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Objetivos

O objetivo do projeto foi desenvolver
um eletrodo compdsito de grafite-poliuretana,
modificado com nanoparticulas de cobre para
deteccdo de cisteina em suplementos
alimentares.

Métodos e Procedimentos

Para a confeccdo dos eletrodos
compositos de grafite poliuretana (EGPU) foi
feita a mistura de 0,8 partes de oleo de
mamona (poliol, UNIVAR, Brasil) e 1,0 parte de
isocianato MDI (UNIVAR, Brasil). Logo apds, foi
adicionado o pé de grafite (Sigma-Aldrich), com
a finalidade de chegar a uma mistura
equivalente a 60% de grafite e 40% de
poliuretana (m/m). A mistura foi
homogeneizada em um almofariz de vidro,
sendo posteriormente levada a uma prensa
manual, onde foi realizada a moldagem do
tarugo, em um tempo total de 10 min, devido a
cura do polimero.

Apos 24h de secagem, os tarugos
foram cortados com aproximadamente 1 cm de
comprimento, e posteriormente colados a um
fio de cobre, com auxilio de uma resina
epoxido de prata. Em seguida, foi necessario

mais 24h para secagem da resina. Apos esse
intervalo de tempo, o compésito colado no fio
de cobre foi inserido dentro de um tubo de
vidro e adicionada uma resina epoxi para a
sustentagéo do sistema (Figura 1).

Tubo de vidro Resina epdxi

r

Epoxido de prata Fio de cobre

Compdsito

Figura 1 — Esquema de um eletrodo finalizado.

Resultados

Foram realizados testes de tempo de
stand-by para assim, encontrar o melhor perfil
voltamétrico dentro das condigdes
estabelecidas. Os tempos escolhidos foram
introduzidos na configuracdo “apply” do
software NOVA, na qual era aplicada uma
tensdo de 0,10 V durante todo o tempo
selecionado. Abaixo na Figura 2 e 3 estdo os
graficos de voltamograma e curva analitica do
teste definido como o mais préoximo do
esperado.
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Figura 2 - VVoltamograma de teste de tempo em

100 segundos.
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Figura 3 - Curva analitica teste de tempo em
100 segundos.

Assim, definido o tempo de stand-by,
que foi utilizado 75 segundos, foram realizados
testes de potencial de inicio de varredura, onde
selecionamos as melhores faixas de potencial
para ser aplicado nas configuragdes do NOVA.
Os testes foram realizados seguindo todo o
procedimento ja realizado anteriormente, onde
foi executado o tratamento mecanico por
lixamento da superficie do eletrodo de trabalho;
seguido de uma eletrodeposicao de cobre;
passando pelo tratamento de NaOH; e por fim,
foi adicionado a célula voltamétrica o tampéo
fosfato.

Apés todo esse processo, foi
adicionado uma concentragédo de 30umol L™ de
cisteina (estoque de 1.102 mol L") ao tamp&o
fosfato. Apos a agitacao, foi realizada a leitura.
Esse procedimento de leitura via NOVA foi feito
3 vezes, onde somente foi adicionado a
concentragdo de cisteina uma vez. Todos os
testes foram feitos com velocidade de 50 mV
s’ e amplitude de pulso de 50 mV, alterando
somente o intervalo de potencial.

Foi realizado novos testes, tentando
obter um melhor potencial de varredura,
utiizando a mesma técnica anterior de
lixamento, eletrodeposicio de CuNP e
tratamento com NaOH. Foi aplicada a mesma
concentragdo de 30umol L' de cisteina, e com
0 mesmo estoque padrdo de 1.102 mol L', mas
a fim de testar as variagdes que as aplicacoes
de cisteina geram.

Iniciou-se com o teste de potencial de
-0,50 a 0V, aplicando uma concentragdo de
3umol L™ de cisteina, representado abaixo pela

Figura 4.
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Figura 4 - Teste de potencial com -0,50 a OV

como parametro.

Foi realizado varios testes, variando a
concentracdo do analito e também a
quantidade de adigbes. Abaixo, na Figura 5,
esta representado o ultimo teste que teve
resposta significativa. Nesse teste, foram
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adicionadas 3 diferentes concentragcbes, onde
a primeira foi de 3umol L' de cisteina, a
segunda de 6umol L' e a ultima de 9umol L™.
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Figura 5 - Teste de potencial com -0,50 a

-0,025V como parametro e com trés aplicagoes

de analito.
Conclusodes
Concluiu-se que foi possivel montar
adequadamente os EGPU e realizar a

eletrodeposicdo de nanoparticulas de cobre
(CuNP) em sua superficie, apds tratamento
com NaOH. Avaliaram-se os efeitos do tempo
de stand by e do potencial inicial nas
varreduras de DPV, chegando-se a condigcbes
ideais para o prosseguimento do projeto. A
eletrodeposicdo de CuNP permitiu obter curvas
analiticas com baixo limite de detecgéo (nnol
L-1), e foi possivel estabelecer uma curva
analitica para determinagdo de cisteina em
suplemento alimentar. No entanto, novos
experimentos sdo necessarios para resultados
mais consistentes, pois houve inconsisténcias
nas curvas analiticas, sugerindo que o
composito sofre redugdo significativa com o
aumento das adicoes de analito,
comprometendo  detecgdes subsequentes.
Portanto, o projeto ndao pode ser finalizado
neste momento.
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