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RESUMO

RESUMO - Neste trabalho, foi desenvolvido um sensor eletroquimico impresso por serigrafia, em suporte de polietileno tereftalato (PET),
para determinagdo eletroquimica de azitromicina. A tinta otimizada (10% Carbon Black, 45% grafite, 45% verniz acrilico em agua) foi
caracterizada por Voltametria Ciclica (VC) e Microscopia Eletronica de Varredura (MEV). Nanoparticulas de Ouro (AuNPs) foram
sintetizadas e caracterizadas por Espectroscopia UV-Vis e Difracdo de Raios x. As AuNPs contribuiram para um aumento na area eletroativa
(30%) e na condutividade do sensor (20%). Sob condi¢des otimizadas, (tampdo Britton-Robinson 0,1 mol L', pH 11,0) ¢ pela técnica de
cronoamperometria (0,5 V, 180 s), o sensor apresentou faixa linear com resposta entre 25,00 ¢ 400,00 umol L', sensibilidade de 0,02
uA/umol L', limite de detecgdo de 3,43 umol L' e limite de quantificagdo de 11,44 pmol L. A aplicabilidade do sensor denominado como

SPCE/AuNP foi avaliada em amostras de agua de torneira e em formulag@o farmacéutica com recuperagdes entre 98,05 e 100,37%.
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Introducao

A azitromicina (AZI) ¢ um antibiotico considerado um dos
compostos mais prejudiciais a0 meio ambiente devido ao seu
consumo inadequado e descarte incorreto, gerando consequéncias
aos seres humanos e vida marinha, havendo a necessidade de
métodos que visem identificar e quantificar a existéncia de residuos
deste material em amostras de agua. O desenvolvimento de sensores
eletroquimicos ¢ uma alternativa para esse tipo de analise,
possibilitando andlises de baixo custo, sem necessidade de
pré-tratamento das amostras e com respostas rapidas, além de altas
sensibilidade e seletividade [1]. O verniz acrilico é um solvente
capaz de proporcionar flexibilidade a tinta condutora além de
permitir a utilizagdo de 4gua como solvente, o que se alinha com os
principios da quimica verde, promovendo praticas mais sustentaveis
na produgdo de tintas condutoras [2]. O emprego de nanomateriais
na modifica¢@o de sensores eletroquimicos tem ganhado destaque
devido aos beneficios significativos que oferece. Entre os materiais
proeminentes nessa categoria, destacam-se as nanoparticulas de
ouro (AuNPs) cujas vantagens incluem sintese e manuseio
facilitados, eficiente efeito catalitico em reagdes eletroquimicas,
aprimoramento da transferéncia de elétrons, além do aumento da
sensibilidade do sensor [3].

Com base no exposto, este trabalho emprega eletrodos
impressos utilizando uma tinta a base de grafite e Carbon Black,
verniz acrilico e agua, modificado com nanoparticulas de ouro e em
suporte PET para determinagdo eletroquimica de azitromicina em

amostras reais.

Experimental
Desenvolvimento do eletrodo impresso
O processo de preparo das tintas, sintese das AuNPs, impresséo e

modificagdo dos eletrodos estdo demonstrados a seguir:
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Figura 1. Esquemas dos processos de desenvolvimento: A) da tinta
condutora a base de carbono, B) da tinta de prata, C) da sintese das
AuNPs, D) da impressdo e modificagdo dos eletrodos.



37" EMNCONTRO REGIOMAL

gt

Resultados e Discussdes
Primeiramente foi otimizada a composicdo da tinta
condutora de carbono, variando a porcentagem de Carbon Black,
grafite e verniz acrilico para o preparo da tinta. A condi¢do 6tima
foi: 10%, 45% e 45%, respectivamente (Figura 2). Posteriormente,
foi otimizado o design e tamanho dos eletrodos, tendo como
condigdo otima o formato presente na Figura 1-D.
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Figura 2. A) Otimizagdo da quantidade de aglutinante na tinta. B)
Otimizagdo da quantidade de grafite e Carbon Black na tinta. Meio
reacional: Tampdo Britton-Robinson (0,1 mol L', pH 11,0) na
presenga de K,[Fe(CNg)] (1,5 mmol L.

O eletrodo de trabalho foi modificado com nanoparticulas
de ouro para melhorar o desempenho eletroquimico do sensor. A
quantidade utilizada para modificar o sensor foi otimizada em 25
pL. A area eletroativa calculada foi de 18,17 mm? para o eletrodo
modificado com AuNPs, representando um aumento de 30% em
relagdo a area efetiva do eletrodo ndo modificado (14,05 mm?). Isso
demonstra que o uso de AuNPs aumentou significativamente a area
eletroativa, contribuindo assim para o aprimoramento da reatividade
quimica e da condutividade do sensor, melhorando sua
sensibilidade.

Em seguida, foram avaliados os pardmetros experimentais,
sendo as condi¢des Otimas: solugdo tampao Britton-Robinson (0,1
mol L', pH 11,0) empregando a técnica de cronoamperometria (0,5
V, 180 s). Com estes pardmetros foi obtida a curva analitica (Figura
3-A), sendo possivel calcular os LD (3,43 umol L") e LQ (11,44
pmol L7'). Também foi observada uma ampla faixa linear de
resposta (25-400 pmol L) e uma sensibilidade de 0,02 pA/pmol
L™. Esses resultados estdo proximos aos encontrados na literatura
para determinagdo de azitromicina [4].

A seletividade do sensor foi avaliada em relacdo a
possiveis espécies interferentes durante a oxidacdo da azitromicina
em amostras de 4gua de torneira e farmaco. Essas espécies
incluiram os fons Na* e Mg*', etinilestradiol (EE), acido ascorbico
(AA), enrofloxacina (EFX) e ciprofloxacina (CPX) (Figura 3-B).
Nao houve interferéncia significativa das espécies, demonstrando o
bom desempenho do sensor.
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Figura 3. A) Curva analitica para diferentes concentragdes (25-400
umol L") da solugdo padrio de AZI. B) Estudo de seletividade do
sensor frente a possiveis espécies interferentes. Meio reacional:
Tampdo Britton-Robinson (0,1 mol L™, pH 11,0).
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Além disso, a aplicabilidade do sensor proposto foi
avaliada em amostras reais de agua, pelo método de adigdo e
recuperacdo, ¢ em farmaco aplicando o Teste t, conforme a Tabela
1, apresentando resultados bastante satisfatorios.

Tabela 1. Determinacdo de azitromicina em amostras de agua de
torneira e de farmaco.

Amostra Concentracido | Concentracio| DPR | Recupera
adicionada detectada (%) ¢do (%)
(umol L) (umol L
agua de 0,00 - - -
torneira
40,00 39,68 3,24 99,20
200,00 200,74 1,99 100,37
350,00 348,01 2,42 99,43
farmaco 40,00 39,80 2,83 99,49
(azitromicina
di-hidratada 200,00 196,55 4,26 98,28
CIMED)
350,00 343,17 3,02 98,05
Conclusoes

Neste trabalho, foi desenvolvido um sensor impresso por
serigrafia em suporte PET para deteccdo de azitromicina. A tinta
otimizada, composta por grafite em po6, Carbon Black, verniz
acrilico e agua, demonstrou boa condutividade além de ser
inovadora e alinhada aos principios da quimica verde, pois emprega
a agua como solvente. A modificagdio com AuNPs melhorou
significativamente o desempenho do sensor, aumentando sua
condutividade elétrica e sensibilidade.

O sensor proposto apresentou um limite de detec¢do de 3,43
pmol L™ e sensibilidade de 0,02 pA/umol L. Além disso, o sensor
demonstrou sucesso na aplicagdo em amostras de agua de torneira e
formulag¢do farmacéutica, com recuperagdes proximas a 100% e
sem efeito de matriz, comprovando sua eficiéncia, que associada a
simplicidade, rapidez e baixo custo operacional do método indicam
seu potencial promissor para a determinagdo de azitromicina.
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