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o Figura 1 — Isotermas de adsorcao Figura 2 — Largura dos poros pelo
IntrOd U an e dessorcéao de nitrogénio método DFT
Biossensores eletroquimicos sdo ferramentas analiticas que combinam 1] A 1)
biomoléculas com transdutores quimicos, permitindo a medicdo direta de um 90+ | K e M2

analito especifico, mesmo sem preé-tratamento da amostra. Esses dispositivos
tém se tornado cada vez mais atrativos ja que apresentam tamanho reduzido,
facilitando sua manipulacdo e transporte, além de apresentar um método
simplificado de producéo.

A utilizacao de eletrodos carbono-ceramicos no desenvolvimento dos
biossensores se da em decorréncia das propriedades resultantes do material. A
estrutura polimérica a base de silica confere rigidez e porosidade, sendo a esta
estrutura polimérica incorporado grafite em po, de forma ao material apresentar
condutividade.

Entretanto, um fator determinante na eficiéncia do biossensor esta na
imobilizacdo e estabilizacdo das biomoléculas. Por isso, ha a necessidade de
utilizar um mediador de elétrons, a fim de facilitar a transferéncia eletrbnica para
o eletrodo. Nesse contexto se da a imobilizacao de um filme de nanoparticulas
de ouro (AuNP) de forma a aumentar a area de superficie ativa, aumentando a
sensibilidade do biossensor.

Por isso, esta pesquisa tem por objetivo o desenvolvimento de um material
carbono-ceramico microporoso com propriedades condutoras, visando sua
potencial aplicacédo para a producédo de um biossensor eletroguimico.

Procedimento experimental

> Sintese Matriz SiO,/C-grafite

Foram produzidos dois materiais (M1 e M2), que apresentaram diferenca

apenas quanto a solidificacdo do material

Agitacao magnética R o

2 5.5 I epouso a 60°C
TEOS até solidificacao (M1) altoé completa
Agua Grafite | | e até gelificagdo (M2) solidificacdo dos
Etanol em p6 materiais

Acido Cloridrico
(60°C | 4 horas)

\/_

Agitacdo em
V Ultrassom
por 1h
— )

> Montagem do eletrodo de trabalho
Pastilhas: 20 mg prensadas com 2 ton por 4 min.
As pastilhas foram coladas com adesivo de cianoacrilato de etila em tubo de

vidro e vedados com fita veda-rosca, produzindo-se eletrodos denominados MX-
EY.

> Preparacdo da dispersao de AuNP
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> Aplicacao de um filme fino de AUNP sobre as pastilhas
Técnica de spin coating - 12 gota | 1500 rpm | 500 rpm/s | 15 s
23 gota | 1500 rpm | 500 rpm/s | 3 min

Com essas pastilhas foram produzidos eletrodos M1AuX

Resultados

> Caracterizacao Microestrutural

A caracterizacao microestrutural dos materiais produzidos evidenciou
gue as matrizes M1 e M2 apresentam areas superficiais especificas de 262
m2gl e 236 m2gl, respectivamente. A analise por adsorcdo e dessorcao de
nitrogénio resultou em isotermas do tipo |, caracteristica de materiais
microporosos, sendo, consequentemente, evidenciado pelo meétodo de DFT
poros de 1,5 nm e 1,2 nm, respectivamente.
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> Caracterizacao Eletroguimica

Os voltamogramas obtidos por voltametria ciclica em meio Fe3*/Fe?* indicam grande
resistividade dos eletrodos, com picos de oxidacdo e reducao pouco definidos, antes da
renovacao das superficies. Os resultados apresentados pelos eletrodos polidos sdo mostrados
nas Figuras 3 e 4 e evidenciam uma maior reprodutibilidade dos eletrodos produzidos a partir do
material M1, com desvio padrao de 1,6 da corrente de pico anddico, em comparacao com O
material M2, que apresentou um valor 10 vezes maior.

Figura 3 e 4 - Voltamogramas ciclicos dos eletrodos polidos
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> Dispersao de Nanoparticulas de Ouro

Por espectroscopia UV-visivel a dispersao de AuNP apresentou banda de absorcao
maxima em 519,5 nm, resultado tipico de dispersao de nanoparticulas de ouro com tamanho
aproximado de 20 nm e conformacao esférica.

Pastilhas do material M1 sem polimento foram revestidas com filmes finos de AuNP
utilizando a técnica de spin coating, e a Figura 5 mostra os voltamogramas do sistema Fe3*/Fe?*
dos eletrodos com elas preparados. Na figura observa-se voltamogramas com picos bem
definidos e correntes de pico anédico com desvio padréo de aproximadamente 2,3.

Por fim, a Figura 6 apresenta uma comparacao entre voltamogramas dos eletrodos M1
sem polimento, polido e revestido com filme fino AuNP.

Figura 5 - Voltamogramas ciclicos dos eletrodos
revestidos com filme fino de AuNP

Figura 6 - Comparacao entre
eletrodos do material M1
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Conclusoes

As duas matrizes apresentam estruturas semelhantes, correspondendo perfeitamente ao que
se buscava inicialmente quanto ao tamanho de poros. Entretanto a solidificacao em repouso do
material M2 acabou produzindo um material com baixa reprodutibilidade. Alem disso, € possivel
concluir que os materiais apresentam elevada melhora em sua resposta eletroquimica quando
submetidos a renovacao da superficie.

Contudo, observa-se também melhora na resposta eletroquimica do material M1 quando
revestido com um filme fino de AuNP, nao precisando o material ser previamente polido.

Indicando que as AuNP, facilitam a transferéncia de elétrons.
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