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Introducao

Nanoparticulas luminescentes com conversao
ascendente vem sendo investigadas na aplicacdo
como marcadores em imunoensaios.' O marcador é
conjugado com uma molécula biolégica de interesse,
sendo que para uma conjugacdo mais efetiva as
particulas devem estar funcionalizadas, ou seja,
conterem um grupo capaz de ligacdo covalente com a
molécula biolégica. Os grupos funcionais mais
utilizados séo carboxilico (COOH), tiol, mercapto ¢
SH) e amino (-NH,)?. Para a determinacdo da
concentragdo de NH, em cadeias poliméricas, um
método geralmente empregado é o de Broussignac,
onde a amostra em questéo é dissolvida ou suspensa
em uma solugdo padronizada de HCI, e titulada por
potenciometria com uma solugéo padrdo de NaOH °.
O objetivo deste trabalho €& a determinacéo
potenciométrica de grupos NH, em nanoparticulas
luminescentes aminofuncionalizadas e a aplicacdo do
método de ajuste de curvas no tratamento dos dados.

Resultados e Discussao

Nanoparticulas de Y,0O; ou Y,0,S dopadas com
Er(lll) e Yb(ll) preparadas pelo método Pechini
modificado® foram recobertas com silica
aminofuncionalizada a partir de uma mistura de
solugdes etandlicas de TEOS (tetraetoxisilano) e
APTS (3-aminopropriltrietoxisilano) *. Um mililitro de
cada suspensdo etandlica das amostras das
nanoparticulas aminofuncionalizadas foi seco, avaliou-
se a massa presente e re-suspendeu-se em solucéo
padronizada de HCI, sendo entdo padronizado com
solucéo padrdo  de NaOH. Fez-se um
acompanhamento do pH em fungdo do volume de
base adicionado, e os dois pontos de equivaléncia
dos dois protons presentes no grupo NH, foram
determinados a partir da 1* derivada da curva
potenciométrica. Aplicou-se o método de ajuste de
curvas utilizando o programa Peakfit e fun¢fes do tipo
Gauss ou Lorentz para o aumento da confiabilidade
na estimativa de cada ponto de equivaléncia. Na Fig.1
tem-se um exemplo do ajuste de curvas e na Tabela
1 a concentracdo de NH, estimada para cada
amostra.
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Figura 1 — Ajuste de curva para a T Derivada da
Curva potenciométrica de uma amostra de Y,O3.Er,Yb
aminofuncionalizada.

Tabela 1. Estimativa da quantidade de grupos NH,
nas amostras aminofuncionalizadas.

Mol de NH; por
grama de amostra

Nanoparticulas
aminofuncionalizadas

Y,0z:Er,Yb 6,59 x 10°
Y,Oz:Er,Yb 2,49 x 10°
Y,0,S:Er,Yb 3,90x 107

Conclusdes

O método potenciométrico apresentou resultados
satisfatorios no sentido de viabilizar a estimativa de
grupos NH, em nanomarcadores utilizando
quantidade diminuta de amostra. O método de ajuste
de curvas foi vantajoso ja que aumenta a
confiabilidade na determinagdo dos dois pontos de
equivaléncia relativos a saida dos prétons presentes
no grupo funcional. Desta forma, esta sistematica
pode ser considerada adequada como técnica
rotineira no preparo de nanomarcadores
aminofuncionalizados.
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