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RESUMO

Muitos trabalhos reportam que a eletroquimica ¢ um dos principais conteudos de quimica, do
ensino médio, que os estudantes demonstram dificuldades na aprendizagem, especialmente na
compreensdo das reacdes redox. Além disso, a grande maioria dos experimentos apresentados
na literatura sobre eletroquimica abordam os temas: pilhas e baterias, reatividade e corrosdao
dos metais; assim, ndo exploram reagdes redox de moléculas organicas. Neste sentido,
propdem-se trabalhar o tema “antioxidante”, o qual, além de pouco explorado em propostas
para a constru¢do do conhecimento sobre reacdes redox, possibilita trabalhar diversos outros
conceitos. Este trabalho consiste no desenvolvimento de dispositivos redox portateis e de baixo
custo para serem aplicados no Ensino Médio, podendo colaborar para o ensino de
eletroquimica, bem como contribuir para o interesse dos estudantes pela Quimica. Neste
trabalho foi reproduzido o método classico de deteccdo de vitamina C em microescala, e
realizado o desenvolvimento e otimizacao de dispositivos redox de analise (qualitativo e
semiquantitativo) construidos a base de papel filtro para a detec¢ao de antioxidante (vitamina
C) em amostras alimenticias. Por fim, foram propostos roteiros experimentais para a constru¢ao
dos dispositivos de analise e um roteiro de aplicagdo envolvendo uma situagao problema. Os
dispositivos propostos mostraram ter grande potencial para a utilizacdo nas aulas de quimica
do Ensino Médio, pois ndo necessitam de infraestrutura de um laboratorio, apresentam simples
manuseio, 0s reagentes necessarios possuem baixo custo e podem ser facilmente adquiridos no
comércio. Além disso, utiliza-se uma pequena quantidade de reagentes, o que minimizam a
quantidade de residuos gerados nos experimentos.

Palavras chave: Experimentacdo, Antioxidante; Lab-on-Paper; Dispositivo redox.
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1 INTRODUCAO E JUSTIFICATIVA

O ensino de quimica ¢ baseado, em sua grande maioria, no sistema tradicional, que se
da através da exposicdo de teorias e no uso limitado de materiais didaticos, priorizando a
transmissao e recep¢ao de informacdes que estdo diretamente ligadas & memorizagdo. Neste
sentido, o estudante ¢ tratado como um mero ouvinte das informagdes que sdo expostas pelo
professor (GUIMARAES, 2009), sem uma participacio ativa na construcio do seu
conhecimento.

Grande parte dos estudantes do ensino médio identificam os contetudos da disciplina de
quimica como desinteressantes, sem sentido e de dificil entendimento (LIRA et al., 2016). Uma
reflexdo sobre essa disciplina indica a distancia entre a formacdo de cidaddos conscientes e
criticos com os curriculos atuais. Assim, h4 a necessidade de se questionar como abordar esses
conteudos, para que os estudantes reconhecam a disciplina como algo atraente e importante
para sua vida (MARCONDES, 2008).

Uma das principais dificuldades dos estudantes na aprendizagem de quimica estad em
relacionar o conhecimento transmitido na sala de aula com o seu cotidiano. De acordo com os
Parametros Curriculares Nacionais para o Ensino Médio (PCN), para se superar o atual ensino
praticado deve-se proporcionar o acesso aos conhecimentos quimicos, como a visualizagao de
um mundo mais articulado e menos fragmentado, de modo que contribua para que o individuo
veja sua constante transformac¢ao com os conhecimentos estudados (BRASIL, 2002).

Neste contexto, a experimentacdo surge como uma alternativa para facilitar o processo
de construcdo do conhecimento pelos estudantes, pois possibilita a relacdo com a teoria e
fornece elementos importantes para uma aprendizagem mais significativa dos contetudos
trabalhados. As atividades experimentais podem criam um ambiente de curiosidade e
investigacdo, pois podem estimular nos estudantes o questionamento, a busca por semelhancas
e diferencas do que eles ja conhecem, e a tentativa de formular explicagdes/hipdteses
(AZEVEDO, 2018).

Além disso, a experimentacdo aumenta o contato dos estudantes com os fendmenos
quimicos, que possibilitam interpretacdes mais realistas e proximas do cotidiano. Como
também estimula a aprendizagem sobre a natureza das substancias envolvidas nas reagdes
quimicas observadas, sendo motivadora para a troca de opinides e a procura de significados
entre os estudantes, e entre eles com o docente (GIORDAN, 1999).

Porém, sabe-se que a experimentacdo ainda ¢ muito pouco contemplada nas aulas de

quimica, em especial da rede publica de ensino. Uma das justificativas para a ndo adogao das
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praticas experimentais ¢ que muitas escolas ndo apresentam infraestrutura adequada para as
praticas laboratoriais. Além do mais, os educadores, na maioria das vezes, ndo possuem tempo
para preparar aulas mais “atraentes”, que se distanciem de aulas tradicionais puramente teoricas.
(GONCALVES; MARQUES, 2006). Diante disso, ha a necessidade do desenvolvimento de
experimentos com materiais de baixo custo, facil manipulagdo e que sejam acessiveis a
realidade das escolas publicas brasileiras.

Muitos trabalhos reportam que a eletroquimica ¢ um dos principais conteudo da quimica
do ensino médio em que os estudantes demonstram dificuldades na aprendizagem, sendo que
os topicos mais apontados contemplam as proprias reagdes de oxirreducdo (redox),
caracterizadas pela perda (oxida¢ao) e ganho (reducdo) de elétrons. Apesar desses processos
estarem presentes no cotidiano, os estudantes demonstram dificuldades em associar o conceito
de reacdoes redox a esses fendmenos (em niveis macroscopico, microscopico e
fenomenoldgico), bem como explica-los (CARAMEL; PACCA, 2011; MATOS et al., 2013,
LIMA; MARCONDES, 2005).

Em razdo desta dificuldade dos estudantes, este trabalho visa desenvolver dispositivos
analiticos de baixo custo com a finalidade de auxiliar em uma compreensao mais ampla das
reagoes redox e a importancia delas em nossa vida. Uma vez que a maioria dos experimentos
desse contetido apresenta como temas: pilhas e baterias ou reatividade e corrosao dos metais
(NOGUEIRA et al., 2017), aqui propdem-se trabalhar o tema “antioxidante”. Esse tema, além
de pouco explorado em propostas para a constru¢do do conhecimento sobre reagdes redox,
possibilita trabalhar diversos conceitos, tais como radicais livres, substancias antioxidantes (e
como elas atuam) e estrutura de compostos orginicos, bem como contextualiza-los com

aspectos da satide humana, economia e meio ambiente (PITANGA, 2009).

2 OBJETIVOS
2.1 Objetivo Geral

Desenvolver dispositivos em papel para andlise qualitativa e semiquantitativa de

antioxidante para aplicagdo em aulas de quimica no ensino médio.

2.2 Objetivos Especificos

. Adaptar o método volumétrico classico (iodimetria) para analise em microescala e

aplica-lo na quantifica¢do de vitamina C em amostras de alimentos;
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. Desenvolver e otimizar dispositivos em papel para analise qualitativa e semiquantitativa
de antioxidante, e aplica-los na detec¢do de vitamina C em amostras de alimentos;

o Comparar os resultados obtidos na andlise de antioxidante em alimentos utilizando os
dispositivos de analise semiquantitativos e o método iodimétrico em microescala;

J Investigar e adaptar materiais alternativos para a constru¢do dos dispositivos de analise
redox em papel para possivel aplicagao em escolas publicas;

J Propor roteiros experimentais para a construcao dos dispositivos redox e a sua utilizagao

nas aulas de quimica da educagdo basica (ensino médio).

3 REFERENCIAL TEORICO
3.1 Uma breve discussdo sobre o ensino de quimica no ensino médio

Para Chassot (2003), durante o século passado, o ensino de ci€ncias era centrado quase
que exclusivamente na necessidade de fazer com que os estudantes adquirissem conhecimentos
cientificos através da transmissdo dos contetidos, pautado na memorizagdo de teorias e
processos cientificos. Ja hoje, ndo se pode mais aceitar propostas para um ensino de ciéncias
que ndo incluam nos curriculos componentes que estejam orientados na busca dos aspectos
sociais e pessoais dos estudantes.

Nas escolas, a disciplina de quimica, geralmente, ndo estd articulada com os aspectos
sociais para a formacdo de cidaddos criticos frente a situagdes encontradas no dia a dia. A
quimica € a ciéncia que estuda a composi¢ado, estrutura, propriedades da matéria, ou seja, inclui
todo o mundo material que nos rodeia (ATKINS; JONES, 2012). O desenvolvimento desta
ciéncia teve como base as observacdes de experimentos, sendo, portanto, considerada uma
ciéncia experimental. Os curriculos atuais, na maioria das vezes, enfatizam apenas aspectos
conceituais da quimica, transformando a quimica escolar em algo completamente desvinculado
de suas origens.

Existem diversos documentos que orientam o ensino de quimica, como por exemplo, 0s
Parametros Curriculares Nacionais (PCN), que propdem que o aprendizado de quimica deve
possibilitar ao estudante a compreensdo tanto dos processos quimicos em si quanto da
constru¢do de um conhecimento cientifico em estreita relagdo com as aplicagdes tecnoldgicas
e suas implicagdes ambientais, sociais, politicas e econdomicas (BRASIL, 2002). As Orientacdes
Educacionais Complementares aos Parametros Curriculares Nacionais (PCN+) destacam o fato
de que uma simples transmissao de informagdes nao ¢ suficiente para que os estudantes possam

elaborar suas ideias de forma significativa. Esse documento orientador propde a organizacgao
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dos conteudos em “temas estruturadores”, que possibilitam o desenvolvimento de um conjunto
de conhecimentos de forma articulada, em torno de um eixo central com objetos de estudo,
conceitos, linguagens, habilidades e procedimentos proprios, tomando como foco de estudo, as
transformagdes quimicas que ocorrem nos processos naturais € tecnologicos (BRASIL 2002).
J& as Orientagdes Curriculares Nacionais para o Ensino Médio (OCN) enfatizam que a
experimentacdo ¢ uma das estratégias que podem ser trabalhadas durante as aulas. Uma vez que
ha uma série de experiéncias conhecidas nas quais os conteudos quimicos podem ser
trabalhados pela contextualizagdo, que explora a visdo entre a teoria e a pratica (BRASIL,

2006).

3.2 A importincia da experimentacio e desenvolvimento de estratégias de ensino

Ha mais de cem anos iniciaram-se os trabalhos experimentais nas escolas, tendo como
principio os experimentos que eram desenvolvidos nas universidades. Esses tinham o objetivo
de melhorar a aprendizagem do conteudo cientifico transmitido em sala de aula, pois os
estudantes aprendiam os contetdos, mas ndo sabiam aplica-los. As atividades experimentais,
quando utilizadas no ensino de quimica de modo vinculado as teorias, funcionam como
instrumentos essenciais para promover a interacdo entre os estudantes e os contetidos
(GIORDAN, 1999; OLIVEIRA, 2010).

As atividades experimentais podem ser organizadas de diversas maneiras, desde
estratégias que abordam a simples ilustragdao ou verificagdo de leis e teorias, até aquelas que
estimulam a criatividade dos estudantes e proporcionam condigdes de reflexdes para rever suas
ideias acerca dos fenomenos cientificos. As classificagdes variam de acordo com os objetivos
de abordagem dos problemas, além das competéncias que pretendem ser atingidas e dos
materiais e recursos que serao utilizados (OLIVEIRA, 2010).

As atividades experimentais podem ser classificadas em trés tipos de abordagens ou
modalidades, sendo elas: as atividades de demonstracao, de verificagdo e de investigagcdo
(ARAUJO; ABIB, 2003; OLIVEIRA, 2010).

As atividades de demonstra¢do sdo atividades experimentais nas quais o professor
executa o experimento enquanto os estudantes apenas observam os fenomenos ocorridos. Sao
utilizadas para ilustrar alguns conteudos abordados em aula, tornando-os mais compreensiveis
aos estudantes. Sdo recomendadas, principalmente, quando existem poucos recursos e
materiais, que impossibilitam que varios grupos realizem o experimento. Também quando ndo

se dispde de um espago apropriado para que todos os estudantes possam participar da execucao
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do experimento ou quando o professor dispde de pouco tempo para a realizacdo de
experimentos, podendo inclui-los no contexto da aula expositiva (ARAUJO; ABIB, 2003).

As atividades de verificagdo sdo caracterizadas pela maneira de conduzir o experimento,
no qual sdo empregadas com o intuito de verificar ou confirmar alguma lei ou teoria. Os
resultados dos experimentos sdo facilmente previsiveis e as explicacdes para os fendmenos
geralmente sdo conhecidas pelos estudantes (ARAUJO; ABIB, 2003).

As atividades de natureza de investigagdo possuem uma maior flexibilidade
metodoldgica, quando comparada com as atividades de demonstracdo e de verificagdo. E o
proprio carater de investigacdo destas atividades pode ser considerado como um elemento
facilitador para uma abordagem que seja centrada nos aspectos cognitivos do processo de
ensino-aprendizagem, intrinsecos de uma metodologia que busca uma transformagdo mais
profunda nos estudantes, seja ela vinculada aos aspectos conceituais, como a capacidade de

reflexdo, abstracdo, generalizacao, sintese e de senso critico (ARAUJ O; ABIB, 2003).

3.3 Antioxidante como um tema para o ensino de rea¢oes redox

As reagoes redox estdo entre as reagdes quimicas mais comuns € importantes, pois estao
envolvidas em uma ampla variedade de processos macro- € microscopicos do nosso cotidiano,
como, por exemplo, a formagdo de ferrugem, funcionamento de baterias, fotossintese,
respiragdo de animais e a¢do antioxidante (BROWN et al., 2005). O estudo das reacdes de
transferéncia de elétrons, de modo geral, ¢ visto como um obstaculo na aprendizagem de
quimica no ensino médio, pois muitos estudantes apresentam dificuldade na compreensao desse
conteudo, devido a forma que ele ¢ trabalhado, bem como a falta de conex@o com situagdes que
deem significado para este estudo.

Muitos autores citam, que os docentes durante o ensino desse contetido nao consideram
a necessidade dos estudantes em aprender novas concep¢des de modo mais detalhado e
exemplificado, tracando apenas explicagdes superficiais, que apontam terminologias confusas
e que ignoram as concepcdes alternativas, trazendo problemas inadequados e pouco
relacionados com aplicagdes do cotidiano. Isso acontece devido a dificuldade de, em alguns
momentos, se estabelecerem analogias com fenomenos do mundo macroscopico, uma vez que
o conhecimento das reagdes redox e da eletroquimica exige raciocinio mais elaborado.
(BARRETO et al., 2017; KLEIN; BRAIBANTE, 2017; SANJUAN et al., 2009)

Diante disso, muitos estudos de revisdo vém sendo realizados quanto a identificacdo e

mapeamento de trabalhos voltados para o ensino médio que abordam o contetudo das reagdes
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redox, empregando diferentes temadticas e estratégias de ensino. Nogueira e colaboradores
(2017) realizaram um levantamento de resumos de trabalhos apresentados em eventos
cientificos brasileiros que relacionavam o ensino de reacdes redox entre os anos de 2000 a 2014.
Destes resumos, mais da metade apresentavam praticas experimentais abordando os temas
classicos: pilhas, baterias e corrosao.

Em outra revisdo bibliografica, Klein e Braibante (2017) analisaram trabalhos que
abordavam o conteudo de reacdes redox publicados na revista Quimica Nova na Escola
(QNEsc) entre os anos de 1999 a 2015. Para o levantamento dos trabalhos, os autores
consideraram todos os artigos que apresentavam como proposta atividade experimental ou
teorica, e qualificaram quanto a utilizacdo de reagdes redox inorganicas, reagdes organicas ou
bioquimicas. De todos os artigos analisados, mais da metade trouxeram uma abordagem
experimental explorando a teoria, e os demais artigos apresentaram uma abordagem puramente
tedrica. A maioria dos artigos apresentava como foco os compostos inorganicos e, apenas uma
pequena parte, relacionava-se a compostos organicos ou a bioquimica, € pouquissimos
exploravam os mecanismos envolvidos.

Por esta razdo, observa-se a necessidade de buscar temas alternativos presentes no
cotidiano dos estudantes que sdo pouco investigados para abordagem das reagdes redox. Além
de propor novas estratégias que utilizem materiais alternativos e de baixo custo para a
construcdo de instrumentos, ¢ importante também a readequacdo de experimentos classicos
com materiais que sao facilmente encontrados e a utilizagdo de novas tecnologias que chamem
aten¢ao dos estudantes envolvidos.

Um assunto que vem sendo bastante investigado nos ultimos anos refere-se as
substancias antioxidantes, com especial destaque para as industrias farmacéutica e alimenticia.
Os usos destas substancias proporcionaram avang¢os na satde, tanto no tratamento de patologias,
como na prevencao do envelhecimento cutaneo causadas pela radiacao ultravioleta, que envolve
a geracdo de radicais livres que ocasionam alteracdes em reagdes naturais do organismo
(GUARATINI et al.,2007).

Um exemplo de aplicacdo na industria alimenticia ¢ a utilizagdo de substancias
antioxidantes naturais ou sintéticas para a preservagao de alimentos com o6leos e gorduras, uma
vez que a deterioragdo ocasiona odores e sabores rangosos. Essas caracteristicas sao causadas
pela formacao de produtos secundarios indesejados, que diminuem a qualidade e a seguranca
nutricional dos alimentos ricos em gorduras (OLIVEIRA, 2009; RAMALHO; JORGE, 2006).

O consumo de frutas e hortaligas também tem importante papel na manutencao da satude.

Acredita-se que pelo menos parte do efeito benéfico de uma dieta rica em frutas e vegetais esta
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na variedade de antioxidantes naturais que podem funcionar como suplementos benéficos para
o ser humano. Eles previnem os danos provocados pelos radicais livres, que sdo espécies cuja
reatividade resulta da presenca de um ou mais elétrons desemparelhados na estrutura atémica.
Dessa forma as moléculas antioxidantes estabilizam os radicais livres, doando elétrons que lhes
faltam, assim, impedem a ocorréncia de danos nas biomoléculas (CERQUEIRA et al., 2007).

Os antioxidantes podem ser classificados como sintéticos e naturais. Os sintéticos sdo
produzidos em laboratérios/industrias e, em sua maioria, pertencem ao grupo dos polifendis
(WANKENNE; FAN, 2015). Nos produtos processados em industrias utilizam-se comumente
antioxidantes sintéticos para conservagdo de alimentos, dentre os quais se destacam: butil-
hidroxi-anisol (BHA), butil-hidroxitolueno (BHT), terc-butil-hidroquinona (TBHQ) e
propilgalato (PG). J4 os antioxidantes naturais podem ser oriundos do proprio organismo ou
adquiridos de alimentos naturais, tais como temperos, chas, frutas, 6leos e plantas aromaticas.
Dentre os antioxidantes naturais, destacam-se 0s que possuem em suas estruturas grupos fenois
como, por exemplo, os flavonoides e os monoterpenos aromaticos, presentes em diversos
alimentos, como se pode observar na Tabela 1. Os antioxidantes sdo moléculas que podem ser
facilmente oxidadas, formando intermedidrios estaveis, € agem nos organismos por meio de
diferentes mecanismos, dentre os quais se destaca o combate aos radicais livres (OLIVEIRA,
2009).

Recentemente, Luz e colaboradores (2017) publicaram um trabalho intitulado “Radicais
livres e antioxidantes”, no qual empregaram a estratégia de intervencdo didatica com a
utilizacao de experimento para facilitar o entendimento. Eles abordaram um experimento que
consiste em estimar, comparativamente, a quantidade de vitamina C de amostras de sucos,
empregando a titulagdo iodimétrica. Este experimento requer apenas materiais facilmente
encontrados no comércio, tais como seringas plasticas (sem agulha), comprimido efervescente
de vitamina C, solu¢do de iodo 2% (vendidos em farmdcias) e amido de milho. Neste trabalho,
os autores utilizam uma analogia para as explicagdes, onde a solugdo de amido corresponderia
as células do corpo, a tintura de iodo os radicais livres, enquanto a vitamina C representaria os
antioxidantes. Assim, os radicais livres (tintura de iodo) atacam as células do corpo (solugdo de
amido) danificando-as (ficando com a coloracao azul-lilas), contudo, os antioxidantes, neste
caso representado pela vitamina C, desempenham um papel importante, impedindo esses

danos/lesoes causados pelos radicais livres.
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Tabela 1. Alguns exemplos de antioxidantes presentes em alguns alimentos

Alimento Antioxidante Alimento Antioxidante
Mamao -caroteno Uva Acido elagico
Brocolis Flavonoides Salsa Flavonoides
Laranja Vitamina C Morango Vitamina C

Cha Catequinas Curry Curcumina
Vinho Quercetina Noz Polifenois

Cenoura -caroteno Espinafre Clorofilina

Tomate Carotenoides Repolho Taninos
Cravo Eugenol Hortela Timol.
Orégano Fenilpropanoides Hibisco Polifenois

Fonte: Adaptado de BIANCH; ANTUNES (1999).

De modo geral, as atividades experimentais encontradas na literatura, consistem quase
exclusivamente na determinacdo da vitamina C, deixando de lado outros antioxidantes
existentes. Muitas vezes ddo a impressao de que esse € unico antioxidante presente na dieta e
essencial para o organismo humano. Essa avaliagdo da acdo antioxidante consiste em um
experimento da reagdo redox representada na Figura 1, onde as amostras testadas, que
apresentam vitamina C (&cido ascorbico), sofrem oxidacao e atuam como um agente redutor da
solu¢do de iodo, que ao ser reduzido forma o acido iodidrico. Também ¢ adicionada a mistura
uma suspensdo de amido, que forma um complexo com as moléculas de iodo que apresenta

coloragdo azul/roxo, sendo este usado como indicador visual do processo.

Figura 1. Representacdo esquematica da reacdo redox entre o acido ascorbico e a solucdo de iodo complexada
com o amido.

Agente oxidante

complexafio reduz (diminui o nox, pois recebe elétrons)
com o amido
HO HO
O 0 0O 141-
HO L + 1, HO . +  I2HI
C=C azul intenso / roxo CcC—C incolor
/ \ 4 N\
HO OH 0O 0]
acido ascorbico iodo acido deidroascorbico  4cido iodidrico
oxida (aumento o nox, pois doa elétrons ) T

Agente redutor

Fonte: a autora. (2019)

Vale destacar que em analise volumétrica, os métodos que envolvem a reducao do iodo
(método iodimétrico) ou a oxidagcdo do ion iodeto (método iodométrico) sdo baseados na

semirreacdo da Equacgdo 1. Porém o iodo (Io) tem uma baixa solubilidade em 4gua. Assim,
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solugdes de iodo sdo preparadas dissolvendo I em uma solu¢do concentrada de iodeto de
potéssio, pois o ion triiodeto (I37) formado ¢ altamente soluvel. A formacao de I3~ (Equacao 2)
nao altera nem produz erros no método porque os potenciais padrdes de redugdo das
semirreacdes sao praticamente iguais, por isso optou por representar I na Figura 1. Além disso,
no decorrer do texto sera usado o termo “solu¢do de iodo” para simplificacdo (representando a
solucgdo de triiodeto). O ponto final na iodimetria, onde o titulante ¢ o iodo (I ou I37) e o analito
¢ um agente redutor, ¢ detectado pelo aparecimento da cor azul intensa do complexo com o

amido, usado como indicador (SKOOG, et al., 2009; BACCAN, 2001).

L +26 =2Iag E=0535V  Eq.l
g +2¢ = 3@y E=0536V Eq.2

Uma suspensao aquosa de amido quando adicionada a uma solu¢ao que contenha tragos
de ion triiodeto, produz uma coloragdo azul intensa devido a adsor¢ao do ion triiodeto pelas
macromoléculas coloidais do amido. O amido ¢ formado por dois constituintes: amilose (-
amilose) e a amilopectina (a-amilose). A amilose forma um complexo de adsor¢do com o I3 de
cor azul intensa e a amilopectina, de cor violacea, portanto a coloracdo varia de azul para roxo,
dependente da contragdo do iodo no meio (SKOOG, et al., 2009; BACCAN, 2001). Nesse
trabalho a coloracdo observada nos dispositivos foi roxa.

Sharpe e Andreescu (2015) apresentaram um experimento de investigagdo interativa,
empregando sensores de papel filtro baseados em nanoparticulas de cério usadas como
indicadores colorimétricos de antioxidantes. As nanoparticulas imobilizadas no papel exibiam
alteragdes Opticas quando em contato com antioxidantes devido a formacao de complexos. Esse
experimento foi aplicado para estudantes do ensino basico e superior nos Estados Unidos (Nova
York) onde foram testados sucos de diversas frutas, chas e café. Os autores utilizaram o
experimento para trabalhar o conteudo de reagdes redox, radicais livres e antioxidantes.
Contudo, avaliando esta proposta detalhadamente, observou-se que, para a maioria das escolas
publicas brasileiras, seria dificil reproduzir este experimento, pois os reagentes necessarios para
a producdo das nanoparticulas sdo de elevado custo e de dificil aquisi¢do no comércio local.
Por isso, ha a necessidade de procurar metodologias alternativas, que utilizam reagentes de facil

aquisicao.
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3.4 Laboratorio de quimica em papel como alternativa de experimentacio de baixo

custo e facil reproducio

Nos ultimos anos, pesquisas vém sendo realizadas sobre a tecnologia conhecida como
Lab-on-Paper (laboratério em papel), que consiste na constru¢do de dispositivos de andlise
utilizando papel como substrato. Com um pequeno pedaco de papel € possivel realizar diversas
analises quimicas, sem a necessidade da estrutura de um laboratorio, apresenta simples
manuseio, com baixo custo, utiliza uma pequena quantidade de reagentes e minimiza a
quantidade de residuos gerados (COSTA et al., 2014; XU et al., 2016). Dispositivos de andlise
construidos a base de papel destacam-se por utilizar um material amplamente disponivel e de
baixo custo, facilmente impresso ou impregnado, maledvel, biodegradavel, hidrofilico e com
estrutura porosa (que permite uma combinacdo de fluxo, filtracdo e separagao) (POURREZA;
GOLMOHAMMADI, 2015; XU et al., 2016). Com os avangos no desenvolvimento de novos
materiais € métodos de fabricagdo, o custo final de cada microdispositivo pode ser reduzido
consideravelmente, o que viabiliza seu uso como dispositivo descartavel (COLTRO et al.,
2007).

Os dispositivos de analise em papel podem ser divididos em varias categorias, entre elas
destacam-se as duas mais populares: as tiras de teste (test strips) e os dispositivos baseados em
microfluidica em papel (WPADs — microfluidic paper-based devices) (MARTINEZ et al., 2010;
MORBIOLI et al., 2017). A tira de teste € a mais simples, pois se trata de uma tira a base de
papel com reagente(s) pré-depositado(s), a qual € colocada em contato com uma amostra (e a
coloragdo resultante ¢ comparada com uma escala padrao de cor), como, por exemplo, as fitas
para medidas de pH (MORBIOLI et al., 2017).

A microfluidica em papel possibilita o desenvolvimento de sistemas miniaturizados de
analises quimicas e consiste na manipulacao de liquidos em microcanais (WHITESIDES,
2006). A tecnologia microfluidica pode fornecer um excelente meio para ensinar aos estudantes
alguns principios basicos da quimica e mostrar a ampla aplicabilidade destes sistemas,
envolvendo-os na constru¢do e na aplicacdo (KOESDJOJO et al., 2015; ESFAHANI et al.,
2016). A fabricacdo dos dispositivos de microfluidica em papel é geralmente executada em
duas etapas principais, que consistem: 1) criacdo de barreiras hidrofobicas no papel para
obten¢do de um caminho no qual o liquido ir4 percorrer até atingir a “zona de analise” e 2) na

aplicacdo de reagentes indicadores nas “zonas de analise” (Figura 2) (BRONDANTI et al., 2019).
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Figura 2. Esquema geral da fabricagdo de dispositivos de microfluidica em papel, aplicacdo dos reagentes
indicadores nas “zonas de andlise.

Etapa 1
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moldes hidrofGbico hidrofobica
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== —

local de aplicagdo
da amostra

aplicagéio de reagentes indicadores

Fonte: Adaptado de BRONDANI et al. (2019).

As barreiras hidrofébicas podem ser criadas através de impressao a jato de tinta, caneta
de marcacdo permanente, impressao a cera, desenho com lapis de cera (seguido de
aquecimento), etc. (XU et al., 2016). O transporte dos liquidos no papel se dard nos canais
hidrofilicos (delimitados pelas barreiras hidrofobicas) através de forcas capilares, ou seja, os
espagos entre as redes fibrosas do papel se comportam como tubos capilares, €, assim, o liquido
ird se aderir as paredes destes tubos e sera transportado até a zona de analise, sem a necessidade
de uma forga externa (LI et al., 2012).

A colorimetria em pPADs ¢ uma das metodologias mais simples, rapida e barata, pois
os resultados das analises se dao através da cor indicada apds contato com reagente (na zona de
analise). Basicamente, o fluxo de amostra contendo o analito de interesse ¢ dirigido até a zona
de teste que contém o reagente colorimétrico, ocorrendo o desenvolvimento da cor devido a
reacdo quimica entre o analito e o reagente. A imagem ¢ entdo analisada quanto a intensidade
ou inibicdo de coloragdo, que esta relacionada com a concentracdo do analito na amostra
(MARTINEZ et al., 2007).

Diante disso, o presente trabalho teve como objetivo o desenvolvimento de dispositivos
de andlise em papel portatil e pratico para avaliacdo da concentracdo de antioxidante em
diferentes amostras alimenticias, em contraste ao método classico (volumetria) e ao
experimento proposto por Sharpe e Andreescu (2015), os quais utilizam grandes quantidades
de reagentes e/ou nao sdo muito acessiveis para realidade das escolas publicas brasileiras, de

ensino basico.
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4 METODOLOGIA

Neste trabalho foram desenvolvidos dispositivos em papel para andlise qualitativa e
semiquantitativa, empregando materiais de baixo custo e encontrados facilmente no dia a dia,
para aplicacdo na deteccdo de antioxidante em amostras alimenticias. Os dispositivos
desenvolvidos, juntamente com os roteiros de aula propostos, foram elaborados para serem
utilizados em aulas experimentais de quimica para turmas do ensino médio.

Este trabalho estd organizado em dois momentos. O primeiro momento foi composto
pelo desenvolvimento e otimizagdo dos dispositivos em papel, baseados no método classico
iodimétrico. Dois tipos de dispositivos foram propostos, um qualitativo € um semiquantitativo.
O dispositivo qualitativo consiste em uma fita indicadora redox que responde positivamente ou
negativamente frente a presengca ou a auséncia de antioxidante nas amostras. Uma vez
estabelecido o teste qualitativo, desenvolveu-se um dispositivo para o teste semiquantitativo, o
qual, além de identificar a presenga, também indica a faixa de concentracdo de antioxidante
presente nas amostras testadas.

O segundo momento consiste no desenvolvimento de materiais didaticos, constituidos
por roteiros de aulas experimentais voltados para construgdo e aplicacao dos dispositivos de
analise, abordando os conteudos de eletroquimica, com destaque para o tema “antioxidante”.
Estes roteiros servirdo para que professores e alunos possam reproduzir os dispositivos

propostos neste trabalho e aplica-los em andlises de amostras alimenticias do seu interesse.

4.1 Desenvolvimento e otimizacio dos dispositivos
4.1.1 Preparo de solugdes e amostras

As amostras selecionadas para o desenvolvimento desse trabalho foram: suco natural de
laranja, suco industrializado de laranja, suco natural de limdo, ché de hibisco, cha de orégano,
extrato de pimentdo e extrato de brocolis € um comprimido efervescente de vitamina C. O
preparo das amostras foi realizado da seguinte forma: os sucos de frutas (limao e laranja) foram
extraidos e peneirados para evitar que as particulas suspensas interferissem na reagao redox e
visualiza¢do do ponto final das titulacdes. Ja& os extratos das verduras foram preparados por
meio de trituracao de 84,0 g de pimentao amarelo médio + 50 mL de agua; 3 flores de brocolis
(70,0 g) + 75 mL de 4gua) em liquidificador e posteriormente filtrados. Os chas de orégano e
hibisco foram preparados do modo tradicional (por infusdo), misturando-se 1,2 g das
respectivas flores/folhas secas em 100 mL de dgua quente (temperatura proxima de 100 °C),

mantendo o béquer tampado com uma placa de Petri, por cerca de 15 min, sendo posteriormente
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filtrado. O suco industrializado foi diluido (50% agua e 50% de suco), ¢ o comprimido
efervescente de vitamina C (1,0 g) foi preparado em cerca de 1 L de 4gua.

As solucdes diluidas de iodo foram preparadas a partir de uma solugdo estoque
padronizada (concentragdo de 0,0282 mol L!). Foram realizadas 6 dilui¢des pelo método das
dilui¢des por partes (ou diluigdo em série), onde para cada dilui¢do adiciona-se uma parte da
solucdo anterior (de maior concentragdo) de iodo e uma parte de 4gua, conforme representagao
esquematica apresentada na Figura 3. A sequéncia de diluicdes estd apresentada na Tabela 2,
com os respectivos volumes utilizados e a concentracao final das solu¢des de iodo obtidas. Os
nameros das diluicdes (1, 2, 3, 4, 5 e 6) foram utilizados para identificar facilmente a

concentragdo do iodo durante os testes da construgdo dos dispositivos.

Figura 3. Representacdo esquematica do método de diluigdo por partes, em que as diluicdes iniciam com o
estoque, e cada nova diluigdo emprega uma parte da solugdo anterior de iodo e uma parte de dgua

““““456
1

2 14 18 116 132 1/64

Fonte: a autora (2019).

Tabela 2. Sequéncia da diluicdo por partes realizada a partir da solucdo estoque de iodo, com os respectivos
volumes utilizados e a concentragdo final das solugSes obtidas.

Numero Volumes (mL) Concentracio de

de Solucao anterior Agua lodo
diluicdes (mmol L)

Estoque (0) - - 28,2
1 1 1 14,1
2 1 1 7,0
3 1 1 3,5
4 1 1 1,8
5 1 1 0,9
6 1 1 0,4

Fonte: a autora. (2019).
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Na Tabela 2, as diluicdes foram escolhidas a partir da faixa de concentragdo de
antioxidantes presentes nos alimentos selecionados, informada na literatura (cerca de 0,4 mmol
L' a 14,2 mmol L'!) (SILVA et al., 1995; ANTONIALI et al., 2009; CARLSEN et al., 2010;
SILVA, 2016). Portanto, a concentra¢io para a primeira diluicdo seria de 14,2 mmol L. As
dilui¢des necessitaram de 1 parte de 4gua e 1 parte da solug¢do anterior. Vale lembrar que os
testes foram em pequenas escalas, os volumes das partes variaram de 500 uL a 1000 pL, quando
se pretende por exemplo aplicar o experimento com varias turmas, esse volume das partes
podem ser aumentado facilmente, desde que as etapas sejam seguidas corretamente.

Para os testes de funcionamento dos dispositivos redox, inicialmente, foram utilizadas
solugdes padrdes de acido ascorbico (AA), preparadas a partir de reagente com alto grau de
pureza. A solucdo estoque de AA foi preparada em um baldo volumétrico de 5,0 mL usando
uma massa de 12,5 mg de AA. A partir dessa solugdo estoque, foram feitas 5 diluicdes, como
mostrados na Tabela 3. As diluigdes foram feitas pelo método das dilui¢des por partes. Essa
solucdo padrao de AA também serviu para aferir diariamente a concentragdo da solucdo de iodo
utilizada para a construcao do dispositivo redox. Na Tabela 3, as concentracdes de AA foram
apresentadas usando a unidade “mg por 100 mL”, devido a grande parte das informagdes de
teores de vitamina C serem encontrados dessa forma na literatura e nas embalagens dos

alimentos e farmacos.

Tabela 3. Relagdo das diluigdes feitas a partir da solugdo estoque de AA e suas concentragdes finais.

Nimero Volumes (mL) Teor de AA
de Solucdo ,
diluicdes antergior Agua mmol L mg 100 mL"!
! - - 14.2 250.0
2 0,5 0,5 7,1 125.0
3 0,5 0.5 3.6 63,4
4 0.5 0,5 1,8 31,7
S 0,5 0,5 0.9 15.9
6 0,5 0’5 0’4 7’0

Fonte: a autora. (2019).

A mistura de amido e 4gua foi preparada de duas formas diferentes, para adequagao a
sua posterior aplicacao. Para o método cléassico utilizou-se 10,0 mL de 4gua e aproximadamente
1,0 g de amido de milho, deixada sob aquecimento até o inicio da ebuli¢do, obtendo uma
suspensdo de amido. Para a construgdo dos dispositivos foi utilizada a pasta de amido,
utilizando de 10,0 mL de 4gua e aproximadamente 1,0 g de amido de milho, deixada sob

aquecimento, em sistema aberto, por aproximadamente 30 min sob constante agitagdo
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utilizando um bastdo de vidro até que a solugdo apresentasse uma consisténcia de pasta (um

pouco transparente).

4.1.1.1 Preparo e padronizagdo da solugdo estoque de iodo

Uma solugdo de iodo (concentragdo aproximada de 0,03 mol L) foi preparada com
uma massa conhecida de iodo solido (1,00 g) e um excesso de iodeto de potassio (2,00 g),
adicionando dgua aos poucos até completa solubilizagdo dos reagentes (formacao do triiodeto),
e por fim foi adicionada 4gua deionizada até o volume de 100,0 mL.

Esta solugdo estoque de iodo foi entdo padronizada por titulagdo de oxirredugdo, por um
método direto (iodimetria) utilizando o tiossulfato (solu¢ao padronizada) como agente redutor
do triiodeto (Eq. 4), e suspensdo de amido como indicador (BACCAN, 2001). Para esta
titulagdo, foi utilizado um volume conhecido da solugdo de tiossulfato (de concentragdo
também conhecida), na presen¢a de amido, e foram adicionados volumes da solugdo de iodo
(triiodeto) até a visualiza¢ao do ponto final indicado pelo aparecimento da coloragao azul/roxa

do complexo triiodeto-amido.

L' + 25205" a = 3laq + 8406 @  Eq.4

Para isso, inicialmente, foi necessario realizar a padronizacao da solu¢do de tiossulfato
por volumetria indireta (iodometria). Nesta titulacdo, o iodato de potassio foi empregado como
padrao primario, em meio acido, com excesso de iodeto de potassio, para a producao de ions
tritodeto (Eq. 5); entdo, foi adicionada a solugdo de tiossulfato (a ser padronizada) até a
visualiza¢ao do ponto final (Eq. 6), indicado pelo desaparecimento da coloracdo do complexo

tritodeto-amido (BACCAN, 2001).

105" ag) + 8T (ag)excesso) + 6H aq) = 3I3°@g + 3H20 q Eq.5
e + 2905 @ = 3lag + S406 @  Eq.6

4.1.1.2 Substitui¢ao da solugao de iodo

Caso ndo tenha disponivel iodo e iodeto de potassio (ou s6dio) no laboratorio, pode ser
utilizado o “lugol”, uma solug¢do de iodo encontrada em farmacias, comercializado com a
porcentagem de 2,0% (equivalente a 77,4 mmol L™). Para a dilui¢do do lugol, a inica diferenca

esta na primeira dilui¢@o, que ao invés de utilizar 1 parte da solucdo estoque e 1 parte de agua,
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deve-se utilizar 2 partes do lugol e 9 partes de 4gua. A sequéncia de diluigdes est apresentada

na Tabela 4.

Tabela 4. Sequéncia de diluigdo (por partes) a partir do lugol 2,0% para obtengdo de solugdes de diferentes
concentragdes.

Numero de Volume (mL) Concentracio de

dilui¢des . : lodo
Solugdo anterior Agua (mmol L)

Estoque (0) - - 77,4
1 2 9 14,1

2 1 1 7,0

3 1 1 3,5

4 1 1 1,8

5 1 1 0,9

6 1 1 0,4

Fonte: a autora. (2019).

4.1.2 Meétodo volumétrico classico para determinacao de vitamina C

O método classico para quantificar o teor de vitamina C (acido ascorbico, AA) ¢ a
volumetria redox, empregando solugdo de triiodeto como titulante (iodimetria). Essa titulacao
foi utilizada para certificar-se que os dispositivos desenvolvidos responderiam para os teores
de antioxidantes presentes nas amostras selecionadas, além de servir como método comparativo
para avaliacdo dos dispositivos propostos.

Como supracitado, a solu¢do de iodo foi utilizada como titulante de uma amostra
contendo espécies antioxidantes e 0 amido como indicador. O amido complexa com o excesso
de iodo, formando um composto colorido de coloracao azul/roxa. Pode-se, entdo, determinar a
concentragdo de AA, a partir do volume gasto de uma solugdo de iodo para atingir o ponto final
da titulagao (SILVA et al.,1995; LUZ et al., 2017).

Para esta analise, seguiu-se a proposta experimental descrita por Silva (1995), em escala
reduzida. Os materiais, solugdes e amostras empregados foram: solugdo de iodo, micropipeta,
microtubos, amido de milho, 4gua deionizada, sucos de frutas (limao natural e laranja natural e
industrializado), chas (orégano e hibisco), extrato de verduras (pimentdo e brocolis) e um
comprimido efervescente de vitamina C. Todas as titulagdes foram feitas em microescala
(Figura 4), visando a economia de reagentes e a redu¢do da geragdo de residuos; além disso, a
construcao dos dispositivos em papel semiquantitativos também utiliza volumes de solugdo de

10do na ordem de microlitros.



26

Para a determinacdo de AA nas amostras, transferiu-se 100 pL de cada amostra para
cada microtubo, juntamente com 100 pL da solucdo de amido, e agitou-se. Em seguida,
realizou-se o processo de titulagdo, transferindo-se pequenas aliquotas de uma solugdo de iodo
(de concentragdo conhecida) com auxilio de uma micropipeta (1-10 pL), até a mudanca da

coloragdo para roxo, conforme representacdo esquematizada na Figura 4.

Figura 4. Representagdo esquematica da titulacdo feita em microescala, utilizando uma micropipeta e microcubos.
Utilizou-se 100 pL de cada amostra para cada microtubo, juntamente com 100 pL da solugdo de amido. Em
seguida, realizou-se o processo de titulagdo com aliquotas de uma solugéo de iodo.

aliquotas da

. lucdo de iodo
f,/ S0

\?—3}

Amostra suspensio \U/f
de amido

Fonte: a autora (2019).

Para portabilidade desta metodologia iodimétrica em plataforma de papel, procedeu-se
a construcao dos dois tipos de dispositivos anteriormente citados, sendo um qualitativo e um

semiquantitativo.

4.1.3 Dispositivos de analise em papel (qualitativos)

Construiu-se um dispositivo indicador redox a base de papel filtro, conforme modelo
esquematizado na Figura 5. Os dispositivos foram construidos a partir de tiras de papel filtro
(1,0 cm x 5,0 cm), sobre as quais a pasta de amido foi depositada. Posteriormente, estas tiras
foram imersas em uma solu¢ao iodo, exibindo uma coloragdo roxa indicando a formac¢ao do
complexo iodo-amido. Esse método foi empregado em testes para avaliar a presenga ou nao de
antioxidante nas diferentes amostras selecionadas (suco de laranja, suco de limdo, suco

industrializado de laranja e extrato de pimentdao amarelo).
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Figura 5. Representagdo do dispositivo de andlise em papel e sua aplicagdo na realizacdo do teste qualitativo
para antioxidante.

————— Solucdo de iodo

————* Pastade amido i> o Modelo
qualitativo

———Papel filtro
Teste qualitativo

=
W

Amostrasem Amostra com
antioxidante antioxidante

Fonte: a autora (2019).

4.1.4 Dispositivos de analise em papel (semiquantitativos)

Apds uma sequéncia de testes, foram desenvolvidas duas arquiteturas de dispositivos,
ambos baseados no modelo de “flor”, conforme mostrado na Figura 6. O modelo de “flor”
consiste na delimitacdo de um centro interligado a “pétalas”, com suas extremidades
modificadas por um material indicador (neste caso, amido-iodo). As amostras liquidas, quando
adicionadas no centro do dispositivo, fluem por capilaridade até o final da pétala, onde ocorre
uma reagdo de identificagdo. No arranjo proposto, cada “pétala” recebeu uma concentragao
diferente de agente oxidante (i0do).

Os dispositivos foram construidos a partir de recortes de papel filtro (5,0 cm % 5,0 cm),
onde foi desenhado o modelo (formato de “flor”) e os canais foram delimitados por um material
hidrofébico: giz de cera (Faber Castell®), caneta permanente (BIC® e Faber Casttel®), tinta
de cartucho e tonner de impressdo. Com a finalidade de direcionar o caminho percorrido pela
amostra até o final da pétala (ponta indicadora). Essa ponta foi modificada com a pasta de amido
e diferentes concentracdes de iodo. A analise consistiu na adi¢ao da amostra no centro do
dispositivo, indicado por “x” na Figura 7 e conforme a quantidade de compostos antioxidantes
presentes na amostra houve uma maior ou menor inibi¢do da coloracao das zonas de analise,
possibilitando a estimativa da faixa de concentragdo de antioxidante na amostra, o que evidencia

um teste semiquantitativo.
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Figura 6. Representacdo dos dispositivos de analise no formato de “flor” para a realizagdo do teste
semiquantitativo para antioxidantes. A) Formato de 8 pétalas; B) Formato de 5 pétalas; C) Diferentes
concentragdes de iodo usadas em cada pétala.

A) B) C)
“Pétala” [iodo]

(mmolL™)

0,4

0,9

1.8

3,5

7,0

' f 14,1
g 26,0

Fonte: a autora (2019).
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Figura 7. Representacao do dispositivo de analise em papel e sua aplicagdo na realizacdo do teste semiquantitativo
para antioxidantes (onde a-% corresponde a diferentes concentragdes de iodo e x o local de aplicagdo da amostra).

Fonte: a autora (2019).

Foi construida uma escala padrao de coloragao frente a diferentes concentragdes das
solucdes de iodo, como mostrado na Figura 8. As circunferéncias das zonas de analise criadas
para o padrao de coloracdo tinham 10 mm de diametro. Esta escala de coloracdo foi util na
otimizacdo dos dispositivos de analise semiquantitativa, pois serviu como base de coloragdo e
equivaléncia da concentracao de iodo presentes nas pétalas dos dispositivos com a concentragdo

de AA.
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Figura 8. Reprsentacao do modelo para a construgdo de uma escala padrio de coloracdo, referente a concentragdes
da solucdes de iodo (onde a-A corresponde a diferentes concentragdes de iodo).

Solugdo de iodo em
concentragdo diferente
Pasta de amido -

Fonte: a autora (2019).

4.2 Desenvolvimento de roteiros para aplicacdo do experimento

O desenvolvimento dos roteiros de orientagdo para a construcao e uso dos dispositivos,
estao voltados para que alunos e docentes possam reproduzi-los facilmente. Esses roteiros estao
pautados em dois roteiros de construcao dos dispositivos desenvolvidos nesse trabalho e um
roteiro de aplicacao dos dispositivos em aulas do ensino médio.

Os roteiros de construcgao estdo divididos entre os dispositivos em papel desenvolvidos
neste trabalho, sendo que um roteiro € para a constru¢ao do dispositivo qualitativo € um roteiro
para a constru¢do dos dispositivos semiquantitativos. Nesses estd inserido um introducao do
que € o lab-on-paper, como também, as etapas de construcdo dos dispositivos e uma parte
conceitual do principio de funcionamento desses.

O roteiro de aplicagdo tem como proposta a utilizacao nas aulas de quimica da escola
basica (ensino médio), empregando o dispositivo semiquantitativo e sua construgao adaptada.
Foram elaboradas duas versdes deste roteiro, um destinado ao professor e outro ao estudante,

com apresentacdo de uma situagcdo problema e desenvolvimento do experimento.

5 RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Desenvolvimento e otimizac¢ao dos dispositivos
5.1.1 Me¢étodo classico para determinagdo de vitamina C

Inicialmente, a metodologia cldssica iodimétrica foi empregada em escala reduzida
(microescala), para determinar a concentragao de AA nas amostras previamente selecionadas.
Esta etapa teve como finalidade obter resultados para comparar posteriormente com as
metodologias propostas (dispositivos de andlise em papel). As titulagdes foram realizadas em
duplicata e as concentracdes encontradas a partir do volume gasto de iodo estdo listadas na

Tabela 5.
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Tabela 5. Concentragcdes de AA determinadas pelo método iodimétrico classico (empregando microescala) em
diferentes amostras.

Concentraciao de AA

Amostra mmol L mg 100 mL"!
Laranja Lima 2,8 £0,3 49,3
Suco de Laranja industrializado 1,6 £0,2 28,2
Limao Thaiti 2,1 £04 37,0
Pimentdo amarelo 6,8+1,0 120,0
Brocolis 0,8+0,1 14,1
Cha de orégano 0,4+0,1 7,0
Cha de hibisco 0,3+0,1 5,3
Solu¢do do comprimido de Vitamina C 7,0+0,1 123,3

Fonte: a autora (2019).

Cabe destacar que podem ser usadas outras amostras, conforme disponibilidade local e
época do ano, tendo em vista que varias espécies de frutas, legumes e chas sdo ricos em espécies
antioxidantes. As oito amostras de alimentos analisadas pelo método titulométrico foram
também posteriormente analisadas com os dispositivos em papel, a fim de comprovar a
funcionalidade das metodologias aqui propostas.

De acordo com a literatura, os chas e o extrato de brdcolis possuem outras espécies
antioxidantes (por exemplo, flavonoides e catequinas), que nao especificamente o AA (utilizado
como antioxidante padrdo). A utilizacdo do método volumétrico classico e o dispositivo
semiquantitativo permitiram determinar uma quantidade de antioxidante nestas amostras.
Provavelmente essas outras espécies antioxidantes constituintes dessas amostras possuem um
potencial menor que do iodo (E’ I/1-= 0,535 V), as quais se oxidam e reduzem o iodo, o que
pode ser evidenciado nas analises das amostras que indicaram a mudanga da coloragao, sendo

possivel a quantificacdo de antioxidantes nessas amostras.

5.1.2  Desenvolvimento e otimizagdo do dispositivo qualitativo

O desenvolvimento do dispositivo qualitativo (tiras de teste — test strips) iniciou pela
escolha do seu tamanho e formato. Optou-se por cortar tiras de papel filtro com 1 cm de largura
e 5 cm de comprimento pela praticidade de preparo e utilizagdo. Além disso, este tamanho
permite mergulhar facilmente estas tiras nos microtubos plasticos contendo solugao de iodo. O
tamanho da tira de papel pode ser adaptado conforme necessario, e dependendo do tamanho do
recipiente que se deseje preparar/armazenar a solucao de iodo.

Subsequentemente, estudou-se uma estratégia para impregnar o amido de milho nas tiras

de papel filtro, de modo que a aplicacdo fosse facil e que o indicador ficasse distribuido de
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maneira homogénea sobre o papel. Entdo, a pasta de amido foi preparada minuciosamente, uma
vez que, se ndo for bem preparada, quando pincelada no papel filtro e imerso em uma solucao
de iodo, a complexagao nao ocorre por completo, permitindo assim que o iodo evapore. Outro
fator importante para a consisténcia ideal da pasta ¢ manter o recipiente de preparo da pasta
aberto durante o periodo de agitacdo, isto faz com que cerca de metade do volume inicial de
agua evapore, conforme mostrado na Figura 9-a. Apos o preparo da pasta de amido, essa foi
pincelada nos dois lados da tira de papel filtro (Figura 9-b) e a sua secagem durou cerca de 10

minutos. A coloracao final do papel se manteve a mesma (Figura 9-c).

Figura 9.a) Consisténcia ideal da pasta de amido para a aplicacdo nas tiras de papel filtro, b) Representacao da
aplicacdo da pasta de amido no papel filtro e c) Papel filtro apos a secagem da pasta de amido.

Fonte: a autora (2019).

Na sequéncia, estas tiras foram imersas rapidamente em uma solucdo de iodo com
concentragdo de 0,9 mmol L', e, portanto, a coloragdo final da tira de papel foi roxa, como
mostrada na Figura 10-a, indicando a formagao do complexo iodo-amido. Essa concentragao
de iodo foi selecionada a partir dos dados da Tabela 5, estabelecendo como quantidade minima
de amido a menor concentragio de antioxidante (0,3 mmol L'!) presente nas amostras testadas
no método cléssico, garantindo assim a total inibicdo da coloragdo do indicador. Entretanto,
estes dispositivos (Figura 10-a) apresentaram manchas roxas de maior intensidade,
evidenciando uma maior aglomeracdo de particulas de amido nesses locais. Contudo, foi
observado que esse problema era minimizado, com o recobrimento uniforme da tira pela pasta
de amido, por isso, destaca-se a importancia do correto preparo da pasta e aplicagdo para que o
amido fique uniformemente distribuido na superficie do papel.

Foram também testadas outras concentragdes de iodo, sendo observado que em
concentragdes mais baixas a coloragdo final da plataforma foi muito pouco pronunciada (Figura
10-b), podendo ocasionar um erro na aplicacdo do dispositivo (similar ao erro associado ao

indicador nas titulacdes tradicionais). Isso pode ser constatado na realizacao de um teste com
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amostras contendo antioxidantes, nos quais a inibi¢do da coloragdo do dispositivo ndo foi tdo
evidente. Ja para concentracdes maiores de iodo no dispositivo (Figura 10-c) a coloragdo final
foi intensa, podendo também interferir no resultado de testes com amostras de baixa
concentragdo de antioxidantes, ndo sendo possivel observar a inibicdo da colora¢do do

dispositivo (Figura 10-d).

Figura 10. Dispositivos redox testados com diferentes concentragdes de iodo. a) Concentragdo de iodo igual a 0,9
mmol L', b) Concentragio de iodo igual a 0,4 mmol L', ¢) Concentragio de iodo igual a 7,0 mmol L' e d) Teste
realizado com uma concentragio muito baixa de antioxidante (menores que 7,0 mmoL ™).

a) b) ©) d) |

—
=]
{ Apos imersido
em AA

Fonte: a autora (2019).

Esse dispositivo foi entdo nomeado como “dispositivo redox tipo fita”. O
funcionamento do mesmo se da da seguinte forma: quando o dispositivo de coloragdo roxa
(complexo iodo-amido) ¢ imerso em amostras que contém espécies antioxidantes, as moléculas
de iodo sdo reduzidas para 4cido iodidrico (conforme Figura 1), dissociando o complexo iodo-
amido e, consequentemente, reduzindo ou eliminando a coloragdo roxa (chamamos aqui de
“inibicao” da coloragdo). Este tipo de dispositivo responde a presenga das espécies e ndo indica
uma quantidade, caracterizando-se como um teste qualitativo.

Os testes de funcionamento deste dispositivo redox inicialmente foram realizadas
empregando solucdes de (AA) (conforme apresentado na Tabela 3), visto que essas solugdes
padrdes teriam uma quantidade conhecida de moléculas de AA em um determinado volume,
sendo mais adequado do que iniciar os testes com amostras que poderiam ter concentragdes nao
conhecidas de AA.

A concentracdo de iodo presente no dispositivo redox era equivalente a 5 dilui¢do da
solugdo de AA (0,9 mmol L) apresentada na Tabela 3. Entdlo, os testes foram realizados com
a imersao das tiras nestas solugdes, e observou-se a inibigao total da coloragdo. Os dispositivos

também foram testados para a solucio de AA obtida na 62 dilui¢do (0,4 mmol L) apresentada
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na Tabela 3, que possuia uma menor concentracdo comparada a concentrag¢ao de iodo da tira.
Da mesma forma, apds alguns instantes, o AA reagiu com o complexo amido-iodo, o que
também provocou a inibigdo completa da coloragdo. Isto ja era esperado, pois o volume de
amostra era superior ao volume de solucdo de iodo utilizado na producdo das tiras redox, ou
seja, em 1,5 mL de solu¢do de AA havia 6,0 x 10”7 mols de AA e em ~0,200 mL de iodo
(impregnado na tira) havia 1,8 x 107 mols de L.

Posteriormente, os dispositivos redox foram testados frente as amostras selecionadas
(suco de laranja, suco de limao, suco industrializado de laranja, extrato de pimentdo e agua)
para avalia¢do da presenca ou ndo de antioxidantes. As imagens dos dispositivos apos os testes

sao mostradas na Figura 11.

Figura 11. Resultado do teste da avaliacdo da presenga ou ndo de antioxidantes, apos a imersdo em amostra de:
a) Padrao da tira b) Agua por 15 min, ¢) Suco industrial de laranja, d) Extrato de pimentao, e) Suco de limao e f)
Suco natural de laranja.

a) b) c) d) ¢) f)

-."A.r;‘ re o

.

Fonte: a autora (2019).

Conforme esperado, o teste com o dispositivo redox em agua por 15 min (Figura 11-a)
ndo obteve inibi¢do da sua coloracdo, podendo entdo certificar que a plataforma responde
apenas para espécies antioxidantes. Os testes com amostras de suco industrial de laranja (Figura
11-c), extrato de pimentao (Figura 11-d), suco de limao (Figura 11-¢) e suco natural de laranja
(Figura 11- f), indicaram a presenca de AA comprovando o adequado funcionamento do
dispositivo. Entende-se também que os dispositivos responderam igualmente para todas as
amostras, independente do teor de antioxidantes presentes, pois trata-se de uma metodologia

qualitativa.
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5.1.3 Construgdo do dispositivo semiquantitativo

A deteccdo semiquantitativa baseou-se nos dispositivos colorimétricos empregando
microfluidica em papel (WPADs) (BUSA et al., 2016). Como ja mencionado anteriormente a
fabricagdo de sistemas microfluidicos em papel ¢ geralmente executada em duas etapas
principais, que consistem: 1) criagdo de barreiras hidrofobicas no papel para obtengdo de um
caminho no qual o liquido ird percorrer até atingir a “zona de analise” e 2) na aplicagdo de
reagentes indicadores nas “zonas de andlise”.

Para o desenvolvimento e otimizag¢do desses dispositivos de analise, foram realizados
diversos testes. Primeiramente, a escolha da arquitetura dos dispositivos foi baseada nos
diferentes prototipos reportados na literatura (BUSA et al., 2016.). A partir destes prototipos
foram adaptados 2 modelos de dispositivos, que foram desenhados com auxilio do programa
Adobe Illustrator ® (versdo disponivel no terminal académico, area remota UFSC), para
confecgdo de dispositivos de dois tamanhos diferentes (Figura 12). As escolhas do numero de
zonas de analises (“pétalas”) foram feitas com base na faixa de concentracdo de antioxidantes
presentes nas amostras selecionadas. A primeira arquitetura proposta possui 8 pétalas com 7
concentragdes de iodo (Figura 12-a e 12-b), ja a segunda arquitetura apresenta 5 zonas e 5
concentragdes de iodo (Figura 12-c e 12-d). A diferenga das arquiteturas esta nas concentragoes
depositadas de iodo para a detec¢do de antioxidantes. Com a primeira arquitetura, foi possivel
detectar concentragdes de antioxidantes mais baixas, sendo util para determinagdes nas
amostras de chés. Ja para a segunda arquitetura, a faixa foi proporcional as concentracdes mais
comumente encontradas nos alimentos selecionados (de 15,9 a 250,0 mg/ 100 mL de AA), além

da sua construcao ser mais facil, pois € necessario um menor numero de solugdes de iodo.

Figura 12. Moldes desenvolvidos para a impressdao dos dispositivos semiquantitativos, com tamanhos diferentes.
a) 7,7mm zona de analise e 12,2mm centro, b) 6,5mm ¢ 10 mm c) 9mm e 14,5 mm e d) 6,5 mm e 10, 5 mm

a) b) c) d)
7,7 mm 6,5 mm 9 mm 6,5 mm
i o Py i
12,2 mm 10 mm 14,5 mm 10,5 mm

Fonte: a autora (2019).
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Para a padronizacao e facilitagdo da constru¢do dos dispositivos, realizou-se a impressao
dos moldes diretamente nas folhas de papel filtro (cortada em tamanho A4), utilizando
impressora com tonner (tinta em po) e jato de tinta (tinta liquida). Nos dois casos, a “tinta” da
impressao ndo gerou uma barreira hidrofébica no papel que limitasse os caminhos predefinidos
para a amostra fluir. Os moldes também podem ser impressos em folhas sulfite e transcritos
para o papel filtro, quando nao se tem papel filtro nos tamanhos apropriados para utilizar em
impressoras. Mas recomenda-se que seus tamanhos sejam proximos dos descritos na Figura 12,
pois a varia¢do do tamanho do molde pode acarretar em erro muito grande durante os testes de
quantificacao.

Na sequéncia, realizaram-se testes para a determinacdo dos volumes de amostra mais
adequados para aplicagdo nos dispositivos. Inicialmente, utilizou-se agua para simular as
amostras liquidas e uma micropipeta para a medi¢cdo dos volumes. Gotejou-se diferentes
volumes de 4gua no centro do dispositivos, observando se a 4gua migrava por capilaridade até
o fim das zonas de andlise. Os resultados obtidos permitiram definir um volume aproximado de
amostra a ser empregado para cada modelo: 80 uL no dispositivos exposto na Figura 12-a, 70
uL do modelo mostrando na Figura 12-b, 100 uL do modelo inserido na Figura 12-c e 50 pL
para o modelo da Figura 12-d. Os tamanhos selecionados para os testes de otimizagdo da
construcao dos dispositivos foram os modelos expostos na Figura 12-a e 12-c, pois como se
pretendia adaptar a construcao do dispositivo com materiais que poderiam ser facilmente
encontrados no dia a dia e de baixo custo, os demais dispositivos foram descartados pois para
a construcdo o volume a ser utilizado inviabilizaria adaptag¢do do sistema.

A criagdo da barreira hidrofébica no papel para a obtengdo de um caminho no qual o
liquido deve percorrer até a “zona de analise”, se deu testando dois materiais: o pincel marcador
permanente e lapis de cera. O teste realizado com os pincéis marcadores, tanto da marca
BIC ® — ultra fino-0,6 mm e Faber Castell ® — CD marker-1,0mm, foi efetivo para a
demarcacdo, porém nao se mostrou tao hidroféobico, onde um pouco da tinta, ap6s a adi¢do da
agua, migrou para o caminho. Foi observado também que a 4gua fluiu para além da demarcagao
da tinta permanente no papel, podendo ser perdido um pouco de volume aplicado no centro até
o final da pétala.

O contorno feito com lapis de cera (Faber-Castell ®) sem aquecimento, ndo conferiu
significativa hidrofobicidade para o papel, pois a cera ndo penetrou na fibra do papel. Portanto,
apos a pintura do papel em apenas uma face, seguida de aquecimento por aproximadamente 15

min com um secador de cabelos ou com auxilio de uma estufa (60 °C) a cera penetrou na fibra
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do papel e criou uma barreira hidrofobica no dispositivo. Esta etapa requer atengdo especial,
pois 0 aquecimento em excesso pode causar a invasdo da cera para dentro do caminho
hidrofilico, e se forem recobertas ambas as faces do papel, o mesmo problema ¢ observado.
Portanto, a pintura com o lapis de cera deve ser realizada fora da demarcagdo da impressao,
assim ndo ocorre a invasao da cera no caminho hidrofilico. O lapis de cera amarelo teve uma
maior uniformidade no recobrimento sendo escolhido para a realizagdo da maioria dos testes,
pois também apresentou uma coloragdo significativa, que ndo dificultou a visualizacdo da
coloracdo das zonas de andlise. As outras coloracdes também apresentaram permeacao no papel
e criaram a hidrofobicidade e podem ser utilizados para a construgdo dos dispositivos, com
excecao do giz de cera branco, pois nao foi possivel identificar visualmente o local delimitado.

Ap0s a criacdo da barreira hidrofobica no papel, realizou-se a aplicacdo de reagentes
indicadores nas “zonas de analise”. Como ja mencionado, para que a solugcdo de iodo
permanecesse no papel, a pasta de amido (a mesma descrita no dispositivo redox tipo fita) foi
pincelada igualmente em todas as zonas de analise do dispositivo e a sua secagem durou cerca
de 10 minutos, nesta etapa a coloracao final do papel se manteve a mesma.

Para aplicacao do iodo nas zonas de analise, inicialmente comparou-se as concentragdes
equivalentes aos teores de antioxidantes mais encontradas nos alimentos, encontrando-se uma
faixa de valores entre 0,4 mmol L' a 14,2 mmol L' (Dilui¢des mostradas na Tabela 3).

Antes da adi¢do das solugdes de iodo nas pétalas do dispositivo, foi criada uma escala
de padrdo de coloracdo em funcao da concentragao de iodo, como se pode observar na Figura
13-a. Esta escala foi importante para comparar a intensidade da cor caracteristica do complexo
do iodo com amido no papel filtro. Com a escala padriao de coloracdo, também foi possivel
realizar o teste com as concentragdes equivalentes de AA, caso houvesse uma inibicao total na
coloragdo das zonas de analise, este fato evidenciaria que o método proposto estaria
funcionando. Foi realizado o mesmo processo para a criacdo de regides com diferente
hidrofobicidade, empregando lapis de cera, e a aplicagcdo da pasta de amido nas zonas de analise,
conforme descrito anteriormente na construg¢do do dispositivo. Nas zonas de analise, gotejou-
se 10 pL de iodo na ordem das diluigdes realizadas na Tabela 2, variando-se da mais
concentrada para o menos concentrada, sendo possivel observar a diminui¢ao da intensidade da
coloragdo, conforme a diminui¢ao da concentracao de cada solugdo (Figura 13-a).

Ap6s a construgdo da escala padrao de coloragdo, realizou-se o teste de equivaléncia,
que consiste na demonstragdo do ponto estequiométrico, no qual a quantidade depositada de
iodo nas zonas de analise deva ser igual a quantidade de AA testada, evidenciado pela inibi¢ao

da coloragao das zonas de analise. Foram entdo gotejados 10 uL das solugdes de AA (diluigdes
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descritas na Tabela 3) equivalentes para cada zona de andlise do padrao da coloragdo. Por
exemplo, na zona 1 que continha a dilui¢do 1 da solucao de iodo complexado com amido (14,1
mmol L), foi gotejada a diluicdo 1 de AA (14,2 mmol L), o resultado desse teste é mostrado

na Figura 13-b.

Figura 13. Padrdo de coloragdo de iodo obtido apds a) Aplicagdo das solucdes de iodo em ordem decrescente de
concentragdo e b) Teste de equivaléncia das zonas de analise de iodo com as concentragdes AA.
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Fonte: a autora (2019).

zonas de analise. Nesta zona de analise foi testada a solucao de AA com concentragao de 14,2
mmol L', sendo inferior a solugdo de iodo (28,0 mmol L") depositada nesta zona. O resultado
do teste (Figura 13-b) demonstrou que ao ser depositado uma concentragdo equivalente de AA,
houve a inibi¢ao da coloragdo das zonas de analise, evidenciando que todo o iodo complexado
com o amido foi consumido, uma vez que o iodo reduzido para acido iodidrico ndo possui
nenhuma coloragdo (conforme esquema da Figura 1).

Um outro teste foi realizado para certificar que o iodo depositado na zona de andlise
estivesse completamente complexado com a pasta de amido presente. Foi entao depositado nas
zonas de analise a mesma solugdo de iodo com concentragdo igual a 28,0 mmol L, e na
sequéncia foram gotejadas solugdes de AA (diluigdes de 1 a 6, conforme Tabela 3), ndo sendo
observado a inibi¢do completa da coloragdo do indicador nas zonas de analise. Em algumas
zonas de analise, observou-se a inibi¢do parcial da coloragdo. Portanto, confirmou-se que a
concentracdo de iodo adicionada na zona de analise complexa completamente com o amido
depositado sobre o papel, sem perda apreciavel de iodo por evaporagao.

A otimizacao dos volumes das solugdes de iodo depositadas nas pétalas dos dispositivos
de andlise ocorreram da seguinte forma: para os dois dispositivos, os volumes testados das
solucdes de iodo foram de 5 pL, 10 uL, 15 uL e 20 pL, respectivamente. Apds a secagem das
zonas de analise adicionou-se 100 pL de AA no modelo de 5 pétalas com concentracao igual a

3,6 mmol L! (dilui¢do 3 da Tabela 3), sendo equivalente a solu¢do de iodo 3 (3,5 mmol L)
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depositada nos dispositivos. No modelo de 8 pétalas foi depositado 80 uL. de AA com a mesma
concentragdo (dilui¢do 3 da Tabela 3). Para os dois modelos, ambos tiveram o mesmo
comportamento tanto na deposicao de iodo quanto ap6s a adigdo da solugdo AA, sendo entdo

apresentado apenas os resultados do modelo de 5 pétalas na Figura 14.

Figura 14. Teste para a avaliacdo do melhor volume das solugdes de iodo a serem depositadas nas pétalas do
dispositivo. a) Dispositivo construido com a varia¢ao do volume de 5 pL, 10 pL 15 pL e 20 pL das solugdes de
iodo b) resultado apds a aplicacio de 100 uL de AA (3,36 mmol L).

a)
5 pL deiodo 10 pL de iodo 15 pL de iodo 20 pL de iodo
N . T —

o
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Fonte: a autora (2019).

Para construg¢ao do dispositivo o volume selecionado foi de 5 pL das solugdes de iodo.
Ap6s a adicao da solugdo de AA, constatou-se que a adicdo de volumes maiores de iodo ndo
levaram a inibicdo por completo da pétala 3. Portanto, para o bom funcionamento do
dispositivo, deve-se controlar o volume adicionado das solugdes de iodo.

Outro fator importante para a construcao do dispositivo € deixa-los suspensos, sem que
haja um contato direto entre o caminho microfluidico e a superficie de uma mesa ou bancada,
pois quando ¢ adicionado, por exemplo as solugdes de iodo, nas pétalas ocorre um vazamento
da zona de andlise para o meio externo. Para tanto, todos os dispositivos foram depositados em
cima de uma placa de Petri, cuidando para que o canal microfluidido nao ficasse apoiado nas

bordas do vidro, esquema mostrado na Figura 15.
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Figura 15. Representagdo esquematica dos dispositivos depositados sobre a superficie de uma mesa e sobre uma
placa de Petri para avaliar o efeito de vazamento do liquido para o meio externo ao dispositivo.
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para a superficie
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Fonte: a autora (2019).

Os padrdes de coloragdo dos dispositivos construidos sdo mostrados na Figura 16-a
(modelo de 5 pétalas) e na Figura 16-b (modelo de 8 pétalas). A aplica¢do do iodo nas zonas de
analise ocorreu apds a secagem do amido depositado nelas, onde com o auxilio de uma
micropipeta foi depositado delicadamente SuL das solucdes diluidas de iodo, diluigdes de 1 a
5, para o modelo de 5 pétalas, e todas as dilui¢des de iodo para o modelo de 8 pétalas (mostradas

na Tabela 2), as concentracdes depositadas nos modelos sdo apresentadas na Figura 14-c.

Figura 16. Padroes dos dispositivos de analise no formato de “flor”. a) Modelo de 5 pétalas; b) Modelo de 8
pétalas; c) Diferentes concentragdes de iodo usadas em cada pétala.

a) c)
“Pétala” [iodo] (mmol L)
Branco* -
0 (estoque) 28,2
1 14,1
2 7,0
3 3,5
4 1,8
5 0,9
6 0,4

* durante os testes, na zona do branco, em alguns casos, foi adicionado a diluigéo 0.
Fonte: a autora (2019).

Esse dispositivo foi nomeado entdo como “Dispositivo Redox tipo Flor”, pois consiste
na constru¢do de um centro interligado por “pétalas” modificadas na ponta por diferentes
concentragdes de iodo complexado com amido. Quando as amostras sdo adicionadas no centro

da plataforma fluem por capilaridade para o final da pétala que evidéncia uma reacao através
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da inibi¢do da coloracdo pela existéncia de espécies antioxidantes. E dependendo do niimero de
zonas de analise que sdo inibidas, pode-se estimar a concentra¢do de antioxidantes na amostra
analisada, evidenciando assim um dispositivo semiquantitativo. O principio de funcionamento
do dispositivo redox tipo flor esta representado na Figura 17. O dispositivo redox consiste em
uma faixa de concentragdo determinada pelas zonas de analise modificadas com diferentes
concentragdes de iodo complexado com amido (Figura 17-a). Para esse tipo de dispositivo,
quando, por exemplo, uma amostra a ser testada apresentar uma concentra¢do de 3,6 mmol L™
de AA (Figura 17-b) serd evidenciado a inibicdo da coloragdo das zonas de andlise pela
existéncia de espécies antioxidantes dessa amostra (Figura 17-c). A faixa de concentracdo da
amostra pode ser determinada da seguinte maneira: a zona de andlise que tiver a coloragdo
totalmente inibida correspondera ao extremo inferior da faixa (menor concentrag¢do), e a
primeira zona de analise em que a colora¢ao nao for inibida por completo correspondera ao
extremo superior da faixa (maior concentracdo), conforme resultado apresentado na

Figura 17-c.

Figura 17. Principio de funcionamento do dispositivo flor redox tipo flor; a) concentragdo das solugdes de
depositadas nas zonas de andlise, b) representacdo de um teste com uma amostra de AA com concentra¢ao definida
c) resultado do teste, com a faixa de concentragdo determinada.

a) b) SO E )

Sem adigdo de iodo
28,2 mmol L 0,4 mmol L!

14,1 mmol L*!

7,0 mmol L!

3,5 mmol L-!

Fonte: a autora (2019).

Os testes de funcionamento dos dispositivos redox tipo flor, inicialmente ocorreram com
solucdes padrao de AA, pelo mesmo motivo descrito no teste qualitativo (os resultados deste
teste sdo mostrados na Figura 18). As solucdes testadas de AA foram as mesmas diluigdes
descritas na Tabela 3. No dispositivo redox tipo flor 8 pétalas (Figura 18-a), gotejou-se 80 uL
das solugdes de AA no centro dos dispositivos, foram testadas as dilui¢des 2 (com concentra¢ao

de 7,1 mmol L), 3 (3,6 mmol L), 4 (1,8 mmol L"), e 5 (0,9 mmol L). No dispositivo redox
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tipo flor 5 pétalas (Figura 18-b), foram testadas as dilui¢des 2 (7,1 mmol L), 3 (3,6 mmol L)
e 4 (1,8 mmol L), sendo gotejado 100 pL das solugdes de AA no centro dos dispositivos.

Figura 18. Teste de funcionamento do dispositivo redox tipo flor, a) Padrdo do dispositivo redox tipo flor 8 pétalas
com o resultado apos a adicdo de 80 pL das diluicdes de AA no centro e b) Padrdo do dispositivo redox tipo flor
5 pétalas com o resultado apds a adi¢do de 100 pL das diluigdes de AA no centro.

a)

Padrio flor redox 8
0, O

Resultado apos aplicagio
de 80 pLAA

b)
Padrao flor redox 5 /\0

Resultado apos aplicagdo
de 100 uL AA

l 2AA (7,1 mmol L1), 3AA (3,6 mmol L), 4AA (1,8 mmol L), e 5AA (0,9 mmol L)

Fonte: a autora (2019).

A partir desse teste pode ser confirmada a funcionalidade do dispositivo tipo flor redox,
pois com todas as solugdes de AA testadas, observou-se a inibicdo da coloragdo da zona de
analise (com concentragdo equivalente de iodo). Foi observado em alguns casos que manchas
caracteristicas do complexo iodo-amido persistiam apos o teste com o antioxidante, embora a
inibi¢do da coloracdo devesse ser completa. Isso pode ser explicado pela presenca de resquicios
de farelo de giz de cera que ficaram no caminho microfluidico, ou também pelo complexo estar
muito impregnado nos poros do papel.

Por fim, os dispositivos redox tipo flor foram empregados em um teste de quantificacio
de antioxidantes presentes nas amostras de bebidas e alimentos: suco de laranja, suco de limao,
suco industrializado de laranja, extrato de pimentdo, extrato de brdcolis, cha de hibisco e cha
de orégano. O resultado desse teste ¢ apresentado na Figura 19, com as respectivas faixas de
concentragdo de antioxidantes determinadas, e também a concentragdo determinada pelo
método classico para a comparacdo dos resultados. Para a comparacdo dos resultados dos
dispositivos apresentou-se também os dispositivos padrdoes na Figura 19. A faixa de
concentragdo da amostra foi determinada em func¢do da ultima zona de analise completamente

inibida e da primeira parcialmente inibida, conforme descrito anteriormente.
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Figura 19. Resultado do teste de quantificagdo dos antioxidantes presentes nas amostras, com suas respectivas
faixas de concentracdo detectadas pelo dispositivo semiquantitativo

Faixa de

Sequéncia de Resultado com o Resultado com o . Concentragao
Amostra i = : o concentracao A o
teste com os dispositivo redox dispositivo redox . I método classico
dispositivos fesmdd tipo flor 5 tipo flor 8 Keniricacy (mmol L)
(mmol L) *
Padrao - - -
1 Suco de limao 1,8<x<3.6 2.10
2 RocU e 1.8 <x<36 2.80
laranja
3 Extrato 3,0<x<70 6.80
Pimentao
Extrato 0.4<x<09 0,80
4 5
Brocolis
5 Cha de hibisco SEEE= Lt
6 Cha de 04<x<09 0.40
orégano
Suco de
) <x<
7 laranja 0.4<x<09 0.8
industrializado
8 Solucdo de 3,5<x< 7,0 7,0
Vitamina C

* a concentragdo determinada pelo método proposto em que x representa a faixa dos valores de inibigao

Fonte: a autora (2019).
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A partir desse teste, certificou-se que o dispositivo redox tipo flor respondeu nas faixas
correspondentes as concentragdo de antioxidantes determinadas pelo método classico. Nesse
teste foi observado que amostras com baixas concentragdes (testes 4, 5, 6 € 7) ndo puderam ser
identificadas com o dispositivo redox tipo flor 5 pétalas, uma vez que na zona de analise 5
(menor concentragdo de iodo), ndo foi observada a inibi¢cao por completo. Nesses casos, ha a
necessidade de utilizagdo do dispositivo redox tipo flor 8 pétalas, no qual a pétala 6 possui a
menor concentragio de iodo (0,4 mol L), e portanto ha a inibicdo completa da zona de analise,
assim possibilitando a identificacdo da presenga da espécie antioxidante nas amostras.

Como nao foi possivel identificar a concentra¢do dos antioxidantes nas amostras dos
testes 6 e 7, pelo dispositivo redox tipo flor 5 pétalas, esse teste foi repetido com o dobro do
volume da amostra, a fim de observar se haveria uma inibicao das zonas de analise 5 ¢ 4
(Figura 20).

Figura 20. Teste realizado com o dispositivo redox tipo flor 5 pétalas, com o dobro do volume das amostras de
cha de hibisco e cha de orégano

a) b)
200 uL 200 puL
Cha Orégano

Cha hibisrco

Fonte: a autora (2019).

Ao dobrarmos o volume das amostras no centro do dispositivo foi possivel determinar
a faixa da concentracdo dessas amostras, onde as faixas encontradas foram o dobro da
concentracdo das amostra (considerando o fator de diluicdo para a determinacdo da
concentragdo). Outro teste realizado foi a utilizacdo de amostras sem o processo de filtracao,
sendo possivel observar que as particulas suspensas permaneceram no centro dos dispositivos,
isso pode ser uma vantagem, uma vez que a filtragdo ndo se faz necessaria, tornando a pratica
mais simples e rapida. Uma desvantagem observada no sistema, foi que o suco industrializado
apresentou maior viscosidade que as demais amostras, inviabilizando o teste, por ndo fluir até

o final da zona de andlise, sendo necessario a diluicdo da amostra para a diminui¢do da
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viscosidade ¢ aumento do fluxo da amostra. Nesse caso, deve-se considerar o fator da dilui¢ao
para a determinacdo da faixa de concentragao.

Dessa forma, os dispositivos desenvolvidos apresentam uma proposta diferenciada das
listadas na literatura (SILVA et al.,1995; LUZ et al., 2017), por utilizar a tecnologia conhecida
como lab-on-paper, que consiste no desenvolvimento de dispositivos de analise empregando o
papel como substrato, que ¢ um material amplamente disponivel, facilmente impresso e
biodegradavel (COSTA et al., 2014; POURREZA; GOLMOHAMMADI, 2015; XU et al.,
2016). Os reagentes necessarios para a construcao dos dispositivos desenvolvidos nesse
trabalho sdo de baixo custo e podem ser adquiridos facilmente no comércio. Esses dispositivos
podem ser facilmente reproduzidos e ndo necessitam da estrutura de laboratérios para a sua
construcgdo e sua utilizagdo. Isso se mostra um fator significativo para a aplicagdo nas escolas
publicas, uma vez que a metodologia de Sharpe e Andreescu (2015) utiliza nanoparticulas como

reagentes que sao de elevado custo e de dificil aquisi¢do no comércio local.

5.2 Adaptac¢ao dos materiais para a aplicacdo na escola

Por fim, pensando na adaptacdo dos métodos propostos nesse trabalho para a aplicagao
na educagdo basica no ensino de quimica, foram realizados testes com outros materiais que
poderiam substituir as micropipetas, haja visto que esse material ¢ de elevado custo e que muitas
escolas ndo as possuem em seus laboratdrios.

Foram testados diversos modelos de conta gotas (por exemplo embalagem de dipirona,
conta gota comercial e pipeta de Pasteur), a fim de substituir a micropipeta. Contudo o volume
de todos os modelos analisados apresentaram volumes superiores a 20 uL, cerca de 4 vezes
maior que o volume otimizado (5 nL), o que inviabilizaria a fabrica¢ao dos dispositivos. Além
disso, na tentativa de reavaliar o volume de iodo, foi testado um volume maior de uma solugao
diluida (para manter o mesmo numero de mols em cada zona de analise), mas observou-se que
até a evaporagao total do solvente ocorreu a evaporacao do iodo, reduzindo a sua quantidade na
zona de analise.

Desta forma, foi adaptada uma seringa de insulina de 1 mL sem agulha (marca SR) e
uma pipeta de Pasteur de plastico. Destaca-se que todo equipamento adaptado pode acarretar
em um erro de volume transferido. O ideal seria ter uma balanga analitica para realizar a
calibracao destes materiais, evitando o uso de volumes incorretos. Esses dois materiais tiveram

os volumes mais proximos aos utilizados com a micropipeta para a construgao e aplicagdo dos
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dispositivos, sendo adaptados a partir de marcagdes com distancias exata de cada equipamento,

os equipamentos adaptados sdo mostrados na Figura 21.

Figura 21. Materiais que foram adaptados, para substituir a micropipeta, a) Seringa de insulina de 1 mL e b) Pipeta
de Pasteur.

Fonte: a autora (2019).

Nos materiais foram delimitadas linhas para indicar o volume da adi¢do das amostras e
de iodo. Na seringa foi observado que em 0,3 cm teriamos um volume aproximado de 5 pL, o
segundo trago seria na distdncia de 1,1 cm onde teriamos um volume aproximado de 80 pL e a
terceira marcacao seria na distancia de 1,2 cm que seria aproximadamente 100 pL. Para a pipeta
da Pasteur as distancias medidas para cada volume foram: 0,1 cm para 5 pL, 2,0 cm para 80 pL
e 2,2 cm para 100 pL. Com essas distancias definidas nos equipamentos, inicialmente
construiu-se os dispositivos utilizando os materiais adaptados e comparou-se com os resultados
do dispositivo empregando uma micropipeta para transferéncias das aliquotas necessarias, esses

dados sao apresentados na Figura 22.
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Figura 22. Dispositivos construidos com equipamentos alternativos e dispositivo construido com a micropipeta.

Dispositivo Pipeta de Pasteur Seringa Micropipeta

Flor redox 8

Flor redox §

Fonte: a autora (2019).

As coloragdes das zonas de analise visualmente sdo muito proximas entre os
dispositivos construidos com diferentes materiais e os construidos com a micropipeta. Por fim,
foi realizado um teste de funcionamento dos dispositivos redox tipo flor (Figura 23), com uma

solucdo de AA com concentracdo de 3,6 mmol L (diluigdo 3 da Tabela 3).

Figura 23. Teste com os dispositivos utilizando a diluicio 3 de AA (3,6 mmol L) para a verificagio do
funcionamento dos dispositivos alternativos.

dispositivo Pipeta de Pasteur Seringa Micropipeta

Flor redox 8

Flor redox 5

Fonte: a autora (2019).
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Portanto, para esse teste, esperava-se uma inibi¢do das zonas de andlise até a zona de
numero 3. Contudo, os resultados mostraram uma variag¢ao na inibicdo das zonas de analise,
i1sso pode ser explicado pela baixa precisao e exatidao dos equipamentos empregados, mas ao
analisar que os dispositivos sdo semiquantitavos, a faixa que seria determinada para esse teste
estaria compreendido dentro da faixa correspondente a concentracdo da amostra. Por exemplo,
no caso do dispositivo redox tipo flor 5 pétalas, a faixa determinada nos dispositivo construido
com a micropipeta foi de 3,6 <x > 7,1 mmol L}, e para dispositivo redox tipo flor 8 pétalas, a
concentracdo determinada seria 1,8 < x > 3,6 mmol L. Nas duas faixas observadas a
concentragdo da solu¢do testada estd dentro do esperado, mesmo nao sendo observada a mesma
resposta, para os dispositivos construidos com os materiais alternativos.

A seringa de insulina se mostrou mais eficiente quando comparada a pipeta de Pasteur,
uma vez que a distancia delimitada para 5 pL ¢ maior, tornando mais facil o manuseio, o que

diminuiria o erro.

5.3 Desenvolvimento dos roteiros

Foram desenvolvidos trés roteiros, sendo que dois roteiros estao voltados para a
construgdo dos dispositivos, e um roteiro para aplicagao de um dos dispositivos desenvolvidos

nesse trabalho.

5.3.1 Roteiros de construcao dos dispositivos

Inicialmente foram elaborados roteiros para a construcao dos dispositivos utilizando
materiais adaptados, de forma mais resumida. Em que, tanto o professor como o estudante
possam entender facilmente as etapas de constru¢cdo. No Apéndice 1, esta inserido o roteiro da
construgao do dispositivo redox tipo fita, e no Apéndice 2, estd inserido o roteiro da construgao
do dispositivo redox tipo flor, sendo demonstrado os dois modelos criados para o
desenvolvimento do teste semiquantitativo. Em ambos os roteiros foram apresentados uma
secdo introdutdria, dando énfase ao laboratério de quimica em papel (Lab-on-paper), pois nos
ultimos anos tem-se um grande destaque para o desenvolvimento de técnicas portateis, que
demandam poucos reagentes € possuam baixo custo.

Em outro topico estd inserido a apresentacao dos processos de construcao do dispositivo,
como por exemplo, a explicagdo do surgimento da coloracdo roxa nos papéis apoOs a
modificacdo com os reagentes. Nesse topico, vale destacar que o professor ja pode introduzir o

conteido de reacdo redox a partir do funcionamento desses dispositivos. No roteiro da
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constru¢ao do dispositivo redox tipo flor, pode ser trabalhado os conceitos de diluicdo, em
especial a diluicdo por partes, onde ¢ possivel demonstrar a partir dos volumes gastos das
amostras (iodo e a agua), a determinagdo da concentracao por meio dos calculos da igualdade
de niimeros de mols. Dependendo da turma do ensino médio em que sera trabalhado, essa
abordagem pode levar a apresentagdo de um novo conceito ou a retomada do conceito de

diluicao de solugodes.

5.3.2 Roteiro de aplicagdo dos dispositivos

Como forma de utilizacdo dos dispositivos, foi proposto um roteiro de aplicacao,
inserido no Apéndice 3, e que ¢ voltado para o professor. No Apéndice 4 estd inserido o roteiro
para o estudante, que ¢ uma selecdo das principiais partes do roteiro do professor. Ressalta-se
aqui, que ¢ impossivel considerar que uma tnica aula serd a provedora de todo o conhecimento
destacado para o experimento trabalhado (MUNFORD; LIMA, 2007). Cabe ao professor, a
partir da disponibilidade de tempo, das caracteristicas dos estudantes, direcionar conforme as
condigdes do contexto de ensino-aprendizagem o nivel dos conceitos a serem abordados.

O roteiro conta com uma situagcdo problema, onde o estudante vai se identificar com o
episodio de esquecer um alimento na geladeira por um determinado tempo. Essa situagdo pode
instigar o aluno a buscar a solu¢ao do problema, para verificar se as caracteristicas do alimento
realmente se alteram.

Os questionamentos ap0s a situa¢ao problema possibilitam investigar os conhecimentos
prévios dos estudantes sobre a atuacao das espécies antioxidantes de forma fenomenologica no
Nosso organismo, e a partir destes, podera ser realizado um maior aprofundamento e/ou retorno
de certos conceitos. Ha também um questionamento para que o aluno busque a resposta a partir
do experimento, incentivando inicialmente a criacdo de hipoteses, € posteriormente a
comprovagao ou refutagdo de tal.

Cabe destacar a importancia para a producao dos dispositivos por parte dos alunos, uma
vez que essa tecnologia pode fornecer um excelente meio para ensinar aos estudantes alguns
principios basicos da quimica (KOESDJOJO et al., 2015; ESFAHANI et al., 2016). O
desenvolvimento do experimento consiste na avaliagdo da atividade antioxidante das amostras
de alimentos, armazenadas na geladeira por cerca de uma semana e também amostras
preparadas no mesmo dia da andlise. Portanto, esse experimento necessita de planejamento
antecipado de ao menos uma semana, no qual o professor pode solicitar a participacdo dos

estudantes para que tragam as amostras. O aluno ap6s o experimento, utilizando o dispositivo,
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verificard que haverd uma alteragdo dessa atividade, pela observacdo do fenomeno que envolve
a mudanca visual da coloracdo do dispositivo construido, podendo a partir dos dados visuais
determinar a faixa de concentragdo de cada amostra. E de extrema importancia que o professor
promova a exposi¢ao dos dados e das conclusdes obtidas pelos alunos.

Através dos questionamentos listados apds o experimento, pode-se fazer a introdugao
dos conceitos de substancias oxidantes e redutoras, como também a identificacdo dos estados
de oxidag¢ao de cada componente, expondo por exemplo, a equagao quimica envolvida no
experimento. Além disso, pode apresentar a diferenca entre as reacdes redox de substancias
inorganicas (como o I2) e o comportamento redox de sustancias organicas (a vitamina C), que
sdo mais complexas, pois, podem envolver varios adtomos em uma Unica molécula com
diferentes estados de oxidagdo. Assim ¢ possibilitado ao professor trabalhar o poder redutor
dessas substancias, e por consequéncia, sua facilidade de oxidagao, o que sera evidenciado pelo
experimento.

As outras perguntas possibilitam trabalhar a importancia da vitamina C, em que o
professor pode apresentar os aspectos histéricos € a sua importancia na dieta alimentar,
exemplificando a doenga do escorbuto. Outro aspecto que pode ser trabalhado ¢ a estrutura da
vitamina C, e dependendo do ano do ensino médio selecionado para aplicacdao da proposta, pode
vir a contribuir para a compreensao de grupos funcionais organicos. Pode-se também abordar
radicais livres, que em muitos casos, sdo combatidos no nosso organismo pela dieta com
alimentos ricos em antioxidantes. Destaca-se a importancia de apresentacao de outras estruturas
de compostos antioxidantes, mostrando que existem varios outros exemplos além da vitamina
C. Cabe destacar que apesar de este experimento ter utilizado trés amostras alimenticias, o

professor pode trocar as amostras conforme disponibilidade local e época do ano.

6 CONSIDERACOES FINAIS

A partir dos resultados obtidos, foi possivel otimizar os processos de determinagao de
antioxidantes presentes em diversas amostras alimenticias, por meio da construcdo de
dispositivos qualitativos e semiquantitativos, de baixo custo e de facil reprodugdo. Os reagentes
podem ser facilmente adquiridos, e outra vantagem da aplicacdo desse procedimento ¢ a
minimizacdo da quantidade de residuos gerados, devido a utilizacdo de baixa quantidade de
iodo.

Ainda que haja a necessidade da utilizagao de equipamentos exatos e precisos, como as

micropipetas, foi possivel propor materiais adaptados para a construgdo de dispositivos
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semiquantitativos, embora ainda necessitem da calibragdo em balanca analitica. Na falta de
balancas analiticas, que impossibilitam a calibragdo dos materiais alternativos substitutos das
micropipetas, pode-se fazer o uso do dispositivo qualitativo.

Além da proposi¢ao de dispositivos, foram ainda desenvolvidos roteiros que descrevem
a construgdo desses, como também um roteiro que visa a aplicacio do dispositivo
semiquantitativo no ensino médio. Os roteiros desenvolvidos possibilitam a introdugdo do
conceito de reacdes redox e antioxidantes, sendo estes ultimos normalmente negligenciados no
ensino da eletroquimica. Tendo em vista a sua importancia para o conhecimento de fendmenos
presentes no cotidiano, os dispositivos propostos representam uma Otima alternativa para a
utiliza¢@o nas aulas de quimica e podem aumentar o interesse dos estudantes pelo assunto.

Sugere-se ainda realizar outros testes ou outras atividades, para além da comprovagao
desse trabalho como: Testar os dispositivos frente a outras espécies antioxidantes, além do AA,
que possuem potencial de reducao menor que a solugdo de iodo, pois como ja citado foram
testados alimentos que possuem outras espécies antioxidantes na sua composic¢ao; Desenvolver
mais roteiros, como um roteiro de aplicagdo do dispositivo redox tipo fita e desenvolver um
roteiro de calibragdo dos materiais adaptados, uma vez que para o bom funcionamento do
dispositivo redox tipo flor, materiais precisos e exatos sdo necessarios; Aplicar as metodologias
desenvolvidas com os roteiros propostos e avaliar a potencialidade deste trabalho em turmas do

ensino médio;
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8 APENDICE

APENDICE 1 — Roteiro para construgdo do dispositivo redox tipo fita

Blumenau

UNIVERSIDADE FEDERAL DE SANTA CATARINA
Campus Blumenau

Curso de Licenciatura em Quimica

Construgdo do dispositive redox tipo fita

DISPOSITIVO REDOX TIPO FITA

Nos ultimos anos, pesquisas vém sendo
realizadas sobre a tecnologia conhecida como
Lab-on-Paper

consiste na constru¢io de dispositivos utilizando

(laboratorioc em papel), que
papel como substrato. Com um pequeno pedago
de papel ¢ possivel realizar diversas analises
quimicas, que ndo necessitam da estrutura de um
laboratorio. Apresenta também simples manuseio,
baixo custo, utiliza uma pequena quantidade de
reagentes ¢ minimiza a quantidade de residuos
gerados (COSTA et al., 2014, XU et al., 2016).

Os dispositivos de analise em papel podem ser
divididos em varias categorias, entre elas
destacam-se as tiras de teste (fest strips). Este € o
tipo mais simples, pois se trata de uma tira a base
de papel com reagente(s) pré-depositado(s), a
qual € colocada em contato com uma amostra,
como, por exemplo, as fitas para medidas de pH
(MORBIOLI et al., 2017).

Esse roteiro visa apresentar o procedimento
de construgdo de dispositivos indicadores redox.
Estes dispositivos sdo construidos a partir de tiras
de papel filtro, sobre as quais uma pasta de amido
€ depositada. Posteriormente, estas tiras sdo
imersas em uma solugdo de iodo, exibindo uma
coloragdo roxa indicando a formagdo do
complexo iodo-amido. Esse dispositivo pode ser
empregado em testes para avaliar a presenga de
antioxidantes em diferentes amostras, como, por
exemplo, suco de laranja, suco de limdo, suco
industrializado de laranja, extrato de pimentio

amarelo, etc.

MATERIAIS E REAGENTES:

e Papel filtro qualitativo ou filtro de papel para
café;

e Amido de milho;

e Solugio de iodo 2% (encontrada em farmacias
com o nome de Lugol 2%);

e Microtubos (ou copinhos de plasticos
transparentes);

e Pipeta graduada ou seringa plastica;

e Tesoura;

e Pincel.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
Preparo das solucdes:

e Diluicio da solugio de lugol 2%:

Utilize 1 mL do lugol e 89 mL de agua (a
concentragdo final da solugio de iodo sera 0,9
mmol L"). Transfira uma aliquota de 1 mL dessa

solugdo para um microtubo plastico.

¢ Suspensdo de amido

Adicione em um recipiente uma colher de cha
de amido de milho (aproximadamente 1,0 g) e
10,0 mL de agua. Essa mistura deve ser deixada
sob aquecimento por cerca de 30 min, com
constante agitagdo até que a solugdo apresente
uma consisténcia de pasta (um pouco
transparente), conforme mostrado na Figura 1-a.
Outro fator importante para a consisténcia ideal
da pasta é manter o recipiente aberto durante o
periodo de agitacio, fazendo com que cerca da

metade do volume inicial de agua evapore.
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Preparo do dispositivo redox tipo fita

Recorte o papel filtro em tiras com 1 cm de
largura ¢ 5 ¢m de comprimento. Este tamanho
permite mergulhar facilmente estas tiras no

microtubo plastico contendo solugio de iodo.

Obs. O tamanho da tira de papel pode ser adaptado
conforme necessério, dependendo do tamanho do recipiente
que se deseje preparar/armazenar a solucio de iodo diluida.

Em seguida, pincele a pasta da amido nos dois
lados da tira de papel filtro (Figura 1-b). Espere
em torno de 10 min para secar o amido

depositado. A coloragdo final do papel € a mesma

(Figura 1-c).

Figura 1. a) imagem da consisténcia ideal da pasta de
amido, b) representacido da aplicagio da pasta de amido no
papel filtro e c) papel filtro apds a secagemn da pasta de
amido.

Fonte: a autora. (2019)

Subsequentemente, estas tiras devem ser
imersas na solugdo de iodo diluida (até metade da
tira) e retiradas rapidamente para evitar a
adsorgiio excessiva. A coloragio final da tira de
papel vai ser roxa, como mostrada na Figura 2,

indicando a formagio do complexo iodo-amido.

Figura 2. Representacio das etapas de montagemn do
dispositivo redox tipo fita

o Solugi vk
[ ]
%_ S— -%— . %
——— el fillio
Fonte: a autora. (2019)

Entio o dispositivo esta pronto para ser

utilizado para testes com amostras alimenticias.

Funcionamento do dispositivo

Em um béquer ou recipiente que contenha as
amostras a serem testadas, faga a imersdo do
dispositivo redox tipo fita e observe se houve a
mudanga na coloragio, conforme a Figura 3. Se
ocorrer a inibigdo da coloragdo no local que
entrou em contato com a amostra, vocé concluira
que a amostra contém antioxidantes. Caso a ¢or
permanega a mesma, sera verificado que ndo

contém antioxidantes (oxidaveis pelo iodo).

Figura 3. Representacgio do dispositivo de analise em papel
e sua aplicagfio na realizagfio do teste qualitativo para a

presenca de antioxidantes.

13
g

Amostrasem  Amosira com
antiokidante  anticxidante

Fonte: a autora. (2019)

Porque o dispositivo redox tipo fita fica roxo e
em contato com espécies antioxidante inibe sua

coloracio?

O método envolve a redugio doiodo (método
iodimétrico), conforme a semirreacio da Equagio
2. Porém o iodo (I2) tem uma baixa solubilidade
em agua. Assim, solugdes de iodo séo preparadas
dissolvendo I em uma solugdo concentrada de
iodeto de potassio, pois o ion trilodeto (I37) €
altamente solivel. A formacio de I3™ nio altera
nem produz erros no metodo porque os potenciais
padrdes de

redugio das semirreagdes sio

praticamente iguais, por isso optou por
representar I, na Equagiio 1. Além disso, no
decorrer do texto foi usado o termo “solugio de
iodo™ para simplifica¢io (representando a solugio
de triiodeto) (SKOOG, ef al., 2009; BACCAN,

1990).
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L +26 @ 2lag E°=0535V

°=0,536 V

Eq. 1
g +2¢ = 3y Eq.2

Vale destacar que a solu¢do de iodo (Iz ou I3)
usada para a construgdo do dispositivo redox tipo
fita, quando entra em contato com amido produz
uma coloragdo, devido a adsorgdo do ion triiodeto
pelas macromoléculas coloidais do amido. O
amido ¢ formado por dois constituintes: amilose
(B-amilose) e a amilopectina (c-amilose). A
amilose forma um complexo de adsor¢do com o
I;" de cor azul intensa e a amilopectina de cor
violacea. Portanto a coloragdo varia de azul para
roxo, dependente da preparagio da pasta de
amido e da concentragdo do iodo no meio. Nesta
metodologia, o amido é usado como indicador
do processo (SKOOG, er al, 2009;
BACCAN, 1990).

visual

Quando o dispositivo € inserido em amostras

que contenham espécies antioxidantes sua
coloracio € inibida (ocorre a descoloragdo). Essa
avaliagdo da agdo antioxidante consiste em um
experimento da reagdo redox representada na
Figura 4, onde as amostras testadas, que
apresentam vitamina C (acido ascorbico), sofrem
oxidagdo e atuam como um agente redutor da
solugdo de iodo, que ao ser reduzido forma o
acido iodidrico (SKOOG, et al., 2009; BACCAN,

1990).

Figura 4. Representacio esquematica da reagdo redox,
entre o acido ascorbico e a solugdo de iodo complexada
com o amido.

Agente oxidante

com o amido|
=

HO o
i

reduz (diminui o nox, pois recebe elétrons) ]

Hi
_ '
~—HO 70 i

HC

= c wrml int oo ~ olor
fon'iy £, incolur
HO OH (8] 0
acido ascorbico iodo dcido deidroascarbico  dcido iodidrico

| oxida (aumento o nox, pois doa elétrons )

Agente redutor

Fonte: a autora. (2019)

Vale ressaltar que, apesar de algumas
amostras inibirem a coloragdo do dispositivo,
indicando a presenga de acido ascorbico, essa
reagdo pode ocorrer devido a presenga de outras
espécies antioxidantes e que também podem
responder ao teste com o dispositivo redox.
Conforme mostrado na Tabela 1, essas amostras
responderdo frente a potencias de redugdo

menores que a solugdo de iodo.

Tabela 1. Alguns exemplos de antioxidantes presentes em
alguns alimentos

Alimento  Antioxidante  Alimento Antioxidante
Mamao fB-caroteno Uva Acido elagico
Brocolis Flavonoides Salsa Flavonoides
Laranja Vitamina C Morango Vitamina C

Cha Catequinas Curry Curcumina
Vinho Quercetina Noz Polifendis
Cenoura B-caroteno Espinafre Clorofilina
Tomate Carotenoides Repolho Taninos
Cravo Eugenol Hortela Timol.
Orégano  Fenilpropanoides  Hibisco Polifendis

Fonte: Adaptado de BIANCH: ANTUNES. 1999,
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APENDICE 2 — Roteiro para construgdo do dispositivo redox tipo flor

Blumenau

UNIVERSIDADE FEDERAL DE SANTA CATARINA
Campus Blumenau

Curso de Licenciatura em Quimica

Construgdo do dispositive redox tipo flor

DISPOSITIVO REDOX TIPO FLOR

Nos ultimos anos, pesquisas vém sendo
realizadas sobre a tecnologia conhecida como
Lab-on-Paper  (laboratoric em papel), que
consiste na constru¢do de dispositivos utilizando
papel como substrato. Com ele, é possivel realizar
diversas analises quimicas, sem a necessidade da
estrutura de um laboratorio. Essa tecnologia
apresenta simples manuseio, baixo custo, utiliza
uma pequena quantidade de reagentes e minimiza
a quantidade de residuos gerados (COSTA et al .,
2014; XU et al., 2016).

Os dispositivos de analise em papel podem ser
divididos em varias categorias, entre elas destaca-
se a microfluidica em papel (uPADs -
microfluidic paper-based devices) (MARTINEZ
et al., 2010; MORBIOLI et al ., 2017).

A microfluidica em papel possibilita o
desenvolvimento de sistemas miniaturizados de
analises quimicas e consiste na manipulacio de
liquidos em microcanais (WHITESIDES, 2006).
A fabricagdo dos dispositivos de microfluidica
em papel € geralmente executada em duas etapas
principais, que consistem: 1) criagdo de barreiras
hidrofobicas no papel para obtengio de um
caminho no qual o liquido ird percorrer até atingir
a “zona de analise” e 2) na aplicacio de reagentes

indicadores nas “zonas de analise” (Figura 1).

Figura 1. Esquema geral da fabricagio de dispositivos de
microfluidica em papel. reagentes indicadores nas “zonas
de analise”.

Fapa |

(}4 Al -y

resso dos <seglhn do matcrial
moldes tudrolBbuce

papel filco

E]
g

(omagio de barreirs
hidrofobica
liapa 2
o de milise

local de aplicagio ]
da amostra
uplicagio de resgentes indicadores

Fonte: Adaptado de BRONDANI et al. 2019

A colorimetria em pPADs € uma das
metodologias mais simples, rapidas e baratas,
pois os resultados das analises se ddo através da
cor indicada apds o contato com reagente (na
zona de analise). Basicamente, a amostra
contendo o analito de interesse é dirigida até a
zona de teste que contém o reagente
colorimétrico, ocorrendo o desenvolvimento da
cor devido a reagcdo quimica entre o analito e o
reagente. A imagem € entdo € analisada quanto a
intensidade ou inibigdo de coloragdo, que esta
relacionada com a concentragdo do analito na
amostra (MARTINEZ er al. 2007).

Esse roteiro apresenta a construgdo de duas
arquiteturas de dispositivos, ambos baseados no
modelo de “flor”. O modelo de “flor” consiste na
delimitagdo de um centro interligado a “pétalas”
(zonas de analise), com suas extremidades
modificadas por um material indicador (neste

caso, amido-iodo). As amostras liquidas, quando

adicionadas no centro do dispositivo, fluem por
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capilaridade até o final da pétala, onde ocorre
uma rea¢do de identificagdo. No arranjo proposto,
cada “pétala” recebe uma concentragio diferente

de agente oxidante (iodo).

MATERIAIS E REAGENTES:

¢ Papel filtro qualitativo

e Lapis de cera (Faber Castell ®) ou caneta
permanente (BIC ® ou Faber Castell ®)

e Micropipeta, seringa plastica (tipo insulina
marca SR)

e Amido de milho

¢ Solugdo de iodo 2% (encontrada em farmacias,
sob o nome de Lugol 2%);

e Microtubos (ou copinhos de plasticos
transparentes);

e Tesoura

e Pincel

e Placa de Petri (ou tampa de pote)

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Preparo das solugdes:

¢ Diluigo da solugéo de lugol:

As solugdes de iodo devem ser preparadas a
partir de uma solugdo de lugol 2% (equivalente a
0,0774 mol L), realizando 6 diluigdes pelo
método das diluigdes por partes (ou dilui¢do em
série), onde para cada dilui¢do adiciona-se uma
parte da solugdo de iodo anterior (de maior
concentra¢do) e uma parte de agua, representada
na Figura 2. As etapas de diluigdes estdo
mostradas na Tabela 1, na qual também estio

inseridas as concentragdes finais de iodo para

cada dilui¢ao, sendo que o numero da diluigao foi
utilizado para definir a concentragdo do iodo
durante a construgdo do dispositivo redox tipo

flor.

Figura 2. Representagio do método de diluigdo por partes,
em que as diluigdes iniciam com o estoque, ¢ cada nova
diluigdo emprega uma parte da solugdo anterior de iodo e
uma parte de dgua.

| 2 14 18 1/16 1532 1/64

Fonte: a autora. (2019)

5 6

Tabela 1. Diluigdo por partes a partir da solugio estoque de
lugol

Volumes (mL)

Namero Concentragio
de i;l::gt; At de iudo]
dilui¢des (L) (mL) (mmol L)
Estoque (0) - - 28.2
1 1 1 14,1
2 1 1 7.0
3 1 1 3.5
4 1 1 1.8
5] 1 1 0,9
6 1 1 0.4

Fonte: a autora. (2019)

e Pasta de amido

Utilize aproximadamente 10,0 mL de agua e
aproximadamente 1,0 g de amido de milho
(equivalente a uma colher rasa de cha), essa
mistura deve ser deixada por aproximada 30 min
sob aquecimento, com constante agitacio até que
a solugdo apresente uma consisténcia de pasta

(um pouco transparente), conforme mostrado na
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Figura 4-a. Outro fator importante para a
consisténcia ideal da pasta ¢ manter o recipiente
aberto durante o periodo de agitagio, isto faz com
que cerca de metade do volume inicial de agua

cvapore.

Preparo do dispositivo redox tipo flor

Para a padronizagdo ¢ facilitagio da
construgdo dos dispositivos, realize a impressfio
dos moldes diretamente nas folhas de papel filtro
(cortada em tamanho A4), utilizando impressora
com tonner (tinta em po) e jato de tinta (tinta
liquida). A Figura 3 apresenta dois modelos de
dispositivos tipo flor, que variam a quantidade de
pétalas (moldes em tamanho real para impressio
sdo disponibilizados no final desse roteiro). A
primeira arquitetura proposta possui 5 “pétalas”
para 5 concentragdes de iodo, ja a segunda
arquitetura

apresenta 8 “pétalas” para 7T

concentragbes de  iodo. A diferenga das

arquiteturas estd nas concentragdes depositadas

de iodo para a detecgiio de antioxidantes.

Figura 3. Moldes desenvolvidos para a impressdo dos
dispositivos semiquantitativos, com tamanhos diferentes. O
molde de 5 pétalas possui 9 mm de difimetro das zonas de
analise e 14,5 mm para a aplicagido da amostras, ja o molde
de 5 pétalas possui 7,7 mm de didmetro para as zonas de
analise e 12,2 mm no centro.

Fonte: a autora. (2019)

Quando nfo se tem papel filtro nos tamanhos

apropriados para utilizar em impressoras, os

moldes também podem ser impressos em folhas
sulfite ¢ transcritos para o papel filtro. Mas
recomenda-se que seus tamanhos sgjam proximos
dos descritos na Figura 3, pois a variagdo do
tamanho do molde pode acarretar em erros
significativos nos testes de quantificagéio.

A eriagdo de barreira hidrofébica no papel
para a obtengdo de um caminho no qual o liquido
vai percorrer até a “zona de analise”, pode ser
rcalizado com pincel marcador permanente ¢
lapis de cera. A demarcagio com os pincéis
marcadores, tanto da marca BIC ® (modelo ultra
fino - 0,6 mm) ¢ Faber Castell ® (CD marker -
1,0 mm), deve ser realizada conforme o contorno
dos modelos, colorindo a area ao redor. Destaca-
se, entretanto, que a utilizagdo de lapis de cera
para csse fim ¢ mais efetiva.

A pintura com lapis de cera (Faber-Castell ®)
deve ser feita em apenas uma face do papel e fora
da demarcagiio (“contomo’) do modelo, assim
ndo ocorre a invasdo da cera no caminho
hidrofilico. Em seguida, deve-sc aquecer por
aproximadamente 15 min com um secador de
cabelos ou com auxilio de uma estufa (60 °C).
Esta etapa requer atengfio especial, pois o
aquecimento em excesso pode causar a invasdo
da cera para dentro do caminho hidrofilico.

Apds a criagdo da barreira hidrofdbica no
papel, pincele a pasta de amido igualmente em
todas as zonas de analise (Figura 4-b) e aguarde
cerca de 10 min para a secagem. A coloragiio

final do papel se mantém a mesma (Figura 4-c).
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Figura 4. Consisténcia ideal da pasta de amido para a
aplicagiio nos zonas de andlise dos dispositivos, b)
representacio da aplicagéio da pasta de amido no dispositivo
¢ ¢) dispositivo apods a secagem da pasta de amido.

Fonte: a autora. (2019)

A aplicagfo do iodo nas zonas de analise (com
o auxilio de uma micropipeta) deve ser feita
delicadamente, sende que em cada zona sdo
depositados 5 pL de cada solugdo de iodo (de
diferentes concentragdes, conforme mostradas na
Tabela 1).

Caso ndo tenha a sua disposigio uma
micropipeta, pode-se utilizar uma seringa de
insulina de 1 mL (sem agulha). Destaca-se que
todo equipamento adaptado pode acarretar em um
erro de volume transferido. Recomenda-se que se
utilize uma balanga analitica para realizar a
“calibragio™ da seringa (desta forma evita-se o
uso de volumes incorretos). Por exemplo, para
seringa da marca SR (utilizada nos testes),
delimitou-se uma linha na altura de 0,3 cm, que
equivalia ao volume aproximado de 5 pL.

Deposite cuidadosamente as solugdes de iodo
como mencionado anteriormente. Conforme
Tabela 1, para o dispositivo redox tipo flor de 5
pétalas (Figura 5-a) devem ser aplicadas as
diluigdes de 1 a 35, enquanto que para ©
dispositive redox tipo flor de 8 pétalas (Figura 5-
b) devem ser aplicadas todas as diluigles

deixando uma zona de andlise para ser o branco.

Figura 5. Padries dos dispositivos redox flor. 2) modelo de
S pétalas; b) modelo de 8 pétalas.

a) b)

Fonte: a autora. (2019)

Outro fator importante para a construgio do
dispositivo € ndo deixa-lo em contato direto com
a superficie da mesa ou bancada, a fim de evitar o
vazamento da zona de analise. Para tanto, todos
os dispositivos devem ser acondicionados em
cima de uma placa de Petn (ou também tampa de
pote plastico), cuidando para que o canal
microfluidico ndo fique apoiado nas bordas do
suporte conforme representagéo da Figura 6.
Figura 6. Representagio esquemitica dos dispositivos
depositados sobre a superficie de uma mesa e sobre uma

placa de Petri para avaliar o efeito de vazamento do liquido
para o meio externo ao dispositivo.

P a superfice

= -

Fonte: a autora. (2019)

Funcionamento do dispositive

A andlise das amostras para o dispositivo
redox tipo flor 8 pétalas (contendo espécies
antioxidantes) consiste na adiggio de uma aliquota
de 80 pL {equivalente ao volume transferido por
1,1 cm na seringa adaptada) no centro do
dispositivo, indicado na Figura 6. Para o
dispositivo flor redox tipo flor 5 pétalas o volume

da aliquota ¢ 100 pL (equivalente ao volume
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transferido por 1.2 em na seringa adaptada).

Conforme a  quantidade de  compostos
antioxidantes presentes na amostra havera uma
maior ou menor inibigio da coloragiio das pontas
indicadoras, possibilitando a estimativa da faixa
de concentragdo do antioxidante na amostra, o

que evidéncia um teste semiquantitativo.

Figura 7. Representagio do dispositivo de anilise em papel
¢ sua aplicaciio na realiza¢io do teste semiquantitativo para
antioxidantes (onde 0-6 corresponde a  diferentes
concentragdes de iodo).

aplicagio da amostra no centro

Fonte: a autora. (2019)

A faixa de concentragiio pode ser determinada
pelo pogo que tiver a coloragio totalmente inibida
(que seria a menor concentragdo presente) e o
primeiro pogo em que a coloragdo ndo foi inibida
por completa (seria a maior concentragio). Ou
seja, supondo que ao testar uma amostra em
qualquer modelo, conforme Figura 8, ¢ houver a
inibigdo da coloragio até o pogo 3, a
concentragio menor sera equivalente a diluigéo 3
(da Tabela 1) e a maior sera equivalente a
diluigéio 4 (da Tabela 1). Sendo igual a faixa de
3.5<x<7,0mmol L'! ouigual a faixa de 634 <
X < 125 mg/100 mL, essa ultima faixa € expressa
em mg de AA para 100 mL, , devido & grande
parte das informagdes de teores de vitamina C
serem encontrados dessa forma na literatura ¢ nas

embalagens dos alimentos e farmacos.

Figura 8. Representagio de um teste com uma amostra de
AA com concentragio definida e a determinagio da faixa

de concentragio.

Sem adicHo de iodo =
28,2 mmol L 0.4 mmol L
— O9mml
7.0 mmol L' R
1.8 mmol L
3.5 mmel LY

Fonte: a autora. (2019)

Por que o dispositivo redox tipo fita fica roxo e
em contato com espécies antioxidante inibe sua

coloracao?

O método envolve a redugio do iodo (método
iodimétrico) ¢ baseado na semirreagio da
Equagdo 2. Porém o iodo (Iz) tem uma baixa
solubilidade em Agua. Assim, solugbes de iodo
sdo preparadas dissolvendo I em uma solugio
concentrada de iodeto de potassio, pois o ion
tritodeto (I37) ¢ altamente soltvel. A formagéo de
I3~ ndio altera nem produz erros no método porque
os potenciais padrdes de redugdo das
semirreagdes sdio praticamente iguais, por isso
optou por representar I» na Equagdo 3. Além
disso, no decorrer do texto foi usado o termo
“solugiio  de iodo” para  simplificagfo
(representando a solugdo de triiodeto) (SKOOG
et al., 2009, BACCAN, 2001).

Ly +2 2 21, E=0535V  Eq.1
Iy +2¢ = e E =053V  Eq2

Vale destacar que a solugio de iodo (I ou I37)
usada para a construgio do dispositivo redox tipo
fita, quando entra em contato com amido produz
uma coloragiio azul intensa, devido a adsor¢iio do

ion triiodeto pelas macromoléculas coloidais do
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amido. O amido € formado por dois constituintes:
amilose (B-amilose) e a amilopectina (a-amilose).
A amilose forma um complexo de adsor¢cdo com
o I3” de cor azul intensa e a amilopectina, de cor
violacea. Portanto a colorag@o varia de azul para
roxo, dependente da concentragio do iodo no
meio, no dispositivo a coloragdo que se observa é
roxa. Sendo assim, o amido € usado como
indicador visual do processo (SKOOG, et al.,
2009; BACCAN, 2001).

Quando o dispositivo € inserido em amostras que
contém espécies antioxidantes sua coloragdo ¢
inibida. Essa avaliagdo da aglo antioxidante
consiste em um experimento da reagdo redox
representada na Figura 9, onde as amostras
testadas, que apresentam vitamina C (acido
ascorbico), sofrem oxidagdo e atuam como um
agente redutor da solugdo de iodo, que ao ser
reduzido forma o acido iodidrico (SKOOG, et al.,
2009; BACCAN, 2001).

Figura 9. Representagio esquematica da reago redox,
entre o acido ascorbico e a solugio de iodo complexada
com o amido.
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Vale ressaltar que, apesar de algumas
amostras inibirem a coloragio do dispositivo,
indicando a presenga de acido ascorbico, essa
afirmagdo ndo deve ser realizada, uma vez que
muitas amostras alimenticias possuem outras

espécies antioxidantes e que também podem
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responder ao teste com o dispositivo redox.

Conforme mostrado na Tabela 2.

Tabela 2. Alguns exemplos de antioxidantes presentes em
alguns alimentos.

Alimento Antioxidante Alimento Antioxidante
Mamio B-caroteno Uva Acido elagico
Brocolis Flavonoides Salsa Flavonoides
Laranja Vitamina C Morango Vitamina C

Cha Catequinas Curry Curcumina
Vinho Quercetina Noz Polifendis
Cenoura B-caroteno Espinafre Clorofilina
Tomate Carotenoides Repolho Taninos
Cravo Eugenol Horteld Timol.
Orégano  Fenilpropanoides  Hibisco Polifenois

Fonte: Adaptado de BIANCH; ANTUNES, 1999.
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APENDICE 3 — Roteiro do professor para a aplicagio do dispositivo redox tipo flor
intitulado: Alimentos guardados na geladeira mantém as mesmas caracteristicas?

&
éq%ﬁ UNIVERSIDADE FEDERAL DE SANTA CATARINA
@ Campus Blumenau
U Fsc Curso de Licenciatura em Quimica
Blumenau Roteiro para o professor

Prezado (a) professor (a), esse roteiro apresenta uma sugestdo de aplicagdo de um
dispositivo desenvolvido durante um trabalho de conclusdo de curso. Ele pode ser proposto
durante suas aulas utilizando a estratégia experimental. Este experimento ndo necessita de
estrutura de laboratorio, os reagentes utilizados pode ser facilmente adquiridos no
comércio local, mas para a realizagio ha necessidade da calibragio do equipamento
responsavel para a construgio do dispositivo.

Neste roteiro consta uma situagio problema para ser apresentada durante suas aulas,
em que o estudante pode se identificar com o episédio de esquecer um alimento na
geladeira por um determinado tempo. Essa situagdo pode instigar o estudante a buscar a
solugdo do problema, para verificar se as caracteristicas dos alimentos realmente se

alteram, e proporcionar exemplos do dia a dia do estudante com a quimica.

Alimentos guardados na geladeira mantém as mesmas caracteri

Situagiio problema
Toda vez que Paula vai ao supermercado, realiza compras em excesso. Na sua Gltima
ida, comprou muitas frutas e verduras. Nao sabendo o que fazer com todos os alimentos

adquiridos, realizou uma pesquisa na internet em busca de receitas com limio, laranja e



pimentfio, pois eram os produtos que estavam em maior quantidade. Durante a pesquisa,
ela observou varios comentarios sobre atividades comuns entre estes alimentos, tais como
combate ao envelhecimento e a resfriados, por serem ricos em vitamina C, o que lhes
confere uma atividade antioxidante. No mesmo dia ela preparou os sucos com as frutas e
fez uma salada com o pimentfio. Mas acabou nfo utilizando tudo e guardou na geladeira os
pimentdes cortados ao meio e o restante dos sucos de limdo e laranja. Uma semana depois
ela lembrou que os alimentos ainda estavam na geladeira e queria saber se a atividade
antioxidante pesquisada ainda era a mesma ou se havia diminuido. Naquela semana,
procurou a sua professora de quimica para tirar essa divida. A professora viu uma 6tima
oportunidade para realizar um experimento com a turma, que consistia na utilizagdo de um
dispositivo redox para determinar a atividade antioxidante. Para tanto, a professora
solicitou que Paula levasse para a aula os alimentos armazenados na geladeira por uma

semana, enquanto ela levaria novos alimentos.

Questionamentos para realizar com os estudantes apos a leitura da situaciio problema
Na sua opinido, vocé acredita que a atividade antioxidante dos alimentos se alterou de uma
semana para a outra? Por qué?

Vocé ja ouviu falar em antioxidantes? Sabe como esses compostos atuam no nosso

organismo?

Os questionamentos apds a situagdo problema possibilitam investigar os
conhecimentos prévios dos estudantes sobre a atuagio das espécies antioxidantes de forma
fenomenoldgica no nosso organismo ¢ a partir destes, vocé poderd realizar um maior
aprofundamento e/ou retorno de certos conceitos. Ha também um questionamento para que
0 estudante busque a resposta a partir do experimento, incentivando inicialmente a criagio

de hipoteses, e posteriormente a comprovagio ou refutagiio de tal.

Preparo dos dispositivos redox:

Veja seu tempo disponivel para a aplicagdo desse experimento, destaca-se a
importancia da construgdo dos dispositivos pelos estudantes. Caso vocé ndo tenha tempo
para a construgfio durante as aulas, prepare as solugdes de iodo e fornega os modelos dos
dispositivos ja com a barreira hidrofobica construida. Para a constru¢io dos dispositivos

acompanhe o roteiro inserido no apéndice 2 intitulado “Construcdo do dispositivo redox
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tipo flor”. Para a realizagdo do experimento sugere-se a construgdo de pelo menos 6
dispositivos.
Nao se esquega de solicitar para o estudante anotar as concentragdes do iodo

depositadas nas zonas de analise (“pétalas™). Utilize a tabela abaixo para a anotagéo.

“Pétala” [iodo] (mol L)

Branco -

0 (estoque)

1

2
3
4
5]
6

Preparo das amostras

As amostras selecionadas devem ser preparadas da seguinte forma: os sucos de frutas
(limdo e laranja) devem ser extraidos, utilizando um espremedor de frutas ou
manualmente. Ji o extrato do pimentio deve ser preparado por meio de trituragio em
liquidificador, utilizando meio pimentdo amarelo (aproximadamente 80 g) + 50 mL de
agua.

Observagdo: Lembre-se que para esses estudos hd a necessidade de utilizar amostras
armazenadas em geladeira por cerca de 1 semana ¢ também amostras preparadas no

mesmo dia da analise.

Realizacio do experimento

Pegue o dispositivo redox previamente preparado, e no centro dele aplique 80 pl. das
amostras (conforme mostrado na Figura 1). Lembre-se que se utilizar a seringa de insulina,
a mesma deve ser “aferida” previamente (na seringa marca SR, 1,1 cm equivale a
aproximadamente 80 pl. 1,2 cm equivale a 100 ul). Anote no dispositivo a amostra que
foi testada. Ndo se esqueca de deixar o dispositivo sobre uma tampa ou outra superficie

que nio dificulte a capilaridade do sistema.
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Figura 1. Representagio do dispositivo de analise em papel e sua aplicagio na realizagio do teste
semiquantitativo para antioxidantes (onde 0-6 corresponde a diferentes concentragdes de iodo).

Resultado obtidos

aplicagiio da amostra no centro

Anote aqui a ordem realizada dos testes e a faixa de concentragiio de antioxidantes

(expresso em vitamina C) encontrada para cada amostra. Essa faixa de concentragiio ¢

definida a partir das zonas de analise (“pétalas™) que foram descoloridas (total ou

parcialmente). Maiores informagdes estdo apresentadas no roteiro do Apéndice 2, sobre a

construgdo dos dispositivos redox tipo flor.

Amostras

Preparado

Numero de pogos
inibidos

Faixa de
antioxidantes
encontradas

Ex. Suco de laranja

uma semana antes

Suco de laranja

no mesmo dia

Questionamentos para serem realizados com os estudantes apos a realizacao do

experimento.

1. Tendo em vista a descoloragdo (ou inibi¢do da coloragéio) das zonas de analise

(regido de reagfo), o que foi observado durante a realizagio do experimento? Como

vocé explicaria os resultados?

2. Pesquise sobre o funcionamento do dispositivo, propondo uma explicacio para o

“desaparecimento” da coloragdo das zonas de analise. Apresente a equagfo quimica

que represente esse processo.

3. Qual a importéncia da vitamina C para o nosso organismo?
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4. Além da vitamina C, vocé conhece outras espécies antioxidantes? Caso
desconheca, faga uma pesquisa e tente encontrar pelo menos 5 espécies
antioxidantes e desenhe suas estruturas quimicas. Pesquise também quais os
alimentos contém estas espécies antioxidantes.

5. Agora proponha uma explicagio para a Paula a respeito da wvariagio da
concentragio de antioxidantes em alimentos armazenados por longos periodos (e
expostos ao ar), comparado a alimentos frescos (recém preparados).

6. Discuta brevemente sobre antioxidantes e sua importancia no organismo humano.

Possiveis discussdes apos a apresentaciao dos questionamentos

Através dos questionamentos listados apds o experimento, pode-se fazer a introdugio
dos conceitos de substancias oxidantes e redutoras, como também a identificagio dos
estados de oxidagdo de cada componente, expondo, por exemplo, a equagdo quimica
envolvida no experimento. Além disso, pode apresentar a diferenga entre as reagdes redox
de substancias inorginicas (como o ;) e o comportamento redox de sustincias orginicas (a
vitamina C), que sdo mais complexas, pois, podem envolver varios dtomos em uma Unica
molécula com diferentes estados de oxidagdo. Assim, € possibilitado ao professor trabalhar
o poder redutor dessas substincias, e por consequéncia, sua facilidade de oxidagéio, o que
sera evidenciado pelo experimento.

As outras perguntas possibilitam trabalhar a importincia da vitamina C, em que o
professor pode apresentar os aspectos historicos ¢ a sua importancia na dieta alimentar,
exemplificando a doenga do escorbuto. Qutro aspecto que pode ser trabalhado ¢ a estrutura
da vitamina C, e dependendo do ano do ensino médio selecionado para aplicagio da
proposta, pode vir a contribuir para a compreensdo de grupos funcionais organicos. Pode-
se também abordar radicais livres, que em muitos casos, sdo combatidos no nosso
organismo pela dieta com alimentos ricos em antioxidantes. Destaca-se a importancia de
apresentagdo de outras estruturas de compostos antioxidantes, mostrando que existem
varios outros exemplos além da vitamina C. Cabe destacar que apesar de este experimento
ter utilizado trés amostras alimenticias, o professor pode trocar as amostras conforme

disponibilidade local e época do ano.
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Dicas para a realizacido do experimento

Esse experimento tem como foco a aplicagio para o ensino médio, mas também pode
ser aplicado no ensino superior nas disciplinas introdutérias de quimica.

No apéndice 4 estd inserido o roteiro para o aluno, nele estd apresentada a situagio
problema e o desenvolvimento do experimento. Os questionamentos listados aqui servirfio
de norteio para trabalhar os conceitos envolvidos. Cabe a vocé professor, a partir da
disponibilidade de tempo, das caracteristicas dos estudantes, direcionar conforme as

condigdes do contexto de ensino-aprendizagem, o nivel dos conceitos a serem abordados.
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APENDICE 4 — Roteiro do estudante para a aplicacio do dispositivo redox tipo flor
intitulado: Alimentos guardados na geladeira mantém as mesmas caracteristicas?

UNIVERSIDADE FEDERAL DE SANTA CATARINA

Campus Blumenau

Curso de Licenciatura em Quimica
UFSC

Blumenau Roteiro para o estudante

Alimentos guardados na geladeira mantém as mesmas caracteristic

Toda vez que Paula vai ao supermercado, realiza compras em excesso. Na sua ultima
ida, comprou muitas frutas e verduras. Nao sabendo o que fazer com todos os alimentos
comprados realizou uma pesquisa na internet em busca de receitas com limdo, laranja e
pimentdo, pois eram os produtos que ela havia comprado em maior quantidade. Durante a
pesquisa, ela observou varios comentarios sobre atividades comuns entre estes alimentos,
tais como combate ao envelhecimento e a resfriados, por serem ricos em vitamina C, o que
lhes confere uma atividade antioxidante. No mesmo dia ela preparou os sucos com as
frutas e fez uma salada com o pimentdo. Mas acabou ndo utilizando tudo e guardou na
geladeira os pimentdes cortados ao meio e o restante dos sucos de liméo e laranja. Uma
semana depois ela lembrou que os alimentos ainda estavam na geladeira e queria saber se a
atividade antioxidante pesquisada ainda era a mesma ou se havia diminuido. Naquela
semana, procurou a sua professora de quimica para tirar essa davida. A professora viu uma
otima oportunidade para realizar um experimento com a turma, que consistia na utilizagéo
de um dispositivo redox para determinar a atividade antioxidante. Para tanto, a professora

solicitou que Paula levasse para a aula os alimentos armazenados na geladeira por uma



semana, enquanto ela levaria novos alimentos. A professora solicitou que todos os
estudantes auxiliassem no experimento.

Vocé esta sendo convocado para a realizagdo desse experimento e auxiliar Paula a
desvendar essa situagdo. Para resolver isso realizaremos o preparo das amostras e a

construgio dos dispositivos redox. Junte-se com seus colegas e siga o roteiro.

Preparo dos dispositivos redox:
Para a realizagdo do experimento, inicialmente construa o dispositivo redox tipo flor.
Veja se seu professor ja o construiu, caso o contrario, acompanhe a construgiio pelo roteiro
inserido no anexo. Consulte o professor a respeito do modelo de dispositivo que sera
utilizado ¢ a quantidade necessdria (sugere-se a construgiio de pelo menos 6 dispositivos).
Nao se esquega de anotar as concentragdes do iodo depositadas nas zonas de analise

(“pétalas™). Utilize a tabela abaixo para a anotagéo.

“Pétala” [iodo] (mol L)

Branco -

0 (estoque)

1

2
3
4
5
6

Preparo das amostras

As amostras selecionadas devem ser preparadas da seguinte forma: os sucos de frutas
(limdo e laranja) devem ser extraidos, utilizando um espremedor de frutas ou
manualmente. Ja o extrato do pimentio deve ser preparado por meio de trituragdo em
liquidificador, utilizando meio pimentio amarelo (aproximadamente 80 g) + 50 mL de
agua.

Observagdo: lembre-se que para esses estudos ha a necessidade de utilizar amostras
armazenadas em geladeira por cerca de 1 semana e também amostra preparadas no mesmo

dia da analise.
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Realizaciio do experimento

Pegue o dispositivo redox previamente preparado, € no centro dele aplique 80 uL das
amostras (conforme mostrado na Figura 1). Lembre-se que se utilizar a seringa de insulina,
a mesma deve ser “aferida” previamente (na seringa marca SR, 1,1 c¢m equivale a
aproximadamente 80 pl.). Anote no dispositivo qual a amostra foi testada. Ndo se esqueca
de deixar o dispositivo sobre uma tampa ou outra superficie que ndo dificulte a

capilaridade do sistema.

Figura 1. Representagio do dispositivo de analise em papel e sua aplicagio na realizagio do teste
semiquantitativo para antioxidantes (onde 0 - 6 corresponde a diferentes concentrages de iodo).

aplicagdio da amostra no centro

Resultados obtidos

Anote aqui a ordem realizada dos testes e a faixa de concentragiio de antioxidantes
(expresso em vitamina C) encontrada para cada amostra. Essa faixa de concentragdo é
definida a partir das zonas de anélise (“pétalas”) que foram descoloridas (total ou
parcialmente). Maiores informagdes estdo apresentadas no roteiro em anexo, sobre a

construgdo dos dispositivos redox.

Numero de pocos L Ring s
Amostras Preparado e pogos antioxidantes
inibidos
encontradas
Ex. Suco de laranja uma semana antes
Suco de laranja no mesmo dia

Agora que vocé ja construiu o dispositivo e testou as amostras, retornaremos a

problematica inicial, os alimentos mantém as mesmas caracteristicas?
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