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Introducéao

O desenvolvimento e a preparacdo de
nanoparticulas a partir de moléculas naturais
como os (oligo-e polissacarideos) constituem,
atualmente, um desafio tanto no meio académico
como industrial. Neste sentido, o trabalho tem
como objetivo a preparacdo e caracterizacao de
novos anfifilicos, para obtencdo de nanoparticulas
gue servirdo como suporte para a ligacdo de
(oligo-e polissacarideos), através do uso de
reacBes de “click chemistry”, do tipo cicloadi¢édo
1,3-dipolar de huisgen entre  espécies
funcionalizadas por um grupamento azida, de um
lado, e um alcino terminal do outro.

Metodologia |

As suspensdes das nanoparticulas solugbes
aquosas micelares foram preparadas por
dissolugdo direta dos diferentes anfifilicos
sintetizados em &gua milli-g ou em solucao
tampao fosfato salino (pbs, 10 mm, ph 7,2, 1 mm
cacl2, 1 mm mncl2) e agitados por 24 horas a 25
°c. As solucdes foram filtradas, a fim de remover
a poeira e grandes agregados nao micelares.

Resultados e Discussao

A estratégia da sintese dos novos anfifilicos
funcionalizados com o monossacarideo 2-
Propargil-2-Acetamido-2-Desoxi-p-D-
glicopiranose (GIcNAc) e o dissacarideo propargil
B-D-galactopiranosil-(1—4)-B-D-glicopiranose
(Lac), consiste na utilizacdo do polimero flexivel
PEO, como brago espagor hidrofilico conectado a
diferentes partes hidrofébicas, através de reacdes
de cicloadicdo. A caracterizacdo dos anfifilicos
sintetizados foram quanto a estrutura quimica e
composicao através de ressonancia magnética
nuclear (RMN), Infravermelho por transformada

de Fourier (FTIR), espectrometria de massa
(MALDI-TOF-MS e ESI-MS) e alta resolugéo
(HRMS). Com as devidas purificacbes e
caracterizac@es, foi possivel obter moléculas com
uma pureza > 95% (sem tracos observados por
RMN). Quando as analises de RMN e
espectrometria de massa ndo apresentaram
vestigio de subprodutos obteve moléculas
proprias com pureza superior a 99%. Apés a
dissolugdo em agua, os anfifilicos auto-associam
em micelas altamentes regulares com um
diametro médio de (2RH ~ 10 nm), ver (Figura 2 e
3). Espalhamento de Iluz dindmico (DLS),
microscopia eletrénica de transmissdo (MET) e
espalhamentos de raios-X a baixos angulos
(SAXS) foram utilizados para investigar a
estrutura e dindmica desses anfifilicos.

Conclusao

A estratégia sintética empregada permitiu obter
com sucesso 0s novos anfifilicos funcionalizados
com hidratos de carbono. Os anfifilicos
glicoconjugados espontaneamente auto-associam
em agua em micelas esféricas de diametro médio
de 10 nm e uma estreita polidispersdo como
evidenciado por DLS, SAXS e experiéncias MET.
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Introducéao |

Recentemente, as propriedades de
nanoparticulas e nanocompositos vem chamando
a atencdo de muitos pesquisadores. A
possibilidade de utilizacdo de nanomateriais
separadamente ou na potencializacdo de
materiais de baixo custo ampliam sensivelmente
as aplicagdes tecnoldgicas dos materiais [1]. A
dimenséo nano, tem por caracteristica, ampliar a
area superficial do material além de alterar suas
propriedades. Essas propriedades possuem
ampla area de aplicagbes tecnolégicas que vai
desde efeitos cataliticos até aplicacdes na
medicina, tal como é conhecido, o efeito anti-
inflamatério de nanoparticulas de ouro, atividade
antimicrobiana de nanoparticulas de prata e
antifingica de nanoparticulas de cobre [2-4].
Nanocompdsitos com nanoparticulas metalicas
incorporadas podem apresentar aplicacbes
eletrbnicas, como sensores opticos e atividade
eletrocatalitica que atualmente se direciona para
aplicagdo em células a combustivel, na eletro-
oxidacdo do metanol, por exemplo[5]. Neste
trabalho, apresentamos o estudo de incorporacao
de nanoparticulas de prata (SNP), nanoparticulas
de ouro (GNP), nanoparticulas de cobre (CuNP) e
nanoparticulas de ruténio (RUNP) em matriz de
carbono. Para efeito de nomenclatua, as
amostras foram nomeadas por: SNP/C; GNP/C;
CuNP/C e RuNP/C.

Metodologia |

As incorporacdes dos respectivos nano metais foi
realizadas pelo processo de reducdo direta com
pequenas adequacgfes para cada tipo de metal.
De um modo geral, o substrato foi disperso no
precursor metélico dissolvido em &agua (exceto
para ruténio, no qual foi utilizado etileno glicol). A
reducdo do ion metalico foi conduzida em
diferente agentes redutores. Para a sintese de
GNP/C foi usado o &cido aurocloridrico como
precursor metalico e o citrato de sédio como o
agente redutor. Para a formacdo de SNP/C o
nitrato de prata e borohidreto de sddio foram
utilizados. O CuNP/C foi feito mediante nitrato de

uisa em materiais

cobre como o precursor metalico e uma solugéo
0,3 M de hidrazina. Nanoparticulas de ruténio
foram incorporadas pelo método poliol, da qual
cloreto de ruténio e o substrato foram dispersos
em etileno glicol aquecido em alta temperatura
por 5h para promover a redugdo. Apés a reducéo,
o0 substrato de carbono dopado foi filtrado e
lavado com agua bidestilada. O solido obtido foi
seco em estufa a vacuo e caracterizado. Os
nanocompésitos foram  caracterizados  por
difracdo de raios-X para identificar a fase
cristalina do metal na matriz e para determinar o
tamanho por meio da equacao de Scherrer.

Resultados e Discussao

Os cards de referéncia para GNP, SNP, CuNP e
RuNP foram respectivamente 4-0784, 4-0783, 04-
0836, 06-0663, que coincidiu, demonstrando a
auséncia de fase 6xido e o tamanho determinado
foi respectivamente 23, 12, 25 e 4 nm.

Conclusao

Nanoparticulas metalicas foram incorporadas com
sucesso em matriz de carbono utilizando reducéo
direta. Os tamanhos das nanoparticulas se
apresentaram inferiores a 30nm com estabilidade.
Oxidos n&o foram identificados. Caracterizacdes
complementares serdo efetuadas com as
amostras a fim de avaliar suas propriedades, tais
como atividade eletrocatalitica e estabilidade
térmica. Sendo assim um potencial para
aplicacdo em célula a combustivel.
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Introducéao |

No presente trabalho, nanoestruturas obtidas da

auto-associacdo de misturas de lipossomas
compositos de fosfatidilcolina, purificada da
lecitina de soja (PC), e do anfifilico

glicoconjugado C22PEOGIcNAc (C22) foram
caracterizados por microscopia eletrbnica de
transmissdo (MET), potencial zeta (P2),
espalhamento de luz dinamico (DLS) e estatico
(SLS) e espalhamento de raios-X a baixo &ngulo
(SAXS). Os resultados obtidos por TEM e DLS
revelam valores de didmetros de
aproximadamente 100 nm para as amostras de
lipossomas contendo somente PC e C22, bem
como para a amostra de lipossomas contendo
ambos PC e C22 (C22PC). O potencial elétrico
superficial das trés amostras analisadas foi
negativo, indicando relativa estabilidade coloidal
em relacdo aos processos de agregacdo. A
determinacdo da temperatura de transicdo de
fase (Tf) por SLS mostrou que o sistema
lipossbmico C22PC apresenta uma Tf de 47 oC,
estando na fase gel em temperatura ambiente.
Além disso, os perfis de SAXS sugerem que 0s
lipossomas compostos de C22PC sédo
unilamelares em suspensao.

Metodologia |

Os Lipossomas foram preparados pelo método de
evaporacdo em fase reversa. ,4 Para tanto,
amostras de lecitina de soja bruta foram
purificadas por meio de processo de purificagdo
por extracdo. Para a preparacéo dos lipossomas,
a fosfatidilcolina purificada foi dissolvida em
cloroférmio e dispersa em agua ultra-pura por
meio de ultra-som. Em seguida, o cloroférmio foi
evaporado em rotaevaporador e um organogel foi
formado. Ap6s a adicao de agua ultra-pura, sob
agitacdo, obtém-se a suspensado de lipossomas.
Foram preparados lipossomas contendo somente
a fosfatidilcolina purificada (PC), lipossomas de
fosfatidilcolina purificada contendo o anfifilico
glicoconjugado C22PEOGIcNAc (C22PC, 5:5) e

lipossomas contendo somente o anfifilico
C22PEOGIcNAc (C22).Espalhamento de raios-X
a baixo angulo (SAXS)

Resultados e Discussao \

Caracterizacdo dos lipossomas por MET, DLS e
PZ.

A caracterizacdo  dos lipossomas  foi,
primeiramente, feita por TEM, DLS e PZ. Os
valores de didmetros obtidos por meio das
técnicas de DLS e MET (Fig. 2) foram de
aproximadamente 100 nm para todas as
amostras (tabela 1). O indice de polidisperséo
(I.P), obtido por DLS, apresentou um valor em
torno de 0,3 para todas as amostras. O |.P esta
diretamente relacionado com a variacdo de
diametro, representando a distribuicdo de
tamanhos das vesiculas em suspensdo.40
potencial zeta € um importante indicador de carga
na superficie coloidal e pode ser usado para
predizer e controlar a estabilidade de sistemas
coloidais. Valores elevados de potencial zeta
indicam vesiculas estaveis em suspensédo devido
a repulsado entre as particulas causada pela carga
superficial, o que evita a agregacdo entre as
vesiculas. De acordo com a tabela 1, os valores
obtidos de potencial zeta para as nanoestruturas
sdo negativos, indicando relativa estabilidade
coloidal em relacdo aos processos de agregacao.
4

Conclusao |

Os lipossomas obtidos neste trabalho, por meio
da auto-associacdo de fosfatidilcolina e do
anfifilico glicoconjugado C22PEOGIcNAc
apresentaram um diametro médio de 100 nm e
valores de PZ que sugerem relativa estabilidade
coloidal em suspenséo. A técnica de DLS revelou
gue os lipossomas compostos de fosfatidilcolina e
de C22PEOGIcNAc encontram-se na fase gel na
temperatura corporal e os perfis de SAXS
sugerem a presenca de lipossomas unilamelares
em suspensdo. Sendo assim, o0s resultados
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obtidos até momento, do estudo fisico-quimico
das nanoestruturas lipossbmicas de
fosfatidilcolina e C22PEOGIcNAC, serdo
importantes para estudos futuros com a aplicacédo
desses lipossomas como carreadores de
farmacos.
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