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O objetivo geral do INCTAA é o de desenvolver as Ciências e Tecnologias Analíticas 

em nível nacional e internacional em seus aspectos mais avançados, educacionais e de 

divulgação do conhecimento, gerando soluções que atendam as demandas analíticas 

de caráter multidisciplinar, oriundos dos mais diversos setores da sociedade, quer sejam 

eles públicos ou privados. Em nível nacional o INCTAA se propõe a empregar sua 

expertise na solução de problemas químicos analíticos demandados pelos mais 

diversos setores da sociedade. O reconhecimento destes problemas e sua solução 

efetiva é facilitado, dentro do instituto, devido à presença de representantes destes 

setores. Em nível internacional, o INCTAA compete em nível do estado da arte na 

produção acadêmica em áreas como Espectroscopia Atômica e Molecular (incluindo 

LIBS, LAMIS, espectroscopia NIR, espectroscopia Raman e espectroscopia THz, 

Forense, Ambiental, Instrumentação Analítica e Quimiometria, permitindo que sua 
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atuação produza resultados significativos, veiculados nos melhores periódicos 

científicos da área, mas também permitam a solução de problemas reais e forneça 

subsídios para políticas públicas. 

Neste período da Fase II do Instituto Nacional de Ciências e Tecnologias Avançadas 

realizou-se uma redefinição do seu orçamento e das atividades de pesquisa, ensino e 

extensão em vista dos cortes no seu financiamento sofridos em relação à proposta inicial 

apresentada à FAPESP e ao CNPq. Os objetivos e metas previamente propostos foram 

mantidos em seu escopo geral. Porém, houve, diante da redução significativa de 

recursos, uma readequação de orçamento, conforme comunicado ao CNPq e à 

FAPESP, e de objetivos específicos e suas metas em curto prazo (1º. e 2º. anos). 

Estas decisões foram tomadas após a realização de um Workshop que reuniu parte dos 

pesquisadores do INCTAA em Brasília – DF em novembro de 2017. Infelizmente, desta 

vez, devido aos cortes orçamentários, nem todos os pesquisadores do INCTAA 

puderam ser convidados a participar do workshop. Assim, somente 36 pesquisadores, 

representantes de grupos e de temas de pesquisa abordados pelo INCTAA, foram 

convidados e participaram deste evento. 

O evento foi bastante produtivo e gerou rapidamente a definição de ações visando 

atingir metas viáveis, considerando os recursos efetivamente aprovados pelas agências 

de financiamento, CNPq e FAPESP. Estas ações foram submetidas ao Comitê Gestor 

do INCTAA que as avaliou dentro da missão do instituto e suas linhas de pesquisa, 

tendo sido destinados a eles recursos capazes de iniciar ou manter as atividades 

necessárias à sua execução. 

Ainda sob o ponto de vista orçamentário, o Comitê Gestor do INCTAA decidiu 

readequar, em relação à proposta original, a destinação de recursos de custeio 

privilegiando no momento atual a manutenção das atividades em andamento e alocando 

recursos de para aquisição somente de novos equipamentos considerados 

imprescindíveis ao desenvolvimento do projeto. 

Considerando a manutenção das atividades, o Comitê Gestor e os participantes do 

workshop em Brasília compreenderam também que os recursos existentes deveriam 

privilegiar o intercâmbio de alunos e pesquisadores em missões de trabalho associadas 

aos projetos. 

Após o início das atividades da Fase II, o INCTAA sofreu mais impactos negativos 

significativos associados às restrições orçamentárias impostas pelo governo federal. 

Este impacto manifestou-se também pelo contingenciamento de recursos da CAPES 

iniciado no ano de 2018 e que se estende até o momento, prejudicando seriamente o 

planejamento e atribuição de bolsas de mestrado, doutorado e pós-doutorado, com 

reflexos diretos no desenvolvimento dos projetos. A liberação de recursos de custeio 

pelo CNPq também tem sido irregular e insuficiente para possibilitar o planejamento de 

gastos, mantendo o INCTAA em uma situação de contenção de despesas, empregando 

somente os recursos efetivamente existentes, restringindo novos investimentos e 

priorizando a manutenção de equipamentos em operação. 

A classificação dos equipamentos principais solicitados pelo INCTAA à FAPESP como 

sendo multiusuários (EMU) impediu, até o momento, a sua importação. A carga 

burocrática exigida para realizar a importação de um EMU recai sobre os pesquisadores 

que se vêm desviados das suas atividades fins para obter uma série de documentos e 

cumprir uma série de protocolos exigidos pela FAPESP para a importação de um EMU. 

Muitos destes documentos, de alçada das unidades onde os equipamentos serão 
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instalados, ainda não estão disponíveis o que tem feito com que processos iniciados há 

mais de um ano não tenham sido nem ao menos implantados até a data deste relatório. 

Em consequência, diversos projetos do INCTAA dependentes destes equipamentos 

encontram-se atrasados. Recentemente, fomos surpreendidos pelo fato de que nem a 

própria FAPESP sabe como se deve proceder para importar um EMU que será alocado 

em outra instituição que não a sede do INCTAA. 

Mesmo com as restrições de ordem financeira e burocrática mencionadas, os projetos 

e atividades associadas às diversas vertentes de ação do INCTAA tiveram seu início e 

desenvolvimento no período referente a este relatório.  

Os temas e linhas de pesquisa em desenvolvimento pelo INCTAA são: 

 

I. TEMA DE PESQUISA INCTAA: QUÍMICA AMBIENTAL 

I.1. COMPOSTOS EMERGENTES EM ÁGUAS SUPERFICIAIS: FONTES, DESTINO E 

ECOTOXICIDADE 

I.2. ESTAÇÃO PILOTO DA ESTAÇÃO PRODUTORA DE ÁGUA DE REUSO (EPAR-

CAPIVARI II) 

I.3. DIAGNÓSTICO DA INFLUÊNCIA DE FONTES INDUSTRIAIS NA 

CONTAMINAÇÃO DE ÁGUAS POR FÁRMACOS NO BRASIL 

I.4. ESTIMATIVA DO CONSUMO DE COCAÍNA E OUTRAS DROGAS ILÍCITAS EM 

CIDADES BRASILEIRAS POR MEIO DA ANÁLISE DE ÁGUAS RESIDUÁRIAS 

 

II. TEMA DE PESQUISA INCTAA: INSTRUMENTAÇÃO ANALÍTICA  

II.1. CONSTRUÇÃO E CARACTERIZAÇÂO DE UM ESPECTROFOTÔMETRO RAMAN 

PARA OPERAR NA REGIÃO DE BAIXAS FREQUÊNCIAS (THz) 

II.2. CONSTRUÇÃO DE ESPECTROFOTÔMETRO DE EMISSÃO NO 

IINFRAVERMELHO PRÓXIMO (NIR) BASEADO EM TRANSFORMADA DE FOURIER. 

II.3. DESENVOLVIMENTO DE INSTRUMENTAÇÃO E MÉTODO ANALÍTICO PARA 

DETERMINAÇÃO DE CONTAMINANTES POR EXTRAÇÃO EM SORVENTE POROSO 

ASSISTIDA POR CAMPO ELÉTRICO. 

 

III. TEMA DE PESQUISA INCTAA: DESENVOLVIMENTO DE MÉTODOS ANALÍTICOS 

III.1. DESENVOLVIEMNTO DE MÉTODOS ANALÍTICOS BASEADOS EM 

ESPECTROSCOPIA RAMAN-THz 

III.1.1. CARATERIZAÇÃO DE POLIMORFOS 

III.1.2. DETERMINAÇÃO DO TEOR DE POLIMORFOS DO MEBENDAZOL EM 

MATÉRIA PRIMA PARA A FABRICAÇÃO DE FÁRMACOS. 

III.1.3. DETERMINAÇÃO DO TEOR DE PARACETAMOL EM MISTURAS COM 

EXCIPIENTES FARMACÊUTICOS 

III.1.4. MEDIDAS EMPREGANDO SERS 
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III.2. LINHA DE DESENVOLVIMENTO DE MÉTODOS ANALÍTICOS FORENSES 

III.3. LINHA DE DESENVOLVIMENTO DE MÉTODOS ANALÍTICOS PARA O SETOR 

DO PETRÓLEO E DERIVADOS 

III.4. LINHA DE DESENVOLVIMENTO DE MÉTODOS ANALÌTICOS PARA O SETOR 

AGROPECUÁRIO 

III.4.1. DETERMINAÇÃO DE GASES EXALADOS POR BOVINOS 

III.4.2. DETERMINAÇÃO DE METAIS PESADOS EM FERTILIZANTES EMPREGANDO 

ESPECTROSCOIPA DE EMISSÃO ÓPTICA EM PLASMA INDUZIDO POR LASER 

(LIBIS) 

III.4.3. DETERMINAÇÃO DE GRAU DE ENRIQUECIMENTO ISOTÓPICO DE URÉIA 

EMPREGANDO LASER ABLATION MOLECULAR ISOTOPIC SPECTROSCOPY 

(LAMIS) 

 

IV. TEMA DE PESQUISA INCTAA:  BIODISPONIBILIDADE DE METAIS EM 

ALIMENTOS 

 

As seguir são apresentados os resultados mais relevantes obtidos neste período de dois 

anos de atuação do INCTAA Fase II. 

 

 

I. TEMA DE PESQUISA INCTAA: QUÍMICA AMBIENTAL 

Este é um dos temas principais de atuação do INCTAA. Nesta fase do projeto o grupo 

de pesquisadores que nele atua definiu as ações descritas abaixo que coadunam com 

problemas detectados nesta área os quais requerem abordagem analítica moderna para 

a obtenção de resultados de relevância para o estudo e a preservação do meio 

ambiente, especialmente no que se refere aos recursos hídricos, as ameaças à sua 

qualidade e seu reaproveitamento. As pesquisas desenvolvidas neste tema são 

relevantes sobre o ponto de vista do desenvolvimento social e seus resultados 

apresentam alto potencial de contribuir para as políticas públicas a ele associadas.  

I.1. COMPOSTOS EMERGENTES EM ÁGUAS SUPERFICIAIS: FONTES, DESTINO E 

ECOTOXICIDADE 

Os pesquisadores do INCTAA atuando na linha de pesquisa em Química Ambiental 

visam aprofundar as pesquisas na área de compostos emergentes analisando águas 

superficiais e águas de reuso em várias regiões do Brasil usando métodos analíticos já 

existentes em alguns laboratórios desta equipe e também através de amostradores 

passivos e/ou ativos desenvolvidos por membros da equipe. Além disso, visam trabalhar 

na identificação de intermediários de degradações bióticos e abióticos e ecotoxicidade 

destes compostos no ambiente.  

 

PESQUISA – DESENVOLVIMENTO DA CIÊNCIA E TECNOLOGIA 
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Como resultado de uma reunião virtual da equipe de pesquisadores ocorrida em outubro 

de 2018 estabeleceu-se as ações e as interações entre os grupos localizados nos 

diferentes laboratórios associados do INCTAA. 

As atividades em desenvolvimento pelo grupo de pesquisadores atuando nesta temática 

são: 

1. Estudos de modificação do argilomineral vermiculita com dois diferentes sais de 

alquil-amônio (VT-SAA), para utilização dessas fases sólidas como agentes de 

concentração analítica por extração em fase sólida (SPE). Vem sendo utilizadas 

abordagens como: i) modo dispersivo da fase sólida (d-SPE); ii) colunas de SPE e iii) 

extração sortiva em barra de agitação (SBSE). Essas estratégias vêm sendo 

investigadas para a aplicação com amostras de água de nascente, rio, lago e de 

torneira, visando a determinação de espécies como ibuprofeno, triclosan, diclofenaco e 

bisfenol-A (SBSE), ibuprofeno (d-SPE e SPE) e de atrazina, simazina, ametrina e 

prometrina (SPE). Resultados satisfatórios com elevados valores de recuperação têm 

sido observados, especialmente para analitos mais hidrofóbicos. A principal limitação 

observada nos estudos tem sido em função das técnicas analíticas disponíveis 

(espectrofotometria na região do visível ou LC-DAD), em decorrência dos elevados 

limites de detecção por elas proporcionados. 

2. Remoção de contaminantes emergentes em águas de reuso de esgoto urbano com 

estudo da eficiência de tratamento, cloração e formação de subprodutos. Ênfase tem 

sido dada a agrotóxicos e a presença de nitrosaminas em água potável. 

3. Detecção da presença de microplásticos em amostras do Lago Guaíba (POA) por 

técnicas espectroscópicas e avaliação da sorção destes materiais, principalmente 

poliestireno (PS) e polietileno (PE) em contaminantes emergentes.  

4. Imobilização da enzima lacase em resíduos orgânicos naturais para remoção e/ou 

adsorção de contaminantes emergentes.  

5.Utilização de nanoestruturas óxido de grafeno reduzido 3D (NrGO) como fase 

estacionária no processo de remoção e/ou concentração de diclofenaco por extração 

em fase sólida (SPE) em coluna monolítica. 

6. Avaliação da presença de contaminantes emergentes em água bruta e tratada em 

Campos dos Goytacazes-RJ. 

7. Estudo da degradação abiótica e biótica de atrazina e seus intermediários em águas 

naturais 

8. Eficiência de remoção de agrotóxicos através de tratamentos convencionais e 

aplicação de Processos oxidativos avançados com utilização de testes posteriores de 

ecotoxicidade para avaliação de intermediários. 

O grupo tem encontrado dificuldades em estabelecer uma cooperação efetiva devido às 

restrições orçamentárias atuais que resultaram em cortes de bolsas de pós-graduação 

e redução de pessoal de apoio técnico nas respectivas unidades. 

 

I.2. ESTAÇÃO PILOTO DA ESTAÇÃO PRODUTORA DE ÁGUA DE REUSO (EPAR-

CAPIVARI II) 
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O rápido e desordenado crescimento da população juntamente com a intensa 

industrialização, vem causando a degradação dos corpos hídricos, o que tem gerado 

um quadro de insegurança em relação ao abastecimento de água. É nesse contexto, 

que a produção de água de reuso a partir do tratamento de esgoto vem sendo uma 

prática cada vez mais incentivada. A água de reuso pode ser obtida por meio de 

estações que utilizam sistemas avançados de tratamento de esgoto, como por exemplo, 

as que empregam os biorreatores à membrana (MBR) em seus processos. O sistema 

MBR é eficiente na remoção de matéria carbonácea, nitrogênio e fósforo, além de 

microrganismos patogênicos, produzindo água de alta qualidade. No entanto, sua 

eficiência na remoção de micropoluentes específicos, como os contaminantes 

emergentes (CE), ainda precisa ser compreendida e estudada. Desse modo, o 

entendimento da dinâmica e ocorrência dos contaminantes emergentes em estações de 

tratamento de esgoto podem ajudar a revelar compostos que poderão ser utilizados 

como marcadores químicos da eficiência do tratamento, garantindo a qualidade da água 

que poderá ser utilizada de forma segura para o reuso, minimizando dessa forma, os 

efeitos da escassez hídrica (Besha et al., 2017)1. 

A Sociedade de Abastecimento de Água e Saneamento (SANASA), empresa de 

economia mista e atuante no município de Campinas-SP, tem buscado alternativas para 

aprimorar o tratamento de esgoto visando a produção de um efluente de alta qualidade 

que possa ser reutilizado, auxiliando dessa forma, no gerenciamento da crise hídrica. 

Nesse contexto, ao Sistemas de Esgotamento da SANASA foi integrada a Estação 

Produtora de Água de Reuso (EPAR) Capivari II, que opera utilizando biorreatores a 

membranas de ultrafiltração, que possibilita a produção de água de reuso a partir de 

esgotos domésticos. Atualmente, a planta atende uma população de 182.000 habitantes 

e trabalha com uma vazão média de 286 L s-1, possuindo, no entanto, a capacidade de 

operar com 360 L s-1 de esgoto. Na estação, após o tratamento preliminar, o esgoto é 

direcionado para os tanques biológicos, onde as condições diversas (anaeróbia, anóxica 

e aerada) promovem a remoção de matéria orgânica carbonácea e nutrientes. O licor 

misto, obtido a partir do tratamento biológico, é levado aos tanques de membranas onde 

ocorre a ultrafiltração. O permeado gerado, denominado de água de reuso, segue para 

o reservatório onde ficará armazenado até ser bombeado para caminhões tanques, 

sendo o excedente descartado no curso d’água do Rio Capivari. As membranas 

utilizadas no sistema MBR, são do tipo submersa, fibra oca e com poro nominal de 0,04 

µm e totalizam aproximadamente 72000 m2 de área filtrante.  

Durante o período referente a este relatório, foi firmado um contrato de cooperação entre 

o INCTAA e a SANASA Campinas – SP que formalizou as atividades de pesquisa junto 

a planta piloto. 

Objetivos 

 O objetivo desta proposta é centrado no desenvolvimento de pesquisas em 

cooperação com a SANASA – Campinas - SP, para avaliar a qualidade do efluente 

tratado com a tecnologia de Biorreatores de Membranas de Ultrafiltração (MBR) na 

Estação EPAR-Capivari II.  

 

                                                             
1 Besha, A. T.; Gebreyohannes, A. Y.; Tufa, R. A.; Bekele, D. N.; Curcio, E.; Giorno, L. Removal of emerging micropollutants by 
activated sludge process and membrane bioreactors and the effects of micropollutants on membrane fouling: a review. Journal of 
Environmental Chemical Engineering, v. 5, p. 2395 – 2414, 2017. 
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Os objetivos específicos compreendem: 

1. Priorização de contaminantes de preocupação emergente (CE) a serem 

monitorados na EPAR-Capivari II e água superficial. 

2. Avaliar a possibilidade de inclusão de outras ETE de Campinas para o estudo e 

identificar pontos de amostragem de água superficial do Rio Atibaia e Ribeirão 

Anhumas para avaliar a ocorrência dos CE priorizados. 

3. Desenvolver e validar métodos para determinação dos CE priorizados nas 

amostras das ETE, usando, para tanto, a extração em fase sólida online a 

cromatografia líquida de ultra alta eficiência (SPE-UHPLC-MS/MS) e SPE off-

line e UHPLC-MS/MS. 

4. Avaliar a ocorrência e a remoção de CE nas diferentes etapas do processo de 

tratamento do esgoto, principalmente em relação ao sistema MBR, na EPAR 

Capivari II.  

5. Estimar a concentração no influente da ETE EPAR Capivari II (PECWWP, 

predicted emission concentration in the wastewater plant) e comparar com a 

concentração medida no influente (MECWWP, measured emission concentration 

in the waste water plant). 

6. Avaliar o emprego de carvão ativado na remoção de CE e realizar testes 

ecotoxicológicos com a microalga Raphidocelis subcapitata. 

Os resultados apresentados de forma sumária no presente relatório foram discutidos no 
Worshop “Ocorrência de contaminantes de conceito emergente em ETE na região 
de Campinas, SP”, realizado no dia 24 de maio de 2019, no Instituto de Química, 
Unicamp. Neste workshop tivemos a presença dos pesquisadores colaboradores do 
INCTAA e representantes da SANASA.  

Como resultados do workshop: 

Foram selecionados os contaminantes emergentes a serem monitorados na EPAR 

Capivari II e selecionados os persistentes para serem avaliados nos processos da 

Estação Piloto (carbamazepina, sucralose e hidclorotiazida). 

o A SANASA se responsabilizou em deixar a Estação Piloto operacional para que 

em setembro de 2019 sejam iniciados os trabalhos na mesma. Será oferecido 

um treinamento para os usuários. 

o Em junho foram apresentados os resultados do Workshop para a diretora da 

SANASA. 

o Serão avaliados diferentes processos oxidativos avançados para a degradação 

dos contaminantes priorizados em laboratório para serem posteriormente 

avaliados na Estação Piloto. 

o Implementação de ensaios ecotoxicológicos, atividade antimicrobiana e 

atividade estrogênica. 

o Realização de um ensaio interlaboratorial visando garantir a confiabilidade 

analítica dos laboratórios participantes. 
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o Avaliação da remoção de contaminantes emergentes em carvão2. 

 

Estudo de adsorção de CE em carvão ativado como tecnologia de tratamento 

avançado e avaliação ecotoxicológica 

O estudo foi realizado com dois carvões ativados distintos, um fabricado a partir de 

casca de coco (granular) e outro a partir de Pinnus sp (pulverizado). As principais 

características de ambos os carvões estão resumidas na Tabela 1.2.1. 

Tabela 1.2.1– Características dos carvões ativados. 

 Casca de coco Pinnus sp 

Mesh  12x25 < 325 

Área superficial (m²/g) 938 985,9 

Microporos (%) 65,1 56,7 

Tamanho dos poros 

(nm) 

Moda 1,69 1,23 

Média 4,80 2,41 

pH 5,0 6,0 

 

Inicialmente, foram avaliadas as remoções da cafeína, carbamazepina e ricobendazol 

isoladamente por ambos os carvões ativados. O carvão de Pinnus sp apresentou 

melhores resultados, como sintetizado na Tabela 1.2.2.  

No entanto, esses compostos não aparecem isoladamente nas estações de tratamento, 

para isso foram avaliadas as remoções do ricobendazol e da carbamazepina na 

presença da cafeína, e novamente o carvão de Pinnus sp apresentou melhores 

resultados, como sintetizado na Tabela 1.2.3. 

A partir das equações apresentadas por Di Bernardo e Dantas (2005), foi possível pré-

dimensionar algumas colunas de carvão de ativado para testes em escala laboratorial, 

usando como bases os parâmetros obtidos por meio do modelo matemáticos de 

Freundlich. Para o pré-dimensionamento foi considerado uma vazão de 51 L/dia, uma 

concentração efluente de 300 µg/L e afluente de 10 µg/L, área em planta de 2,9 cm², 

diâmetro de 19 mm, taxa de aplicação superficial de 180 m³/m²*dia para tratamento de 

aproximadamente 37 m³ de efluente. Os resultados estão sintetizados na Tabela 1.2.4.  

Testes ecotoxicológicos 

Para os testes ecotoxicológicos foi escolhida a microalga Raphidocelis subcapitata. 

Trata-se de alga unicelular de água doce frequentemente empregada em testes de 

inibição de crescimento realizados pela United States Environmental Protection Agency 

                                                             
2 Tadkaew, N., Hai, F.I., McDonald, J.A., Khan, S.J., Nghiem, L.D. Removal of trace organics by MBR treatment: the role of 

molecular properties. Water Research, v. 45, p. 2439 – 2451, 2011. 
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(USEPA) e presente na ABNT NBR 12648. Os testes foram realizados de acordo os 

parâmetros da norma ABNT, com exposição ao longo de 16 dias. Por fim, os dados de 

crescimento foram normalizados e ajustados ao modelo de Gompertz modificado para 

se obter a densidade celular máxima, velocidade de crescimento e lag-time. Ao final de 

cada experimento foi realizada a quantificação de clorofila-a.  

 

Tabela 1.2.2 - Porcentagem de remoção apresentada pelos carvões ativados de casca 

de coco e Pinnus sp, para ensaios em batelada com concentração de carvão ativado de 

25 mg/L. 

Fármaco Casca de coco Pinnus sp 

Cafeína 85 86 

Carbamazepina 77 93 

Ricobendazol 77 91 

 

Tabela 1.2.3- Porcentagem de remoção apresentada pelos carvões ativados de casca 

de coco e Pinnus sp, para ensaios em batelada com multicomponente e com 

concentração de carvão ativado de 25 mg/L. 

Casca de coco 

Ricobendazol Cafeína Carbamazepina Cafeína 

86% 56% 81% 70% 

Pinnus sp 

Ricobendazol Cafeína Carbamazepina Cafeína 

97% 84% 92% 82% 

 

Tabela 1.2.4 - Parâmetros de pré-dimensionamento para colunas de carvão ativado 

em escala laboratorial. O sufixo “-C” e o “-R” indicam associação com a cafeína e com 

ricobendazol, respectivamente.  

Fármaco Altura da coluna (m) Massa de carvão (kg) 

Ricobendazol 2,11 0,353 

Cafeína 1,09 0,182 

Ricobendazol-C 2,15 0,359 

Cafeína-R 0,17 0,029 

 

Para verificação da fisiologia da alga, foram realizados testes com cloreto de sódio 

(NaCl) e o EC50 foi de 2,4 g/L, valor dentro do esperado. Para os testes com os fármacos 

de interesse, não foi observado efeito sobre o lag-time da microalga, no entanto, a 
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produção de clorofila-a e a densidade celular foram afetadas em todos os tratamentos 

a partir de 1 µg/L, para o albendazol e para a carbamazepina e 15 µg/L para a cafeína.   

O albendazol influenciou o crescimento a partir de 1 µg/L, enquanto a carbamazepina e 

a cafeína influenciaram a partir de 10 µg/L e 25 µg/L, respectivamente. A velocidade de 

crescimento foi influenciada a partir de 5 µg/L pelo albendazol e de 100 µg/L para a 

cafeína e a carbamazepina. Na próxima etapa do projeto serão calculados os valores 

de EC50 para todos os parâmetros estudados, visando comparar as toxicidades dos 

compostos.  

Foram realizados ao mesmo tempo testes contendo albendazol e carbamazepina em 

associação com 50 µg/L de cafeína. Esses testes tinham a finalidade de avaliar 

associações de fármacos, visto que os mesmos não ocorrem isoladamente no ambiente. 

Dessa forma, foi observado que a cafeína atenua a toxicidade causada sobre a síntese 

de clorofila-a pelo albendazol e pela carbamazepina. Os valores de EC50 sem a presença 

de cafeína foram de 5,5 µg/L e 1,7 µg/L para o albendazol e para a carbamazepina, 

respectivamente, enquanto na presença de cafeína esses valores foram de 16,3 e 26,9 

µg/L, respectivamente. Observou-se também efeito sobre a densidade celular máxima, 

na qual em baixas concentrações de albendazol (1, 5 e 50 µg/L) a presença de cafeína 

aumento seus valores. Esses resultados refletem as tendências antioxidantes da 

cafeína, já que fora comprovado que a mesma induz a produção de enzimas de 

biotransformação, tanto da fase I, quanto da fase II, auxiliando na metabolização de 

outros fármacos, diminuindo a sua toxicidade para o organismo.  

Por fim, estudos contendo fármacos em associação são essenciais na tentativa de 

reproduzir condições reais de exposição ambiental, nas quais estes ocorrem como 

misturas.  

 

I.3. DIAGNÓSTICO SOBRE A INFLUÊNCIA DE FONTES INDUSTRIAIS NA 

CONTAMINAÇÃO DE ÁGUAS POR FÁRMACOS NO BRASIL 

Esta ação do INCTAA e seu Grupo de Química Ambiental busca diagnosticar a 

influência de fontes industriais na contaminação de águas por fármacos no Brasil. Seu 

trabalho envolve o estudo das águas do Distrito Agro-Industrial de Goiás (DAIA), em 

Anápolis-GO, o segundo maior polo farmoquímico do Brasil, sendo o DAIA consolidado 

como o maior pólo farmacêutico de genéricos da América Latina. Vários padrões 

analíticos regulares e deuterados já foram adquiridos, tais como ibuprofeno, ibuprofeno-

d3, acetaminofeno, acetaminofeno-d4, cafeína, cafeína-d9, naproxeno, carbamazepina, 

bupropiona, ácido mefenâmico, dapsona, gemfibrozil, sulfametoxazol, nortriptilina, 

atenolol, amitriptilina, venlafaxina, diclofenaco sódico, hidroclorotiazida, ciprofloxacina, 

cefalexina, bezafibrato, amoxicilina, eritromicina e ácido clofíbrico. Outras substâncias 

deuteradas ainda não foram adquiridas, mas encontram-se em fase de cotação. 

Neste momento, parâmetros de aquisição em equipamento LC-MS/MS, tais como fonte 

de ionização eletrospray, seleção de íons precursores e produtos, otimização de 

energias de colisão e transmissão de íons, entre outros estão sob investigação. 

 

I.4. ESTIMATIVA DO CONSUMO DE COCAÍNA E OUTRAS DROGAS ILÍCITAS EM 

CIDADES BRASILEIRAS POR MEIO DA ANÁLISE DE ÁGUAS RESIDUÁRIAS 
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Devido ao uso nas áreas urbanas, drogas ilícitas têm sido encontradas em águas 

residuárias o que tem permitido estimar seu consumo de modo empírico em tempo real. 

Esta estratégia, denominada WBE (Wastewater Based Epidemiology), permitiu, com 

apoio do INCTAA, mapear o consumo de cocaína no Distrito Federal (DOI: 

10.1590/S0103-50532012000500011 e 10.21577/0103-5053.20170063) e estabelecer 

estratégias de preservação de amostras (Drug Test. Anal.: under review) de modo a 

ampliar o mapa de consumo pelo Brasil. Ao contar novamente com o INCTAA, esta 

proposta busca levar a WBE para outras regiões, expandindo a estimativa do consumo 

de drogas para um ambiente nacional, fortalecendo o funcionamento em rede do 

INCTAA.  

Etapas realizadas 

Atualmente, há dois estudantes envolvidos no tema epidemiologia de esgoto. A 

estudante Katyeny Manuela da Silva defenderá sua dissertação de mestrado em agosto 

2018 e o estudante Diogo de Jesus Soares Freire ingressou do mestrado no início do 

ano e, consequentemente, será responsável por executar as análises inerentes ao 

presente projeto de pesquisa. O estudante Diogo finalizou treinamento em equipamento 

LC-MS/MS alocado na Faculdade de Tecnologia da UnB (Sciex 3200 acoplado a HPLC 

com injeção manual) e já se encontra apto a operar equipamento alocado no Instituto 

Nacional de Criminalística da Polícia Federal (Sciex 3200 acoplado a UPLC Agilent 

1290), destinado a receber e analisar as amostras do presente projeto. 

Está em fase de elaboração uma carta-convite a ser enviada para todos os membros do 

INCTAA de modo que seja possível construir a rede de monitoramento. Ao aceitar o 

convite, pesquisadores e suas equipes deverão gerenciar coletas, enviar amostras para 

o Distrito Federal e compilar dados essenciais para a implantação WBE, tais como 

índice de tratamento de esgoto, população atendida pelas estações de tratamento e 

vazão afluente do esgoto. A carta-convite está sendo elaborada de maneira que 

respostas subjetivas sejam evitadas favorecendo respostas assertivas e pautadas em 

dados numéricos e em informações passíveis de rastreamento, tais como localização 

de estações de tratamento de esgoto, anuência formal da concessionária de esgoto em 

fornecer acesso as suas dependências, amostras compostas e acumuladas (24 h) e 

dados sobre a vazão afluente do esgoto. Considerando que estas informações são 

essenciais, também preparamos uma carta de intenções a ser utilizada pelo 

pesquisador para estabelecer parceria com a concessionária de esgoto de sua cidade. 

 

II. TEMA DE PESQUISA INCTAA: INSTRUMENTAÇÃO ANALÍTICA  

 

II.1. CONSTRUÇÃO E CARACTERIZAÇÂO DE UM ESPECTROFOTÔMETRO RAMAN 

PARA OPERAR NA REGIÃO DE BAIXAS FREQUÊNCIAS  

No período referente a este relatório o grupo de pesquisadores do Grupo de 

Instrumentação e Automação em Química Analítica (GIA) do IQ-UNICAMP iniciou e 

concluiu a construção do espectrofotômetro Raman capacitado para operar na faixa de 

baixas frequências (THz), tendo iniciado o desenvolvimento de métodos analíticos 

baseados em sua flexibilidade em relação à apresentação das amostras, sensibilidade 

e excelente relação sinal-ruído. 

A espectroscopia de espalhamento Raman é uma técnica complementar à 

espectroscopia de absorção no infravermelho médio e próximo, sendo essa última uma 
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técnica bastante explorada pelo Grupo de Instrumentação e Automação (GIA) da 

UNICAMP. No entanto, a espectroscopia Raman era uma técnica ainda pouco 

explorada pelo GIA e pelo INCTAA, e, portanto, a construção de um espectrômetro 

Raman no laboratório do grupo constituiu um passo importante dado para ampliar as 

ações voltadas ao desenvolvimento de novos métodos analíticos. 

Optou-se por construir um instrumento e não adquirir um comercial, considerando 

alguns aspectos estratégicos. Um deles, foi a obtenção do domínio total do 

espectrofotômetro Raman, o que amplia as possibilidades de utilização do equipamento. 

Outro aspecto foi obter características instrumentais como a aquisição nas baixas 

frequências vibracionais (10 a 200 cm-1 de deslocamento Raman), podendo-se variar o 

diâmetro da área de sondagem (spot) do laser sobre a amostra, características que não 

encontradas juntas em equipamentos comerciais, mas que são fundamentais para as 

aplicações analíticas previstas. As principais características do instrumento construído 

são mostradas na tabela II.1.1. 

Tabela II.1.1. Resumo das especificações do instrumento Raman construído. 

Laser 

Comprimento de onda 785 nm 

Potência máxima 500 mW 

Controle da potência Por meio de software 

Modo Single Mode 

Forma do feixe Elíptico (1.4 mm x 1.7 mm) 

Compartimento de amostra 

180° Retro-espalhamento (Backscattering) 

Imagem ou espectroscópico 

Espectrômetro 

Distância focal do monocromador Czerny-

Turner 
500 mm 

Faixa espectral para o Raman 

(Filtros notch de banda ultrafina) 

10 a 2200 cm-1 (Stokes) 

-10 a -2200 cm-1 (Anti Stokes) evita 

fluorescência  

Entradas do monocromador Fibra óptica 

Grades de difração  

600 l/mm (Raman)  

Máxima Resolução 1.8 cm-1/ 0.12 nm 

Blaze 750 nm 

Detector (Câmera CCD) 

Sensor 2000 x 256 pixels 
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Outro aspecto relevante foi a versatilidade que um instrumento feito em laboratório 

proporciona na hora de implementar novas aplicações analíticas, que normalmente é 

limitada em um instrumento comercial. Por fim, o custo do instrumento foi pelo menos 

quatro vezes inferior a um comercial com características próximas ao construído. 

Devido a sensibilidade que a região espectral das baixas frequências possui para 

diferentes sistemas cristalinos, suas aplicações também são amplas como no estudo 

de:  

• Polimorfismo 

• Crescimento de cristais 

• Transformações de fase sólido-sólido  

• Grau de Cristalinidade 

• Drogas 

• Explosivos 

• Mineralogia 

 

Desde sua descoberta em 1974 a técnica SERS (do inglês Surface-Enhanced Raman 

Spectroscopy) elevou a espectroscopia Raman para outro patamar sendo possível obter 

sinais de analitos em concentrações em solução aquosa menores que 1 mg L-1 devido 

à intensificação de sinal na ordem de 106 vezes.  

O último grande avanço na técnica SERS foi a detecção espectral Single Molecule (SM) 

em 1997 que, como diz o termo, permitiu detectar o espectro de uma única molécula. 

Tal avanço ocorreu pela observação de que o campo elétrico local pode ser ainda mais 

intensificado quando duas nanopartículas metálicas estão próximas com distâncias na 

ordem de 1 a 2 nm, onde o fator de intensificação pode chegar a 1014 vezes. Essas nano 

regiões de alto campo elétrico, com volumes na ordem de unidades de nm3, são 

chamadas de hotspots. Estudos indicam que estas regiões podem ser acessadas 

somente por uma única molécula. 

O regime Single Molecule aplicado ao SERS trouxe grandes vantagens para a técnica 

que refletiram na inserção da técnica dentre as poucas capazes de detectar analitos em 

concentrações menores que ng L-1, além de possibilitar a análise de multi-analitos dada 

a natureza estocástica dos eventos. No entanto, um inconveniente ainda não foi 

resolvido, que consiste na falta de repetibilidade do sinal espectral. 

Visto que após décadas de pesquisa a questão da repetibilidade do sinal ainda continua 

sendo um fator limitante da técnica SERS, foi desenvolvido em 2018 um método 

analítico em que foi demonstrado que no regime SM-SERS a contagem de eventos em 

que o espectro é adquirido em uma série temporal é proporcional à concentração desse 

analito na amostra. O método desenvolvido é baseado no simples conceito chamado de 

Digital Bioassays que consiste de uma subdivisão em micro compartimentos de uma 

amostra que contêm baixas concentrações do analito. Neste caso os micros 

compartimentos são os pixels de um conjunto de dados de imagens hiperespectrais 

Raman. Devido à natureza binária (digital) deste conceito, o valor “1” é dado aos micros 

compartimentos que apresentam sinal do analito e “0” aos que não apresentam. A 
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contagem de “1” está correlacionada com a concentração do analito na amostra sendo 

possível a calibração do número de contagens por concentração sem a necessidade de 

reprodução da intensidade do sinal espectral. O cálculo da matriz que contêm a 

contagem dos sinais do analito é realizada utilizando quimiometria (MCR-ALS). 

A técnica de ring-oven é uma técnica de microanálise que tem como finalidade 

concentrar um analito não volátil sob uma pequena região superficial de um papel de 

filtro a qual tem a forma de anel. Esta técnica foi desenvolvida na década de 60 e foi 

revisitada pelo GIA em alguns trabalhos envolvendo medições com Laser-Induced 

Breakdown Spectroscopy (LIBS) e espectroscopia de absorção no NIR. A técnica 

consiste de um forno onde um papel de filtro circular é fixado de forma que sua área 

circular central não tem contato com a fonte de aquecimento, ou seja, está fria, enquanto 

que a região circular mais externa do papel está sob aquecimento condutivo. Gotas de 

uma solução contendo o analito são depositadas no centro do papel de forma que, por 

capilaridade, o líquido é transportado para a região circular externa que está aquecida. 

Quando a solução entra em contato com a região aquecida, o solvente (comumente 

água) é evaporado e o analito fica retido na superfície do papel. Esse procedimento 

pode ser repetido diversas vezes resultando num fator de concentração muito alto.  

Com base nas informações acima, está sendo desenvolvido no laboratório do GIA, 

método analítico em que será utilizando o espectrofotômetro Raman aplicando a técnica 

SERS para detecção de contaminantes emergentes em águas bem como resíduos de 

pesticidas em frutas. Para tanto será aplicada a técnica SERS utilizando duas vertentes: 

uma delas consiste em empregar o regime “single molecule” da técnica SERS que 

permite adquirir sinais de analitos em concentrações ultra-baixas (< 10-9 mol L-1) obtendo 

imagens hiperspectrais. A outra vertente é empregar a técnica ring-oven a fim de 

preconcentrar o analito em um substrato de papel onde foi depositada nanopartículas 

de ouro para então ser adquiridos os espectros SERS mapeando o anel. Em ambas as 

vertentes o método de contagens será aplicado.  

 

II.2. CONSTRUÇÃO DE ESPECTROFOTÔMETRO DE EMISSÃO NO 

IINFRAVERMELHO PRÓXIMO (NIR) BASEADO EM TRANSFORMADA DE FOURIER. 

A espectroscopia de emissão na região espectral do infravermelho próximo (NIRES) 

está sendo desenvolvida há muitos anos pelos pesquisadores do GIA – IQ – UNICAMP 

no âmbito do INCTAA. O grupo é pioneiro em nível internacional no desenvolvimento e 

aplicação analítica desta tecnologia tendo solicitado 2 patentes sobre o tema. 

Neste período iniciou-se uma etapa determinante para a difusão do uso da técnica 

NIRES, que ainda se encontra restrita ao grupo do IQ-UNICAMP. Esta disseminação se 

tornará possível com a construção de um espectrofotômetro NIRES baseado em uma 

plataforma comercial que, diferente da abordagem adotada até o momento, que 

empregou instrumentos totalmente construídos pelo GIA, fará uso de um instrumento 

existente baseado em transformada de Fourier. Além do potencial de disseminação e 

internacionalização do uso da técnica, espera-se que o novo instrumento apresente um 

desempenho melhor na sua relação sinal/ruído e consiga monitorar uma faixa mais 

ampla de comprimento de onda. 

A construção do espectrofotômetro NIRES foi iniciada e está aguardando a importação 

do novo detector e amplificador para poder ser avaliado quanto ao seu desempenho. 
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II.3. DESENVOLVIMENTO DE INSTRUMENTAÇÃO E MÉTODO ANALÍTICO PARA 

DETERMINAÇÃO DE CONTAMINANTES POR EXTRAÇÃO EM SORVENTE POROSO 

ASSISTIDA POR CAMPO ELÉTRICO. 

O trabalho: Orlando, R. M.; Nascentes, C. C.; Botelho, B. G.; Moreira, J. S.; Costa, K. A. 

C.; Boratto, H. M. Development and Evaluation of a 66-Well Plate Using a Porous 

Sorbent in a Four-Phase Extraction Assisted by Electric Field Approach. Analytical 

Chemistry, 91, 10 (2019) 6471-6478, produzido por um jovem pesquisador do INCTAA, 

o qual foi aluno de doutorado de pesquisadores do mesmo instituto na sua fase anterior, 

foi publicado em uma das melhores revistas da área da Química Analítica. Além da 

contribuição significativa à área e extração de compostos de amostras naturais visando 

sua análise quantitativa, este trabalho representa um dos resultados significativos da 

formação de novos pesquisadores pelo INCTAA. 

 

III. TEMA DE PESQUISA INCTAA: DESENVOLVIMENTO DE MÉTODOS 

ANALÍTICOS 

 

III.1. DESENVOLVIMENTO DE MÉTODOS ANALÍTICOS BASEADOS EM 

ESPECTROSCOPIA RAMAN 

III.1.1. CARATERIZAÇÃO DE POLIMORFOS 

Polimorfismo é um fenômeno molecular no qual uma substância é capaz de se organizar 

em mais de uma forma cristalina. Por exemplo, a teofilina, um medicamento com 

propriedades bronco dilatadoras, possui 5 polimorfos anidros reportados na literatura (I, 

II, III, IV e V) e um monoidratado chamado de Forma M3. A Forma II é a preferível para 

produção do medicamento devido sua estabilidade e eficácia no tratamento terapêutico. 

Portanto, o controle polimórfico deste medicamento é de suma importância, pois os 

diferentes polimorfos possuem propriedades físico-químicas diferentes o que pode a vir 

prejudicar o tratamento terapêutico. 

As três formas polimórficas da teofilina, Formas II, III e M, foram caracterizadas por 

difração de raios-x e pelo espectrofotômetro Raman construído como mostrado na 

Figura III.1.1.1a.  

Como pode ser observado, os difratogramas são bem distintos, assim como os 

espectros Raman na região entre 10 a 200 cm-1, indicando formas polimórficas 

diferentes de um mesmo composto molecular. Já na região acima de 200 cm-1 do 

espectro Raman, o perfil é bastante semelhante entre os polimorfos, pois esta região 

espectral é mais sensível às vibrações intramoleculares.  

Após uma avaliação preliminar, O desempenho do espectrofotômetro Raman 

construído, considerando a determinação de espécies polimórficas, foi equivalente 

                                                             
3 Bobrovs, R., Seton, L., Dempster, N., 2015. The reluctant polymorph: Investigation into the effect of self-

association on the solvent mediated phase transformation and nucleation of theophylline. CrystEngComm 

17, 5237–5251. https://doi.org/10.1039/c4ce02484b. 
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aquele observado para o espectrofotômetro comercial THz no domínio do tempo 

alocado no IQ-UNICAMP.  

Estes estudos e o desenvolvimento de métodos, como aquele descrito a seguir, são 

fundamentais para o controle de qualidade de medicamentos cujos princípios ativos se 

apresentam sob diversas formas cristalinas (polimorfos). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura III.1.1.1. (a) Difratogramas de raios X e (b-d) espectros Raman obtidos em baixas 

frequências vibracionais dos polimorfos II, III e M da teofilina. 

 

III.1.2. DETERMINAÇÃO DO TEOR DE POLIMORFOS DO MEBENDAZOL EM 

MATÉRIA PRIMA PARA A FABRICAÇÃO DE FÁRMACOS. 

Para avaliar o desempenho quantitativo do espectrômetro Raman construído, espectros 

de misturas ternárias dos polimorfos do mebendazol foram adquiridos com o objetivo de 

desenvolver um método analítico para a determinação deste princípio ativo em 

medicamentos. Os espectros foram obtidos na faixa espectral de -200 à 1800 cm-1 em 

triplicatas, em diferentes regiões da amostra.  

A Tabela III.1.2.1 mostra os resultados dos modelos de calibração multivariada, obtidos 

empregando-se regressão de quadrados mínimos parciais (PLS), para determinação 

dos teores dos polimorfos do mebendazol nas misturas ternárias. Os valores de RMSEP 

para os polimorfos A, B e C do MBZ foram de 2,78, 2,24 e 2,93% m/m, respectivamente. 

Os valores de viés (bias) em todos os modelos indicam que não há erros sistemáticos 

nas medidas. A faixa de LOD para as formas A, B e C foram de 2,23-3,93, 1,80-3,38 e 

5,48-7,22% m/m, respectivamente. 
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Tabela III.1.2.1. Resultados dos modelos PLS, empregando misturas ternárias dos 

polimorfos A, B e C do MBZ empregando o espectrofotômetro Raman construído com 

spot do laser de 3000 µm. 

Instr. Modelo 

Polimorfo A 

Anal 

SENc 
R² 

RMSEe 

(% 
m/m) 

Bias 
LODf 

(% m/m) 

Raman 

construído 

3 replicatas  

spot 3000 µm  

CVa 

4,85 

0,99 
2,91 

(3)d 
-0,06 

2,23-3,93 

Pb 0,99 2,78 0,84 

Instr. Modelo 

Polimorfo B 

Anal 
SENc 

R² 

RMSEe 

(% 
m/m) 

Bias 
LODf 

(% m/m) 

Raman 
construído 

3 replicatas  

spot 3000 µm  

CVa 

20,64 

0,94 
1,77 
(4)d 

-0,09 

1,80-3,38 

Pb 0,95 2,24 -0,79 

Instr. Modelo 

Polimorfo C 

Anal 

SENc 
R² 

RMSEe 

(% 
m/m) 

Bias 
LODf 

(% m/m) 

Raman 

construído 

3 replicatas  

spot 3000 µm  

CVa 

5,21 

0,98 
3,73 

(2)d 
-0,06 

5,48-7,22 

Pb 0,98 2,93 1,18 

a. Validação cruzada; b. Previsão; c. Sensibilidade analítica; d. Número de variáveis 
latentes; e. Raiz quadrada do erro médio quadrático; f. Limite de detecção. 

 

Os resultados quantitativos obtidos com o espectrofotômetro Raman construído para a 

determinação do teor dos polimorfos do mebendazol foram semelhantes àqueles 

reportados na literatura utilizando sistemas comerciais macro-Raman bem como 

utilizando a espectroscopia NIR. 

 

III.1.3. DETERMINAÇÃO DO TEOR DE PARACETAMOL EM MISTURAS COM 

EXCIPIENTES FARMACÊUTICOS 

Como mostrado previamente, a região espectral das baixas frequências vibracionais do 

espectro Raman é bastante sensível aos diferentes cristais moleculares de fármacos. 

Tais moléculas de fármacos, frequentemente apresentam grupos aromáticos os quais 

são mais polarizáveis do que moléculas alifáticas e, portanto, seus sinais Raman são 

frequentemente intensos. Por outro lado, os excipientes utilizados na fabricação dos 

medicamentos não apresentam espectros intensos nesta região espectral sendo 

algumas vezes desprezíveis. Vários dos excipientes mais utilizados na fabricação dos 

medicamentos são materiais amorfos, polímeros e materiais inorgânicos como por 

exemplo, celulose microcristalina, amido, lactose, estearato de magnésio, talco, 
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polivinilpirrolidona entre outros. Dessa forma, é possível analisar um fármaco com esta 

técnica sem muita influência dos excipientes utilizados na formulação do medicamento.  

Com base nesta constatação e utilizando o espectrofotômetro Raman construído, foi 

elaborado um modelo de calibração multivariada PLS para quantificação de 

paracetamol em misturas de excipientes.  

O método de regressão de quadrados mínimos parciais (PLS) foi usado na calibração 

do conteúdo de paracetamol nas misturas com excipientes. A Tabela III.1.3.1 resume 

os resultados obtidos com o modelo PLS no qual foram necessárias 3 variáveis latentes.  

Tabela III.1.3.1. Resultados do modelo PLS para determinação do teor de paracetamol 

nas misturas com excipiente bem como nas amostras comerciais. 

 

 
Figuras de mérito 

Modelo Anal SENc R2 
RMSEd 

(% m/m) 
Bias 

LODf 
(% m/m) 

Macro-Raman 
triplicata 

CVa 
40,09 

0,9955 2,00 (3)e -0,11 2,34-
3,71 Pb 0,9946 2,05 0,24 

a Validação cruzada. b Previsão. c Sensibilidade Analítica. d Raíz Quadrada do Erro médio 
  Quadrático. e Vairáveis Latentes. f Limite de Detecção. 

 

Estes resultados demonstram, de forma inédita, a versatilidade da espectroscopia 

Raman para análise de compostos ativos farmacêuticos independentemente dos 

excipientes da mistura, especialmente na região das baixas frequências vibracionais. 

Dessa forma, é possível utilizar a espectroscopia Raman para análises de controle de 

qualidade de medicamentos desde a matéria prima até sua forma comercial. 

 

III.1.4. MEDIDAS EMPREGANDO SERS 

Medidas SERS foram realizadas utilizando o espectrofotômetro Raman construído. A 

primeira etapa foi a produção de coloide de nanopartículas de ouro para realização das 

medidas SERS. O ouro é preferível, pois seu plasmon encontra-se deslocado para o 

infravermelho do que o da prata, condição necessária uma vez que o laser do 

instrumento opera no infravermelho próximo (785 nm). O tamanho das nanopartículas 

foi otimizado para alcançar o maior fator de intensificação do sinal SERS. Além disso, 

agregados de nanoesferas de ouro são necessários para que a ressonância plasmônica 

ocorra em torno de 785 nm, fator que intensifica o efeito SERS, e também para formação 

de hotspots que são responsáveis pela maior parte do sinal SERS produzido. A 

agregação é feita ajustando-se a força iônica da solução de nanopartículas por meio da 

adição de um sal, comumente KCl.  

Testes preliminares foram realizados em solução contendo coloide e analitos que 

possuem espectros SERS conhecidos (verde de malaquita, rodamina 6G e nicotina) a 

fim de avaliar o fator de agregação das nanopartículas de ouro. Depois da adição de 

cloreto a agregação continua até ocorra a precipitação devido ao aumento do tamanho 

dos agregados sendo que esse processo pode levar minutos ou horas dependendo da 

concentração das nanopartículas e de KCl. Portanto, foi avaliado o uso de coloides de 

ouro sintetizados em diferentes períodos de tempo visando obter a resposta SERS mais 
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intensa e mais estável para realização das análises. Dessa forma, logo após misturar o 

KCl com o coloide de ouro foi dado a início da contagem de tempo. 

Espectros SERS da rodamina 6G e nicotina foram adquiridos tomando uma alíquota de 

agregados após 10 min da adição de KCl. A matriz de scores da análise de Resolução 

Multivariada de Curvas (MCR-ALS) e os perfis de variação da intensidade dos espectros 

da série temporal são também mostrados nesta figura. Existem diferenças bastante 

acentuadas dos espectros obtidos ao longo do tempo, sendo possível observar regiões 

onde ocorrem apenas ruídos e, em outros casos, onde os picos de emissão dos analitos 

são facilmente identificados. Estas condições de análise já apresentam um potencial 

para aplicação da análise de “contagem de espectros” a fim de correlacionar este 

parâmetro com a variação da concentração da espécie de interesse. 

Nos estudos realizados até este momento os espectros Raman foram obtidos 

diretamente a partir de soluções contendo a mistura de coloides de ouro com a espécie 

de interesse. Nestas circunstâncias observa-se que a concentração dos analitos são 

ainda elevadas quando comparada com a ideia de Single Molecule. Para se obter 

espectros em concentrações mais baixas serão empregadas medidas em substrato 

seco. Neste caso, o limite de detecção se reduzirá consideravelmente uma vez que com 

a molécula estacionada em um hotspot o sinal pode ser acumulado por mais tempo sem 

depender da dinâmica de adsorção e dessorção da molécula na superfície da partícula 

metálica que ocorrem em solução. 

Os resultados preliminares apresentados neste relatório indicam que o 

espectrofotômetro Raman construído no laboratório apresenta caraterísticas 

apropriadas para realizar medidas SERS. O uso de substratos de papel contendo 

agregados de ouro produzidos a partir da técnica ring-oven deve trazer uma nova 

abordagem para que o regime Single Molecule seja mais facilmente alcançado 

permitindo desenvolver métodos empregando a “contagem de espectros” para 

baixíssimas concentrações de diferentes moléculas orgânicas e sua aplicação na 

detecção de contaminantes emergentes em matrizes de interesse ambiental.  

 

III.2. LINHA DE DESENVOLVIMENTO DE MÉTODOS ANALÍTICOS FORENSES 

A linha de pesquisa do INCTAA dedicada ao desenvolvimento de métodos analíticos 

para uso forense é uma das mais ativas e de maior relevância, considerando seu 

impacto social. Esta linha evidencia uma das premissas do INCTAA associada ao 

desenvolvimento de pesquisa voltada para a solução de problemas reais da sociedade, 

realizada com a participação e colaboração dos usuários finais da tecnologia 

desenvolvida, neste caso, a Polícia Federal. 

Durante o período referente a este relatório foram desenvolvidos diversos trabalhos 

nesta linha que forneceram subsídios para a atuação policial em campo e de peritos 

criminais. Destacam-se os trabalhos associados ao combate ao tráfico de drogas, à 

identificação de fraudes em documentos (documentoscopia) e à caracterização de 

resíduos de tiro. 

No primeiro caso, o grupo de pesquisadores da Universidade Federal de Viçosa em 

conjunto com o Instituto de Criminalística de Brasília (Polícia Federal) e o Instituto de 

Química da Universidade Estadual de Campinas, demonstraram a viabilidade de se 

equipar a polícia com espectrofotômetros infravermelho próximo de baixo custo (US$ 

1.000,00) para monitorar drogas aprendidas in situ. Foi dada ênfase, neste trabalho, à 
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caracterização de cocaína apreendida em grandes quantidades ou comercializadas nas 

ruas das grandes cidades brasileiras. O procedimento desenvolvido pode ser executado 

por qualquer pessoa e os resultados de interesse são produzidos imediatamente, 

permitindo uma maior eficiência das ações de combate ao tráfico e comercialização de 

drogas. (Hespanhol, M.C.; Pasquini, C.; Maldaner, A. O. Evaluation of a low-cost 

portable near-infrared spectrophotometer for in situ cocaine profiling. Talanta, 200 

(2019) 553 – 561).  

No segundo caso, o grupo da Universidade Federal de Pernambuco em conjunto com 

a Polícia Federal e o grupo de pesquisadores do IQ-UNICAMP realizou uma análise do 

potencial real do uso de imagens hiperespectrais na região do infravermelho próximo 

para caracterizar o cruzamento de linhas em documentos (Brito, L. R. E.; Braz, A.; 

Honorato, R. ; Pimentel, M. F.; Pasquini, C. Evaluating the potential of Near Infrared 

Hyperspectral Imaging associated with multivariate data analysis for examining crossing 

ink lines. Forensic Science International, 298 (2019) 169-176).  

A cooperação internacional promovida pelo grupo de pesquisadores do INCTAA da 

UFPE com o Dr. José Manoel Amigo (Department of Food Science, University of 

Copenhagen, Denmark), resultou em um trabalho relevante que descreve e analisa 

criticamente as abordagens quimiométricas empregadas na datação de documentos 

(Silva, C.S.; Pimentel, M.F.; Amigo, J.M.; Garcia-Ruís, C.; Ortega-Ojeda, F. 

Chemometric approaches for document dating: Handling paper variability. Analytica 

Chimica Acta, 1031 (2018) 27 – 31. https://doi.org/10.1016/j.aca.2018.06.031).  

Em adição, o grupo da UFPE e do IQ-UNICAMP desenvolveu trabalho associado à 

caracterização de resíduo de tiro, baseado em imagens hiperespectrais na região do 

infravermelho próximo (Carvalho, M.A.; Talhavini, M.; Pimentel, M.F.; Amigo, J.M.; 

Pasquini, C.; Alves Jr, S.; Weber, I.T. NIR hyperspectral images for identification of gun 

shot residue from tagged ammunition. Analytical Methods, 38 (2018) 4711 – 4717). 

Além destes, destacam-se os seguintes trabalhos associados a linha forense 

desenvolvida pelo INCTAA neste período: 

- Silva, C. S.; Pimentel, M. F.; Amigo, J. M.; Honorato, R. S.; Pasquini, C. Detecting 

semen stains on fabrics using near infrared hyperspectral images and multivariate 

models. TRAC-Trends in Analytical Chemistry, 95 (2017) 23-35. 

- Oliveira, V. S.; Honorato, R. S.; Honorato, F. A.; Pereira, C. F. Authenticity assessment 

of banknotes using portable near infrared spectrometer and chemometrics. Forensic 

Science International, 286 (2018), 121-127.  

- Marra, M. C.; Costa, B. M. C.; Munoz, R. A. A.; Santana, M. H. P.; Maldaner, A. O.; 

Botelho, E. D.; Coltro, W. K. T.; Richter, E. M. Fast determination of cocaine and some 

common adulterants in seized cocaine samples by capillary electrophoresis with 

capacitively coupled contactless conductivity detection. Analytical Methods, 10 (2018) 

2875-2880. 

- da Silva V.O.; Honorato, R.S.; Honorato, F. A.; Pereira, C. F. Classification of Brazilian 

and foreign gasolines adulterated with alcohol using infrared spectroscopy. Forensic 

Science International, 286 (2018), 121-127. 

- Pereira, J. F. Q.; Silva, C. S.; Vieira, M. J. L.; Pimentel, M. F.; Braz, A. ; Honorato, R. 

S. Evaluation and identification of blood stains with handheld NIR spectrometer. 

Microchemical Journal, 133 (2017) 561-566. 
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Em conjunto, os trabalhos desenvolvidos no período e publicados em periódicos de alto 

índice de impacto pelos pesquisadores do INCTAA representam uma contribuição 

significativa para a modernização da área forense nacional e internacional, ainda muito 

carente de técnicas e métodos objetivos para a avaliação e obtenção de provas 

criminais. Além disso, eles representam o estado da arte em química forense, 

explorando imagens hiperespectrais no infravermelho próximo, e instrumentos portáteis 

para monitoramento de drogas apreendidas em campo, além do desenvolvimento de 

métodos empregando técnicas analíticas de última geração na determinação de 

contaminantes e teores de ativos em drogas de abuso. 

 

III.3. LINHA DE DESENVOLVIMENTO DE MÉTODOS ANALÍTICOS PARA O SETOR 

DO PETRÓLEO E DERIVADOS 

Esta linha de promove pesquisas de interesse da área de processamento do petróleo e 

seus derivados. Devido as suas características, ela permite a interação entre os 

pesquisadores do INCTAA alocados em diversos laboratórios associados com 

pesquisadores da indústria. Este constitui um diferencial do INCTAA, que, como consta 

em seu projeto original, busca os problemas reais junto a diversos setores da sociedade 

para resolvê-los empregando a expertise acumulada no instituto. Um exemplo 

significativo e que merece destaque deste tipo de atuação pode ser encontrado no 

trabalho desenvolvido em colaboração entre a BRASKEM (Camaçari – BA) com os 

grupos de pesquisa do Departamento de Engenharia Química da UFPE e do IQ-

UNICAMP, que gerou resultados que permitem a otimização do processo de produção 

de gasolina a partir de efluentes petroquímicos (Silva, N.C.; Caribé, A.R.M.; Domingos, 

D.; Amigo, J.M.; Rebouças, M.V; Pasquini, C.; Pimentel, M.F. NIR-based octane rating 

simulator for use in gasoline compounding processes. Fuel, 243 (2019) 381 – 389). 

 

III.4. LINHA DE DESENVOLVIMENTO DE MÉTODOS ANALÍTICOS PARA O SETOR 

AGROPECUÁRIO 

Nesta linha de pesquisa, os pesquisadores do INCTAA desenvolvem métodos analíticos 

de interesse à solução de problemas do setor agropecuário. Aqui são destacados três 

exemplos que demonstram a diversidade das técnicas analíticas modernas aplicadas e 

abrangência dos métodos desenvolvidos em relação ao setor. 

 

III.4.1. DETERMINAÇÃO DE GASES EXALADOS POR BOVINOS 

A colaboração internacional mantida pelo INCTAA junto ao Centre Wallon De 

Recherches Agronomiques, CRA-W em Gembloux – Bélgica, permitiu no período que 

se iniciasse o desenvolvimento de método analítico baseado em regressão multivariada 

e espectroscopia no infravermelho para quantificação de gases, principalmente metano 

e dióxido de carbono, exalados por bovinos. 

A pecuária é um dos principais pilares da economia brasileira, gerando muitos empregos 

ao longo de toda a sua cadeia produtiva. No entanto, sabe-se que esta área da 

economia também é responsável por gerar diversos impactos ambientais, por exemplo, 

na emissão de metano (CH4), da qual a pecuária consiste na principal fonte 

antropogênica de emissão. A atividade pecuária brasileira representa cerca de 22,5% 

do rebanho de gado global com cerca de 226 milhões cabeças de gado. Cada animal 
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emite cerca de 480 L de CH4 por dia, dessa forma estima-se que o gado brasileiro emita 

cerca de 50 bilhões litros de CH4 por dia. Este volume de CH4 emitido representa não 

somente um grande impacto ambiental, mas também uma grande perda de eficiência 

na alimentação desses animais, afetando diretamente os custos de produção.  

A quantificação dos teores de gases exalados por bovinos fornece informações 

importantes para guiar programas de seleção genética de gado com melhor 

aproveitamento da sua dieta, bem como para melhorar a formulação desta dieta com 

objetivo de reduzir as emissões e obter melhor rendimento. A maioria dos métodos 

existente para quantificar as espécies gasosas exaladas por bovinos baseados em 

espectrofotometria no infravermelho adota uma abordagem univariada. O primeiro 

objetivo do trabalho foi o desenvolvimento de um modelo multivariado quimiométrico 

capaz de fazer a quantificação de metano (CH4) em amostras de ar exalado por bovinos, 

utilizando a espectroscopia na região do infravermelho e regressão multivariada, 

empregando como referência o método cromatográfico. 

Os dados espectrais e os valores de concentração de metano determinados por 

cromatografia gasosa foram empregados na construção de modelo PLS para prever a 

concentração de metano nas amostras de gases exalados, obtendo-se resultados 

adequados para o monitoramento deste gás em animais confinados.  

A tabela III.4.1.1 mostra as figuras de mérito analíticas obtidas para o modelo PLS 

construído para a determinação de metano em gases exalados por bovinos. Os 

resultados mostram que o método desenvolvido pode acessar estes teores um nível de 

partes por milhão com exatidão estimada pelo erro quadrático médio de validação 

externa igual a 18,4 ppm, valor suficiente para aplicação do método no monitoramento 

de bovinos em campo. 

Tabela III.4.1.1. Figuras de mérito para determinação de metano em gases exalados 

pelo método espectrofotométrico infravermelho multivariado. 

 RMSE (ppm) R2 LOD (ppm) LOQ (ppm) 

Calibração 13,2 0,9964 0,55 1,85 
Validação cruzada 20,6 0,9920   

Previsão 18,4 0,9916   
RMSE = erro quadrático médio. R2 = coeficiente de determinação.  LOD e LOQ, limites de detecção e 

quantificação, respectivamente. 

 

III.4.2. DETERMINAÇÃO DE METAIS PESADOS EM FERTILIZANTES EMPREGANDO 

ESPECTROSCOPIA DE EMISSÃO ÓPTICA EM PLASMA INDUZIDO POR LASER 

(LIBIS) 

A contaminação por metais pesados de fertilizantes empregados para suprir deficiências 
em micronutrientes para as culturas agrícolas é motivo de preocupação uma vez que 
estes elementos podem ser absorvidos e até mesmo concentrados pelas plantas. A 
ingestão de vegetais contaminados pode causar intoxicação aguda ou crônica em 
animais e ao homem. Desta forma, é necessário o desenvolvimento de métodos 
analíticos sensíveis, rápidos e multielementares com a finalidade de determinar estes 
elementos em insumos agrícolas.  

A técnica de espectroscopia de emissão óptica em plasma induzido por laser (LIBS) foi 
introduzida no Brasil pelo grupo de pesquisadores do INCTAA e constitui uma técnica 
moderna em evolução e consolidação.  
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O trabalho desenvolvido pelos pesquisadores do CENA – Piracicaba: Nunes, L. C.; 
Pereira Filho, E. R.; Guerra, M. B. B.; Krug, F. J.  A chemometric approach exploring 
Derringer's desirability function for the simultaneous determination of Cd, Cr, Ni and Pb 
in micronutrient fertilizers by laser-induced breakdown spectroscopy. Spectrochimica 
Acta part B – Atomic Spectroscopy, 154 (2019) 25-32. (DOI 10.1016/j.sab.2019.01.005) 
se destaca dentro da linha de desenvolvimento de métodos analíticos para o setor 
agropecuário do INCTAA pela proposta de uma técnica moderna e que atua diretamente 
na amostra, sem a necessidade de procedimentos envolvendo tratamentos complexos 
e demorados, fornecendo resultados rapidamente para se atestar a qualidade dos 
fertilizantes. 

 

III.4.3. DETERMINAÇÃO DE GRAU DE ENRIQUECIMENTO ISOTÓPICO DE URÉIA 

EMPREGANDO ESPECTROSCOPIA ISOTÓPICA COM ABLAÇÃO POR LASER 

(LAMIS) 

Demonstrando sua vocação para implantar novas técnicas analíticas no país, os 

pesquisadores do INCTAA disponibilizaram de forma pioneira no Brasil a técnica LAMIS 

(Laser Ablation Molecular Isotopic Spectroscopy - Espectroscopia Isotópica Molecular 

Baseada em Ablação por Laser) no Instituto de Química da UNICAMP, possibilitando 

seu uso para todos os pesquisadores do INCTAA. 

Esta técnica, que emprega o mesmo equipamento que a LIBS (Laser Induced 

Breakdown Spectroscopy), foi recentemente desenvolvida no contexto internacional 

com o objetivo de fornecer informação analítica sobre a composição isotópica de 

amostras.  

Neste trabalho visou-se a determinação do grau de enriquecimento isotópico de ureia 

empregando a técnica LAMIS. Um novo método analítico quantitativo baseado em 

LAMIS e análise multivariada de dados foi desenvolvido e avaliado para ser empregado 

na análise de materiais isotopicamente enriquecidos. 

A ureia enriquecida com o isótopo 15N é empregada em estudos agronômicos visando 

investigar a absorção de nitrogênio por plantas o que permite, por exemplo, a otimização 

da aplicação de fertilizantes com a finalidade de aproveitar melhor os insumos agrícolas, 

ou guiar no melhor tipo de manejo do solo. 

O método emprega pequenas quantidades (125 mg) do material enriquecido, que é 

caro. O procedimento requer a preparação de soluções padrão do material isotópico de 

ureia à 5 mol L-1 e a dispersão 20 µL da solução sobre um disco de papel de filtro 

quantitativo. Após secagem, o papel de filtro contendo ureia é levado ao equipamento 

LAMIS que obtém os espectros vibrônicos das espécies C14N e C15N que apresentam 

características distintas em relação as bandas de emissão associadas a transições 

eletrônicas que ocorrem com variação do número quântico vibracional, como mostrado 

na figura III.4.3.1. Este trabalho inovou a técnica LAMIS em relação ao pré-tratamento 

dos dados empregado para corrigir os sinais espectroscópicos por flutuações inerentes 

a ablação da amostra sólida, fazendo uso da intensidade do sinal da transição 

eletrônica, sem variação de estado vibracional das espécies CN como referência em um 

procedimento de normalização. 
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Figura III.4.3.1.  Espectros LAMIS das espécies C14N e C15N obtidos para 14N- ureia e 
15N-ureia e uma mistura dos dois isotopólogos.  = +1 (A),  = -1 (B) e  = 0 (C). 

Os resultados obtidos com o uso de calibração univariada e multivariada (PLS) 

aplicadas aos dados espectrais obtidos para padrões conhecidos de ureia com 

diferentes graus de enriquecimento (5 a 50 %) em 15N podem ser observados na tabela 

III.4.3.1. O modelo de regressão multivariado foi validado, obtendo-se um erro médio de 

previsão para o teor de 15N em ureia enriquecida de 1,3 %, empregando-se 

conjuntamente as duas regiões espectrais referentes às transições vibracionais  = +1  

e  = -1. 

Este trabalho, além de introduzir a técnica LAMIS no contexto nacional, demonstrou que 

ela pode substituir a técnica de espectrometria de massas, cujo equipamento é mais 

caro e cuja manutenção também é mais cara e complexa, na determinação da qualidade 

de materiais enriquecidos. No caso específico da ureia, este trabalho, contribui para os 

estudos realizados na área agrícola voltados para a compreensão e otimização da 

absorção de nitrogênio por diferentes culturas 
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Tabela III.4.3.1. Resultados obtidos empregando calibração univariada e multivariada 

para a determinação do grau de enriquecimento de ureia.  

 

 

IV. TEMA DE PESQUISA INCTAA:  BIODISPONIBILIDADE DE METAIS EM 

ALIMENTOS 

No período compreendido neste relatório, foram desenvolvidos e validados 

procedimentos de análise para a determinação de íons inorgânicos em diferentes 

matrizes de interesse alimentício, usando técnicas espectroanalíticas (GF AAS, ICP 

OES e ICP-MS). Vale destacar que nesses estudos alguns constituintes avaliados 

possuem caráter essencial enquanto outros são tóxicos. Desta forma, foram feitos 

estudos para avaliar o teor total e o teor bioacessível de elementos químicos presentes 

em alimentos. Em alguns casos foi possível avaliar também a fração biodisponível e, 

em outros, o estudo das diferentes espécies químicas presentes em uma amostra 

alimentícia.  

Os resultados obtidos são bastante interessantes e permitem uma avaliação nutricional 

de diferentes tipos de alimentos, incluindo frutas, sucos, leites, cereais infantis, etc. e 

mostraram que os experimentos in vitro utilizados para a avaliação da bioacessibilidade 

são adequados para concluir que a ingestão de alguns alimentos é 

suficiente/insuficiente para suprir as necessidades nutricionais estabelecidas/sugeridas 

pelas agências governamentais do Brasil e do exterior. Também mostraram que muitos 

elementos tóxicos, presentes em concentrações significativas em um alimento, podem 

ser/não ser bioacessíveis em níveis que afetem a saúde do consumidor.  

A composição da matriz alimentícia afeta positiva ou negativamente a absorção dessas 

espécies. Os experimentos utilizando células do tipo Caco-2 mostraram sempre uma 

baixa biodisponibilidade de íons inorgânicos no homem. É fato que esses resultados 

dependem de técnicas analíticas com alta sensibilidade, as quais nem sempre estivem 

à disposição dos pesquisadores que trabalham nesta linha de pesquisa, mostrando que 

estudos mais aprofundados são necessários para determinar a biodisponibilidade dos 

elementos. 

Validation 

Regressão univariada 
model 

No. de 
amostras 

RMSEP (%) R2 BIAS 

359.4 nm 6 2.9 0.959 -1.4 
421.0 nm 6 6.6 0.889 5.0 

Calibration 

Modelo de regressão PLS 
No. de 

amostras 
Fatores 

PLS 
RMSECV 

(%) 
R2 BIAS 

( = +1) 6 1 1.7 0.993 0.03 

( = -1) 6 1 1.1 0.997 0.00 

( = +1) + ( = -1) 6 1 1.0 0.997 0.02 

Validation 

Modelo de regressão PLS 
No.de 

amostras 
RMSEP (%) R2 BIAS 

( = +1) 6 0.51 0.988 -0.02 

( = -1) 6 1.5 0.981 -1.1 

( = +1) + ( = -1) 6 1.3 0.984 -0.94 
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No período deste relatório foram publicados 12 artigos descrevendo os resultados das 

pesquisas desenvolvidas pelos pesquisadores do INCTAA nesta temática, liderados 

pela Profa. Solange Cadore do IQ-UNICAMP: 

- do Nascimento da Silva, Cidade, M.;  Heerdt, G.; Ribessi, R.L.; Morgon, N.H.; Cadore, 

S. Effect of Selenite and Selenate Application on Mineral Composition of Lettuce Plants 

Cultivated Under Hydroponic Conditions: Nutritional Balance Overview Using a 

Multifaceted Study. Journal of the Brazilian Chemical Society, 29(2) (2018) 371-379.    

- do Nascimento da Silva, E.; Aureli, F.;  D’amato, M.; Raggi, A.; Cadore, S.; Cubadda, 

F. Selenium Bioaccessibility and Speciation in Selenium-Enriched Lettuce: Investigation 

Of the Selenocompounds Liberated After In Vitro Simulated Human Digestion using Two-

dimensional HPLC-ICP-MS. Journal of Agricultural and Food Chemistry, 65 (2017) 3031-

3038.  

- do Nascimento da Silva, E.; Farias, L.O.; Cadore, S. The Total Concentration and 

Bioaccessible Fraction of Nutrients in Purées, Instant Cereals and Infant Formulas by 

ICP OES: a Study of Dietary Recommended Intakes and the Importance of using a 

Standardized in vitro Digestion Method. Journal of Food Composition and Analysis, 68 

(2018), 65-72.  

- Pereira, C.C.; do Nascimento da Silva, E.; Souza, A.O.; Vieira, M.A.; Ribeiro, A.S.; 

Cadore, S. Evaluation of the Bioaccessibility of Minerals from Blackberries, Raspberries, 

Blueberries and Strawberries. Journal of Food Composition and Analysis, 68 (2018), 73-

78. 

- Cidade, M.; do Nascimento da Silva, E.; Cadore, S.; Essential Inorganic Ions in Milk-
based Drinks: Evaluation of Bioaccessibility. Brazilian Journal of Analytical Chemistry, 5 
(2018) 17-25. DOI:10.30744/brjac.2179-3425.2018.5.20.17-25   

- Mendonça, M. C. P.; Ferreira,  L. B.; Rizoli, C.; Batista, A. G.; Maróstica Júnior, M. R.; 
do Nascimento  da Silva, E.; Durán, B.; Cadore, S.;  da Cruz-Höfling, M. A.; de Jesus, 
M. B. N-Acetylcysteine Reverses Silver Nanoparticle Intoxication in Rats.  
Nanotoxicology (2018), 26, 1-13.  DOI: 10.1080/17435390.2018.1544302 

- Milani, R. F.; Morgano, M. A.; Cadore, S. Investigation of Twelve Trace Elements in 
Herbal Tea Commercialized in Brazil. Journal of Trace Elements in Medicine and 

Biology, 52 (2019) 111-117. DOI: https://doi.org/10.1016/j.jtemb.2018.12.004 

 -Milani, R. F.; Paiva, E. L.; Peron, L. I.; Cadore, S.; Morgano, M. A.; Arsenic Species in 
Herbal Tea Leaves and Infusions by HPLC-ICP-MS. LWT-Food Science and 
Technology, 98 (2018) 606-612.   DOI: https://doi.org/10.1016/j.lwt.2018.09.032 

- Peixoto, R. R. A.; Coddo, C. R. B.; Sanches, V. L.; Guiraldelo, T. C.; Silva, F. F.; Ribessi, 
R. L.; Marba, S. T.M.; Cadore, S. Trace Mineral Composition of Human Breast Milk from 
Brazilian Mothers. Journal of Trace Elements in Medicine and Biology, 54 (2019) 199-
2015. DOI: https://doi.org/10.1016/j.jtemb.2019.05.002 

- Peixoto, R. R. A.; Fernández-Menéndez, S.; Fernández-Colomer, B.; Cadore, S.; Sanz-
Medel, A.; Fernández-Sánchez, M. L. Quantitative Speciation Analysis for the in vivo 
Study of Iron Metabolism and Bioavailability from Formula Milk Fortified with Isotopically 
Stable Enriched Iron Oxo- hydroxide Nanoparticles.  Journal of Analytical Atomic 

Spectrometry 34 (2019) 774-781.  DOI: 10.1039/c8ja00364e 
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- Peixoto, R. R. A.; Oliveira, A.; Cadore, S.; Risk Assessment Evaluation of Cadmium 
and Chromium from Chocolate Powder. Food Additives & Contaminants: Part B, 11 (4) 

(2018) 256-263  DOI: 10.1080/19393210.2018.1499676 

- Pereira, C. C.; Silva, E. N.; Souza, A. O.; Vieira, M. A.; Ribeiro, A. S.; Cadore, S. 
Evaluation of the bioaccessibility of minerals from blackberries, raspberries, blueberries 
and strawberries. Journal of Food Composition and Analysis, 68 (2018) 73-78. 

 

 

 

 

Além da sua atuação acadêmica e também em decorrência desta, os pesquisadores do 

INCTAA depositaram 4 pedidos de patente no período. As patentes refletem a 

capacidade do INCTAA em desenvolver, a partir da sua atuação acadêmica, produtos 

e inovações que apresentam potencialidade de ser exploradas comercialmente: 

- Processo de Obtenção de Membrana Polimérica, Membrana Polimérica e Uso da 
Membrana Polimérica. Data de Protocolo: 29/11/2018. Número do Processo: BR 10 
2018 074769 0. Autores: Westrup, J. L.; Fernandes, A. N.; Soares, R. M. D. Instituição: 
Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS), Porto Alegre-RS. 

- Fotômetro portátil para determinação de biodiesel e óleo vegetal em diesel mineral e 
seu método de construção empregando seleção de variáveis. Instituição de registro: 
INPI - Instituto Nacional da Propriedade Industrial. Depósito: 23/12/2018. Número do 
registro: BR1020180770225. Paiva, E. M.; Rohwedder, J. J. R.; Pasquini, C.; Pereira, C. 

F. Unicamp, UFPE, UFRPE. 

- Método analítico colorimétrico para quantificação de biodiesel na mistura 
biodiesel:diesel. Data de Protocolo: 22/01/2019. Número do Processo: 
BR102019001295-1. Autores: Soares, S.; Rocha, F. R. P., Mattos, W. M.; Nunes, L. C. 

Universidade de São Paulo. 

- Processo de recuperação limpa de bismuto a partir de fontes secundárias e uso. Data 
de Protocolo: 15/10/2018. Número do registro: BR10201807116. Hespanhol, M. C.; da 
Silva, L. H. M.; Vargas, S. J. R.; Rezende, T. C. S. Universidade Federal de Viçosa. 

Esta última patente solicitada merece destaque especial, uma vez que ela coaduna com 
os interesses atuais mundiais de recuperação e reutilização de metais raros 
encontrados em materiais inservíveis descartados. No caso desta patente, a 
recuperação do bismuto de fontes secundárias, pôde ser realizada por meio de um 
processo limpo realizando a sua extração em sistema aquoso bifásico.  Há uma grande 
preocupação mundial com o reaproveitamento de muitos metais raros que têm suas 
fontes naturais previstas para se esgotar dentro de um período relativamente curto de 
tempo a seguir a sua exploração em ritmos atuais. Uma solução apontada, contemplada 
na patente acima, propõe a recuperação com mínimo de impacto ambiental destes 
matais de lixo, como o eletrônico e de materiais descartados como inservíveis.  

 

 

 

 

PATENTES - INOVAÇÃO 
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Faz parte das metas do INCTAA a realização de atividades relacionadas à formação de 

pessoal. Além da formação tradicional de alunos de iniciação científica, mestrado e 

doutorado relacionados na planilha que acompanha esta avaliação (31 alunos de 

iniciação científica, 31 mestres e 34 doutores orientados no período pelos 

pesquisadores do instituto em diversos centros de pesquisa e ensino participantes do 

instituto), o INCTAA desenvolveu no período de 2 anos de vigência diversas outras 

atividades que contribuíram para formação de pessoal, dentre as quais as seguintes se 

destacam:  

- Montagner, C. C. Mini-curso. Contaminantes emergentes: dinâmica e toxicidade. I 

Escola de Química Ambiental (IEQA 2018) da UNESP (2018), São José do Rio Preto, 

SP. Brasil. (4 horas) 

- Pasquini, C. Curso em Espectroscopia no Infravermelho Próximo e Técnicas de 

Modelamento Multivariado. Este curso proporcionou a formação de pessoal de 

empresas produtoras de ração animal na tecnologia NIR e contou com 48 e 40 

participantes nas suas duas edições em maio e novembro de 2018. 

-  9º Workshop - Ensaio de proficiência para laboratórios de nutrição animal (EPLNA) – 

17-18/maio/2018. Embrapa Pecuária Sudeste, São Carlos-SP, Brasil. 

- Organização de evento: Unesco Regional Training Workshop on Emerging Pollutants 

in Water Resources in Latin America and Caribbean. Campinas – SP. IQ - UNICAMP. 

Dezembro 2018. O evento proporcionou o treinamento em alto nível dos participantes 

que se dedicam ou irão se dedicar ao estudo de Poluentes Emergentes. 

(https://www.unicamp.br/unicamp/index.php/noticias/2018/12/06/unicamp-sedia-

evento-da-unesco-sobre-poluentes-emergentes).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Foto dos participantes do Unesco Regional Training Workshop on Emerging Pollutants 

in Water Resources in Latin America and Caribean, promovido pelos pesquisadores do 

INCTAA juntamente com a UNESCO. 

FORMAÇÃO DE PESSOAL  
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O INCTAA promove uma série de ações e atividades que resultam na formação e 
capacitação de pessoal externo às unidades de ensino e pesquisa nas quais os 
pesquisadores do INCTAA atuam, além daquelas voltadas para a divulgação da ciência 

e tecnologia tanto para pessoal especializado como para o público em geral.  

Os pesquisadores do INCTAA são frequentemente convidados para ministrar palestras 
nos mais diversos eventos e locais, abordando principalmente seus temas de pesquisa. 
Estas palestras constituem não só uma forma de divulgação dos resultados de pesquisa, 
mas, muitas vezes, são ministradas para o público leigo, constituindo uma ocasião de 
divulgação, além do trabalho dos pesquisadores, da ciência e tecnologia em geral. 

Em relação a divulgação de ciência e tecnologia para o público em geral, destaca-se a 
atuação dos grupos de pesquisa dos estados de Pernambuco (UAST) e Paraíba 
(UFPB), que promovem atividades que atingem o público desde a universidade até do 
ensino fundamental. 

A seguir são mencionadas as principais ações do INCTAA desenvolvidas no período 
relacionadas a estes tópicos. 

 

Artigos de revisão e educacionais publicados: 

- Pasquini, C.; Near infrared spectroscopy: A mature analytical technique with new 
perspectives - A review. Analytica Chimica Acta,1026 (2018) 8-36.  

-  Brito, L. R. E. ; Martins, A. R. ; Braz, A. ; Chaves, A. B. ; Braga, J. W. B. ; Pimentel, M. 
F. Critical review and trends in forensic investigations of crossing ink lines. TRAC-Trends 
in Analytical Chemistry, 94 (2017) 54-69. 

- Amais, R. S.; Rocha, F. R. P.; Nóbrega, J. A. Background signals in instrumental 
analysis: an essential discussion in undergraduate courses. Química Nova, 40 (2017) 
228-227. 

- Gama, M. R.; Rocha, F. R. P.; Bottoli, C. B. G. Monoliths: Synthetic routes, 
functionalization and innovative analytical applications. Trends in Analytical Chemistry, 

115 (2019) 39-51. DOI: 10.1016/j.trac.2019.03.020. 

- Montagner, C. C. ; Sodré, F. F. ; Acayaba, R. D. ; Vidal, C. ; Campestrini, I. ; Locatelli, 

M. A. ;  Pescara, I. C. ; Albuquerque, A. F. ; Umbuzeiro G. A. ; Jardim, W. F. Ten Years-

Snapshot of the Occurrence of Emerging Contaminants in Drinking, Surface and Ground 

Waters and Wastewaters from São Paulo State, Brazil. Journal of the Brazilian Chemical 

Society. 30 (2019) 614-632. 

- Silva, C.S.; Pimentel, M.F.; Amigo, J.M.; García-Ruíz, C; Ortega-Ojeda, F. Infrared 

spectroscopy and chemometrics to evaluate paper variability in document dating. 

Spectroscopy Europe (2018) 12 – 15. 

 

 

 

EDUCAÇÃO E DIVULGAÇÃO DE CIÊNCIA E TECNOLOGIA  
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Livros e Capítulos de livros educacionais e de divulgação da ciência e tecnologia: 

- Krug, F. J.; Rocha, F. R. P. (Editores). Métodos de preparo de amostras para análise 

elementar, 2ª edição. São Paulo, EditSBQ, Sociedade Brasileira de Química, 2019, 

586p. (ISBN 978-85-64099-18-0) 

- Pasquini, C. Princípios da Espectroscopia no Infravermelho Próximo. In: Casiane 

Salete Tibola, Everaldo Paulo de Medeiros, Maria Lúcia Ferreira Simeone, Marcelo 

Alvares de Oliveira. (Org.). Espectroscopia no Infravermelho Próximo para Avaliar 

Indicadores de Qualidade Tecnológica e Contaminantes em Grãos. 1ª. Edição. Brasília: 

EMBRAPA, 2018, v. 1, p. 13-30. 

- Marques, E. J. N.; Freitas, S.T.; Neto, A.F.; Cavalcante, I.H.L. Espectroscopia na região 

do infravermelho próximo (NIR): técnica analítica não destrutiva para determinação da 

qualidade de manga. In: Neto, A.F.; Almeida; F.A.C.; Cavalcante, I.H.L. (Org.). Manga: 

Maturação, colheita e conservação. 1ed.Juazeiro, BA: UNIVASF, 2017, v. 1, p. 60-87. 

- Souza, G, B.; Nogueira, A. R. A.; Olivares, I. R. B.; Vieira, O. V. Programas de Ensaio 

de Proficiência. 2017. In. Compêndio Brasileiro de Alimentação Animal. Sindirações, 

2017. 

- Souza, G. B.; Fujieda, R. J. Y. Avaliação da Repetibilidade e Reprodutibilidade de 

Métodos de Proteína Bruta: Estudo Colaborativo. In. Compêndio Brasileiro de 

Alimentação Animal. Sindirações, 2017. 

 

Eventos educacionais em ciência e tecnologia organizados por pesquisadores do 

INCTAA e apoiados pelo instituto: 

- I Workshop de Ensino de Química da UFPB. 29 e 30 de novembro de 2018. João 

Pessoa-PB, Brasil. Realização: INCTAA e SBQ-PB. 

- Divulgação científica. 3ª Feira de Ciência e Mostra Científica de Serra Talhada –PE. 

Setembro de 2018, Serra Talhada-PE, Brasil. 

- Oficina para Formação de Professores – V Semana de Popularização da Ciência do 

Semiárido Brasileiro 

Aula prática interdisciplinar, utilizando equipamento construído com apoio do 
INCTAA. (19 de dezembro de 2017). 

Local: Barragem Jazigo, Serra Talhada- PE 

Equipamento: Espectrofotômetro UV-VIS 

Nesta atividade foram realizadas análises químicas relacionadas a qualidade da água, 
e em conjunto com a disciplina bioquímica, foi feita uma determinação enzimática, 
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utilizando medidas de transmitância no equipamento portátil construído pelo professor 
Edvaldo Gaião, pesquisador do INCTAA.   

 

 

 

 

 

Aula prática no curso de engenharia de pesca da 

UAST, utilizando um espectrofotômetro UV-VIS 

construído pelo membro do INCTAA, Prof. Edvaldo 

Gaião. 

 

Produção de material didático para auxiliar o ensino na área de química e química 

analítica com aplicação em diversas disciplinas. 

Seguem abaixo alguns exemplos de instrumentos desenvolvidos para auxílio no 

ensino de química nas escolas fundamentais e na universidade. 

Balança modelo de átomo para reações de oxidação redução  

Instrumento pensado e desenvolvido para exemplificar de forma visual o processo de 

oxidação e redução de um elemento químico, o elemento (balança) mostra ao estudante 

através de um ponteiro seu estado de oxidação quando o mesmo ganha ou perde 

elétrons. 

 

 

 

Balança modelo de átomo para reações de oxidação redução. 
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Destilador solar 
Instrumento pensado e desenvolvido para demonstrar de forma visual conceitos como 
transferência de calor, radiação eletromagnética, mudança de fase e processos de 
destilação. 

 

Destilador Solar 

Fogão solar 
Instrumento pensado e desenvolvido para demonstrar de forma visual conceitos 
termodinâmicos e cálculos de potência térmica. 

 

 

Fogão solar 

Projeto SOU + UAST (Divulgação dos cursos de graduação e popularização 
científica) 

A professora Andréa apresentou a área de química como carreira promissora para 
alunos do ensino médio e destacou a química analítica (11 de maio de 2018). 
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Projeto SOU + UAST, no final, apresentação do INCTAA aos alunos do Ensino Médio. 

 

 

 

Os pesquisadores das unidades de Serra Talhada em Pernambuco e de João Pessoa 
na Paraíba, desenvolvem no âmbito do INCTAA diversas atividades de popularização 
da ciência e tecnologia que abrange desde o ensino universitário ao fundamental. Estes 
eventos contribuem para que o INCTAA cumpra seus objetivos relacionados à 
popularização da ciência e tecnologia junto às comunidades menos favorecidas sócio- 
economicamente. Alguns exemplos representativos destas atividades são mostrados a 
seguir. 

- V semana de popularização da ciência do semiárido brasileiro, Serra Talhada-

PE. Maio de 2019, Serra Talhada-PE. 

  

 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 

POPULARIZAÇÃO DA CIÊNCIA E TECNOLOGIA  
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Oficina ministrada durante a V semana de popularização da ciência do semiárido 

brasileiro, formação de professores, Serra Talhada-PE. Maio de 2019, Serra Talhada-

PE, Brasil. 

 

 

 

 

Foto da oficina oferecida aos professores da faculdade de formação de professores de 

Serra Talhada (FAFOSPT) e professores do ensino médio da região, onde foi destacada 

a importância da química analítica. 

 
Semana de química da unidade acadêmica de serra talhada 
 
Durante a semana de química 16 a 20 de outubro de 2017 – várias atividades de 
divulgação da química analítica foram realizadas. Destacando-se as palestras e 
minicursos ministrados pelos professores do INCTAA abaixo 
 
Palestras ministradas por membros do INCTAA 
 
- Brito, Andréa Monteiro Santana Silva. Água no preparo de bebidas e alimentos: 
diretrizes ambientais e padrão de qualidade - 18 de outubro de 2017. (UAST/UFRPE) 
 
MINICURSOS MINISTRADOS POR MEMBROS DO INCTAA 
 
- Gaião, Edvaldo da Nóbrega, Espectrometria de absorção molecular aplicado a análise 
de alimentos: teoria e prática.  (UFRPE/UAST), outubro, 2017. 
 
- Nascimento, Elaine Cristina Lima, Novas metodologias analíticas para o controle de 
qualidade de alimentos, (UFRPE/UAST), outubro 2017. 
 

Atividade de atendimento dentro da universidade – alunos do ensino médio. 

No dia 10 de outubro de 2017 os alunos do 2º e 3º anos da escola ESCOLA DARIO 
GOMES DE LIMA, município de Flores, visitaram o laboratório do Grupo de 
Instrumentação e Análises Químicas na Unidade Acadêmica de Serra Talhada/UFRPE. 
Estas visitas são promovidas pelos pesquisadores do INCTAA com o objetivo de 

despertar o interesse dos alunos pela ciência, em particular a área da química analítica. 
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Alunos do ensino médio visitando o laboratório de química analítica da UAST/UFRPE. 

Atividades em escolas da região – (outros municípios do alto sertão do Pajeú) 

Município de Flores  

ESCOLA MUNICIPAL ONZE DE SETEMBRO (20 de outubro de 2017) 

Feira de Ciências Cultura e Arte – instalou-se o stand de produção de sabão – 
sustentabilidade e meio ambiente. Aplicando e divulgando a química durante o evento. 

 

\  

Popularização da química  na feira de ciências da ESCOLA MUNICIPAL ONZE DE 

SETEMBRO. 

ESCOLA DARIO GOMES DE LIMA (23 E 24 DE NOVEMBRO DE 2017) – II Feira de 
Ciências Inovação e Tecnologia - várias atividades foram realizadas na escola, entre 
elas a divulgação da química aplicada. 

|

|

|

|

|

|

|

|

|

|

|

|

|

|

|

|

|

|

|

|

|

|
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 Popularização da química analítica na feira de ciências da escola DARIO GOMES DE 
LIMA. 

Jornada de iniciação científica e extensão e jornada de iniciação à docência (jince/ 
jid 2017).  (26 de outubro, 2017)  

A professora Andréa Monteiro, pesquisadora do INCTAA, fez uma palestra sobre a 
formação docente: desafios e superações no alto Sertão do Pajeú, onde destacou a 
importância do INCTAA no fortalecimento do grupo de professores de química analítica 
para superação de alguns desafios no ensino e pesquisa. 

Feira de profissões - STAND DE QUÍMICA ANALÍTICA PARA DIVULGAÇÃO ENTRE 
OS ESTUDANTES DO ENSINO MÉDIO (31 / 10 a 01/11 de 2017). 

Instrumentação analítica foi o foco, apresentando os instrumentos analíticos construídos 
(espectrofotômetros, condutivímetros, viscosímetros, etc). 

 

 

 

O presente relatório refere-se aos dois primeiros anos e meio de atuação do INCTAA 

em sua fase II, entre 01/JANEIRO/2017 – 30/JULHO/2019. Neste período, os 

pesquisadores do INCTAA desenvolveram as atividades fins destinadas a cumprir sua 

missão estabelecida em seu projeto e geraram resultados expressivos em termos 

avanços em todos os aspectos da Química Analítica em nível nacional e internacional, 

embora enfrentando um cenário mais grave em relação ao seu financiamento que na 

fase anterior. A produção científica e tecnológica expressiva e de qualidade do INCTAA 

pode ser aferida consultando-se as planilhas consolidadas enviadas ao CNPq como 

parte desta primeira avaliação. 

Destacam-se, neste aspecto, as seguintes metas alcançadas pelo INCTAA no período 

e seus impactos: 

Consolidação da rede de pesquisadores que atuam no tema da Química Ambiental e 

sua articulação visando atingir os objetivos do projeto. Neste tema, o contrato firmado 

com a SANASA – Campinas – SP, possibilitará a atuação do INCTAA com reflexos 

imediatos em relação à problemática de reutilização da água e as políticas públicas a 

ela associadas. Além disso, a rede de Química Ambiental iniciou trabalhos em relação 

CONSIDERAÇÕES FINAIS 
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a temas relevantes e de preocupação social como aqueles dos microplásticos no 

ambiente, destino de fármacos e epidemiologia baseada em águas urbanas. Impacto: 

O desenvolvimento destas ações irá resultar em uma melhor compreensão da origem, 

destino e eficiência de tratamentos de água, considerando a presença de contaminantes 

emergentes. 

Desenvolvimento de métodos analíticos baseados em imagens hiperespectrais no 

infravermelho próximo (NIR) e em novos equipamentos portáteis e de baixo custo para 

análises de interesse do setor forense e agropecuário, visando a avaliação de cenas de 

crime, identificação de fraudes e falsificações. Impacto: disponibilização de métodos 

modernos e objetivos de análise, inclusive baseados em instrumentos portáteis em 

campo que permitem a análise mais eficiente de cenas de crime, fiscalização da 

qualidade dos combustíveis em campo e identificação de notas falsificadas. 

Consolidação da linha de pesquisa e seus resultados em biodisponibilidade de 

elementos químicos em alimentos, que impacta na forma como compreendemos e 

avaliamos o efeito toxicológico e/ou nutricional da presença de metais em alimentos. 

Impacto: Melhor conhecimento sobre o potencial nutritivo e/ou tóxico da presença de 

elementos químicos em alimentos, o que poderá refletir em políticas públicas voltadas 

para a área da saúde e segurança alimentar.  

Construção de instrumento multifuncional que inclui a sua operação com espectroscopia 

Raman na região THz de baixa energia. Impacto: Melhoria da infraestrutura de 

equipamentos do INCTAA, permitindo o desenvolvimento de novos projetos 

empregando espectroscopia Raman convencional, THz e SERS pelos pesquisadores 

do INCTAA. 

A produção registrada que acompanha este relatório ainda reflete o fôlego do instituto 

adquirido nos períodos anteriores, mas a continuidade dos problemas burocráticos 

associados aos equipamentos EMU, restrições ao financiamento de custeio, material 

permanente e contingenciamento de bolsas de pós-graduação e pós-doutorado irão 

certamente impactar negativamente as atividades do INCTAA no próximo período. 

O cancelamento das bolsas BEV pelo CNPq, que permitiam que pesquisadores 

estrangeiros realizassem visitas de curta duração (7 a 15 dias) nas unidades de 

pesquisa do INCTAA exerceu um efeito muito prejudicial à internacionalização do 

instituto. É muito difícil que um pesquisador estrangeiro altamente qualificação possa 

permanecer mais do que 7 a 15 dias em uma visita a uma unidade do INCTAA. Mesmo 

assim, visitas curtas alavancam as ações de internacionalização, possibilitando o 

intercâmbio de alunos entre a instituição brasileira e estrangeira e o estabelecimento de 

projetos de colaboração que contribuíram muito, na fase anterior do INCTAA, para o 

desenvolvimento de suas ações de internacionalização. O INCTAA procurou manter seu 

nível de internacionalização fazendo uso de projetos paralelos de intercâmbio. Porém, 

sem a agilidade e efetividade que as bolsas BEV permitiram em sua versão anterior. 

Espera-se que as políticas de financiamento da pesquisa voltem a se normalizar o mais 

rapidamente possível para que não haja um comprometimento irreversível de um 

esforço agora de 10 anos dedicados ao desenvolvimento de uma rede de pesquisadores 

nacionais produtiva e de excelência na área da Química Analítica. 

 

Campinas 28 de agosto de 2019                           

                                                              Celio Pasquini – Coordenador do INCTAA 


