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Resumo

Titulo: Novo detector natural para medi¢oes em terapia fotodinamica wvia
design de experimentos (DOE)

Autor: Maria Beatriz Aratjo Franca

Orientador: Dr. Lucas Nonato de Oliveira

Terapia beneficiada por estimulos luminosos, tais como detector usado como fo-
tossensibilizadores incidentes ao meio, denominado efeito fotodinamico, obtém-se o
nome de Terapia FotodinAmica (TFD). Mecanismo de ac¢do, administragdao topica,
exposto a luz correspondente ao espectro de absorcao, impede a proliferacao celular.
Consequentemente, resulta na destruicdo de células cancerosas. Objetiva-se esta
laboracao em averiguar a efetividade do novo detector natural, Ciurcuma Longa L.
(CLL), como resposta a radiagao incidente no tratamento do cdncer. Conta com
sistema irradiador, composto por lampada LED de cor azul. Amostras em doses
de cinco minutos de 1,54 kJ/cm? até 30,85 kJ/cm? e doses de dez minutos de 3,08
kJ/em? até 61,71 kJ/cm?, produzidas solucdes (CLL-C1/CLL-C2) e irradiadas em
triplicatas. Posteriormente espectrofotometria UV-Vis, como método de avaliacdo,
leituras de absorbancia, bem como Design de Experimento (DOE), Regressao Linear
Multipla (RLM), Erro Percentual Médio ao Quadrado (RMSPE) e Erro Percentual
Médio (MSPE). Em conclusdo, os métodos sdao adequados para serem validados na

apuracao das interacoes em temperatura, luz e Concentragoes.

Palavras—chave

Terapia Fotodinamica; Design de Experimento; Novo Detector Natural.



Abstract

Title: New natural detector for measurements in photodynamic therapy
via design of experiments (DOE)

Author: Maria Beatriz Aratjo Franca

Advisor: Dr. Lucas Nonato de Oliveira

Therapy benefited by light stimuli such as detector used as photosensitizers incident
to the medium, called the photodynamic effect, it gets the name photodynamic
therapy (PDT). Mechanism of action, topical administration, exposed to light
corresponding to the absorption spectrum, prevents cell proliferation. Consequen-
tly, it results in the destruction of cancer cells. The objective of this work is to
investigate the effectiveness of the new natural detector Turmeric Longa L. (CLL),
as a response to incident radiation in the treatment of cancer. It has an irradiation
system composed of a blue LED lamp. Samples at five-minute doses from 1.54
kJ/em? to 30.85 kJ/cm? and ten-minute doses from 3.08 kJ/cm? to 61.71 kJ/cm?,
produced solutions (CLL-C1/CLL-C2) and irradiated in triplicates. Subsequently,
UV-Vis spectrophotometry as an evaluation method, absorbance readings, as well
as Design of Experiment (DOE), Linear Regression Multiple (RLM), Mean Squared
Percentage Error (RMSPE) and Percentage Error Medium (MSPE). In conclu-
sion, the methods are suitable to be validated in determination of interactions in

temperature, light and Concentrations.

Keywords

Photodynamic Therapy; Design of Experiment; New Natural Detector.
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CAPITULO 1

Introducao

Desde os primordios no antigo Egito a luz associada com plantas eram
experimentadas como tratamento de modo direto e instantdneo (Gold, 2007).
Embora perpassados neste tltimo século por estudos cientificos ainda é recente a
aplicabilidade e conhecimento da Terapia Fotodinamica (TFD), (Allison, Mota e
Sibata, 2004). Nessa vertente tem crescido constantemente nos ultimos anos, o uso de
TFD, com fotossensibilizadores correspondentes (Peres et al., 2016). De modo que,
tém sido utilizados para os mais variados fins, abarcando varios ramos da ciéncia e
industria (Allison, Mota e Sibata, 2004).

A Terapia Fotodindmica em inglés, Photodynamic Therapy (PDT) é o uso
de Fotossensibilizadores (FS),(corantes nao téxicos) que sao ativados por luz com
comprimento de onda adequado ao detector sensivel a absor¢ao do corante. Alguns
destes compostos estimulam reagoes fotoquimicas, ativadas por luz resultando em
espécies quimicas capazes de induzir a inativagao de células (Meisel e Kocher, 2005).

O contexto em questao, vem ganhando cada vez mais validagdo mundial na
utilizagao de fotossensibilizadores naturais, e o Brasil em destaque, devido a riquezas
em plantas medicinais empregadas em doencgas. A medicina popular utilizando varias
plantas como alvo de pesquisa, e algumas com resultados farmacolégicos em forma
de extratos, bem como infusdes, e muitas delas sem qualquer evidéncia cientifica
de sua eficicia. H4 uma forte tendéncia a aplicabilidade em corantes naturais, em
substituicao aos sintéticos, tanto na industria farmacéutica, segmentos industriais,
como alimenticio, devido ao risco de toxicidade e interacao com a biodiversidade
(Jr, Bolzani e Barreiro, 2006).

O fotossensibilizador e sua faixa de concentragao ¢ um fator relevante para
a reacao fotodindmica, entretanto devem ser aplicadas concentracoes nao toxicas
(Wainwright, 1998).

Recentemente tem sido investigada a terapia fotodindmica em pesquisas
sobre drogas. Algumas plantas como fotossensibilizador sdao usadas em TFD, com
resultados satisfatérios como a Rubiadin, Soranjidiol e a Quinones. Neste caso

a planta testada é Coutarea Hexandra (Jacq.) K. Schum (CHS) em estudo com
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novas drogas e aplicadas em diversas dreas do conhecimento (Oliveira, Nascimento
e Caldas, 2021b).

No entanto o novo detector de amostra natural Ciircuma Longa L. (CLL),
para medigoes em terapia fotodindmica e método de design de experimentos (DOE)
nao foram analisados e poucas praticas abordam este problema. Estudos no passado,
focaram apenas em detectores sintéticos além de serem caros, as caracteristicas em
irradiagoes de luz LED de cor azul ainda estao pouco definidas. Embora esta aborda-
gem seja suscetivel de investigacdo e interessante para os comprimentos de onda em
doses determinadas. A maioria das investigacoes focaram em fotossensibilizadores
quimicos e sintéticos.

A partir dessas consideragoes, este trabalho foi proposto para avaliar o novo
detector de amostra natural - Ctircuma Longa L. (CLL), como resposta a radiacao
incidente, modelando possiveis cendrios de tratamentos de canceres. Ativado como
fotossensibilizante em medicoes de terapia fotodinamica, via espectroscopia UV-Vis,
para irradiagoes com fonte de luz LED de cor azul, subsequente ao comprimento de
onda entre 400 a 490 (nm), correspondente ao espectro de absor¢ao do fotossensibi-

lizador.

1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivo Geral

Averiguar a efetividade de um novo detector de amostra natural como

resposta a radiacao incidente no tratamento do cancer.

1.1.2 Objetivos Especificos

e Avaliar as amostras do novo detector natural — Cidrcuma Long L. (CLL),
sensiveis aos comprimentos de ondas de 400 a 490 (nm);

e Verificar se foi estimulado o fotossensibilizador nas doses determinadas;

e Analisar o detector nas interacoes entre temperatura, luz e concentragoes;

e Realizar os Métodos de Design de Experimento (DOE); Regressao Linear
Multipla (RLM); Erro Percentual Médio ao Quadrado (RMSPE) e Erro
Percentual Médio (MSPE).

1.2 Contribuicoes

A metodologia desenvolvida, podera ser empregada em varios métodos de

pesquisas bem como utilizar a ferramenta em outras aplicacoes da modelagem de
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sistemas. Para tanto, o método se adéqua a avaliar novos detectores e analisar outros
experimentos.

O desenvolvimento do experimento em estudo é importante para incentivar
a difusao das pesquisas, contribuir com a sociedade, trazendo um método subsidiado
em recurso de extracao natural, proporcionando tratamento acessivel, e que dele
outras investigacOes sucederao. A exemplificagdo para essa promocgao ocorre do
grupo de pesquisa do Instituto Federal de Goids (IFG), com experiéncia em fisica das
radiacoes, que a autora dessa dissertacao faz parte. Em que os detectores quimicos
tém sido usados em radioterapia, radiologia e medicina nuclear. Nomeado por Fricke
dosimetro, o qual é composto por sulfato ferroso e acido sulftrico em sua solugao,
modificado a adi¢ao de reagentes como Xilenol Laranja e gelatina, formando o Fricke
Xylenol Gel. Em seguida varias mudancas nas concentracoes como laranja de Xilenol,
acido sulfurico, dentre outras. Neste contexto um novo detector Fricke Xylenol
liquido dopado com azul de metileno (FXL-mblue), foi descrito pela primeira vez
com irradiagoes de luz LED vermelha e como avaliagao o uso da espectrofotometria
UV-Vis (Oliveira, Nascimento e Caldas, 2021a).

O trabalho desenvolvido, aprovado pelo edital - Fundacao de Amparo a
Pesquisa do Estado de Goids (FAPEG) - N°01/2021, pelo programa de concessao
de bolsas de formacgao de mestrado e doutorado. Instituida e promovida pela LEI
N° 20.491, DE 25 DE JUNHO DE 2019, que compete a FAPEG, o fomento as
atividades de pesquisa cientifica; tecnolégica e de inovacao; a concessao de bolsas de
pesquisa e publicacao dos resultados de pesquisa; o apoio a realizagao e participagao

de pesquisadores em eventos cientificos, tecnologicos e de inovacao.

1.3 Estrutura da pesquisa

A estrutura da pesquisa estda organizada em capitulos da seguinte forma:
Capitulo 1, traz uma contextualizacao, problematizagdao e evolucao dos estudos
cientificos, com o uso de plantas naturais como tratamento e aplicacao em TFD.
A utilizacao dos fotossensibilizadores naturais (detectores) e reagoes fotoquimicas,
bem como trabalhos relacionados para nortear o leitor. O estado da arte transcrito
tais quais, os objetivos do trabalho, e sua importancia na area de projeto de
pesquisa, integrante ao apoio da Fundacao de Amparo a pesquisa do Estado de
Goias - FAPEG. Capitulo 2, aborda fundamentacao tedrica, e os principais conceitos
referentes ao trabalho. Capitulo 3, descreve a metodologia detalhada dos processos,
operagoes do sistema relacionados a execugao do modelo, o tempo de planejamento

das fases experimentais e modelagem aplicada para avaliagdo do novo detector.
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Capitulo 4, apresenta e analisa os resultados dos experimentos e o DOE. Capitulo

5, apresenta a conclusao e os trabalhos futuros.



CAPITULO 2

Revisao Bibliografica

Nesse capitulo sao apresentados os conceitos e os trabalhos relacionados

com o tema desse estudo.

2.1 Novo detector natural

2.1.1 Cidrcuma Longa L. (CLL)

A Circuma Longa L.(CLL), vem sendo estudada na sua composi¢ido como
também em atividades farmacolégicas. Formada por rizomas e dela extraido um
p6é como apresentado na Figura 1, bem como o 6leo essencial. Ilustra a planta
acafrdao da terra e extrato seco, na Figura 2 (Naghetini, 2006). Identificada nos
rizomas o corante, o pigmento com vasta propriedades e aplicabilidade em diversos
seguimentos da tecnologia mundial em que sao evidenciados na industria alimenticia,
farmacéutica, biotecnologica e de cosméticos (Bezerra et al., 2013).

No campo da botanica conhecida como planta herbacea, rizomatosa, con-
dimentar na forma de pd, extraido dos rizomas desidratados. Possui propriedades
medicinais e importancia economica. Utilizados para o uso medicinal como cicatri-
zante, antidiarreico, anti-helmintico, diurético e carminativo (Mala et al., 1995).

Nos tltimos tempos utilizada como medicamento em tratamentos de varias
doencgas, como reumatismo, disfuncao hepatica, disfuncao biliar, sinusite, lesoes
da pele, além das propriedades antifingica, antitumoral e antibacteriana. O seu
uso muito antigo apresentados em textos hindus, assim como, suas propriedades
aromaticas e colorificas (Antunes e Aratjo, 2000).

O interesse comercial pelos rizomas, na area de cultivo também é crescente,
apos proibicao dos pigmentos sintéticos nos paises da América do Norte e Europa,
isso fez com que a busca por produtos alternativos naturais expandissem (Mala et
al., 1995).

O acafrao da India (Ctircuma longa L.), nativa da India, e da Asia, familia

da Zingiberaceae, comum ser confundida no Brasil, com outra espécie, a Crocus
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Figura 1 — Rizoma desidratado e triturado - Acafrao da terra
em po

Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 2 — Planta acafrdo da terra e Kitano, po extraido do
rizoma da planta do acafrdo da terra

Fonte: Elaborada pelo autor
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Sativus L., também denominada de acafrao, no entanto, conhecida como o acafrao

verdadeiro, como ilustrada na Figura 3 (Alves, 2011).

Figura 3 — Flor da Crocus Sativus L. e Estigma da flor

Fonte:Adaptada pelo autor - Mercado Livre (livre, 2022).

Os rizomas de Curcuma Longa L. , além da qualidade de corante apresenta
outras caracteristicas, como aroma picante e sabor amargo (Mala et al., 1995).
Segundo Naghetini (2006), a coloragdo da curcuma oscila do amarelo brilhante
ao laranja escuro, como representado a cor na Figura 4. Para tanto, esse rizoma

apresenta também forte odor.

Figura 4 — Corante natural - pigmento

Fonte: Elaborada pelo autor
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No contexto em questao, a descricao da planta, segue como um arbusto,
originario do Sul, e sudoeste asiatico, cultivado na india, China, Taiwan, Japao,
Burma, Indonésia e continente africano (Mala et al., 1995).

A curcumina, derivada da substéncia corante, retirada do extrato seco
do rizoma (pigmentos curcuminoides), apresenta também em sua composigao,
Oleos essenciais, com caracteristicas antioxidante e antimicrobiana, o que torna
a exploracao bastante versatil. A ctircuma Conhecida no Brasil por agafrdo da
terra, gengibre dourado e batatinha amarela, atualmente os corantes sdo mais
explorados em trabalhos cientificos, devido suas propriedades farmacolégicas. A
curcumina, testada pelo Instituto Nacional do Cancer, dos Estados Unidos, como
agente quimiopreventivo. Os relatos na literatura da curcumina, como inibidora das
fungoes induzidas pela radiacao ultra-violeta, bem como, apoptose, integrasse tipo-
1 do HIV, peroxidacao lipidica e também possuem atividades anticarcinogénica e

antimutagénica (Antunes e Aratjo, 2000).

2.1.1.1 Caracteristicas botanicas

A planta Curcuma Longa L., herbacea e perene, de facil cultivo e condigoes
de desenvolvimento em altitudes e temperaturas de 20° a 30° . Introduzida pelos
mercados arabes, na Idade Média, quando era interpretada como acafrao indiano.
A planta de coloragdo verde, folhas grandes podendo atingir 120 cm de altura e
rizomas abaixo do solo (Naghetini, 2006). A Figura 5 apresenta a estrutura dos

curcuminéides da cturcuma.
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2.1.1.2 Composig¢ao quimica

Figura 5 — Formulas estruturais dos curcuminoides

Fonte: Adaptada pelo autor (Naghetini, 2006)

Os pigmentos chamados curcuminéides sao: curcumina (Co1H2gOg), desme-
toxicurcumina (CooH180;) e bisdesmetoxicurcumina (C19H;604), destaca absor¢ao
maxima nos comprimentos de onda em 429, 424 e 419 nm, e fluorescéncia sob luz
ultravioleta em espectro de excitagdo de 434 nm e emissao 520 nm (Péret-Almeida
et al., 2005).

2.1.1.3 Processamento com as etapas de produgao da ctircuma

Os rizomas sao lavados, fatiados e as vezes cozidos e desidratados (Govin-
darajan e Stahl, 1980).
A curcumina é insolivel na agua, mas solivel no etanol, foi isolada em 1842

por Vogel pela primeira vez (Naghetini, 2006).

2.2 Terapia fotodinamica

Atualmente convencionada, por categoria eficaz na remog¢ao de tumor, em
variadas denotacoes para o cancer. A terapia fundamentada em fotossensibiliza-
dores, excitados por luz. Por consequéncia, a destruicao quimica, posicionado nos
tecidos alvo, declarada por TFD. De maneira que, a especificacao, e aplicagao de fo-

tossensibilizadores, fazem parte da configuracao da TFD. Para tanto, recentemente
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realiza-se, elevadas progressoes, em produtos fototerapéuticos, como tratamento de
cancer, em resultado a efetiva absorcao de luz, que propicia a fototerapia, menor
densidade de poténcia. Usualmente, a terapia fotodinamica, categorizada por me-
nor poténcia, ocasionada da concordancia, entre fotossensibilizador e a luz, eficaz
na anulagdo de tecidos. Em resposta, prejuizos quimicos induzidos pelas reagoes
fotossensibilizadas (Li et al., 2020).

O feixe de luz incidente no alvo, causa interacoes com o fotossensibilizador,
matando as células, por meio de processos quimicos e biolégicos (Oliveira, Nasci-
mento e Caldas, 2021b).

Segundo Meisel e Kocher (2005), a TFD, configurada em introduzir a luz
no comprimento de onda correspondente, ao espectro de absorcao do corante, e
aplicagao tépica da matéria fotossensibilizadora (corantes e pigmentos nao téxicos).
A qualidade do composto, é capaz de induzir reacoes fotoquimicas, ou seja, reagoes
quimicas estimuladas por luz. A relacao da luz com o composto, estabelece resultados

quimicos reativos, qualificados a estimular a paralisacao de células.

2.2.1 Histéria e evolugao

A utilizacao da luz como tratamento de doencas, existe ha muito tempo. As
civilizacoes do antigo Egito, e a India, empregavam a terapia da luz solar, em doencas
de pele, associados aos extratos de plantas. Her6doto, filésofo grego, referenciava esse
procedimento de Helioterapia. Enquanto o termo TFD é mais recente (GARCEZ,
2002).

Em 1900, decorreu a primeira publicacao em TFD, da acao de corantes, por
Oscar Raab, que descreveu a acridina, e a luz, causando a morte do organismo
unicelular. O efeito dindmico (Photodynamische Wirkung), foi evidenciado, por
Tappeiner e Jodlbauer, nas reagoes fotobioldgicas, englobando o fotoabsorvedor,
em ocorréncias de oxigénio molecular, levando a morte de tecidos (Ochsner, 1997).

Em 1901, através dos experimentos de Finsen, a radiacao solar, poderia
ser usada na cura do Lupus Vulgares. Em 1903, Trappeiner, usou o corante eosina,
juntamente com a exposicao a luz, para tratar, cancer de pele, objetivando produzir
efeitos fototdxicos em tecidos. Em 1925, Policard, estudou as chamadas porfirinas,
em tumores malignos. A primeira geracao de drogas para TFD, utilizando base
derivada de hematoporfirinicos, iniciou-se com Schwartz no comeco da década de 50
(Simplicio, Maionchi e Hioka, 2002).
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2.2.2 Fonte de luz na Terapia Fotodinamica

A TFD, utilizada com o comprimento de onda correto, e uma fonte leve
especifica para cada caso, irradia os fotossensibilizadores nao toxicos (corantes
sintéticos ou compostos de ocorréncia natural). De modo que, cria espécie reativas
de oxigénio, ocasionando um efeito mortal sobre os micrébios que interrompe o
biofilme. O fotossensibilizador, adere as células microbianas e nao danifica o tecido
hospedeiro. A terapia fotodindmica nos dias atuais sdo consideradas segura, nao
toxica, pouco invasiva, confiavel, promissora na reducao de cargas microbianas e
formacao de biofilmes em infecgoes cronicas (Warrier et al., 2021).

A fonte de luz em TFD, mais utilizada sdo laser de baixa intensidade e
o Diodo Emissor de Luz, ou Light Emitting Diode (LED), em inglés, os mais
citados com emissao no vermelho. A ldmpada hal6gena e os diodos emissores de
luz (LEDs), também como fonte de luz azul, utilizados em fotopolimerizagao de
resinas, acelerador do processo de clareamento dental e terapia fotodindmica na

inativagdo de micro-organismos (Pires, 2005).

2.2.3 Mecanismo de acao na Terapia Fotodinamica

O tumor é um crescimento anormal de um tecido, que se reproduz de forma
mais rapida que as células normais. A TFD diferente das terapias tradicionais, é
uma nova modalidade de tratamento utilizada para inibir o crescimento anormal
de tecidos, causam poucos danos colaterais, e sua eficicia estd sendo estudada
mundialmente (Simplicio, Maionchi e Hioka, 2002).

A introducdo de um composto fotossensivel, a um tecido com crescimento
anormal, irradiado antecipadamente, através da luz e comprimento de conda ade-
quado, ativa o composto paralisando, ou reduzindo o seu crescimento. Essa combina-
¢ao, composto fotossensivel, mais luz, representa a base da TFD. O que caracteriza
esse tipo de tratamento, é evidenciado pela exigéncia, de baixa toxicidade das drogas
no escuro, com alta tendéncia do acimulo no tecido doente, evitando-se que o tecido
sadio, seja danificado (Simplicio, Maionchi e Hioka, 2002).

A TFD, fundamentada na produgao de espécies reativas de oxigénio (ROS),
com o proposito em estimular agao citotoxicas. A ocorréncia desse efeito, transcorre
ap6s a irradiagao, de tal modo que o f6ton leva a uma excitagao (estado eletronico),
denominado, estado singleto excitado do fotossensibilizador. Ocorrendo cruzamento,
gera o estado tripleto excitado de longa duracao, chamado de fluorescéncia (calor/e-
nergia fotofisica). Em seguida, a produgao do ROS, por meio de duas vias ( Tipo I
- fotossensibilizador, contribui nas reacoes de transferéncia de elétrons para produ-

zir radicais e fons radicais) e o (Tipo II - fotossensibilizador, transfere energia para
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trigémeos oxigénio molecular no estado fundamental (303), acarretando oxigénio
singleto altamente reativo (10s)), (Li et al., 2020). A laboracio dessa terapia con-
siste em absorver fotons da luz através do agente fotossensibilizante, transformando
os elétrons em estado excitado (singleto). Na existéncia do oxigénio, o agente fotos-
sensibilizante volta ao seu estado natural, mecanismo tipo I, produz radicais livres e
varias Espécies Reativas de Oxigénio, em inglés Reactive Ozygen Species (ROS). O
fotoabsorvedor intercaladamente em outro estado de excitagao, tripleto, transporta
energia para o oxigénio no estado fundamental, mecanismo tipo II, produzindo espé-
cies excessivamente reativas e de vida curta, como o oxigénio singleto, ocasionando
prejuizos aos elementos celulares via oxidagao irreversivel (GARCEZ et al., 2003).

O mecanismo de acao para TFD, estruturado em trés dados: a luz, o
fotossensibilizador e o oxigénio molecular. A luz estimula o fotossensibilizador a
comprimentos de onda especifico, de maneira que essa exposicao causa uma ativacao
do estado fundamental (estaciondrio), para o estado excitado (maior energia). Em
seguida volta ao estado fundamental, onde libera energia (fluorescéncia), que por sua
vez, transferida em oxigénio para gerar espécies reativas de oxigénio ROS, dentre eles
oxigénio singleto e radicais livres. De forma que esses ROS, interferem na toxicidade
celular. Na Figura 6, apresenta o esquema dessa agdo (Dolmans, Fukumura e Jain,
2003).

A TFD, procedimento contra o cancer, utiliza-se, espécies reativas de
oxigénio ROS, fotogerados, para romper o alvo, no caso as células. Para tanto, a
producao do ROS, se da pela pratica da TFD, onde aplica-se, fotossensibilizadores,
que por sua vez, sao agitados por luz visivel, em niveis de poténcia que nao danificam
o tecido saudavel, através de iluminacdo externa. O ROS, de curta duracao,
nominado por oxigénio singleto (na célula). De maneira que, os fotossensibilizadores
nao geram ROS, na auséncia de luz, e por esse motivo, ndo sendo prejudiciais a
células sauddveis (Bartusik-Aebisher, Ozég e Aebisher, 2021).

2.2.4 Fotossensibilizadores

O fotossensibilizador (corante fotoativo), acumulado na célula através da ir-
radiagao da luz de comprimento de onda ideal é ativado o sensibilizador ocasionando
a morte celular, devido a producgao de espécies de oxigénio ativo, denominado prin-
cipio da TFD. Afetando somente as células que possuem fotossensibilizador (Wood
et al., 1999).
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Figura 6 — Mecanismo de a¢do da Terapia Fotodindmica

Mecanismo de a¢ao da terapia fotodinadmica
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Fonte: Adaptada pelo autor (Dolmans, Fukumura e Jain, 2003)

2.2.5 Espectro de luz

O espectro eletromagnético, constituido por ondas eletromagnéticas, de
comprimento de onda, e intensidade distintas, que vao desde ondas de radio (longas
e menor energia), até raio x e gama (curtas e energéticas). Dentro desse espectro
encontra-se a luz Ultravioleta (UV), Infravermelha (IV) e entre elas, a luz visivel,
parte que os olhos captam, responsavel pela visao do homem. O comprimento das
ondas da luz visivel fica entorno de 400 e 780 nm. Classificam-se em ondas curtas

(azul), médias (verde) e longas (vermelho), como ilustrado na Figura 7, (Smick et

al., 2013).
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Figura 7 — Espectro Eletromagnético
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2.2.6 Doses para radiacao

A doses sao calculadas em poténcia da lampada pelo tempo, dividido pela

area a ser irradiada, conforme apresentado no célculo da dose.

2.3 Planejamento de Experimentos

O Planejamento de experimentos, com traducao em portugués do termo
Design of Experiments (DOE). A metodologia, ou técnica de estatistica, usada para
solucionar problemas, planejar e analisar experimentos de forma eficiente. Assim
sendo, permite o controle e manipulagao das variaveis em estudo, bem como analisa
essas variaveis e por quais meios influenciam na resposta ou no resultado. O DOE,
amplamente explorado na pesquisa cientifica, engenharias, medicina e areas que
derivam de resultados precisos, confiaveis em experimentos planejados e estruturados
(Montgomery e Runger, 2021a).

Na pesquisa cientifica, o investigador realiza experimentos, de maneira
que ele sugestiona e modifica as variaveis independentes, e como resultantes dessa
manipulacao, observa simultaneamente as variagoes nas variaveis dependentes. Esse
processo de manipulacdo conduzido, é compreendido como DOE. O método DOE,
fundamental para investigar, a associacao de causa e efeito, entre varidveis em
um contexto cientifico, bem como, permite obter ideias expressivas, a respeito do
fenomeno estudado. Contudo, utiliza-se dos experimentos, para obter conhecimentos
do processo empirico, e assim compreender as influéncias de fatores, para uma melhor

tomada de decisao. O experimento pode contribuir em diversas formas como:

e Diminuir o custo operacional;
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Reduzir o tempo de processo;

Reduzir a variacao do processo;

Melhorar a relagao entre o realizado e o planejado;

Aumentar o rendimento do processo.

A funcao dos experimentos, é desenvolver processos vigorosos, que seriam pouco
afetados por alguma fonte externa de varidvel (Montgomery e Runger, 2021a).
Segundo Costa et al. (1997), para se obter uma interpretacao, correta do
fenémeno investigado, é importante, usar o modelo estatistico, para o planejamento,
e avaliagdo dos resultados de um experimento. Algumas vantagens, para o uso de

técnicas de estatistica para planejar o processo, como:

e Diminuicao do ntimero de testes sem comprometer os resultados;
e Observagao paralela de mais variaveis;

e Distingao dos seus efeitos;

e Identificacdo da confianga dos experimentos;

e Execucao do experimento por etapas;

e Definicao das variaveis que podem influenciar em processos;

e Representacao do estudo por meio de modelos matematicos;

e Desenvolvimento de conclusoes a partir de resultados qualitativos.

O experimento, denominado teste, ou uma série de testes, representam
caracteristicas relevantes, sobre a aplicabilidade dos sistemas e processos. A resposta
para um problema inicial gerado, resulta, do planejamento desenvolvido, em um
ou mais fatores, sendo uma técnica poderosa, para esse tipo de problema. O
experimentalista, considera significativo, os fatores experimentais. Normalmente,
o DOE, sdo estabelecidos em corridas (tratamentos ou tentativas) experimentais,
que ocorrem as combinacoes dos niveis, e dos fatores. O DOE, sendo instrumento
consideravel, no desenvolvimento de pesquisas cientificas, experimentos, processos e

produtos (Montgomery e Runger, 2010).

2.3.1 Termos e Definicoes

O conhecimento de alguns termos, é primordial para o melhor entendimento

das técnicas, de experimentacao e aplicacao, tais como:

1. Unidade experimental: unidade basica onde executa a medida variavel resposta
(WERKEMA e Aguiar, 1996);
2. Fatores: variaveis que influenciam a variavel resposta estudada no experimento

(WERKEMA e Aguiar, 1996). Fatores podem ser de controle e de ruido. Os

fatores de ruido podem ser ou nao conhecidos, influenciam as variaveis do
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experimento e nem sempre podem ser controlados. Os fatores de controle sao
aqueles alterados para verificagdo de sua influéncia sobre a varidvel resposta
(Galdamez et al., 2002);

3. Niveis de fator: faixas das varidveis de controle em niveis 6timos dos fatores
de controle (WERKEMA e Aguiar, 1996);

4. Tratamentos: Especificas combinagoes dois niveis de diferentes fatores (WER-
KEMA e Aguiar, 1996);

5. Ensaio: realizagao do experimento em uma determinada condiggo( WERKEMA
e Aguiar, 1996);

6. Variavel resposta: pode ter mais de uma variavel, sofre efeito no experimento,
produzidas nos fatores, mudangas propositais no experimento (Galdamez et
al., 2002);

7. Réplicas: repeticoes do experimento nas mesmas condigdes experimentais, o
que pressupoe o fato que demais fatores possam afetar a variavel resposta de
interesse e nao ocorrer variagao de um experimento para outro (Costa et al.,
1997);

8. Bloco: utilizada para eliminar o efeito de um ou vérios fatores nos resultados
dos experimentos. Procura criar com essa técnica, um experimento mais
homogéneo, aumentando a precisao de suas varidveis de resposta que sao
analisadas (Galdamez et al., 2002).

2.3.2 Planejamento de Experimentos e os Fatores
2.3.2.1 Planejamento de Experimentos com dois Fatores

Conforme Montgomery (2017), o DOE, modelo adequado ao método fatorial
2K fornece informacoes preditivas, sobre o experimento. Assim sendo, este modelo,
pode ser associado ao Método de Regressao Linear Multipla (RLM), que por sua
vez, concede informacao através de um modelo semi-empirico. Os fatores, conhecidos
também como variaveis controlaveis, sendo possivel estimar, quantitativamente sua
influéncia, sobre o valor da resposta, aplicando o RLM (Montgomery e Runger,
2010).

O fatorial 2K, representa uma configuracio experimental com k = 2 fatores
controlaveis, cada um com dois niveis. A finalidade do DOE, é harmonizar um
modelo analitico, que ofereca dados quantitativos, com referéncias sobre a resposta
do sistema, em funcdo da combinacdo, como também, a variacdo dos fatores de
entrada. O fatorial 2¥, adequado para producdo de andlises, em condigoes, onde
h& mais de uma interagdo experimental, entre o controlavel, que sao as variaveis,

ou fatores, que podem produzir uma variagao no sistema, como resposta y. Dessa
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maneira, o DOE fatorial, pode ser conhecido, em termos de um modelo de RLM
(Montgomery e Runger, 2010).

A Figura 8, mostra os fatores (A e B), para o DOE 2¥, onde k = 2 fatores
(22), cada um com dois niveis, e quatro experimentos, que também sdo chamados
de corridas, ou tratamentos ((1), a, b e ab). Os sinais de (-), e de (+), correspondem
aos niveis, inferiores e superiores, para cada um dos dois fatores (A e B). Conforme
(Montgomery, 2017), a tabela dos tratamentos e efeitos, denomina-se, matriz de
planejamento, admitindo que esses efeitos principais (A e B), sejam estimados, em

conjunto, com as interagdes de segunda ordem (AB).

Figura 8 — Planejamento com dois fatores (A e B)

Design de Experimentos 23

bc. ~~abe Tratamento A B C
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Vista geométrica Matriz de planejamento 2°

Fonte: Adaptada pelo autor (Montgomery e Runger, 2013).

2.3.2.2 Planejamento de Experimentos com trés Fatores

A Figura 9, mostra os fatores (A, B e C), para o DOE, 2k onde k = 3 fatores
(23), cada um com dois niveis e oito experimentos que também sdo chamados de
corridas ou tratamentos ((1), a, b, ab, ¢, ac, bc e abc). Os sinais de (-) e de (+)
correspondem aos niveis inferiores e superiores para cada um dos trés fatores (A, B
e C). Conforme (Montgomery, 2017),a tabela dos tratamentos e efeitos denomina-se
matriz de planejamento, admitindo que esses efeitos principais (A, B e C), sejam

estimados em conjunto com as interagoes de segunda ordem (AB, AC, BC e ABC).
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Figura 9 — Planejamento com trés fatores (A, B e C)
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Fonte: Adaptada pelo autor (Montgomery e Runger, 2013).

O planejamento (23), pode ser representado geometricamente como um
cubo, (23) = oito corridas, ou combinagoes de tratamentos, denominada de vértices.
Como apresentado na Figura 10 e Figura 11.
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Figura 10 — Planejamento com trés fatores (A, B e C) e os

dois niveis (maior (+) e menor (-)
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Fonte: Adaptada pelo autor (Montgomery e Runger, 2013)

A notagao geométrica, para cada planejamento dos fatores (A), (B) e (C),

representados por sinais de (-) para o nivel menor / inferior, e (+) para o nivel maior

/ superior. Conforme mostra Figura 11.

Figura 11 — Planejamento com trés fatores (A, B e C), os
dois niveis (maior/superior (+) e menor/infe-
rior (-) e oito experimentos ((1), a, b, ab, ¢, ac,

be, abc)

Design de Experimentos 2°
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\értices do cubo em oito experimentos

Fonte: Adaptada pelo autor (Montgomery e Runger, 2013)
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Retratado as combinagoes dos tratamentos, letras mindsculas (a), (b) e (c),
representada na Figura 12. Resulta em uma tabela, com as corridas e sinais para
cada fator, de modo que sdao apresentados a matriz de planejamento na Figura 13,

e Tabela 1, conforme (Montgomery e Runger, 2013).

Figura 12 — Planejamento Fatorial - 25 para K = 3 fatores.
Vista geométrica

A = Fotossensibilizador
B =Luz
C = Temperatura

Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 13 — Planejamento Fatorial - 25X para K = 3 fatores.
Matriz de planejamento - Experimento Fatorial

PLANEJAMENTO FATORIAL
27k para k =3 fatores

Fonte: Elaborada pelo autor
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Tabela 1 — Matriz de Planejamento 2 - Efeito Fatorial

Experimentos Combinagoes Efeito Fatorial
Tratamentos | (A) | (B) | (AB) | (C) | (AC) | (BC) | (ABCQ)

1 (1) - - + - + + -
2 a + - - - - +

3 b R + } . n ) N
4 ab + + + - - - -
5 ¢ - - + - - +
6 ac + - - 4 4 _ _
7 be - + - + - + -
8 abc + + + + + + +

Fonte: Elaborada pelo autor.

Nesse planejamento, os trés efeitos principais (A, B e C), estimados con-
comitantemente, com as interagoes de segunda ordem (AB, AC, BC), e de terceira

ordem (ABC), como representado as interagoes no DOE da Figura 14.

Figura 14 — Planejamento de Ezperimentos - DOE
PLANEJAMENTO DE EXPERIMENTOS

s =

ABC

Fonte: Elaborada pelo autor

Aqui, os efeitos principais sao estimados, e as letras minisculas (1), (a), (b),
(ab), (c), (ac), (bc), e (abc), correspondem ao total das réplicas, em cada corrida dos

oito experimentos, para o fatorial de planejamento 23, Assim, visto na representacao
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geométrica de contrastes, correspondente aos efeitos principais nas Figura 15, Figura

16 e Figura 17, conforme (Montgomery e Runger, 2021a).

Figura 15 — Planejamento Fatorial - Efeitos principais (A)

Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 16 — Planejamento Fatorial - Efeitos principais (B)

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 17 — Planejamento Fatorial - Efeitos principais (C)

Fonte: Elaborada pelo autor

O efeito principal (A), considerado pelo cdlculo da média das quatro
combinagoes, das corridas no cubo, em que (A), corresponde ao nivel superior (a +
ab + ac + abc), subtraido das quatro combinagoes, das corridas no cubo, em que

(A), corresponde ao nivel inferior ( (1) + b + ¢ + bc). Assim oferece:

_atabtac+abe  (1)+b+c+be

A 4n 4n ()

Essa equacao, determinada da mesma maneira para os efeitos (B) e (C), a
partir das diferencas nas médias.

Os efeitos de interagao de segunda ordem (AB, AC e BC), apresentado na
Figura 18, Figura 19 e Figura 20, segundo (Montgomery e Runger, 2021a).
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Figura 18 — Planejamento Fatorial - Interacoes de segunda
ordem (AB)

Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 19 — Planejamento Fatorial - Interacoes de sequnda

ordem (AC)

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 20 — Planejamento Fatorial - Interagées de sequnda
ordem (BC)

Fonte: Elaborada pelo autor

O efeitos de interagao de segunda ordem sao estimados, e as letras minus-
culas (1), (a), (b), (ab), (c), (ac), (bc), e (abc), correspondem ao total das réplicas,
em cada corrida dos oito experimentos, para o fatorial de planejamento 23.

O calculo para efeito de interacao de segunda ordem, ocorre da medida da
interacao (AB), sendo a diferenca entre os efeitos das médias de (A), nos dois niveis
de (B), representados. Conforme descrito os efeitos de (AB), (AC) e (BC):

_abctab+c+ (1) be+btacta

AB 2
4n 4n 2)
AC:(1)—|—b+ac—|—abc_a-|-ab—|-c—|—bc 3)
4n 4dn
BC:(1)+a—|—bc+abc_b—|—ab—|—c+ac (4)

4n 4n

Obtém-se a interacao (AB), da diferenca nas médias, entre tratamentos dos
planos nas diagonais do cubo, como visto na representagao geométrica de contrastes,
correspondente as interacdes de segunda ordem no planejamento (23).

No caso da interagao de terceira ordem (ABC), adquire-se a diferenga da

média entre a interagao (AB), dos dois niveis de (C), como se segue:
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abc+c+b+a  bet+ac+ab+(1)

ABC =
¢ 4n 4n

(5)

Definidos nos vértices de dois tetraedros do cubo, como visto na represen-
tagdo geométrica de contrastes, correspondente as interacoes de terceira ordem no

planejamento (23) na Figura 21, (Montgomery e Runger, 2021a).

Figura 21 — Planejamento Fatorial - Interagdes de terceira

ordem (ABC)

Fonte: Elaborada pelo autor

A Figura 22, mostra os fatores (A, B e C). Segundo (Montgomery e Runger,
2021b), a interpretacao da interacao (ABC), ocorre com a diferenga entre as médias
isoladas, definindo os vértices dos dois tetraedros, formados no cubo da Figura
23 e Figura 24. Onde o plancjamento 23, ocorre da juncdo de dois tetraedros,

representados pelos sinais (+) e (-) da Tabela 1.
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Figura 22 — Planejamento com trés fatores (A, B e C),
sinais (+) e (-)

Design de Experimentos 2°

bc abc

(1) a

Interacao de terceira ordem ABC

Fonte: Adaptada pelo autor (Montgomery e Runger, 2013)
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Figura 23 — Planejamento com trés fatores (A, B e C), sinal

(+)

bc abc

Jab

(1)_.., '

Fonte: Adaptada pelo autor (Montgomery e Runger, 2013)

Figura 24 — Planejamento com trés fatores (A, B e C), sinal

(-)

abc

ab

(1) a

Fonte: Adaptada pelo autor (Montgomery e Runger, 2013)

No contexto da fisica, o fendmeno da transmitancia, e da absorbancia, nos
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comprimentos de ondas determinados, podem serem modelados pela Lei de Lambert-

Beer. De modo que os valores da absorbancia, foram determinados conforme:

1
A=logyg <[0) = —logo T (6)

Onde (10) e (I) sao as intensidades de luz incidente e transmitida.

Prediz a quantidade de absor¢do (A = absorbéncia) ou luz transmitida (T
= transmitancia)(Mantele e Deniz, 2017).

Todas as outras formulas, foram feitas através do programa computacional.

O cédigo computacional, com todos os passos das medi¢oes sao dados no apéndice

(B).



CAPITULO 3

Metodologia

A metodologia trata, de procedimentos de pesquisa experimental, em que
avalia-se, o novo detector natural, Circuma Longa L.(CLL), como resposta &

radiacao incidente. A Figura 25, apresenta o fluxograma das etapas do experimento.

Figura 25 — Fluzograma das etapas do experimento

Inicio da
pesquisa |
'
. > | 3
' Y
Estudo tedrico, coleta de Pesquisa Conceitos, operagio,
—= dados, leituras, fichamento e ——— bibliografica Planejamento  j«—— manipulagéo, detalhes e lt—
definicoes definictes
| ]
. Otimizagio do Armazenagem das Andlise no
Projeta, formal e sistema amostras no —=| espectrofotometro
---=|  estrutural para estabilizador em o sistema -UV-Vis
i estabilizador temperatura, luze | | estabilizador T
concentragies | conforme layout ¥
l Modelagem dos
Otimizag&o do : T dad?MngN?OE st
Teste de ....,| sistema Layout, em | | | Iradiagdo apds 24
entrada e saida de Sim temperatura, luz e | horas os detectores o !
! luz, temperaturae 2" concentracoes Sim em cubetas 1 Nao adequadas
Nio cubetas ; H
' Caleulo das doses GOMmERrgHs dom -
H de tempo em 5min. interagtes & variaveis
& 10 min Teste das
i concentragies
) ] - (CLL#) [(CLL-) na
¥ sistema iradiador !
Caleulo das Prepara das ERSNECi Adpqumios
solugbes e [ — solucBes e .
—*|  concentragtes concentragies
(CLL+)e (CLL-) (CLL+) e (CLL-) Finalizagéo e defesa
da disserlacdo
Naa-

Fonte: Elaborada pelo autor

A composicao da pesquisa, refere-se da abordagem quantitativa e quali-
tativa, em dados amostrais e experimentais, com avaliagoes, andlises e resultados.
Conta também com andlise exploratoria dos dados, em referéncia, a técnica do DOE.
Para essa finalidade, determina-se quantitativamente, as influéncias das variaveis e

as possiveis combinagoes ou interagoes, como parte do planejamento no sentido de
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interpretacao de dados. Com essa finalidade, a realizacao de céalculos; margem de
erro da triplicata; média; métodos matematico e estatisticos para analise de dados;
analise dos graficos; RLM; RMSPE e MSPE. O uso de recursos tecnolbgicos em
Software utiliza-se para leituras, o Vision Lite; tempo das doses o Laser Arduino;,
os cbdigos no Python e os desenhos o Computer-Aided Design (CAD), em portu-
gués (Desenho Assistido por Computador). De modo que integrarao a aplicabilidade
do método DOE, ao processo dessa pesquisa, compondo metodologias de andlise e
dados de estudo. Para isso, a generalizacao dos resultados, a partir de amostras,
como também, calcula-se a margem de erro, para apresentacao dos resultados, na
conclusao.

Entretanto, esta apuracao segue etapas necessarias, a execuc¢ao do experi-
mento como: desenvolvimento do planejamento da pesquisa; programa de necessi-
dades com viabilizagao dos insumos e equipamentos para o experimento; elaboragao
de tabelas com dados respectivos ao preparo das solucoes, concentracoes e diluigoes,
bem como os célculos das doses (dose radiagao x irradiancia), que por sua vez de-
pende da sensibilidade do dosimetro. Em seguida preparacao das concentracoes e
solugdes que serao irradiadas como fotossensibilizador, Circuma longa L. (CLL). De
modo que, esse processo, dependa da retengao destes compostos fotossensibilizantes
no alvo, como detector, bem como a irradiagdo com luz visivel em comprimento de

ondas adequados. As etapas do experimento como apresentado na Figura 26.
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Figura 26 — Fluxograma do método e sistema
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“ FOTOSSENSIBILIZADOR )

Fonte: Elaborada pelo autor

Detector - Folossensibilizadar
corante composto

1
———

Irradiagtes com
doses de 5/10
min. em um
sistema
irradiadar,
lampada 13 W,
relé e arduino
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comprimento de
onda

Modelagem DOE
interface com
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fotossensibilizador
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Para este trabalho aplica-se uma andlise fatorial 25 (com o fator experi-

mental, dois elevado a terceira (23), denominados em: Fator A (Fotossensibilizador,
CLL-Cl1/nivel (+) e CLL-C2/nivel (-)); Fator B (Luz, caixa preta CLL-C1/nivel
(+) e Luz, caixa branca CLL-C2/nivel (-) ); Fator C (Temperatura, ambiente CLL-
C1/nivel (+), Temperatura geladeira CLL-C2/nivel (-)).

Por conseguinte, as solugoes (CLL-C1 e CLL-C2) preparadas com reagentes.

O novo detector (CLL), irradiado por uma fonte de radiacdo de uma lampada LED

de cor azul de 18 W, controlada por um micro, controlador Arduino Uno. Os tempos

de irradiacao com doses de cinco e dez minutos. Doses de cinco minutos entre 3,08
kJ / cm? até 33,94 kJ / cm? e doses de dez entre 6,17 kJ/cm? até 67,88 kJ/cm?.

Contudo, observa-se e analisa-se, os varios métodos aplicados neste experi-

mento, bem como seus resultados e parametros. Portanto, a afericao de absorbancia

com os dados obtidos na espectrofotometria, comprimento de ondas pelas doses,

triplicatas, e elaboracao de graficos com os resultados obtidos no experimento feito

pela linguagem de programacao Python na plataforma Colab.
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3.1 DMateriais e métodos

3.1.1 Materiais e equipamentos

Os materiais e equipamentos utilizados nesse trabalho compreendidos em:

. Cubetas descartéveis PS 4,5 mL/ 10 mm para espectrofotometro, cédigo: 3153

Lot: 17p1000401, F4b.: 01/2017, V&l.: 01/2027, nove caixas com 100 unidades,
para reuso. 300 cubetas x 3 das triplicatas ( total 900 cubetas), dimensées de
1x1x4,5cm.

. Vidrarias - becker de vidro 2000 mL e 25 mL; proveta de vidro 1000 mL e 50

mL; funil de vidro e frasco de vidro ambar de 1000 mL e 200 mL. Obtencao
dos materiais (Instituto Federal de Goias (IFG)).

Pipeta pasteur desc. 3mL, pisseta graduada de 250 mL e 500 mL (J.prolab)
com agua Milli-Q, barra magnética lisa 7x30 mm (IFG).

Termémetro tipo espeto (IFG).

. Pinca metélica, papel filtro qualitativo, gramatura: 80 g/m?, didmetro 24 cm,

Cod.: 501.024, embalagem com 100 folhas, velocidade de filtragem norma DIN
53137 (s): 20-25, procedéncia Alema qualitativo, marca (Unifil)- (IFG).

Agitador magnético HJ-3 (ION), patriménio 126962, com temperatura digital
(IFG).

7. Balanga de precisao (GEHAKA), patriménio ntimero 30433, TECNAL (IFG).

8. Genesys 10 s / Thermo scientific, espectrofotometro UV-Vis com carrossel

10.
11.
12.

para 06 cubetas (IFG).

Circuito elétrico contendo um relé 5 V- 10 A (Songler) com 1 canal.

Arduino UNQO, Digital - PWM (-) UNO.

Lenovo, ideapad S145, Intel CORFE i5 8th Gen.

Lampada LED, poténcia 18 W — azul 100-240 V — 50/60 Hz -E27, IP 65 FP
> 0,7 lote: 561B, fabricado na R.P.C.

3.2 Desenvolvimento da pesquisa

Neste capitulo, ¢ descrito o desenvolvimento metodolégico aplicado ao

processo do trabalho proposto. O mesmo é subdividido em:

e Otimizacao do sistema irradiador e estabilizador em temperatura, luz e con-

centragoes.

e Otimizagao do sistema de planejamento para o fotossensibilizador (CLL-C1 e

CLL-C2) em amostras como layout.
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e (Calculo das doses em tempos de radiacao de 5 em 5 minutos e 10 em 10 minutos
para o fotossensibilizador (CLL-C1 e CLL-C2).

e Preparo das solugoes e concentragoes do fotossensibilizador (CLL-C1 e CLL-
C2).

e Armazenagem das amostras no sistema estabilizador conforme layout para o
fotossensibilizador (CLL-C1 e CLL-C2).

e Irradiagao do fotossensibilizador (CLL-C1 e CLL-C2).

e Analise no espectrofotometro Genesys 10S UV-Vis do fotossensibilizador
(CLL-C1 e CLL-C2).

e Modelagem DOE do fotossensibilizador (CLL-C1 e CLL-C2).

e Modelagem RLM do fotossensibilizador (CLL-C1 e CLL-C2).

e Modelagem dos erros estatisticos RMSPE e MSPE do fotossensibilizador
(CLL-C1 e CLL-C2).

e Andlise das Interagoes e comparagoes do fotossensibilizador (CLL-C1 e CLL-
C2).

3.3 Sistema Irradiador

3.3.1 Otimizacao do sistema irradiador e estabilizador em

temperatura, luz e concentracgoes

O sistema irradiador, nominado como aparelho para fonte de irradiagao e
medicoes de UV-Vis. O esquema do sistema irradiador para irradiagoes e leituras
do detector CLL, segue-se etapas, como apresentado na Figura 27 e Figura 28.
Etapa I: as cubetas com as amostras, sao alojadas em uma base, proxima a 5 mm
da lampada LED de cor azul, em um angulo de abertura de 30 graus. Etapa II: a
lampada conectada ao circuito elétrico e ao Arduino Uno, que por sua vez, controla o
tempo da lampada (ligada e desligada). De maneira que essa ocorréncia, transcorre
ao inserir o cédigo no Arduino que controla o tempo determinado para a lampada
ficar desligada ou ligada no circuito. O relé responséavel pela interligagdo entre a
lampada e ao comando do Arduino. Etapa III: apés irradiadas as amostras nas
cubetas em doses de 5 e 10 minutos, sdo armazenadas no planejamento layout e
levadas para leituras no espectrofotémetro Genesys UV-Vis 10 S, de 283 nm a 800
nm e resolucao espacial de 0,5 nm. De modo que os espectros sao apresentados pelo
comando no software UV-Vis Vision Lite. Para tanto os equipamentos sao ligados

a um potencial de 220 V, como apresentado o sistema ligado na Figura 29.



3.3. Sistema Irradiador 56

Figura 27 — Sistema irradiador com fiacdo e conexdo

SETOR - IRRADIADOR

(Al

SETOR - REFOSIGAD DETECTOR SETOR - AMOSTRA IRRADIADA

Hmﬂ

Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 28 — Fluxo Sistema Irradiador

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 29 — Sistema ligado - vista superior

Fonte: Elaborada pelo autor

3.4 Planejamento

3.4.1 Otimizacao do sistema de planejamento para o fotos-
sensibilizador em duas concentragoes (CLL-C1 e CLL-

C2) denominadas em amostras como layout
O planejamento para acompanhar as amostras durante toda a pesquisa, foi

feito em desenho no software CAD, com a respectiva ordem para o experimento,

conforme legenda layout apresentado na Figura 30.
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Figura 30 — Legenda - Planejamento, Layout

Legenda - Planejamento - Layout

Luz (+), nivel : maior
Luz (-), nivel : menor
Temperatura (+), nivel : maior
Temperatura (-), nivel : menor

CLL- C1 (+), maior concentragdo 1,95 mg / mL
CLL- C2 (-), menor concentragao 0,975 mg / mL

Cor Concentracédo Modelo - Interagdes
- CLL-C1(+) Fotossensibilizador
] CLL-C2(-) Fotossensibilizador
[ CLL-C1 (+) Fotossensibilizador + Luz (-}, ex branca
- CLL-C2 (-) Fotossensibilizador + Luz (-), cx branca
[ CLL-C1(+) Fotossensibilizador + Luz (+), cx preta
- CLL-C2(-) Fotossensibilizador + Luz (+), cx preta
[~ CLL-C1(+) Fotossensibilizador + Temperatura (-), Geladeira
[ CLL-C2 () Fotossensibilizador + Temperatura (-), Geladeira
i CLL-C1(+) Fotossensibilizador + Temperatura (+), Ambiente
T CLL-C2(-) Fotossensibilizador + Temperatura (+), Ambiente
Tanaira Coe
Onde:

Fotvesenshilzado |

Planejaments Lagout - mse de 5 e 10 minutos para coneentraghes CLL - C1 e CLL-C2

Fonte: Elaborada pelo autor

O primeiro estudo, se refere ao fotossensibilizador em seguida a luz e por

ultimo a temperatura. De modo que sdo determinados os locais com o endereco das

cubetas com as amostras (CLL-C1 e CLL-C2), e suas respectivas doses de 5 e 10

minutos e o fluxo que estabelece as entradas, o processo e as saidas do experimento.

A legenda e layout, apresentado na Figura 31 e Figura 32.
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Figura 31 — Planejamento, Layout, Amostras (CLL-C1 e
CLL-C2), irradiadas e ndo irradiadas

Legenda - Planejamento - Layout

Cor Concentragéo Modelo - Interagdes

= CLL-C1 (+) Fotossensibilizador

[ CLL-C2(-) Fotossensibilizador
Onde

CLL- C1 {+), maior concentragao 1,95 mg/ mL
CLL- €2 {-), menor concentragde 0,875 mg / mL

Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 32 — Planejamento Layout e Fluzo das doses/ Fotos-
sensibilizador CLL - C1 (+) e CLL - C2 (-)

Fluxo 30 doses 5/10 minutos, CLL-C1(+) / C2 (-), (60 cubetas, triplicata 180 cubetas).
—— Planejamento - Agua Milli-Q, concentragdes CLL-C1(+) / C2 (-) n&o irradiadas
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Fonte: Elaborada pelo autor
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Em seguida, a representacao foi aplicada ao Fotossensibilizador + luz (-),
(Caixa Branca) e respectivas concentragoes apresentada na Figura 33, Figura 34, e
Figura 35.
Figura 33 — Planejamento, Layout Fotossensibilizador +

Luz (-), (Caiza Branca). Amostras (CLL-C1 e
CLL-C2), irradiadas e ndo irradiadas

Legenda - Planejamento - Layout

Cor Concentragio Modelo - Interagdes

] CLL-C1 (+) Fotossensibilizador + Luz (-), cx branca

== CLL-C2(-) Fotossensibllizador + Luz (-}, cx branca
Onde:

CLL- C1 {#+), maior concentragao 1,85 mg / mL
CLL- €2 (-}, menor conceniragdo 0,975 mg / mL
Luz {-), nivel : mencr

Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 34 — Planejamento Layout e Fluzo das doses / Fotos-
sensibilizador (CLL - C1 (+) e CLL -C2 (-)) +
Luz (-), (Caiza Branca).

Fluxo 30 doses 5/10 minutos, CLL-C1(+) / C2 (-), (60 cubetas, triplicata 180 cubetas).
——— Planejamento - Agua Milli-Q, concentrages CLL-C1{+)/ C2 (-) ndo iradiadas

Smin Himien 15min 20min 25min Amin asmin A0min A5 50min

ENTRADAS
CLL-C1(*)
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=
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Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 35 — Planejamento, Layout Fotossensibilizador -+
Luz (-), (cz branca). Amostras (CLL-C1 e CLL-
C2), nao irradiadas

Fonte: Elaborada pelo autor

O layout posteriormente, representado no Fotossensibilizador + luz (+),
(Caixa Preta) e respectivas concentragoes apresentada na Figura 36, Figura 37 e

Figura 38.

Figura 36 — Legenda - Planejamento Layout, Fotossensibi-
lizador + Luz (+), (Caiza Preta). Amostras
(CLL-C1 e CLL-C2), irradiadas e ndo irradi-
adas

Legenda - Planejamento - Layout

Cor Concentragao Modelo - Interagdes

= CLL-C1(+) Fotossensibilizador + Luz (+), cx preta

= CLL-C2() Fotossensibilizador + Luz (+), cx preta
Onde:

CLL- C1 {+), maior concentraco 1,95 mg / mL
CLL- C2 {-), menor concentragao 0,975 mg / mL
Luz (+), nivel : maior

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 37 — Planejamento Layout e Fluzo das doses / Fo-
tossensibilizador (CLL - C1 (+) e CLL - C2
(-) ) + Luz (+), ( Caiza Preta)

Fluxo 30 doses 5/10 minutos, CLL-C1(+) / C2 (-), (60 cubetas, triplicata 180 cubetas).
Planejamento - Agua Milll-Q, concentragdes CLL-C1(+) / C2 (-) nio irradiadas

g _ Smin 1 Grmin 15min 20min 25min 3dmin 35min 40min 45min 50min

T

g"? ™ G G ﬂ ﬂ

=

=3

e SEmin GOmin G5Min Tomin 75min BOrmin BEMIN aomin aamin 100min
110min 120min 13dmin 140min 150min
1EDmin 170min 180min 190mn

a
a
20

B

Agua M- CLL-C
Aguami-o  CLL-CZ
i Smin HOmin 15min 20min 25min 30min 35min 40min 45min 50min
STl B I SN | BN ! IR I |
209
e A
E 5 S5min GOmin BSmIn TOmin 75min EDmin Bomin 20min asmin 100min
110min 120min 130min 140min 150min
1E0min 170min 180min 190min 200min
S HH HH HH H b
T
v

CLL-G1{+}

CLL-G2(-}

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 38 — Planejamento, Layout Fotossensibilizador +
Luz (+), (Caiza Preta). Amostras (CLL-C1 e
CLL-C2), ndo irradiadas. Vista superior
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O planejamento segue na representacdo, aplicada a Temperatura (-), (Ge-

ladeira) e respectivas concentragoes apresentada na Figura 39.

Figura 39 — Legenda - Planejamento Layout Fotossensibili-
zador + Temperatura (-), (Geladeira). Amos-
tras (CLL-C1 e CLL-C2), irradiadas e ndo ir-

radiadas

Legenda - Planejamento - Layout

Cor Concentragio Modelo - Interacdes
B | CLL-C1(#) Fotossensibilizador + Temperatura (-}, Geladeira
[ | cL-c2() Fotossensibilizador + Temperatura (-), Geladeira

Onde:
CLL- C1 (+}, maior concentragio 1,95 mg / mL

CLL- C2 {-), menor concentragao 0,975 mg / mL
Temperatura (-), nivel : menor

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 40 — Planejamento Layout e Fluzo das doses / Fo-
tossensibilizador (CLL - C1 (+) e CLL - C2
(-) ) + Temperatura (-), (Geladeira)

Fluxo 30 doses 5/10 minutos, CLL-C1(+) / C2 (-), (60 cubetas, triplicata 180 cubetas).
Planejamento - Agua Milli-Q, concentragdes CLL-C1(+) / C2 (-) n#o irradiadas
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Fonte: Elaborada pelo autor

A representacdo aplicada, também & Temperatura (+), ( ambiente) e

respectivas concentragoes apresentada na Figura 41 e Figura 42
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Figura 41 — Legenda - Planejamento, Layout fotossensibili-
zador + Temperatura (+), (Ambiente). Amos-
tras (CLL-C1 e CLL-C2), irradiadas e nao ir-
radiadas

Legenda - Planejamento - Layout

Cor Concentragao Modelo - Interagoes

[ ] CLL- C1(+) Fotossensibilizador + Temperatura (+), Ambiente

[ ] CLL-C2(-) Fotossensibilizador + Temperatura (+), Ambiente
Onde:

CLL- 1 {+), maicr concentracio 1,95 mg / mL
CLL- C2 {-), menor concentracao 0,975 mg / mL
Temperatura (+), nivel : maior

Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 42 — Planejamento Layout e Fluzo das doses / Fo-
tossensibilizador (CLL - C1 (+) e CLL - C2
(-) ) + Temperatura (+), (Ambiente)

Fluxo 30 doses 5/10 minutos, CLL-C1(+)/ C2 (-), (60 cubetas, triplicata 180 cubetas).
—— Planejamento - Agua Milli-Q, concentragdes CLL-C1(+) / C2 (-) n&o irradiadas
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Fonte: Elaborada pelo autor
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3.5 Calculo da dose

3.5.1 Calculo das doses em tempos de radiacao de 5 em 5

minutos e 10 em 10 minutos para o fotossensibilizador
CLL-C1 e CLL-C2

Para o calculo da exposicao a radiacao de luz azul (Radiagao), e irradidncia
utiliza-se a poténcia da lampada, o tempo da irradiacdo e a area da cubeta (fluxo

radiante recebido por superficie) em que:

T
EFe=P - — 7
o 7)
Ee é a energia, P é a poténcia, T é o tempo e A é a area. De modo que
todos os calculos e suas respectivas doses de 5 e 10 minutos sao representadas na
Tabela 2 e Tabela 3. Enquanto que na Figura 43, apresenta o CLL, antes e depois

da dose irradiada, radiante recebida pela amostra do detector.

Figura 43 — Dose irradiada, radiante recebida pela amostra
do detector. Dose de 5 minutos na esquerda e
50 minutos na direita

Fonte: Elaborada pelo autor

3.6 Preparo da solucao

3.6.1 Preparo das solugoes e concentracoes do fotossensibi-
lizador CLL-C1 e CLL-C2

As concentragoes calculadas em: (Concentragdo maior (4), 1,95 mg/mL
(CLL-C1)) e para (Concentracao menor (-), 0,975 mg/mL (CLL-C2)), como apre-
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Tabela 2 — Doses de 5 minutos

Id Tempo de dose (min) Dose ( kJ / cm?)
1 5 1,54
2 10 3,08
3 15 4,62
4 20 6,17
5 25 7,71
6 30 9,25
7 35 10,80
8 40 12,34
9 45 13,88
10 50 15,42
11 55 16,97
12 60 18,51
13 65 20,05
14 70 21,60
15 75 23,14
16 80 24,68
17 85 26,22
18 90 27,77
19 95 29,31
20 100 30,85

Fonte: Elaborada pelo autor.

sentado na Tabela 4.

3.6.1.1 Preparacao do detector CLL

A solugdo CLL, descrita no preparo do pé em adicao de agua Milli-Q) e
alcool etilico. O processo esquematico das fases, apresentado na Figura 44, com
inicio as 10:00 horas e término as 13:40 do dia 18 de Outubro de 2022 no laboratoério
de quimica do Instituto Federal de Goias IFG, campus Goiania, na sala (407) com
o técnico responsavel Marcus.

O preparo do novo detector segue etapas descritas abaixo:

1. Preparo da solucao: soluto (curcumina), solvente (dgua Milli-()), alcool etilico

P. A — American Chemical Society (ACS)) / 95 % para dissolver nas concen-
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Tabela 3 — Doses de 10 minutos

Id Tempo de dose (min) Dose ( kJ / cm?)
1 10 3,08
P 20 6,17
3 30 9,25
4 40 12,34
5 50 15,42
6 60 18,51
7 70 21,60
8 80 24,68
9 90 27,77
10 100 30,85
11 110 33,94
12 120 37,02
13 130 40,11
14 140 43,20
15 150 46,28
16 160 49,37
17 170 52,45
18 180 55,54
19 190 58,62
20 200 61,71

Fonte: Elaborada pelo autor.

tragoes CLL- C1/ 1,95 mg/mL e CLL - C2/ 0,975 mg/mL, como apresentado
na Figura 45.

2. Otimizacao do sistema de planejamento, para o fotossensibilizador CLL-C1 e
CLL-C2, em amostras como layout.

3. Pesagem e transferéncia: o p6 medido em balanga semi-analitica, estabilizada
e tarada, para as duas concentragoes CLL- C1 /1,95 mg/mL (3120 mg de pd,
para 1600 mL de dgua Milli-Q e 40 mL de dlcool etilico P. A — ACS / 95 % ) e
para a concentragao CLL - C2 / 0,975 mg/mL (1560 mg de pd, para 1600 mL
de dgua Milli-Q e 40 mL de &lcool etilico P. A — ACS / 95 % ). Adicionado

em um becker de 25 mL e transferida a amostra para o becker de vidro 2000
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Tabela 4 — Cdlculos concentragoes (CLL)

Calculos (concentragdo dos detectores de clircuma e agua ( CLL- C1 e CLL- C2)

Concentragao ( C=m/v) Massa(m=c*v) Volume(V=m/c)

CLL- C1 (mg/mL)| 1,95 |CLL-C1 (mg/mL)| 1,95 | CLL-C1 (mg/mL) 1,95
(m-mg) 3,120 (m-mg) 3,120 (m-mg) 3,120
(V-mL) 1,600 (V-mL) 1,600 (V-mL) 1,600

CLL-C2 (mg/mL) | 0,975 |CLL-C2 (mg/mL) |0,975 | CLL-C2 (mg/mL) 0,975
(m-mg) 1,560 (m-mg) 1,560 (m-mg) 1,560
(V-mL) 1,600 (V-mL) 1.600 (V-mL) 1,600

Fonte: Elaborada pelo autor.

Tabela 5 — Reagentes e solutos (CLL)

Caracteristicas dos reagentes e solutos que formam solugcao CLL-C1 e CLL-C2

Reagente Férmula | Peso molecular | Concentragao Fabricante
molecular (g/mol) ( mg/mL)
Ciircuma Longa L. | (C21Ha0Og) 368,38 CLL-C1(1,95) Kitano/Brazil
CLL-C2(0,975)
Soluto Férmula Peso molecular | Concentragao Fabricante
molecular (g/mol) ( mg/mL)

Alcool Etilico P. A (CoHgO) 16,07 CLL-C1(1,95) Dinédmica/
ACS/95% CLL-C2(0,975) Brazil
Agua Milli-Q (H,0) 18,02 CLL-C1(1,95) Millipore/

CLL-C2(0,975) EUA

Fonte: Elaborada pelo autor.

mL, adicionado a 4dgua e o alcool para cada concentragao como apresentado

na Figura 46.

4. Preparo das solugoes e concentragoes do fotossensibilizador CLL-C1 e CLL-C2.

5. Levado ao Agitador magnético com temperatura: mistura do pé com o reagente
e solvente / dgua Milli-Q), alcool etilico P. A — ACS - 95 % com ajuda da barra

magnética lisa 7x30 mm, medigoes feitas com termdémetro durante o processo

da mistura e apdés 40 minutos uma temperatura de 70° C, desligado, como

presentado na Figura 47.

6. Filtragem: apds mistura e temperatura de 70° C, filtrado por um funil de

vidro em um suporte com a utilizacado do papel filtro qualitativo, gramatura:
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80 g/m?, didmetro 24 cm apresentando corpo de fundo, como apresentado na
Figura 48.

7. Armazenagem: apos filtragem transferido as solugoes CLL-C1 e CLL -C2
aos frascos de vidro ambar e de plastico fosco branco de 1000 mL cada,
distribuidos 800 mL em cada frasco com um total de quatro vidros para as
duas concentracoes, como apresentado na Figura 49.

8. Amostras (CLL- C1 e CLL - C2) apés 12 horas: inseridas as solugoes das duas
concentragoes em cubetas, apds 24 horas para o equilibrio térmico e posterior
tratamento conforme planejamento e programacao dos experimentos, como

apresentado na Figura 50 .

Figura 44 — Preparo das concentragoes (amostras CLL-C1 e
CLL-C2)

PREPARO SOLUCAO

Soluto (curcumina)

Solvente (agua Milli-Q), Alcooll
Etilico P.A 95% /Concentragies
1,95 mgimL e 0,975 mg/mL

PESAGEM E TRANSFERENCIA

0 p6 medido em Balanga semi-analitica/
estabilizada,CLL-C1 3120 mg/mL

CLL-C2 1560 mg/mL, transferida amostra
para o becker 2000 mL

AGITADOR MAGNETICO FILTRAGEM

Mistura do p_d com 0s reagentes Apos mistura a 75 °C, filtrada por um

e sglvente Alcool Etilico 40 mL, filtro gualitativo gramatura 80 g/m?,
agua Milli- Q 1600 ml com ajuda da (Unifil). Apresentou corpo de fundo.

barra magnética

AMOSTRAS - CLL C1,CLL C2

Apos 12 horas inserida a solugdo
em cubetas conforme lay out
programado, 24 horas - equilibrio
térmico - posterior tratamento

ARMAZENAGEM

Apas filtragem foi transferido a
solugdo para o frasco de
armazenamento ambar 1000 mL
e envolvido com papel aluminio

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 45 — Preparo da solu¢io e concentragoes (amostras
CLL-C1 e CLL-C2)

PREPARO SOLUGAO

Soluto (curcumina)

Solvente (agua Milli-Q), Alcooll
Etilico P.A 95% /Concentragoes
1,95 mg/mL e 0,975 mg/mL

Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 46 — Preparo das concentragoes (amostras CLL-C1 e
CLL-C2), Pesagem e transferéncia

PESAGEM E TRANSFERENCIA
O p6 medido em Balanca semi-
analitica / estabilizada,

CLL-C1 3120 mg/mL e

CLL-C2 1560 mg/mL,

transferida amostra para o becker
2000 mL

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 47 — Preparo das concentragoes (amostras CLL-C1 e
CLL-C2), mistura

AGITADOR MAGNETICO
Mistura do p6 com os reagentes
e solvente Alcool Etilico 40 mL,
agua Milli- Q 1600 mL com
ajuda da barra magnética

Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 48 — Preparo das concentragoes (amostras CLL-C1 e
CLL-C2), filtragem

FILTRAGEM

Apo6s mistura a 75 °C, filtrada
por um filtro qualitativo
gramatura 80 g/mz2, (Unifil).
Apresentou corpo de fundo.

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 49 — Preparo das concentragoes (amostras CLL-C1 e
CLL-C2), armazenagem

ARMAZENAGEM

Apas filtragem foi transferido a
solugdo para o frasco de
armazenamento ambar 1000
mL e envolvido com papel
aluminio.

Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 50 — Preparo das concentragoes (amostras CLL-C1 e
CLL-C2), equilibrio térmico

AMOSTRAS - CLL C1,CLL C2
Apos 12 horas inserida a
solugdo em cubetas conforme
lay out programado, 24 horas -
equilibrio térmico - posterior
tratamento

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 51 — Filtragem, Agua Milli-Q /Universidade Federal
de Goidas - UFG

Fonte: Elaborada pelo autor

3.7 Armazenagem

3.7.1 Armazenagem das amostras no sistema estabilizador

conforme layout para o fotossensibilizador CLL - C1
e CLL - C2

O layout segue etapa do processo experimental, bem como equilibrio térmico

e posteriores tratamentos como:

e Fotossensibilizador: primeiro passo, as amostras das duas concentragoes CLL
- C1 e CLL - C2 sao dispostas em cubetas com auxilio de uma pipeta pasteur
descartével, 3 mL e radiadas no sistema com lampada LED de cor azul / P-18
W , comprimento de onda 400 - 490 nm em vinte doses com tempo de 5 em
5 minutos e 10 em 10 minutos, apés 24 horas levadas ao espectrofotometro
Genesys (em 283 nm de inicio e 800 nm para o fim, com intervalo de 0,5
nm/ modo de medi¢ao (A) e velocidade de scan medium/ grafico maximo 3
e minimo 0 / limite 0,01 A), para as leituras e avaliacoes, e guardadas os
espectros em arquivo csv.

e Luz: segundo passo, as amostras das duas concentragoes CLL - C1 e CLL -
C2 sao dispostas em cubetas, e acondicionadas em caixa branca (cxb) e caixa

preta (cxp), ap6s 24 horas para estabilizar o sistema. Sao radiadas no sistema
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com lampada LED azul/ P-18W | comprimento de onda 400 - 490 nm em
vinte doses com tempo de 5 em 5 minutos e 10 em 10 minutos e levadas ao
espectrofotometro Genesys (em 283 nm de inicio e 800 nm para o fim com
intervalo 0,5 nm / modo de medigao (A) e velocidade de scan medium/ grafico
méaximo 3 e minimo 0 / limite 0,01 A), para as leituras e avaliagdes e guardadas
0s espectros em arquivo csv.

e Temperatura: terceiro passo, as mostras das duas concentracoes CLL - C1 e
CLL - C2 sao dispostas em cubetas e acondicionadas em geladeira e ambiente,
apos 24 horas para estabilizar o sistema sao radiadas no sistema com lampada
LED de cor azul/ P-18W | comprimento de onda 400- 490 nm em vinte
doses com tempo de 5 em 5 minutos e 10 em 10 minutos e levadas ao
espectrofotometro Genesys (em 283 nm de inicio e 800 nm para o fim com
intervalo 0,5 nm / modo de medigao (A) e velocidade de scan medium/ grafico
méximo 3 e minimo 0 / limite 0,01 A)para as leituras e avaliagoes e guardadas

0s espectros em arquivo csv.

3.8 Irradiacao

3.8.1 Irradiacao do fotossensibilizador CLL - C1 e CLL - C2

As amostras (CLL - C1) e (CLL - C2), radiadas por uma lampada LED
de cor azul, com comprimento de onda de 400 - 490 nm, em uma distancia cubeta
(amostra) e a ldmpada de 0,5 mm, controlada por circuito acoplado a um micro
controlador Arduino UNO e programado no software Laser que determina o tempo
de radiacao.

As irradiacoes feitas no sistema irradiador, acoplado em uma caixa fechada,
sem auséncia de luz e temperatura ambiente entre 15°,C e 20°,C, com umidade entre
60 % a 59 %, ao longo do experimento. Os tempos de exposicao de 5, 10, 15, 20,
25, 35, 35, 40, 45, 50, 55, 60, 65, 70, 75, 80, 85, 90, 95 e 100 minutos em vinte doses
correspondentes a 1,54; 3,08; 4,62; 6,17; 7,71; 9,25; 10,80; 12,34; 13,88; 15,42; 16,97;
18,51; 20,05; 21,60; 23,14; 24,68; 26,22; 27,77; 29,31 e 30,85 kJ / cm?; como também
outras vinte doses em tempos de exposicao de 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90, 100,
110, 120, 130, 140, 150, 160, 170, 180, 190 e 200 minutos em doses correspondentes
a 3,08; 6,17; 9,25; 12,34; 15,42; 18,51; 21,60; 24,68; 27.77; 30,85; 33,94; 37,02; 40,11;
43,20; 46,28; 49,37; 52,45; 55,54; 58,62 e 61,71 kJ / cm?, respectivamente como
representado na conforme Tabela 2 e Tabela 3.

Ainda nesse contexto, as amostras (CLL - C1) e (CLL - C2), apds seguir

etapas do experimento, levadas ao espectrofotémetro Genesys 10 S / Thermo
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Scientific, em conjunto ao software Vision Lite, em afericdo dos dados UV-Vis e
posterior pardmetros das amostras (CLL).
A metodologia para irradiagdo do fotossensibilizador CLL - C1 e CLL - C2

podem serem descritas conforme etapas do processo esquematico.

1. Na primeira etapa, o Software Laser Arduino, é instalado em uma pasta no
computador;

2. Na segunda etapa, o Sistema irradiador é ligado a energia e conectado a um
cabo do computador Lenovo, conforme representacao grafica da Figura 27;

3. Na terceira etapa, o Software Laser Arduino, é ligado e determinado por
um codigo, o tempo de 30 minutos para aquecimento da lampada, antes das
irradiagoes, como apresentado na Tabela 6;

4. Na quarta etapa, o Sistema irradiador é iniciado, por um cédigo, nos tempos de
irradiagdo de 5 em 5 minutos e 10 em 10 minutos. De modo que, sao irradiadas
vinte doses para cada fotossensibilizador CLL - C1 e CLL - C2, e registrado o
inicio e o fim, para cada amostra, conforme tempos das doses determinadas.

A Figura 52, apresenta esse sistema ligado.

Figura 52 — Amostra CLL - C1 e CLL - C2, irradiada pela
luz LED de cor azul, frontal, lateral e superior

Fonte: Elaborada pela autora..

A Tabela 7 e Tabela 8, apresenta os tempos de doses irradiadas de 5 e 10
minutos para os fotossensibilizadores CLL-C1 e CLL-C2.
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Tabela 6 — Cddigo Arduino para tempo de doses

Laser.ino Select Board
1 Irradiador Laser 10.05.20 Autor: lucas Nonato de Oliveira
2
3 int pinolaser = 8; // Pino digital usado pelo Laser
4 int timel = 5000; // Tempo de espera antes de irradiar
5 int time2 = 5000; // Dose 100 = 1s
6 int time2 = 5000; // Dose 100 = 1s
7
8 void stup()
9 {
10 pinMode(pinoLaser, OUTPUT); //define o pino como saida
11
12 }
13
14 void Loop()
15 {
16
17 digitalWrite(pinoLaser, HIGH); //mddulo Laser inicia desligado
18 delay(timel);
19 digitalWrite(pinoLaser, LOW);
20 delay(time2);
21 digitalWrite(pinoLaser, LOW);
22 delay(time3);
23 }

Fonte: Elaborada pelo autor.

3.9 Leituras

3.9.1 Analise e leituras no espectrofotometro Genesys 10 S
UV-Vis do fotossensibilizador CLL - C1 e CLL - C2
A absorbancia das amostras, do detector CLL, foi determinada pela Lei

de Lambert-Beer. Todas as irradiagoes e leituras, foram feitas em triplicatas, bem

como os valores médios dos procedimentos foram relatados. Portanto, os testes de
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Tabela 7 — Tempos de Doses irradiadas de 5 e 10 minutos
do Fotossensibilizador CLL - C1 ( FOT _CLL-
C1_D5M_TD e FOT _CLL-C1_D10M_TD)

D Concentragao Tempo de dose (min) Dose em kJ / cm?
1 CLL-C1 05 1,54
2 CLL-C1 10 3,08
3 CLL-C1 15 4,62
4 CLL-C1 20 6,17
5 CLL-C1 25 7,71
6 CLL-C1 30 9,25
7 CLL-C1 35 10,80
8 CLL-C1 40 12,34
9 CLL-C1 45 13,88
10 CLL-C1 50 15,42
11 CLL-C1 55 16,97
12 CLL-C1 60 18,51
13 CLL-C1 65 20,05
14 CLL-C1 70 21,60
15 CLL-C1 75 23,14
16 CLL-C1 80 24,68
17 CLL-C1 85 26,22
18 CLL-C1 90 27,77
19 CLL-C1 95 29,31
20 CLL-C1 100 30,85
21 CLL-C1 110 33,94
22 CLL-C1 120 37,02
23 CLL-C1 130 40,11
24 CLL-C1 140 43,20
25 CLL-C1 150 46,28
26 CLL-C1 160 549,37
27 CLL-C1 170 52,45
28 CLL-C1 180 55,54
29 CLL-C1 190 58,62
30 CLL-C1 200 61,71

Fonte: Elaborada pelo autor.

caracterizagao das amostras do detector CLL, ativadas em relacao as avaliacoes das

leituras dos espectros para as duas concentragoes CLL - C1 e CLL - C2, em vinte
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Tabela 8 — Doses irradiadas de 5 e 10 minutos - Fotossensi-
bilizador CLL - C2 ( FOT _CLL-C2_D5M__TD
e FOT _CLL-C2_D10M_TD)

D Concentragao Tempo de dose (min) Dose em kJ / cm?
1 CLL-C2 05 1,54
2 CLL-C2 10 3,08
3 CLL-C2 15 4,62
4 CLL-C2 20 6,17
5 CLL-C2 25 7,71
6 CLL-C2 30 9,25
7 CLL-C2 35 10,80
8 CLL-C2 40 12,34
9 CLL-C2 45 13,88
10 CLL-C2 50 15,42
11 CLL-C2 55 16,97
12 CLL-C2 60 18,51
13 CLL-C2 65 20,05
14 CLL-C2 70 21,60
15 CLL-C2 75 23,14
16 CLL-C2 80 24,68
17 CLL-C2 85 26,22
18 CLL-C2 90 27,77
19 CLL-C2 95 29,31
20 CLL-C2 100 30,85
21 CLL-C2 110 33,94
22 CLL-C2 120 37,02
23 CLL-C2 130 40,11
24 CLL-C2 140 43,20
25 CLL-C2 150 46,28
26 CLL-C2 160 549,37
27 CLL-C2 170 52,45
28 CLL-C2 180 55,54
29 CLL-C2 190 58,62
30 CLL-C2 200 61,71

Fonte: Elaborada pelo autor.

doses de 5 em 5 minutos e de 10 em 10 minutos.
A metodologia para leitura do fotossensibilizador CLL - C1 e CLL - C2,
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apresenta-se conforme etapas do processo esquematico.

1. Na primeira etapa, o Software Vision Lite Scan, é instalado em uma pasta no
computador.

2. Na segunda etapa, o espectrofotometro Genesys 10 S UV-Vis, é ligado, espera
5 minutos, em seguida conectado a um cabo do computador Lenovo;

3. Na terceira etapa, o Software Vision lite Scan, é aberto, em seguida é determi-
nado o parametro de absorbéancia de inicio 283 nm e fim 800 nm para intervalo
de 0,5 nm; modo de medigao (A) e velocidade (Média); grafico eixo (xx) mé-
ximo 3 e eixo (yy) minimo 0; selecao de picos limite 0,01 A e sobreposto;

4. Na quarta etapa, o nome do método é salvo (Detector- Circuma Longa L.20-
10-2022 / 10-14-h);

5. Na quinta etapa, a leitura da linha base é feita na base B, do carrossel no
espectrofotometro Genesys 10 S UV-Vis, com 3,50 mL de agua Milli-¢) na
cubeta;

6. Na sexta etapa, a leitura do branco ¢é avaliada, por amostra nao irradiada, do
fotossensibilizador CLL - C1 e CLL - C2, em trés vezes, colocadas uma por vez
no carrossel do espectrofotometro Genesys 10 S UV-Vis, na base 1 e medir;

7. Na sétima etapa, a leitura e medi¢oes dos fotossensibilizadores CLL - C1 e
CLL - C2, irradiadas sao avaliadas, na base 1 do espectrofotometro Genesys
10 S UV-Vis, com 3,50 mL de amostra, em cada cubeta, para vinte doses de 5
em 5 minutos e vinte doses de 10 em 10 minutos, para cada fotossensibilizador
CLL - C1 e CLL - C2. As doses de 5 e 10 minutos apresentadas na Tabela 2
e Tabela 3;

8. Na oitava etapa, o espectro gerado pelo espectrofotometro Genesys 10 S
UV-Vis, é armazenado em ficheiro, guardar espectro, como: pasta criada
para o método (Detector - Ctircuma Longa L. 20-10-2022 / 10-14-h-maria),
em csv das triplicatas respectivamente e nominadas apds as avaliagoes dos
fotossensibilizadores CLL - C1 e CLL - C2, conforme leituras em amostras

irradiadas e nao irradiadas, apresentado na Tabela 9.

As leituras feitas no espectrofotometro, para todas as amostras CLL - C1 e

CLL-C2, como apresentado na Figura 53.
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Tabela 9 — Leitura - Espectros

Leitura Espectro Concentragio ( mg / mL)
1 FOT CLL-C1_D5M CLL - C1 (1,95)
2 FOT__CLL-C2_D5M CLL - C2 (0,975)
3 FOT CLL-C1 DI10M CLL - C1 (1,95)
4 FOT_CLL-C2_D10M CLL - C2 (0,975)
5 LUZ CXB_CLL-C1 D5M CLL - C1 (1,95)
6 LUZ CXB_CLL-C2_D5M CLL - C2 ( 0,975 )
7 LUZ CXB CLL-C1 DI10M CLL - C1 (1,95)
8 LUZ_ CXB_CLL-C1_D10M CLL - C2 (0,975)
9 LUZ CXP_CLL-C1 D5M CLL - C1 (1,95)
10 LUZ_ CXP_CLL-C2_D5M CLL - C2 (0,975)
11 LUZ_CXP_CLL-C1_D10M CLL - C1 (1,95)
12 LUZ CXP_CLL-C2_D10M CLL - C2 (0,975)
13 TEMP__GELA_CLL-C1_D5M CLL - C1 (1,95)
14 TEMP__GELA_CLL-C2_D5M CLL - C2 (0,975)
15 TEMP_GELA_CLL-C1_D10M CLL - C1 (1,95)
16 TEMP_GELA_CLL-C2_D10M CLL - C2 (0,975)
17 TEMP__AMB_ CLL-C1_D5M CLL - C1 (1,95)
18 TEMP_AMB_ CLL-C2_D5M CLL - C2 (0,975)
19 TEMP_AMB_ CLL-C1_D10M CLL - C1 (1,95)
20 TEMP_AMB_CLL-C2_D10M CLL - C2 (0,975)

Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 53 — Leitura das amostras CLL - C1, feita no Espec-
trofotometro Genesys 10 S UV - Vis
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3.10 Modelo

As amostras utilizadas neste trabalho: Concentracoes (FOT CLL-
Cl, FOTO_CLL-C2); Luz (LUZ CXB-Cl, LUZ CXB-C2, LUZ CXP-Cl,
LUZ_CXP-C2) e Temperatura (TEMP_GELA_CLL-C1, TEMP_GELA_CLL-
C2, TEMP_AMB_CLL-C1 e TEMP_AMB_CLL-C2), como apresentado na
Figura 54 e Figura 55. As amostras, caixa branca (CXB) e caixa preta (CXP),
foram dispostas em caixas de Medium Density Fiberboard (MDF), (3mm de espes-
sura), tamanho 25 x 25 x 10 cm. Pintura com a Super Color, Tinta aerosol branco
fosco e preto fosco (uso geral). Marca Tekbond com acabamento mate, peso 250 g e

volume 350 mililitros.

Figura 54 — Amostras utilizadas: Concentragoes
(FOT _CLL-C1, FOT _CLL-C2); Luz
(LUZ_CXB-C1/C2, LUZ_CXP-C1/C2) e
Temperatura  (TEMP_GELA_CLL-C1/C2,
TEMP_AMB_CLL-C1/C2)

FOTOSSENSIBILIZADOR FOTOSSENSIBILIZADOR
(FOTO_CLL-C1) (FOTO_CLL-C2)

Concentracao
C1( 1,95 mg/mL)

(+)

Concentracio
C2(0975 mg/mL) <
(=)

@0

(-) LUZ_CXB-C1/C2 (+) LUZ_CXP-C1/C2 (+) TEMP_AMB-C1/C2 (-) TEMP_GELA-C1/C2

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 55 — Amostras: Concentragées (FOT _CLL-C1/C2);
Luz (LUZ_CXB-C1/C2, LUZ CXP-C1/C2)
e Temperatura (TEMP_GELA_CLL-C1/C2,
TEMP_AMB_CLL-C1/C2)

FOTOSSENSIBILIZADOR FOTOSSENSIBILIZADOR
(FOTO_CLL-C1) (FOTO_CLL-C2)
Concentracio
wee® o C1( 1,95 mg/mL)
(+)
Concentraciio

C2(0,975 mg/mL) ¢
) '

(-) LUZ_CXB-C1/C2 (+) LUZ_CXP-C1/C2 (+) TEMP_AMB-C1/C2 (-) TEMP_GELA-C1/C2

Fonte: Elaborada pelo autor

3.10.1 Modelagem DOE com Trés fatores

A modelagem DOE, para este experimento, usa-se de duas amostras do
fotossensibilizador (CLL-C1 e CLL-C2), sendo que essas siglas advém do seu nome
cientifico (Ctrcuma Longa L.). Enquanto que para o Fotossensibilizador (FOT), Luz
( Caixa Branca (CXB) / Caixa Preta (CXP) e Temperatura (TEMP) ( Ambiente
(AMB) e Geladeira (GELA), decorem das inicias, ou seja das primeiras letras
do nome (FOT, LUZ_CXB, LUZ_CXP, TEMP_AMB e TEMP_GELA). Nesse
trabalho os materiais e equipamentos aplicados para o modelo (DOE), provém do
planejamento fatorial 2%, onde k sdo os fatores (k=3) e a base (2) sdo os niveis
(superior e inferior do fator), usando o fator experimental, dois elevado a terceira
(23), como apresentado na Tabela 10. Os fatores (A), (B) e (C), cada um com dois

niveis.

1. O fator (A) chamado de fotossensibilizador, CLL - C1 para concentragao 1,95
mg/mL, nivel superior (+) e CLL - C2 para concentra¢ao 0,975 mg/mL, nivel
inferior (-), ambos os niveis com abordagem qualitativo;

2. O fator(B) chamado de luz, caixa preta para o nivel superior(+) e caixa branca

para o nivel inferior (-), os dois niveis qualitativos;
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3. fator (C) chamado de temperatura, ambiente nivel superior (+) e geladeira

nivel inferior (-) com critério quantitativo.

Tabela 10 — Planejamento Fatorial - (23)

Fator Detector Concentracdo ( mg / mL) Nivel
A Fotossensibilizador CLL - C1 (1,95) (+)
A Fotossensibilizador CLL - C2 (0,975 ) (-)
B Luz - c¢x branca CLL - C1 (1,95) (-)
B Luz - c¢x branca CLL - C2 (0,975 ) (-)
B Luz - cx preta CLL - C1 (1,95) (+)
B Luz - cx preta CLL - C2 (0,975 ) (+)
C Temperatura - Ambiente CLL - C1 (1,95) (+)
C Temperatura - Ambiente CLL - C2 (0,975 ) (+)
C Temperatura - Geladeira CLL - C1 (1,95) (-)
C Temperatura - Geladeira CLL - C2 (0,975 ) (-)

Fonte: Elaborada pelo autor.

A Figura 56 apresenta os fatores (A, B e C) e a representagao da modelagem

com os respectivos fatores.

Figura 56 — Planejamento com trés fatores (A, B e C).
Fator A (Fotossensibilizador); Fator B (Luz);
Fator C' (Temperatura)

abc
Design de Experimentos 2°
+
C ab A = Fotossensibilizador
B=Luz
EY C = Temperatura

=B

Fonte: Adaptada pelo autor (Montgomery e Runger, 2013)
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Os experimentos foram conduzidos com fatores (A, B e C), sendo que
para o fator (A = fotossensibilizador), emprega-se concentragbes CLL-C1 e CLL-
C2, (FOT CLL-C1 e FOT CLL-C2). Para o fator (B = Luz), usa-se as caixas
branca e preta (LUZ_CXB e LUZ_CXP). Enquanto o fator (C = Temperatura),
utiliza-se temperaturas ambiente e geladeira (TEMP__AMB e TEMP__GELA), como

apresentado no cubo, os fatores da Figura 57.

Figura 57 — Planejamento com trés fatores (A, B e C).
Fator A (Fotossensibilizador, C1 (+) e C2 (-));
Fator B (Luz, Caiza Preta (+), e Caiza Branca
(-) ); Fator C (Temperatura, Ambiente (+) e
Geladeira(-))

abc
Design de Experimentos 2*

A = Fotossensibilizador
ClecC2
B =Luz
LCXP e LCXB
+ C = Temperatura
TAMB e TGELA

ab

Fonte: Adaptada pelo autor (Montgomery e Runger, 2013)

Neste estudo, aplica-se o DOE, com trés efeitos principais (A, B e C),
onde A = fotossensibilizador, B = Luz e C = temperatura. Para tanto, destacados
simultaneamente, com as interagoes de segunda ordem (AB, AC, BC) e de terceira
ordem (ABC), conforme representados na Figura 14.

Por meio do (DOE), possibilita-se estimar quantitativamente a ac¢ao das
varidveis controlaveis ou fatores, na resposta obtida pelo (RLM), como também

potencializar a estrutura experimental abarcando todas as possiveis combinagoes.

3.10.2 Estrutura Experimental do DOE

Visando qualificar a eficacia do fotossensibilizador, em relacao a Luz e Tem-
peratura, trés varidveis especiais foram indicadas, o (Fotossensibilizador - progra-

mado como fator A), a (Luz - programado como fator B), e a (Temperatura - pro-
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gramado como fator C). A combinacao ocorre entre o fotossensibilizador, Luz e
Temperatura. Emprega-se duas concentracoes de fotossensibilizadores (CLL-C1 e
CLL-C2), usando a Luz e Temperatura, por meio da maior concentracgdio CLL-C1

(+), e menor concentragao CLL-C2 (-).

3.10.2.1 Modelagem DOE do fotossensibilizador CLL - C1 e CLL - C2

Nessa modelagem, faz-se o uso dos métodos DOE, RLM, RMSPE
e MSPE, em medi¢oes (FOT_CLL-C1 e FOT_CLL-C2), concatenados com
a luz (LUZ CXP_CLL-Cl1 e LUZ CXB CLL-C2), e a temperatura (
TEMP_AMB_CLL-C1 e TEMP_GELA_CLL-C2), utilizando como técnica de
avaliacdo UV-Vis, e Espectrofotometria. A Tabela 11, declara os fatores e seu
comportamento. Fator (A), denominado aos fotossensibilizadores (FOT__CLL-C2),
codificado ao nivel (-1) e (FOT_CLL-C1), codificado ao nivel (+1). Fator (B),
denominado & Luz (LUZ_ CXB), codificado ao nivel (-1) e (LUZ__CXP), codificado
ao nivel (+1). Fator (C), denominado a Temperatura (TEMP__GELA), codificado
ao nivel (-1) e (TEMP__AMB), codificado ao nivel (+1).

Tabela 11 — Definicio do fator para experimentos fatoriais
2. Os fatores sdo concentragoes, luz e tempe-
ratura, codificados como fatores A, B e C, res-

pectivamente.
Fator
Concentragoes Luz Temperatura
Nivel FOT_CLL-C2 LUZ_CXB TEMP_GELA
FOT_CLL-C1 LUZ_CXP TEMP__AMB
Fator Codificado
A B C
Nivel Codificado -1 -1 -1
+1 +1 +1

Fonte: Elaborada pelo autor.

A Tabela 12, apresenta a Matriz de Planejamento 22, e na Tabela 13,
mostra todas as combinagbes de corridas para fator, baixo (-) e alto(+). Por
conseguinte, associadas as leituras de absorbancia, que designadas em corridas
experimentais ou tratamentos (denominados - Matriz Contraste). O modelo padrao,
fornece varias combinacoes de tratamentos. Para tanto, as leituras observadas no

espectrofotometro, resultam em quatro tabelas combinatorias, obtidas da associacao
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dos fotossensibilizadores, Luz e Temperatura. Conforme representado na Tabela 16,
Tabela 17, Tabela 18 e Tabela 19.

Tabela 12 — Matriz de Planejamento 23

Experimentos | Combinagoes | (I) | (A) | (B)| (AB)| (C)| (AC)| (BC)| (ABC)
1 (1) S S T S T S R B R S | 1
2 a +1| +1 -1 -1 -1 -1 +1 +1
3 b +1] -1 +1 -1 -1 +1 -1 +1
4 ab +1| +1 +1 +1 -1 -1 -1 -1
) ¢ +1| -1 -1 +1 +1 -1 -1 +1
6 ac +1| +1 -1 -1 +1 +1 -1 -1
7 be +1] -1 +1 -1 +1 -1 +1 -1
8 abc +1| +1 +1 +1 +1 +1 +1 +1
Fonte: Elaborada pelo autor.
Tabela 13 — Matriz Contraste para o experimento fatorial
2%, A corrida significa as possiveis combinagies
para os fatores A, B, AB, C, AC, BCe ABC. A
resposta de absorcdo y estd relacionada com o0s
efeitos medidos no espectrofotometro UV-Vis
Corridas (A) (B) (AB) (C) (AC) (BC) (ABC) | yi
1 -1 -1 +1 -1 +1 +1 -1 yl
2 +1 -1 -1 -1 -1 +1 +1 y2
3 -1 +1 -1 -1 +1 -1 +1 y3
4 +1 +1 +1 -1 -1 -1 -1 y4
5 -1 -1 +1 +1 -1 -1 +1 v
6 +1 -1 -1 +1 +1 -1 -1 y6
7 -1 +1 -1 +1 -1 +1 -1 y7
8 +1 +1 +1 +1 +1 +1 +1 y8

Fonte: Elaborada pelo autor.

Todas as possiveis combinagbes entre concentragdes ( FOT CLL-C1 e
FOT_CLL-C2); LUZ (LUZ_CXB-C1, LUZ_CXB-C2, LUZ_CXP-C1,LUZ_CXP-

C2) e Temperatura

(TEMP_GELA_CLL-C1,

TEMP_GELA_CLL-C2,
TEMP_AMB_CLL-C1 e TEMP_AMB_ CLL-C2), podem ser observadas na
Tabela 14. A indicagao dos fatores (-1) para a concentracao (FOT_CLL-C2) de
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menor valor de absorbancia e (+1) para a concentragao (FOT__CLL-C1), de maior

valor de absorbancia. Para a Luz, os fatores (-1) para a LUZ _CXB de menor valor

de absorbancia e (+1) para a LUZ_ CXP de maior valor de absorbancia. Para

Temperatura, os fatores (-1) para a (TEMP__GELA) de menor valor de absorbéancia

e (+1) para (TEMP__AMB) de maior valor de absorbéancia, como representado na

Figura 58, as combinacoes dos fatores em vista geométrica no cubo.

Tabela 14 — Combinagées para os fatores A, B, AB, C, AC,
BC e ABC. A (Concentragio C1 e C2), B ( Luz
- CXPC1/C2 e CXBC1/C2), C (Temperatura
- AMBC1/C2 e GELAC1/C2)

Corridas

(A)

(B)

(AB)

(©)

(AC)

(BC)

(ABC)

C2

CXBC2

C2/CXBC2

GELAC2

C2/GELAC2

CXBC2/GELAC2

(2/CXBC2/GELAC2

C1

CXBC1

C1/CXBCI1

GELAC1

C1/GELAC1

CXBC1/GELAC1

C1/CXBC1/GELAC1

C2

CXPC2

C2/CXPC2

GELAC2

C2/GELAC2

CXPC1/GELAC2

C2/CXPC2/GELAC2

C1

CXPC1

C1/CXPC1

GELAC1

C1/GELAC1

CXPC1/GELACI

C1/CXPC1/GELAC1

C2

CXBC2

C2/CXBC2

AMBC2

C2/AMBC2

CXBC2/AMBC2

C2/CXBC2/AMBC2

Cl1

CXBC1

C1/CXBC1

AMBC1

C1/AMBC1

CXBC1/AMBC1

C1/CXBC1/AMBC1

C2

CXPC2

C2/CXPC2

AMBC2

C2/AMBC2

CXPC2/AMBC2

C2/CXPC2/AMBC2

C1

CXPC1

C1/CXPC1

AMBC1

C1/AMBC1

CXPC1/AMBC1

C1/CXPC1/AMBCI1

Fonte: Elaborada pelo autor.
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Figura 58 — Planejamento Fatorial 23, oito corridas ou com-
binagoes de tratamentos - A ((+) e (-)), B ((+)

e(-)eC((+)e()

bc abc

- A =

[A] FOTOSSENSIBILIZADOR a | corridas ou combinagdes de tratamentos
Al (+)FOT_CLL-C1 b | corridas ou combinagtes de tratamentos
Al {-) FOT CLL-c2 ¢ | corridas ou combinages de tratamentos

(B8] Lz ac| corridas ou combinacdes de tratamentos
B| (+)LUZ CXP bc| corridas ou combinagdes de tratamentos
B| (-) LUZ CXB ab| corridas ou combinages de tratamentos

[c] TEMPERATURA abc| corridas ou combinagdes de tratamentos
C (+) TEMP_AMB (1) | comidas ou combinagoes de tratamentos
C| (-) TEMP_GELA

Fonte: Elaborada pelo autor

Os oito experimentos foram conduzidos por corridas, aplicando todas intera-
¢oes entre o fotossensibilizador (FOT__CLL-C1 e FOT _CLL-C2), Luz (LUZ_CXP
e LUZ CXB) e Temperatura (TEMP AMB ¢ TEMP GELA), conforme Tabela
15. O efeito fatorial decorre do experimento em uma Matriz de Planejamento 23.

Os pontos experimentais, e suas possiveis combinacdes no fatorial 23,
podem ser melhor interpretadas, com a vista geométrica do cubo, e cada vértice,

representado pelo fator, nivel e combinagoes, conforme Figura 59.
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Tabela 15 — Matriz de Planejamento 2° - Efeito Fatorial
para o Experimento

Experimentos|Combinagoes Efeito Fatorial
Corridas | Tratamentos| (A) | (B) (AB) (©) (AC) (BC) (ABC)
1 (1) C2-|CXB -|C2/CXB +| GEL - |C2/GEL +|CXB/GEL +| C2/CXB/GEL -
2 a C1 +{CXB-|C1/CXB - | GEL - | C1/GEL - |CXB/GEL +|C1/CXB/GEL +
3 b C2 - |CXP +|C2/CXP - | GEL - |C2/GEL +| CXP/GEL - |C2/CXP/GEL +
4 ab C1 +|CXP +|C1/CXP +| GEL - | C1/GEL - | CXP/GEL - | C1/CXP/GEL -
5 c C2-|CXB -|C2/CXB +|AMB +|C2/AMB - | CXB/AMB - |C2/CXB/AMB +
6 ac Cl1 +/CXB -|C1/CXB - |AMB +|C1/AMB +|CXB/AMB - | C1/CXB/AMB -
7 be C2 - |CXP +| C2/CXP - |AMB +|C2/AMB - |CXP/AMB +| C2/CXP/AMB -
8 abc C1 +|CXP +|C1/CXP +|AMB +|C1/AMB +|CXP/AMB +|C1/CXP/AMB +

Fonte: Elaborada pelo autor.

Figura 59 — Pontos experimentais com possiveis combina-
coes (Concentragio, Luz e Temperatura)

FATORIAL 2?

bc abc

(LUZ_CXP)

¥ (LUZ_CXB)

(FOT_CLL-C2) (FOT CLL-C1)

Fonte: Elaborada pelo autor

O modo empregado, por meio do DOE, adota-se o procedimento da re-
presentacao, de tabela. Os fatores e combinagoes (A, B e AB), foram aplicados
separadamente, como apresentado na Tabela 16.

O mesmo, aplica-se com os fatores e combinagoes (A, C e AC), foram usados
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Tabela 16 — Combinagées para os fatores A, B e AB. A
(Concentragio C1 e C2), B (Luz - CXP e

CXB).

Corridas (A) (B) (AB) yi
1 C2 CXB C2/CXB yl
2 C1 CXB C1/CXB v2
3 C2 CXP C2/CXP v3
4 C1 CXP C1/CXP v4
5 C2 CXB C2/CXB vb
6 C1 CXB C1/CXB v6
7 C2 CXP C2/CXP y7
8 C1 CXP C1/CXP v8

Fonte: Elaborada pelo autor.

separadamente, como apresentado na Tabela 17.

Tabela 17 — Combinagées para os fatores A, C e AC. A
(Concentragio C1 e C2), C (Temperatura -

AMB e GELA).
Corridas (A) (C) (AC) yi
1 C2 GELA C2/GELA vl
2 C1 GELA C1/GELA V2
3 C2 GELA C2/GELA v3
4 C1 GELA C1/GELA v4
5 C2 AMB C2/AMB v5
6 C1 AMB C1/AMB v6
7 C2 AMB C2/AMB v7
8 C1 AMB C1/AMB V8

Fonte: Elaborada pelo autor.

A técnica anterior, também empregada para os fatores e combinagoes (B,
C e BC), foram efetuados separadamente, como apresentado na Tabela 18.
Nesse mesmo contexto, os fatores e combinagoes (A, B, C e ABC), foram

efetuados separadamente, como apresentado na Tabela 19.
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Tabela 18 — Combinagées para os fatores B, C'e BC. B (Luz
- CXP e CXB) e C (Temperatura - AMB e

GELA).
Corridas (B) (C) (BC) yi
1 CXB GELA CXB/GELA vl
2 CXB GELA CXB/GELA y2
3 CXP GELA CXP/GELA v3
4 CXP GELA CXP/GELA v4
5 CXB AMB CXB/AMB A
6 CXB AMB CXB/AMB y6
7 CXP AMB CXP/AMB y7
8 CXP AMB CXP/AMB v8

Fonte: Elaborada pelo autor.

Tabela 19 — Combinacoes para os fatores A, B, C e ABC.
A (Concentragio C1 e C2), B (Luz - CXP e
CXB) e C (Temperatura - AMB e GELA).

Corridas (A) (B) (C) (ABC) yi
1 C2 CXB GELA C2/CXB/GELA yl
2 C1 CXB GELA C1/CXB/GELA y2
3 C2 CXP GELA C2/CXP/GELA v3
4 C1 CXP GELA C1/CXP/GELA v4
5 C2 CXB AMB C2/CXB/AMB v
6 C1 CXB AMB C1/CXB/AMB y6
7 2 CXP AMB C2/CXP/AMB v7
8 C1 CXP AMB C1/CXP/AMB v8

Fonte: Elaborada pelo autor.

3.10.3 Procedimento experimental

A aplicacao de formulas, foram executadas através do programa compu-
tacional. O coédigo computacional, com todos os passos das medi¢des sao dados no
Apéndice (B). Bem como o valor da Raiz Quadrada da Média dos Quadrados (RMS),
o RMSPE, MSPE, RLM e DOE.
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3.10.4 Validacao de métodos DOE e RLM

A aplicabilidade dos métodos DOE e RLM, ocorrem das respostas entre
os valores previstos e os valores observados, através das medidas de absorbancia.
Os valores para os métodos estatisticos empregados nas métricas utiliza-se do (Erro
Percentual Médio ao Quadrado (RMSPE)), e o (Erro Percentual Médio (MSPE)). O
erro RMSPE e MSPE, para as métricas, assume o critério de benchmarking para a
qualidade das caracteristicas de ajuste em valores previstos, como: (< 10% acurécia),
(10% - 20% boa acuracia), (20% - 50% média acuracia), ( > 50% nao acuricia),
(Zhang et al., 2014). De maneira que o uso dessas métricas propiciam estimar o

desempenho, a confiabilidade e previsdes do modelo.



CAPITULO 4

Resultados

O novo detector natural de amostra (CLL), pode ser ativado como fotos-
sensibilizante, em medi¢oes de terapia fotodinamica, via espectroscopia UV-Vis. As
irradiacoes com fonte de luz LED de cor azul, subsequente ao comprimento de onda
correspondente, ao espectro de absorcao do fotossensibilizador. Apresenta como Hi-
pétese primaria: O novo detector de amostra natural, Curcuma Longa L. (CLL),
fotossensibilizante em medicoes de terapia fotodinamica, via espectroscopia UV-Vis,
para irradiacoes com fonte de luz LED azul. Hipotese secundaria: O comprimento
de onda correspondente, ao espectro de absor¢ao do fotossensibilizador (CLL), esti-
mado em todo o comprimento de onda de 300 até 560 nm.

No entanto, saber que de alguma forma, este trabalho podera contribuir
para a sociedade, trazendo um método natural de tratamento, acessivel para o
conhecimento da ciéncia, e que através dele outras pesquisas e resultados sucederao.
Outro fator relevante é a importancia na area em projeto de pesquisa, integrante
ao apoio da Fundagao de Amparo a Pesquisa do Estado de Goids - (FAPEG), onde
os resultados e incentivos para essa pesquisa, fomentada e patrocinada em favor da
pesquisa cientifica. Por meio da promoc¢ao da ciéncia, tecnologia e inovacao com
publicagao de resultados em pesquisa e apoio. Resultando também em fomentar o
uso de planta natural, como tratamento, bem como o uso do detector em aplicacao
na terapia fotodinamica. Sendo assim, a elaboragdo de uma cartilha com o passo
a passo para o desenvolvimento do detector, assim como, um produto do modelo
experimental DOE.

Os resultados favoraveis, serdo disseminados, através de varias acoes e
divulgagoes tais como: redes sociais; publicacdo de livro; artigos publicados em
revistas de grande impacto; semindrios e congressos em todo o pais e fora também;
palestras educacionais e de propagacao em eventos como Workshop, Site da FAPEG,
IFG e agbes educacionais de incentivo a pesquisa; fomentos; realizacao de Webinar
sobre a iniciativa, experimento, resultados e futuras pesquisas de doutorado, dentre

outras acoes de divulgacao.
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4.1 Resultados das irradiacoes

As amostras (CLL), irradiadas com fonte de luz LED azul, para intervalos
de doses analisadas neste trabalho, demonstram que ha mudanca de cor. Sao
apresentadas as amostras antes e depois da irradiacao, de modo que apresenta
caracteristica interessante, a mudanca de cor, de amarelo escuro para o amarelo
mais claro, conforme acréscimo da dose. Entretanto, por ser um fotossensibilizador,
essencial para a solu¢ao (CLL), que sustentasse a sensibilidade a luz do LED azul,

como apresentado na Figura 60.

Figura 60 — Resultados apds irradiagdo- decaimento da cor,
com amostras CLL -C1, nao irradiado com do-
ses de tempo de 5 em 5 minutos até 100 minutos

100,95

Fonte: Elaborada pela autora..

4.2 Resultados dos espectros

O processo do fotossensibilizador, em amostras CLL-C1 e CLL-C2, foram
irradiadas e armazenadas para estabilizar o sistema em 24 horas. Ap0s a estabilizacao
foram feitas as leituras no espectrofotometro e obtidos os resultados em Comma-
Separated Values (CSV).

4.2.1 Resultados amostras FOT CLL-C1_D10M

A absorvancia wversus comprimento de onda, em amostras FOT CLL-
C1_D10M para vinte doses: 3,08 kJ/em?; 6,17 kJ /cm?; 9,25 kJ/ cm?; 12,34 kJ /cm?;
15,42 kJ/cm?; 18,51 kJ/cm?; 21,60 kJ/cm?; 24,68 kJ/cm?; 27,77 kJ/cm?; 30,85
kJ/cm?; 33,94 kJ/cm?; 37,02 kJ/cm?; 40,11 kJ/cm?; 43,20 kJ/cm?; 46,28 kJ/cm?;
49,37 kJ /em?; 52,45 kJ /em?; 55,54 kJ /em?; 58,62 kJ /em? e 61,71 kJ /cm? em tempos
de exposicao de 10, 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90, 100, 110; 120; 130; 140; 150; 160;
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170; 180; 190 e 200 minutos (fonte LED de cor azul), conforme apresentado na Figura
61. Nesse caso, a cubeta nao irradiada (branco), continha dgua Milli- Q).

Apos a irradiacao das amostras FOT CLL-C1_D10M, dois picos carac-
teristicos foram determinados, em comprimento de onda entre 440 nm e 480 nm.
Estes picos podem ser pesquisados, por sua linearidade e fontes de irradiagao como
a lampada LED azul, aplicada neste trabalho. O FOT_CLL-C1_D10M, apresen-
tou notaveis propriedades como: mudanca de cor de amarelo escuro para o amarelo
claro, em cada vez mais claro, conforme acresciam as doses; absor¢ao em picos,
apresentando conformacao variada da curva, indicando a possibilidade de regides
lineares préximas a este pico; sensibilidade a luz LED, de cor azul, por se tratar
de um fotossensibilizador (FOT CLL-C1_D10M). Tanto nestes picos, como em re-
gides proximas, pode-se deduzir que a dose pode ser matematicamente relacionado

com a absorbancia para este detector.

Figura 61 — Absorbancia versus comprimento de onda, re-
sultado do espectro apds leitura do FOT _CLL-
C1_DI10M para doses de 10 em 10 minutos (
10 até 200 minutos)

FOT CLL-C1_D10M

0.0 k) fcm? {branco)

2,08 K] { em? (irradiade 10 min)
5,17 K} { cm? {irradiado 20 min)
9.25 K} / em? (irradiadoe 30 min)
12,34 k) / em? (irradiado 40 min)
15,42 k] { cm? {irradiado 50 min)
18,51 kJ fcm? (irradiado 60 min)
0.50 21,60 k] { cm? (irradiado 70 min)
24,68 k] / cm? (irradiado 80 min)
27,77 K] { cm? {irradiado 90 min)
20,85 k] / cm? {irradiado 100 min)
33,94 k] { em? (irradiado 110 min)
0.40 37,02 k) / e (irradiado 120 min}
40,11 k) / cm? (irradiado 130 min)

[ 11T

o]
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= —— 46,28 k| / cm? (irradiado 150 min)
‘g 0.30{ —— 49.37 Kkl / cm? (irradiado 160 min)
[ 52,45 k] / cm? {irradiada 170 min)
) —— 55,54 k| / cm? {irradiado 180 min)
ﬁ 58,62 k] / cm? (irradiado 190 min)
—— 61,71 k] / cm? (irradiado 200 min)
0.20
0.10
0.00

300 350 400 450 500 550
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Fonte: Elaborada pelo autor

Em todos os casos posteriores, as andlises e os resultados, sao similares ao

apresentado na Figura 61, e estes sdo dispostos no Apéndice (A).
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4.2.2 Analise de Absorbancia

As medigoes na regido compreendida entre (283 nm e 800 nm), foram
empregadas para as amostras (FOT_CLL-C1; FOT_CLL-C2; LUZ CXB_ CLL-
C1, LUZ CXB_CLL-C2; LUZ CXP_CLL-C1; LUZ_ CXP_ CLL-C2;
TEMP_ GELA CLL-C1; TEMP_GELA CLL-C2; TEMP_ AMB CLL-C1 e
TEMP__AMB_ CLL-C2. No qual a Figura 62, apresenta o espectro de absorbancia
versus comprimento de onda, na faixa compreendida entre (300 nm até 560 nm),
realizadas nas medi¢oes para o FOT_ CLL-C1_D10M, na dose irradiada em 10
minutos (3,08 kJ / cm?) e absorgio em 0,25.

Figura 62 — Absorbancia versus comprimento de onda na
faiza de 300 nm até 560 nm

FOT CLL-C1 D10M

0.25 = 0,0 k] / cm? (branco)
3,08 kJ / cm? (irradiado 10 min)

0.20

0.15

Absorbancia
(=]
3
o

0.05

0.00

300 350 400 450 500 550
Comprimento de Onda (nm)

Fonte: Elaborada pelo autor

Os oito experimentos, provenientes do DOE sdo apresentados na Figura
63, em diferentes medigoes, que permitem visualizar, como a absorbancia varia em
relacdo ao comprimento de onda. Como destacado, existe uma conformidade em
relacdo a representacgao grafica das curvas para os ensaios Med BC, Med 1, Med A
, Med AC, Med ABC e Med_ C. Enquanto que para as Med_AB e Med_B ha
desconformidade em relagdo as outras curvas, observa-se na regiao do visivel (400
nm - 520 nm), que os valores de absorbancia aumentam, e na regiao posterior (520 nm
- 560 nm), os valores diminuem. Para tanto, a intensidade da absorbancia, relatada
em termos do valor RMS, variou significativamente em : Med 1 (RMS=0,3308),
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Med A (RMS=0,3348), Med_ B (RMS=0,3810), Med__AB (RMS=0,3600), Med_C
(RMS=0,4859), Med AC (RMS=0,4051), Med BC (RMS=0,2123), Med ABC
(RMS=0,4318). Os resultados apresentados, sdo apropriados e demonstram que

podem ser obtidos por medicao em absorcao nas regioes UV-Vis.

Figura 63 — Absorbancia wversus Comprimento de onda
(nm), espectros na regido UV-Vis para oito
amostras e seus valores RMS

1.0 Med 1 gms =0.3308
Med A rus = 0.3348
—— Med B gms=0.3810
—— Med AB gus =0.3600
il —— Med C gpms=o.4859
—— Med AC gus=o0.4051
—— Med BC gums=02123
Med ABC pus = 04318

0.2

0.0
300 350 400 450 500 550
Comprimento de onda (nm)

Fonte: Elaborada pelo autor

O grafico apresentado na Figura 64, o RMS em inglés (Root Mean Square),
em portugués (Média da Raiz Quadrada), se refere a medida estatistica, para
quantificar a dispersao dos valores em relacao a média. Pode-se observar a descrigao
da plotagem em linhas das médias das absorbancias, em diferentes valores do RMS,
além de acrescentar extensoes sombreadas que retrata a faixa do desvio padrao em
volta das médias. De modo que a linha, revela essa tendéncia, a medida que o RMS
altera. Isso sugere, uma possivel relacdo positiva, entre duas variaveis, indicando
que quanto maior o valor do RMS, maior a média das absorbancias. Portanto,
quanto mais estreito a faixa, menor a dispersao dos dados, para RMS__ab, RMS_ ¢,
RMS ac, RMS_bc e RMS_ abc. Por outro lado, indica maior variabilidade nos
resultados, como o RMS 1, RMS a e RMS b. O dado RMS bec, destacado como

ponto discrepante, ou seja valor extremo e dado incomum. De modo que o ponto
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RMS _bc representa o sétimo experimento ( interagao bc), com a concentragao CLL-
C2 na caixa preta no ambiente ( C2/CXP/AMB).

Figura 64 — Valores de RMS

0.50! —e— Os valores de RMS para oito experimentos

“RMS_1 RMS a RMS_b RMS_ab RMS _c RMS_ac RMS_bc  RMS abc

Fonte: Elaborada pelo autor

Na Figura 65, apresenta os resultados de Pareto. O gréafico de Pareto é
um instrumento eficiente para classificar e favorecer os primeiros elementos de um
determinado resultado. Esse grafico é uma combinagao de dois graficos, sendo um
de barras (Pareto) e o outro linha de porcentagem cumulativa. O grafico de Pareto
(Barras), retrata os dados (efeitos fatoriais do experimento), de diferentes grupos,
tais como: 'A’, 'B’, "AB’, ’C’, ’AC’, 'BC’ e "ABC’. Sendo que as barras sao dispostas
em ordem decrescente de grandeza, a barra mais alta , simboliza o maior dado do
grupo ou seja ele identifica o grupo de maior importancia. Pode-se destacar os efeitos
de maior grandeza, "ABC’, 'BC’ e ’AB’. Enquanto que os de menor intensidade 'B’,
"AC?, ’C” e "A’. Esse tipo de gréafico é adequado para representar o comportamento
dos efeitos em relagdo a uma resposta acumulada em porcentagem. A Porcentagem
Cumulativa, descreve o crescimento cumulativo de um dado, nesse caso, em termos
de porcentagem. Dessa forma, proporciona uma visibilidade mais perceptiva, dos
dados acumulados, em toda a extensdo das ocorréncias. Nota-se, da analise dos
resultados, para o grafico de Pareto e Porcentagem Acumulada, os principais efeitos
fatoriais representados em 80% por '"ABC’, 'BC’ e "AB’. Constata-se, maior impacto
nesses efeitos, bem como os mais importantes. Enquanto os que nao foram relevantes

sao apresentados em 20% tais quais o 'B’, AC’ , 'C’ e 0 ’A’.
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Figura 65 — Porcentagem de probabilidade cumulativa pelo
valor absoluto nos efeitos, Pareto
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Fonte: Elaborada pelo autor

A Figura 66, apresenta uma linha de regressao linear, sobreposta para
visualizar a relacao entre duas varaveis quantitativas, como valores previstos versus
valores observados. O grafico confronta, as previsoes de um modelo, opondo aos
valores observados, de forma que, avalia-se as previsoes do modelo, de tal modo
que o R?, representa a linha de regressao linear. Assim sendo, possivel assimilar a
tendéncia dos dados, e qualificar o ajuste do modelo. Entretanto a inclinacdo e o
intercepto, desenvolvem os resultados do modelo (Pineiro et al., 2008). De modo
que a linha de regressao, proxima entre as previsoes e valores observados, indicam
que as previsoes correspondem bem aos valores observados. As medi¢oes do previsto
versus observado, obtidos em R? = 1.000. Os resultados do observado e previstos

apresentam excelente acuracia.
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Figura 66 — Observado versus previsto
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Fonte: Elaborada pelo autor

O grafico representado na Figura 67, apresenta a precisao dos métodos DOE
e RLM, para oito experimentos. A aplicabilidade do método DOE e RLM, provém de
respostas, em que produz-se valores reais obtidos, mediante medidas de absorbancia.
O RMSPE, foi extraidos da raiz quadrada do MSPE. Para tanto, os erros de métricas,
foram apresentados, e os critérios sdo pontos para as caracteristicas fitadas e preditas
como tal. Os valores obtidos para a RMSPE e MSPE, estdao em ordem experimental
de 1 até 8.

O RMSPE, resulta de uma medida da precisao do modelo em percentual,
pois quanto menor o valor do RMSPE, melhor ¢ a previsao do modelo. Pode-se
visualizar a métrica, variando os oito experimentos do modelo. Enquanto que, o
MSPE, emprega a média dos quadrados dos erros percentuais. O MSPE é uma
métrica utilizada para avaliar o desempenho de modelos de previsao.

A obtencao das métricas estatisticas, demonstram que os resultados do
modelo, sao satisfatérios para as predigoes. Para tanto os métodos estatisticos,
possuem valores com excelente acuracia, conforme outros métodos encontrados na

literatura (Bacci et al., 2019), e que esses condizem com os resultados deste trabalho.
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Figura 67 — RMSPE e MSPE versus oito experimentos
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Fonte: Elaborada pelo autor

Os resultados, apresentam aspectos apropriados das amostras CLL-C1 e
CLL-C2, para area da terapia fotodinamica, bem como as avaliagoes do DOE, RLM,
RMSPE e MSPE, sendo promissor o fotossensibilizador, no experimento entre as

interacoes de temperatura e luz.



CAPITULO b

Conclusoes

Para averiguar a efetividade de um novo detector de amostra natural, como
resposta a radiacao incidente no tratamento do cancer,

alguns aspectos sao observados: i) para as amostras CLL-C1 e CLL-C2, a
aplicagado da técnica em espectrofotometria UV -Vis, como método de avaliacao e
leituras de absorbancia, apresentou propriedades significativas em relagao ao decai-
mento da cor, sensibilidade a luz, bem como dois resultados de picos apresentados
ao comprimento de onda de 440 nm a 480 nm, para o FOT CLL-C1_D10M.

ii) pode-se, assegurar que as analises do detector, nas interagoes entre tem-
peratura, luz e concentragoes, apresentaram absorc¢ao em oito condigoes experimen-
tais.

iii) os métodos RMSPE e MSPE, apresentados com elevados valores de
acuracia ou seja, o erro observado wversus previsto, muito pequeno. conclui-se
estatisticamente que o método pode ser utilizado para as certezas dos métodos DOE
e RLM, em medigoes de absorbancia do fotossensibilizador, luz e temperatura.

Os resultados das amostras de CLL-C1 e CLL-C2, apontam uma resolucao
linear em funcao da dose. Portanto o novo fotossensibilizador natural, evidencia
possivel aplicagdo, como detector em Terapia Fotodinamica (TFD), bem como sua
eficacia em radiacao com luz. Conclui-se, éxito nos métodos, como resposta ao novo
detector natural (CLL), a radiagao incidente no tratamento do cancer, bem como,
considerada uma técnica de baixo custo.

Para os trabalhos futuros, continuidade a essa pesquisa, no doutorado,
trabalhando com os resultados, que nao foram abordados e apresentados, neste
trabalho, utilizando outros métodos estatisticos. Assim, a pesquisa resulta em maior
abrangéncia dos dados obtidos, desse experimento e serd de grande relevancia, na
formatacao dos dados para a comunidade cientifica.

Em conclusao, o planejamento de experimentos (DOE) e o método de
regressao linear multipla (RLM), sdo adequados para serem aplicados nas anélises
de interacoes, entre temperatura, luz e concentracoes avaliados para o FOT CLL-

C1_D10M neste experimento.
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Apéndice A — Espectros

Figura 68 — Absorbancia versus comprimento de onda, Te-
sultado do espectro apds leitura do FOT _CLL-
C1_D5M para doses de 5 em 5 minutos (5 até
100 minutos)

FOT CLL-C1 _D5M

— 0,0 k] / cm?* [branco)
0.60 1,54 kJ / cm? {irradiado 5 min) =
—— 3,08k} / cm’ (Irradiade 10 min) ]
— 4,62 kj / cm? (irradiado 15 min)
—— 6,17 kJ / cm? (irradiado 20 min)
0.501 — 171K/ em’ (irradiade 25 min)
—— 8,25k} / cm?® (irradiado 30 min)
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—— 12,34 k] / cm? {irradiado 40 min)
—— 13,88 kJ f em? {irradiado 45 min)
15,42 kJ f em?® {irradiado 50 min)
—— 16,97 kJ / crm? {irradiado 55 min)
—— 18,51 kJ / cm? (irradiado 60 min)
20,05 kJ / cm? lirradiado 65 min)
0.301 — 21,60 k) / e {irradiade 70 min)
23,14 kJ / cm? {irradiado 75 min)
—— 24,68 kJ [/ cm? (irradiado 80 min)
26,22 kJ / cm? (irradiado B5 min)
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Figura 69 — Absorbancia versus comprimento de onda, re-
sultado do espectro apds leitura FOT _CLL-
C1_D5M_A0_A1_A20, branco (A0) e irradi-
ado em 5 minutos (A1) e 100 minutos (A20)

FOT _CLL-C1 D5SM_A0 Al _A20
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Fonte: Elaborada pelo autor
Figura 70 — Absorbancia versus comprimento de onda, re-
sultado do espectro apos leitura do FOT _CLL-
C2_D5M para doses de 5 em 5 minutos (5 até
100 minutos)
FOT CLL-C2 D5M
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Figura 71 — Absorbancia versus comprimento de onda, re-
sultado do espectro apds leitura FOT _CLL-
C2_D5M_A0_A1_A20, branco (A0) e irradi-
ado em 5 minutos (A1) e 100 minutos (A20)
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Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 72 — Absorbancia versus comprimento de onda, re-
sultado do espectro apos leitura do FOT _CLL-
C2_D10M para doses de 10 em 10 minutos (
10 até 200 minutos)
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Figura 73 — Absorbancia versus comprimento de onda, re-
sultado do espectro apds leitura FOT _CLL-
C2_DI10M_A0_A1_A20, branco (A0) e irra-
diado em 10 minutos (A1) e 200 minutos (A20)
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Figura 74 — Absorbancia versus comprimento de onda, Te-
sultado do espectro apds leitura FOT _CLL-
C1_DI10M_A0_A1_A20, branco (A0) e irra-
diado em 10 minutos (A1) e 200 minutos (A20)
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Figura 75 — Absorbancia wversus comprimento de onda,
resultado  do  espectro apos leitura  do
LUZ _CXB CLL-C1_D5M para doses de
5 em 5 minutos (5 até 100 minutos)
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Figura 76 — Absorbancia Versus comprimento de
onda, resultado do espectro apds leitura
LUZ_CXB _CLL-C1_D5M_A0_A1_A20,
branco (A0) e irradiado em 5 minutos (A1) e
100 minutos (A20)
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Absorbancia

Figura 77 — Absorbancia wversus comprimento de onda,
resultado  do  espectro apos leitura  do
LUZ _CXB CLL-C2_D5M para doses de
5 em 5 minutos (5 até 100 minutos)
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Figura 78 — Absorbancia Versus comprimento de

onda, resultado do espectro apds leitura
LUZ CXB_CLL-C2 _D5M A0 A1 A20,
branco (A0) e irradiado em 5 minutos (A1) e
100 minutos (A20)

LUZ CXB_CLL-C2 D5M_AO0_A1 _A20
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Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 79 — Absorbincia wversus comprimento de onda,
resultado  do  espectro apos leitura  do
LUZ CXB CLL-C1 _DioM Para doses
de 10 em 10 minutos (10 até 200 minutos)
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Figura 80 — Absorbancia Versus comprimento de
onda, resultado do espectro apds leitura
LUZ_CXB _CLL-C1_D10M _A0_Al1_A20,
branco (A0) e irradiado em 10 minutos (A1) e
200 minutos (A20)
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Figura 81 — Absorbancia wversus comprimento de onda,
resultado  do  espectro apos leitura  do
LUZ CXB CLL-C2 DioM Para doses
de 10 em 10 minutos (10 até 200 minutos)
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Figura 82 — Absorbancia Versus comprimento de
onda, resultado do espectro apds leitura
LUZ_CXB _CLL-C2_Di10M_A0_ A1 _A20,
branco (A0) e irradiado em 10 minutos (A1) e
200 minutos (A20)
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Comprimento de Onda (nm)

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 83 — Absorbancia wversus comprimento de onda,
resultado  do  espectro apos leitura  do
LUZ _CXP_CLL-Ci_D5M para doses de
5 em 5 minutos (5 até 100 minutos)

LUZ CXP CLL-C1 D5M

||

0.70

Wil

0.50

bl
B
(=1

=
w
[=]

e
)
[=]

0.10

0.0 kJ / em? (branca)

1,54 k} f em? {irradiado 5 min)
3,08 kj / em? {lrradiado 10 min}
4,62 k) f em? {irradiada 15 min)
6,17 kj { cm? (irradiada 20 min)
171K} em? {irradiado 25 min)
9,25 kJ / cm? {iradiado 30 min)
10,80 K} / em? {irradiado 35 min}
12.34 kj / cm? lirradiado 40 min}
12,88 k} / cm? {irradiado 45 min}
15,42 k) / cm? {irradiada 50 min}
16,97 k) / cm? {irradiado 55 min}
18.51 kj f em? (irradiado 60 min}
20,05 k) / em? {irradiado 65 min}
21,60 k) / em? {irradiado 70 min}
23,14 K} / em? {irradiado 75 min}
24,68 kj f cm® {irradiada 80 min}
26,22 k) / cm? (irradiado 85 min}
27,77 k) em? {irradiade 90 min)
29,31 kj / cm? {irradiado 95 min}
30,85 K}/ cm? {irradiado 100 min)
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300 350
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Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 84 — Absorbancia Versus comprimento de
onda, resultado do espectro apds leitura
LUZ _CXP_CLL-Ci1_D5M A0 A1 A20,
branco (A0) e irradiado em 5 minutos (A1) e
100 minutos (A20)

LUZ CXP CLL-C1 D5M A0 A1 A20

— 0,0 K] f C? [Branco)
1.54 k| f cr? {irradiado 5 min}
—— 30,85 k) / em? (irradiado 100 min)

300 350 400

450 500 550
Comprimento de Onda (nm)

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 85 — Absorbancia wversus comprimento de onda,
resultado  do  espectro apos leitura  do
LUZ _CXP_CLL-C2_D5M para doses de
5 em 5 minutos (5 até 100 minutos)

LUZ CXP CLL-C2 D5M

0,0 k1 / cm? {branco)
0.80 1,54 k) { cm? (irradiado 5 min)
3,08 k) / emn? (irradiade 10 min)
4,62 k) / cm® (irradiado 15 min)
6,17 k] { em? (irradiado 20 min]
T.71 K} { cm? (irradiado 25 min)
9,25 k) f em? {irradiade 30 min)
10,80 k] / cm? (iradiada 35 min)
12,34 k] / emn? (Irradiado 40 min)
13.88 k) / ern? (Irradiado 45 min)
15.42 k] / cm? (irradiado 50 min)
—— 16,97 k] / e (Irradiada 55 min)
—— 18,51 k] / cm? (irradiada 60 min)
20,05 k] / em? (Iradiada 65 min)
—— 21.60 k] / em? {Iradiada 70 min)
—— 23,14 k] / cm? (irradiado 75 min}
24,68 k] / cm? (iradiada 80 min)
26,22 k] } cm? (irradiado 85 min)
— 2077 Kl { cm? (imadiado 90 min}
298,31 k] / cm? (irradiado 95 min}
—— 30,85 k] { cm? (irradiado 100 min)
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Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 86 — Absorbancia Versus comprimento de
onda, resultado do espectro apds leitura
LUZ_CXP_CLL-C2_D5M A0 A1 _A20,
branco (A0) e irradiado em 5 minutos (A1) e
100 minutos (A20)

LUZ CXP_CLL-C2_D5M_AO0_Al_A20

— 0,0 k| f emi? (branceh

0.80

0.60

Absorbancia
=
-
[=]

0.20

1,54 k) / em? (irradiade 5 min}
—— 30,85 k) / o® (irradiado 100 min)

0.00

300 350 400 450 500 550
Comprimento de Onda (nm)

Fonte: Elaborada pelo autor



120

Ahsorbéancia

Figura 87 — Absorbancia wversus comprimento de onda,
resultado  do  espectro apos leitura  do
LUZ CXP CLL-C1 D10M para doses
de 10 em 10 minutos (10 até 200 minutos)

LUZ CXP CLL-C1 D10M

= 0,0 k] /- cm? [branco)

0.807 — 3,08 &/ cm2 (irradiado 10 min)
— 6,17 K] { cm? (irradiado 20 min}
— 9.25 k] / em? [irradiado 30 min}

- 12,34 k] / c? (irradiado 40 min}
15,42 k] { cm? {irradiado 50 min)
18,51 K|/ cm? (irradiado 60 min)
21,60 k] / cm? (irradiado 70 min)
0.601 2468 ki / con? (irradiado B0 min)
—— 27,77 k] / cen?® (irradiado 90 min)

30,85 k] / cm? (irradiade 100 min)
33,94 k] / e (irradiado 110 min)
37.02 k) / ce? Dirradiado 120 min)
40,11 k) / ern? {irradiads 130 min)

—— 43,20 k| / em? (Irradiade 140 min)
0401 46,28 k] / cm? {irradiado 150 min)
—— 48,37 k) / c? (irradiada 160 min)
52,45 k] / c? (Irradiade 170 min)
—— 55,54 k| { cm? (irradiade 180 min)
58,62 k| / cm? (irradiado 150 min)
= 61.71 k] { cm” (irradiada 200 min)
0.20 iy
.
0.00 - \
300 350 400 450 500 550
Comprimento de Onda (nm)
Fonte: Elaborada pelo autor
Figura 88 — Absorbancia Versus comprimento de
onda, resultado do espectro apds leitura
LUZ CXP_CLL-Ci1_D10M _A0_ A1 A20,
branco (A0) e irradiado em 10 minutos (A1) e
200 minutos (A20)
LUZ CXP CLL-C1_D10M_AO0_Al1_A20
= 0.0 k] | cr? {Dranco)
0.e0 3,08 kj / em? {irradiado 10 min]
—— 61,71 k| / em? [irradiade 200 min)
0.60
=
g 0.40
:g
E
=
0.20
0.00 /_

300 350 400 450 500 550
Comprimento de Onda (nm)

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 89 — Absorbancia wversus comprimento de onda,
resultado  do  espectro apos leitura  do
LUZ CXP CLL-C2 D10M para doses
de 10 em 10 minutos (10 até 200 minutos)

LUZ CXP CLL-C2 D10M

= 0,0 k] /- cm? [branco)

- 3,08 K]/ em? {irradiado 10 min)
— 6,17 K] { cm? (irradiado 20 min}
— 9.25 k] / em? [irradiado 30 min}
0.807 12,34 k] / cm? (irradiado 40 min)
15,42 k] { cm? {irradiado 50 min)
18,51 K|/ cm? (irradiado 60 min)
21,60 k] / cm? (irradiado 70 min)
—— 24,88 k] / c? (Irradiado B0 min)
—— 27,77 k] / cen?® (irradiado 90 min)
0.60 30,85 k) / cm? (irradiade 100 min)

5 33,94 k] / e (irradiado 110 min)

37.02 k) / o (rradiado 120 min)
40,11 k) / ern? {irradiads 130 min)

— 43,20k / em? (Irradiado 140 min)
—— 46,28 k] / cm? {irradiado 150 min}

0.40 48,37 k] / c? (irradiade 160 min)
52,45 k| / cm? (Irradiado 170 min)
—— 55,54 k| { cm? (irradiade 180 min)
58,62 k| / cm? (irradiado 150 min)
= 61.71 k] { cm” (irradiada 200 min)
0.20
0.00
300 350 400 450 500 550
Comprimento de Onda (nm)
Fonte: Elaborada pelo autor
Figura 90 — Absorbancia Versus comprimento de
onda, resultado do espectro apds leitura
LUZ CXP_CLL-C2_D10M_A0_ A1 A20,
branco (A0) e irradiado em 10 minutos (A1) e
200 minutos (A20)
LUZ CXP CLL-C2 D10M_AO0 Al A20
= 0.0 k] | cr? {Dranco)
3,08 kj / em? {irradiado 10 min]
—— 61,71 k| / em? [irradiade 200 min)
0.80
0.60
=
[ %3
=1
2 0.40°
E
El
0.20
0.00 ’/

300 350 400 450 500 550
Comprimento de Onda (nm)

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 91 — Absorbancia wversus comprimento de onda,
resultado  do  espectro apos leitura  do
TEMP GELA_CLL-C1_D5M para doses
de 5 em 5 minutos (5 até 100 minutos)

TEMP GELA CLL-C1 D5M

= 0,0k} / cm? {branco)
0.80 1.54 k) / cm’ (irradiado 5 min)
3,08 k) / emn? (irradiade 10 min)
4,62 k) / cm® (irradiado 15 min)
6,17 k] { em? (irradiado 20 min]
T.71 K} { cm? (irradiado 25 min)
9,25 k) f em? {irradiade 30 min)
10,80 k] / cm? (iradiada 35 min)
0.601 — 12.34 kJ/ em? (irradiado 40 min)
13.88 k) / ern? (Irradiado 45 min)
15.42 k] / cm? (irradiado 50 min)
16,97 k] / em* (Irradiada 55 min}
18.51 k] / cm? (irradiado 60 min}
20,05 k| / em? (Iradiado 65 min}
—— 21.60 k] / em? {Iradiada 70 min)
—— 23,14 k] / cm? (irradiado 75 min}
24,68 k] / cm? (iradiada 80 min)
26,22 k] } cm? (irradiado 85 min)
— 2077 Kl { cm? (imadiado 90 min}
298,31 k] / cm? (irradiado 95 min}
30,85 kJ / cm® (Iradiade 100 min)
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Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 92 — Absorbancia Versus comprimento
de onda, resultado do espectro
apos leitura TEMP GELA CLL-

Cl_D5M_A0_A1_A20, branco (A0) e
irradiado em 5 minutos (A1) e 100 minutos

(A20)
TEMP GELA CLL-C1 D5M AQ Al A20

—— 0,0 k| { em? {branco}
0.80 1,54 k) / em? (irradiade 5 min}
’ —— 30,85 k] / cm? {irradiado 100 min)
0.60
g
= 0.40
g
[
=]
2
0.20
0.00 /

300 350 400 450 500 550
Comprimento de Onda (nm)

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 93 — Absorbincia wversus comprimento de onda,
resultado  do  espectro apos leitura  do
TEMP GELA_CLL-C2_D5M para doses
de 5 em 5 minutos (5 até 100 minutos)

TEMP GELA CLL-C2 D5M

1.00

0,0 k1 / cm? {branco)
1.54 kJ { em? (irradiado 5 min)
3,08 k) / emn? (irradiade 10 min)
4,62 k) / cm® (irradiado 15 min)
6,17 k] { em? (irradiado 20 min]
T.71 K} { cm? (irradiado 25 min)
9,25 k) f em? {irradiade 30 min)
10,80 k] / cm? (iradiada 35 min)
12,34 k] / emn? (Irradiado 40 min)
13.88 k) / ern? (Irradiado 45 min)
15.42 k] / cm? (irradiado 50 min)
0.607 — 16,97 kJ / e {irradiada 55 min}
—— 18,51 k] / cm? (irradiado 60 min}
20,05 k| / em? (Iradiado 65 min}
—— 21.60 k] / em? {Iradiada 70 min)
—— 23,14 k] / cm? (irradiado 75 min}
24,68 k] / cm? (iradiada 80 min)
26,22 k] } cm? (irradiado 85 min)
— 2077 Kl { cm? (imadiado 90 min}
298,31 k] / cm? (irradiado 95 min}
30,85 kJ / cm® (Iradiade 100 min)

0.80
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300 350 400 450 500 550
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Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 94 — Absorbancia Versus comprimento
de onda, resultado do espectro
apos leitura TEMP GELA CLL-

C2_D5M_A0_A1_A20, branco (A0) e
irradiado em 5 minutos (A1) e 100 minutos

(A20)
TEMP GELA CLL-C2 D5M A0 Al A20

1.00
—— 0,0 k| { em? {branco}
1.54 k) / em? {irradiado 5 min}
—— 30,85 k) / o® (irradiado 100 min)
0.80
0.60

Absorbancia
(=]
=y
o

0.20

300 350 400 450 500 550
Comprimento de Onda (nm)

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 95 — Absorbancia wversus comprimento de onda,

resultado  do  espectro apos leitura  do
TEMP_ GELA _CLL-Ci1_D10M  para  do-
ses de 10 em 10 minutos (10 até 200 minutos)

TEMP_GELA CLL-C1 D10M

[ITT]

0.40

0.0 kJ f cm? (branco)

3.08 ki { emi® {iradiado 10 min)
6,17 k] f cm? {iradiado 20 min}
9,25 ki fem? (Iradiade 30 min}
12,34 k) / cm?® {irradiado 40 min)
1542 k) f em? {Irradiade 50 min)
18,51 kjJcm? {irradiado 60 min}
21,60 k) f cm? {iradiado 70 min)
24,68 k) [ cm? {iradiado 80 min)
27,77 k) [ cm? liradiade 90 min)
30,85 kj f cm? {iradiado 100 min)
33,94 k) / cm® {irradiado 110 min}
37.02 k) / cm? {Iradiade 120 min)
40,11 K} / em® {irradiado 130 min)
43,20 k) f em? {Irradiade 140 min)
46,28 k] / cm? {irradiado 150 min)
49,37 kJ f cm? {lradiade 160 min)
52,45 k) / em? {Irradiado 170 min)
55,54 k) / cm? {Iradiado 180 min)
58,62 k) f em? {irradiade 190 min)
61,71 k} / cm® {irradiado 200 min)

0.00

-0.20

300 350

Figura 96 — Absorbancia Versus

400 450
Comprimento de Onda (nm)

Fonte: Elaborada pelo autor

comprimento
de onda, resultado do espectro
apds leitura TEMP GELA CLL-
Cl1_DI10M_A0_A1_A20, branco (A0) e
irradiado em 10 minutos (A1) e 200 minutos

(A20)
TEMP GELA CLL-C1 DI1IOM A0 Al A20

550
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o
B
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— 0,0 k] | M (Branco)

3,08 kJ { cm {iradiade 10 min]
—— 6171 ¥ cm? {irraciado 200 min)
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Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 97 — Absorbancia wversus comprimento de onda,
resultado  do  espectro apos leitura  do
TEMP_ GELA _CLL-C2 _D10M  para  do-
ses de 10 em 10 minutos (10 até 200 minutos)

TEMP_GELA CLL-C2 D10M

= 0,0k} / cm’ (branco)

- 3,08 K} { cmi* {iradiado 10 min)
6,17 k] f cm? {iradiado 20 min}
9,25 ki fem? (Iradiade 30 min}
12,34 k) / cm?® {irradiado 40 min)
1542 k) f em? {Irradiade 50 min)
18,51 kjJcm? {irradiado 60 min}
21,60 k) f cm? {iradiado 70 min)
—— 24,68 K} [ cm? {irradiade 80 min}
2177 k) f em? liradiado 90 min)
30,85 kj f cm? {iradiado 100 min)
33,94 k) / cm® {irradiado 110 min}
37.02 k) / cm? {Iradiade 120 min)
40,11 K} / em® {irradiado 130 min)
43,20 k) f em? {Irradiade 140 min)
46,28 k] / cm? {irradiado 150 min)
49,37 kJ f cm? {lradiade 160 min)
52,45 k) / em? {Irradiado 170 min)
—— 55,54 k) / cm? {Irradiado 180 min)
58,62 k) f em? {iradiade 190 min)
61,71 k} / cm® {irradiado 200 min) 4 /
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Fonte: Elaborada pelo autor
Figura 98 — Absorbancia Versus comprimento
de onda, resultado do espectro
apds leitura TEMP GELA CLL-

C2_DI10OM_A0_A1_A20, branco (A0) e
irradiado em 10 minutos (A1) e 200 minutos

(A20)
TEMP GELA CLL-C2 DI10OM A0 Al A20

1.00 — 0,0 k] / cm® (Branco)
3,08 kJ { cm {iradiade 10 min]
—— &1.71 ¥/ cm? (irradiada 200 min)

0.80

0.60

Absorbéncia
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300 350 400 450 500 550
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Fonte: Elaborada pelo autor
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Ahsorbéancia
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Figura 99 — Absorbincia wversus

comprimento de onda,
resultado  do  espectro apos leitura  do
TEMP _AMB CLL-C1_D5M  para  doses

de 5 em 5 minutos (5 até 100 minutos)

TEMP AMB CLL-C1 D5M

=
(]
=

= 0,0k} / cm? {branco)

1.54 kJ { em? (irradiado 5 min)
3,08 k) / em? (irradiade 10 min)
4,62 k] / cm? (irradiado 15 min)
6,17 k] { em? (irradiado 20 min]
T.71 K} { cm? (irradiado 25 min)
9,25 k) f em? {irradiade 30 min)
10,80 k) / cm? (irradiada 35 min)
12,34 k] / emn? (Irradiado 40 min)
13.88 k] / em? (irradiada 45 min)
15.42 k] / cm? (irradiado 50 min)
16,97 k] / em* (Irradiada 55 min}
18.51 k] / cm? (irradiado 60 min}
20,05 k] / cm® (Iradiada 65 min)
21.60 k] / cm? (iradiado 70 min)
23,14 k] / cm? (irradiado 75 min)
24,68 k] / cm? (iradiada 80 min)
26,22 k] } cm? (irradiado 85 min)
— 2077 Kl { cm? (imadiado 90 min}
298,31 k] / cm? (irradiado 95 min}
30,85 k] / cm? (iradiado 100 min)

NRARAR

Absorbancia

300 350 400 450

Comprimento de Onda (nm)

Fonte: Elaborada pelo autor

Figura 100 — Absorbancia versus
de onda, resultado
apos leitura

C1_D5M_A0_A1_A20,

branco

500 550

comprimento

do espectro

TEMP_AMB_CLL-

(A0) e

irradiado em 5 minutos (A1) e 100 minutos

(A20)

TEMP_AMB _CLL-C1_D5M_AO_Al_A20
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=l
w
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o
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0.10

—— 0,0 k| { em? {branco}
1,54 k) / em? (irradiade 5 min}
— 30,85 k] / cm? (irradiada 100 min)

0.00 - —
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Comprimento de Onda (nm})

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 101 — Absorbincia versus comprimento de onda,
resultado do espectro apos leitura do
TEMP _AMB CLL-C2_D5M para doses
de 5 em 5 minutos (5 até 100 minutos)

TEMP AMB CLL-C2 D5M

= 0,0k} / cm? {branco)
0.80 1,54 k| { em? (irradiado 5 min) e Tt
3,08 k) / em? (irradiade 10 min) e -
4,62 k) / cm® (irradiado 15 min)
6,17 k] { em? (irradiado 20 min]
T.71 K} { cm? (irradiado 25 min)
9,25 k) f em? {irradiade 30 min)
10,80 k] / cm? (iradiada 35 min)
0.601 — 12,34 k) / em? (Irradiado 40 min)
13.88 k) / ern? (Irradiado 45 min)
15.42 k] / cm? (irradiado 50 min)
—— 16,97 k] / e (Irradiada 55 min)
—— 18,51 k] / cm? (irradiado 60 min}
20,05 k| / em? (Iradiado 65 min}

HRRN

—— 21.60 k] / cm?® {iradiada 70 min}
0,401 —— 23.14 k) / cm? (irradiada 75 min)
24,68 k] / cm? (iradiada 80 min)
26,22 k] } cm? (irradiado 85 min)
— 2077 Kl { cm? (imadiado 90 min}
298,31 k] / cm? (irradiado 95 min}
—— 30,85 k] / cm? (Iradiado 100 min)
0.20
0.00
300 350 400 450 500 550
Comprimento de Onda (nm)
Fonte: Elaborada pelo autor
Figura 102 — Absorbancia versus comprimento
de onda, resultado do espectro
apos leitura TEMP AMB CLL-
C2_D5M_A0_A1_A20, branco (A0) e
irradiado em 5 minutos (A1) e 100 minutos
(A20)
TEMP AMB CLL-C2 D5M_AO0_Al1 A20
0.80 — 0,0 k] f em? {brance)
1,54 k) f em? (irradiado 5 min}
—— 30,85 k] / cm? {irradiado 100 min)
0.60
=
g 0.40
:g
E
=
0.20
0.00 —

300 350 400 450 500 550
Comprimento de Onda (nm)

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 103 — Absorbincia wversus comprimento de onda,
resultado do espectro apos leitura do
TEMP _AMB CLL-C1_D10M  para  do-
ses de 10 em 10 minutos (10 até 200
minutos)

TEMP AMB CLL-C1 D10M

= 0,0 k] fcm? (branco)

- 3,08 K]/ em? {irradiado 10 min)
— 6,17 K] { cm? (irradiado 20 min}
—— 9.25 K] / em? [irradiado 30 min)

- 12,34 k] / c? (irradiado 40 min}
—— 15,42 k] } c? {irradiado 50 min}
—— 18,51 K|/ cm? (irradiado 60 min}
0.501 - 21,60 k) { cm? (irradiado 70 min)
—— 24,68 k] / cm? (Irradiado 80 min)
—— 27,77 k] / cen?® (irradiado 90 min)

30,85 k] / cm? (irradiade 100 min)

5 33,94 k] / e (irradiado 110 min)

0.40 37.02 k) / o (rradiado 120 min)
40,11 k) / ern? {irradiads 130 min)

0.60

— 43,20k / em? (Irradiado 140 min)

—— 46,28 k] / cm? {irradiado 150 min)

0.301 —— 49,37 kJ/ cm? {irradiade 160 min)

52,45 k] / c? (Irradiade 170 min)

—— 55,54 k| { cm? (irradiade 180 min)

58,62 K] / cm? (irradiado 190 min)

—— 61.71 k] { c” (irradiado 200 min)
0.20
0.10
0.00

300 350 400 450 500 550
Comprimento de Onda (nm)

Fonte: Elaborada pelo autor
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Figura 104 — Absorbincia Versus comprimento
de onda, resultado do espectro
apos leitura TEMP AMB CLL-

C1_D10M_A0_A1_A20, branco (A0) e
irradiado em 10 minutos (A1) e 200 minutos
(420)
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minutos)
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(420)
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Apéndice B — Cdédigo

Computacional

import numpy as np

import pandas as pd

import matplotlib.pyplot as plt

from numpy.polynomial.polynomial import polyfit
from sklearn.linear_model import LinearRegression
import matplotlib.ticker as ticker

import pandas as pd

from matplotlib.ticker import PercentFormatter

from google.colab import drive
drive.mount (’/content/drive’)

tabela = pd.read_excel(’/content/drive/MyDrive/Maria/dados_maria (2).xlsx’)
tabela

x = np.array(tabela)

X = np.array(x[:,1:])

X

comp = np.array(x[:,0])

comp

med_1 = np.mean(X[:,0:3], axis = 1)
med_a = np.mean(X[:,3:6], axis = 1)
med_b = np.mean(X[:,6:9], axis = 1)
med_ab = np.mean(X[:,9:12], axis = 1)
med_c = np.mean(X[:,12:15], axis = 1)
med_ac = np.mean(X[:,15:18], axis = 1)
med_bc = np.mean(X[:,18:21], axis = 1)
med_abc = np.mean(X[:,21:24], axis = 1)
med = np.array([med_1, med_a, med_b, med_ab, med_c, med_ac, med_bc, med_abcl)
print (med, np.shape(med))

med_Ilm = np.mean(med_1, axis = 0)
med_am = np.mean(med_a, axis = 0)
med_bm = np.mean(med_b, axis = 0)
med_abm = np.mean(med_ab, axis = 0)
med_cm = np.mean(med_c, axis = 0)
med_acm = np.mean(med_ac, axis = 0)
med_bcm = np.mean(med_bc, axis = 0)

med_abcm = np.mean(med_abc, axis = 0)
med_total =
D

print (med_total,

np.array ([med_Ilm, med_am, med_bm, med_abm, med_cm, med_acm, med_bcm,

np.shape(med_total))

std_total = np.std(med, axis = 1)
print (std_total, np.shape(std_total))

RMS_1 = np.sqrt(np.sum((med_1)**2)/521)
RMS_a = np.sqrt(np.sum((med_a)**2)/521)
RMS_b = np.sqrt(np.sum((med_b)*x2)/521)
RMS_ab = np.sqrt(np.sum((med_ab)**2)/521)

med_abcm
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RMS_c = np.sqrt(np.sum((med_c)*%2)/521)
RMS_ac = np.sqrt(np.sum((med_ac)**2)/521)
RMS_bc = np.sqrt(np.sum((med_bc)**2)/521)
RMS_abc = np.sqrt(np.sum((med_abc)**2)/521)

RMS = np.array ([RMS_1, RMS_a, RMS_b, RMS_ab, RMS_c, RMS_ac, RMS_bc, RMS_abcl)
print (RMS)

RMS_means = np.array([np.mean(RMS_11), np.mean(RMS_aa), np.mean(RMS_bb),
np.mean (RMS_abab), np.mean(RMS_cc), np.mean(RMS_acac),
np.mean (RMS_bcbc), np.mean(RMS_abcabc)])

stds = (1/200)*np.loglO(np.array([np.std(RMS_11), np.std(RMS_aa), np.std(RMS_bb),
np.std (RMS_abab), np.std(RMS_cc), np.std(RMS_acac),
np.std (RMS_bcbc), np.std(RMS_abcabc)]))

print (RMS_means, stds)

columns = ([’RMS_1’, ’RMS_a’, ’RMS_b’, ’RMS_ab’, ’RMS_c’, ’RMS_ac’, ’RMS_bc’, ’RMS_abc’])

plt.plot (RMS_means, ’bo-’)

plt.fill_between(columns ,RMS_means-stds,RMS_means+stds,alpha=.1)
plt.ylabel (’Médias das absorbéncias’)

plt.xlabel(’Valores de RMS’)

std_1 = np.std(X[:,0:3], axis = 1)
std_a = np.std(X[:,3:6], axis = 1)
std_b = np.std(X[:,6:9], axis = 1)
std_ab = np.std(X[:,9:12], axis = 1)
std_c = np.std(X[:,12:15], axis = 1)
std_ac = np.std(X[:,15:18], axis = 1)
std_bc = np.std(X[:,18:21], axis = 1)
std_abc = np.std(X[:,21:24], axis = 1)

std_TODOS1 = (np.array([std_1, std_a, std_b, std_ab, std_c, std_ac, std_bc, std_abcl)).T
print (std_TODOS1, np.shape(std_TODOS1))

fig = plt.figure(1)

df = np.array(X)

plt.plot(comp, med_1, comp, med_a, comp, med_b, comp, med_ab, comp, med_c, comp, med_ac,
comp, med_bc, comp, med_abc )

plt.xlabel (’Comprimento de onda (nm)’)

plt.ylabel (’Absorbancia’)

X = np.array([[1, -1, -1, +1, -1, +1, +1, -1],
[1, +#1, -1, -1, -1, -1, +1, +1],
[1, -1, +1, -1, -1, +1, -1, +1],
[1, +#1, +#1, +1, -1, -1, -1, -1],
[1, -1, -1, +1, +1, -1, -1, +11],
[1, +1, -1, -1, +1, +#1, -1, -11,
[1, -1, +1, -1, +1, -1, +1, -11,
[1, 1, 1, 1, 1, 1, 1, 11 1

print (X, np.shape(X))

y = np.array (RMS)
print (y, np.shape(y))

betal = np.dot(np.transpose(X), X)
beta2 = np.linalg.inv(betal)
beta3 = np.dot(np.transpose(X), y)

beta = np.dot(beta2, beta3)
print (beta, np.shape(beta))
Efeitos = 2x*beta

print (Efeitos)

y_pred_1 = 0.3677765+ 0.0152054*(-1) -0.02143758*(-1) + 0.03441548*(1) +0.01604895*(-1)
+0.01944518%(1) -0.04029357*(1) +0.04066873*(-1)

y_pred_a = 0.3677765 + 0.0152054*(1) -0.02143758*(-1) +0.03441548*(-1) + 0.01604895%(-1)
+0.01944518*(-1) -0.04029357*(1) +0.04066873*(1)
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y_pred

y_pred
0.
y_pred
0.

y_pred
y_pred

y_pred
0.

y_pred

y_pred

y = np
print(
e =y
e

plt.pl
plt.sh
plt.x1
plt.yl

plt.1le

plt.xt
plt.yt

plt.pl
plt.sh

model
yl =y
model.
print (

cdf =
cdf

rmspe
for i
rmsp
rmsp

rmspe
for i
mspe
mspe

mspe =

for i
mape
mape

mspe =

for i
mspe
mspe

print(
print(
print(
print(

fig =
X = np
datase
datase

_b = 0.3677765 + 0.0152054%(-1) -0.02143758*(1) + 0.03441548*(-1) + 0.01604895%(-1)
+0.01944518*(1) -0.04029357*(-1) +0.04066873*(1)
_ab = 0.3677765 + 0.0152054*(1) -0.02143758%(1) + 0.03441548%(1) + 0.01604895*(-1) +

01944518%*(-1) -0.04029357*(-1) +0.04066873*(-1)

_c = 0.3677765 + 0.0152054*(-1) -0.02143758%(-1) + 0.03441548*(1) + 0.01604895*(1) +

01944518%(-1) -0.04029357*(-1) +0.04066873*(1)

_ac = 0.3677765 + 0.0152054*(1) -0.02143758%(-1) + 0.03441548*(-1) + 0.01604895%(1)
+0.01944518%(1) -0.04029357*(-1) +0.04066873*(-1)
_bc = 0.3677765 + 0.0152054*(-1) -0.02143758*(1) + 0.03441548%(-1) + 0.01604895%(1)
+0.01944518*(-1) -0.04029357*(1) +0.04066873*(-1)
_abc = 0.3677765 + 0.0152054*(1) -0.02143758*(1) + 0.03441548*(1) + 0.01604895*(1) +

01944518%(1) -0.04029357*(1) +0.04066873*(1)

= np.array([y_pred_1, y_pred_a, y_pred_b, y_pred_ab, y_pred_c, y_pred_ac,
y_pred_abcl )

.array (RMS)

y)
- y_pred

ot(y_pred, y, ’bo’)

ow

abel (’Previsto’, size=14, color=’green’, weight=’bold’)
abel (’0Observado’, size=14, color=’green’, weight=’bold’)
gend ()

icks (fontsize=11, color=’blue’ )
icks (fontsize=11, color=’blue’)

ot(y_pred, b + m * y_pred, ’-’, color = ’red’)
ow ()

= LinearRegression()

.reshape (-1, 1)

fit(yl, y_pred)

f’Score: {round(model.score(yl, y_pred),4) *100}%’)

np.cumsum(y_pred/np.sum(y_pred))

= [I

in range(8):

el = (np.sqrt(np.mean(np.square ((y[i]l - y_pred[il) / y[il)))) =* 100
e.append (rmspel)

=0

in range(8):

1 = (np.mean(np.square((y[i] - y_pred[i]) / y[il))) =* 100
.append (mspel)

[]
in range(8):
1 = np.mean(np.abs((y[i] - y_pred[il) / y[il)) = 100
.append (mapel)

[]
in range(8):
1 = np.mean(np.abs((y[i]l - y_pred[il) / y[il))
.append (mspel)

rmspe)
mspe)
mspe)
mspe)

plt.figure(figsize=(3,1))
.arange (1, 9)

t_1 = rmspe

t_2 = mspe

y_pred_bc
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fig, axl = plt.subplots()

color = ’tab:blue’

axl.set_xlabel(’Corridas’, size=11, weight=’bold’)

axl.set_ylabel (’RMSPE’, color = color, size=11, weight=’bold’)

axl.plot(x, dataset_1, color = color, marker = ’0’)

axl.tick_params (axis =’y’, labelcolor = color)

ax2 = axl.twinx ()

color = ’tab:orange’

#ax2.set_ylim(0, 4e-13, 1e-13)

ax2.set_ylabel (’MSPE’, color = color, size=11, weight=’bold’)

ax2.yaxis.set_major_locator (ticker.MultipleLocator(le-13))

ax2.plot(x, dataset_2, color = color, marker = ’o’, markersize=11,
markeredgewidth=1.5)

ax2.tick_params (axis =’y’, labelcolor = color)

plt.show ()

df = pd.DataFrame({’count’: [0.03041079, 0.04287515, 0.06883097,
.08058713, 0.081337471})

df .index = [’A’, °’B’, ’AB’, °C’, ’AC’, ’BC’, ’ABC’]

df = df.sort_values(by=’count’, ascending=False)

df [’ cumperc’] = df[’count’].cumsum()/df[’count’].sum()*100

df

colorl = ’tab:blue’
color2 = ’tab:orange’
line_size = 6

fig, ax = plt.subplots()

ax.bar (df.index, df [’count’], color=colorl)
ax2 = ax.twinx ()
ax2.plot (df.index, df[’cumperc’],

ax2.yaxis.set_major_formatter (PercentFormatter ())

color=color2, marker="D",

colors=colorl)
colors=color2)

ax.tick_params (axis=’y’,
ax2.tick_params (axis=’y’,
ax2.set_ylabel (’Porcentagem acumulada’, color = color,
ax.set_xlabel (’Efeitos’, size=12, weight=’bold’)

ax.set_ylabel (’Valor absoluto dos efeitos’, color = colorl,

plt.show ()

0.03209791,

0.03889037,

ms=line_size)

size=12,

size=12, weight=’bold’)

weight=’bold’)

markerfacecolor=’none’,

0




	Elementos Pré-Textuais
	Capa
	Folha de Rosto
	Dedicatória
	Agradecimentos
	Epígrafe
	Resumo
	Abstract

	Sumário
	Lista de Tabelas
	1 Introdução
	1.1 Objetivos
	1.1.1 Objetivo Geral
	1.1.2 Objetivos Específicos

	1.2 Contribuições
	1.3 Estrutura da pesquisa

	2 Revisão Bibliográfica
	2.1 Novo detector natural
	2.1.1 Cúrcuma Longa L. (CLL)
	2.1.1.1 Características botânicas
	2.1.1.2 Composição química
	2.1.1.3 Processamento com as etapas de produção da cúrcuma


	2.2 Terapia fotodinâmica
	2.2.1 História e evolução
	2.2.2 Fonte de luz na Terapia Fotodinâmica
	2.2.3 Mecanismo de ação na Terapia Fotodinâmica
	2.2.4 Fotossensibilizadores
	2.2.5 Espectro de luz
	2.2.6 Doses para radiação

	2.3 Planejamento de Experimentos 
	2.3.1 Termos e Definições
	2.3.2 Planejamento de Experimentos e os Fatores
	2.3.2.1 Planejamento de Experimentos com dois Fatores 
	2.3.2.2 Planejamento de Experimentos com três Fatores 



	3 Metodologia 
	3.1 Materiais e métodos
	3.1.1 Materiais e equipamentos

	3.2 Desenvolvimento da pesquisa
	3.3 Sistema Irradiador
	3.3.1 Otimização do sistema irradiador e estabilizador em temperatura, luz e concentrações

	3.4 Planejamento
	3.4.1 Otimização do sistema de planejamento para o fotossensibilizador em duas concentrações (CLL-C1 e CLL-C2) denominadas em amostras como layout

	3.5 Cálculo da dose
	3.5.1 Cálculo das doses em tempos de radiação de 5 em 5 minutos e 10 em 10 minutos para o fotossensibilizador CLL-C1 e CLL-C2

	3.6 Preparo da solução
	3.6.1 Preparo das soluções e concentrações do fotossensibilizador CLL-C1 e CLL-C2
	3.6.1.1 Preparação do detector CLL


	3.7 Armazenagem
	3.7.1 Armazenagem das amostras no sistema estabilizador conforme layout para o fotossensibilizador CLL - C1 e CLL - C2

	3.8 Irradiação
	3.8.1 Irradiação do fotossensibilizador CLL - C1 e CLL - C2

	3.9 Leituras
	3.9.1 Análise e leituras no espectrofotômetro Genesys 10 S UV-Vis do fotossensibilizador CLL - C1 e CLL - C2

	3.10 Modelo
	3.10.1 Modelagem DOE com Três fatores
	3.10.2 Estrutura Experimental do DOE
	3.10.2.1 Modelagem DOE do fotossensibilizador CLL - C1 e CLL - C2

	3.10.3 Procedimento experimental
	3.10.4  Validação de métodos DOE e RLM


	4 Resultados 
	4.1 Resultados das irradiações 
	4.2 Resultados dos espectros 
	4.2.1 Resultados amostras FOT_CLL-C1_D10M
	4.2.2 Análise de Absorbância


	5 Conclusões
	Referências
	Apêndice A – Espectros 
	Apêndice B – Código Computacional

