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RESUMO - O presente trabalho teve como objetivo sintetizar silicas mesoporosas
do tipo SBA 15 com e sem zirconio, a fim de avaliar a adsor¢ao da proteina IgG
(Imunoglobulinas do isotipo G) nesses materiais. O SBA 15 foi sintetizado através
do tratamento hidrotérmico e incorporado com zirconio em trés diferentes razoes
molares de Si/Zr (5, 10 ¢ 20). Os ensaios em bateladas consistiram na avaliagao da
influéncia do pH, na cinética e isoterma de adsor¢do. Os resultados mostraram que
a adsorcdo de IgG foi influenciada pelo pH, sendo o pH 7,0 o de maior adsor¢ao
em tampao fosfato de sdédio 25 mM. O tempo de equilibrio foi de 2 h com o SBA
15 sem zirconio e 7 h para os outros trés materiais com zirconio. E o adsorvente
SBA 15 sem zirconio apresentou a maior quantidade maxima de adsorcao de IgG.
O modelo de Langmuir se ajustou bem aos dados experimentais.

1. INTRODUCAO

As SBA-15 sdo materiais mesoporosos com estrutura altamente organizada a base de
silicatos compostas por uma rede de canais e poros com arranjo hexagonais. Em geral,
apresentam poros com tamanhos bem definidos na escala nanométrica, além de estabilidade
térmica e hidrotérmica (Tsoncheva et al., 2006).

E conferida as SBA’s a possibilidade de manipulagio quimica e alteragio de sua
superficie de forma seletiva, tornando favoravel seu uso em processos de adsor¢do, catalise,
nanotecnologia. O controle de algumas propriedades, tais como fases nanométricas e
organizacdo da mesoestrutura, fornecem ao material uma diversidade de aplicagdes e
funcionalidades (Santos, 2013).

A grande aplicabilidade da proteina Imunoglobulina do isotipo G (IgG) em tratamentos
de cancer, doencas infecciosas ,entre outras , exige um alto grau de pureza e uma quantidade
significativa da proteina (Burnouf et al., 2001). As técnicas utilizada para os processos de
bioseparacdao tem por objetivo alcangar a pureza e a recuperacao necessarias aliadas ao nao
comprometimento da atividade das proteinas.
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Devido a sua capacidade de permitir alteragdes em sua quimica superficial (Tsoncheva
et al., 2006) aliadas a caracteristica de incorporar moléculas organicas, a SBA-15 foi utilizada
no estudo da adsor¢do dessa proteina.

Este trabalho possuiu como objetivo analisar quais as circunstancias em que a adsor¢ao
da proteina seria favorecida e qual a influéncia da insercdo de zirconio, em diferentes
proporgdes, a SBA-15. Foram realizados estudos de pH, cinética e isoterma de adsor¢do com
a proteina IgG em batelada.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Materiais

Imunoglobulinas do isotipo G (IgG) obtidos da Sigma-Aldrich (EUA). Os outros reagentes
utilizados foram de grau analitico e para o preparo das solugdes foi utilizado agua ultrapura
MiliQ (Milipore, EUA).

2.2. Sintese da SBA-15

A sintese das silicas mesoporosas do tipo SBA 15 com diferente acidez foi realizada
conforme metodologia descrita por Fluvio et al. (2005) com algumas modificagdes.
Inicialmente, o plurénio (P123) foi dissolvido em HCI 1,7 M sob agitagdo magnética até
dissolu¢do completa do plurénio, em seguida o trimetilbenzeno (TMB) foi adicionado. Apos
30 minutos de agitacao , foi incorporada a fonte de silica (TEOS) e de zirconio (propoxido de
zirconio, Zr(OCH2CH2CH3)4), gota a gota. O material foi preparado variando a razdo molar
de Si/Zr de 20, 10 e 5. Quanto menor a razdo maior quantidade de zirconio em relacdo a
silicio. O processo manteve-se sob agitacdo durante 24 h a 40 °C. Para o tratamento
hidrotérmico, os materiais foram transferidos para um autoclave e aquecida a 100 °C durante
72 h. No final do processo realizou-se a calcina¢do do material sob a temperatura de 550 °C
por 6 h com uma taxa de aquecimento de 1 °C/min.

2.3. Métodos

Efeitos do pH, cinética e isoterma de adsorcdo: Para a realizacdo dos ensaios de
adsor¢do foi utilizado um sistema de agitagdo rotatorio (TECNAL, modelo TE-165) a 18 rpm.
Os ensaios foram realizados em duplicata, a uma temperatura de 22°C. Foram postos em
tubos de acrilico, juntamente com 3ml de solucdo, 15 mg de SBA-15 (sem Si/Zr e com Si/Zr
nas propor¢des 5, 10 e 20). A faixa de pH estudada foi de 4,0 a 8,0, utilizando os tampdes
acetato de sodio e fosfato de so6dio, com molaridade de 25 mM. Permanecendo sob agitacao

por duas horas, para a cinética de adsorcao foi utilizada a concentragdo de Img/mL de IgG e o
tempo de andlise variou de 5 a 480 min. Para a isoterma de adsor¢do foram utilizadas
concentragdes de proteina 0,5 a 6,0 mg/mL. Em seguida, as amostras foram coletadas e postas
para centrifugar em uma microcentrifuga (CT-15000R CIENTEC) por 10 min com rotagao
igual a 10000 rpm e a absorbancia de cada amostra foi lida. A partir de uma curva de
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calibragdo previamente obtida, esses valdes de absorbancia foram convertidos para
concentracao.

Modelos de ajuste: Foi utilizado o modelo de ajuste de Langmuir representado pela
equagao 1. O modelo de Langmuir fornece os parametros de ajuste: quantidade méaxima de
adsorc¢ao (QOy4x) € a constante “Kp” que indica a afinidade da biomolécula pelo adsorvente.

:M (1)
K, +Cp

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1. Estudo do pH e cinética de adsor¢ao

A adsorc¢do de IgG nos quatro materiais (SBA 15, SBA 15 - Zr5, SBA 15 - Zr10 e SBA
15 - Zr20) foram estudadas nos tampdes acetato e fosfato de sédio 25mM. Importante lembrar
que o ponto isoelétrico (pl) ¢ o pH onde ha um balanceamento de cargas igualitario da
proteina e normalmente, nesse pH ocorre a maior adsor¢do. Para a proteina IgG o pl ¢
variavel entre 6,3 ¢ 9,0 (Bresolin ef al., 2010). Os ensaios em batelada foram realizados com
intuito de avaliar a influéncia do pH na adsor¢do da IgG nos diferentes materiais mesoporosos
e definir sob quais condi¢gdes ocorre a maior adsor¢ao, como pode ser observado na Figura 1.

Figura 1 — Influéncia do pH na adsorcao de IgG com os materiais: SBA 15, SBA 15 Zr-5,
SBA 15 Zr-10 e SBA 15 Zr-20.
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Verificou-se que a quantidade de IgG adsorvida nos quatro materiais aumentou com o
aumento do pH, sendo que no pH 7,0, com o tampao fosfato de sédio, ocorreu a maior
quantidade adsorvida de IgG em todos os materiais utilizados. Portanto, fixou-se esse pH
(7,0) para os ensaios de cinética e isoterma de adsor¢do. Observou-se que o SBA 15 sem
zirconio apresentou maior quantidade adsorvida de IgG (em pH 7,0), em torno de, 206,6
mg/g, enquanto que a quantidade adsorvida dos outros trés materiais foram 113,1, 150,8 e
186,2 mg/g, respectivamente para SBA 15 Zr-5, SBA 15 Zr-10 e SBA 15 Zr-20.

A Figura 2 apresenta a cinética de adsor¢do de IgG nos quatro materiais estudados.
Observou-se que com o SBA 15 sem zirconio a adsor¢do ocorre rapidamente alcancando o
equilibrio em apenas 1 h. Para os SBA’s 15 acrescido com zirconio verificou-se uma adsor¢ao
mais lenta necessitando de aproximadamente 7 h para alcangar o equilibrio. Portanto, para os
ensaios de isoterma de adsor¢do fixou-se o tempo de 2 h para o SBA 15 e 7 h para os trés
materiais (SBA 15 Zr-5, SBA 15 Zr-10 e SBA 15 Zr-20) com zirconio.

Figura 2 — Perfil da cinética de adsor¢ao de IgG com quatro materiais em tampao fosfato de
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3.2. Isoterma de Adsorc¢ao

A Figura 3 apresenta os perfis de isoterma de adsor¢ao de IgG nos quatro materiais.
Observou-se que 0 SBA 15 sem zirconio teve maior quantidade adsorvida de IgG com relagao
aos materiais com zirconio. Outra informagao importante obtida pelas isotermas de adsor¢ao
foi que a medida que aumentou a quantidade de zirconio no SBA 15 a quantidade de IgG
adsorvida foi diminuindo. A quantidade adsorvida de IgG dos trés materiais seguiu a seguinte
sequéncia: SBA 15 Zr-5 < SBA 15 Zr-10 < SBA 15 Zr-20. De acordo com os parametros de
ajuste encontrados com o modelo de Langmuir a quantidade maxima com SBA 15 sem
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atomos de zirconio foi de 688,9 mg/g e para os materiais com zirconio a quantidade maxima
de adsor¢do ficou 350 mg/g, como pode ser observado na Figura 3.

Figura 3 — Perfis da Isoterma de adsorcdao de IgG em SBA 15 e SBA 15 com zirconio
(SBA 15 Zr-5, SBA 15 Zr-10 e SBA 15 Zr-20).
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4. CONCLUSAO

Diante dos ensaios realizados e dos dados obtidos, concluiu-se que a modificagdo da
acidez da SBA-15 influenciou na adsor¢do da proteina. O seu aumento desfavoreceu a
adsorcdo de IgG. A adsor¢do também sofreu influéncia do pH e do pl caracteristico da
proteina. O modelo de Langmuir se ajustou aos dados experimentais. Para todos os ensaios o
adsorvente com melhores resultados para adsor¢ao de IgG foi o SBA 15 sem zirconio em sua
sintese.
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