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RESUMO

Recentes avangos tecnoldgicos na sintese e projeto de nanoparticulas magnéticas (NPMs) vém abrindo vérios
caminhos para o uso destes materiais em aplicacdes médicas e farmacéuticas, como biosensores, carreadores
de farmacos, destruicdo de células tumorais e separacdo magnética de células e proteinas. Com vista nisso,
foi proposto obter o hibrido de NiFe,0,@SiO, a partir da modificacdo da superficie da ferrita de niquel com
3-aminopropiltrietoxissilano, objetivando avaliar a sua formacéo a partir de suas propriedades estruturais,
magnéticas e morfologicas, a fim de estudar a sua capacidade de imobilizar a glicose oxidase (GOx). As
amostras foram analisadas por DRX, FTIR, MEV, BET/BJH, medidas magnéticas e testadas na reacdo de
imobilizacdo da GOx. Os resultados revelaram a formagdo monofasica do espinélio NiFe,O, com tamanho de
cristalito de 35 e 32 nm para as amostras antes e ap6s a modificacdo da superficie; presenca de bandas de
absorcéo caracteristicas do espinélio e do grupo silanol do agente silano, confirmando formacéo do hibrido.
A modificacdo de superficie melhorou a area superficial e o comportamento magnético das NPMs. O estudo
demonstrou que a presenca do agente silano ndo contribuiu para a imobilizagdo da GOx.

Palavras-Chave: Ferritas de niquel, nanoparticulas magnéticas, agente silano, imobilizacdo, biomaterial.

ABSTRACT

Recent technological advances in the synthesis and design of magnetic nanoparticles (MNPs) have opened up
a slew of ways for the use of these materials in medical and pharmaceutical applications, such as biosensors,
drug carriers, destruction of tumor cells, and magnetic separation of cells and proteins. In view of this, we
propose to obtain the hybrid NiFe,O,@SiO, from the surface modification of the nickel ferrite with 3-
aminopropyltriethoxysilane, aiming to evaluate its formation by its structural, morphological and magnetic
properties, in order to test it for its performance in the immobilization of the glucose oxidase (GOx). The
samples were analyzed through XRD, FTIR, SEM, BET/BJH, magnetic measurements and tested in the GOx
immobilization. The results showed the single phase formation of the spinel NiFe,O, with crystallite size of
35 and 32 nm for the samples before and after surface modification and the presence of characteristic absorp-
tion bands for the spinel and the silanol group of the silane agent, confirming the formation of the hybrid.
The surface modification improved the surface area and the magnetic behavior of the NPMs. The presence of
the silane agent does not contribute for the GOx immobilization.
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1. INTRODUCAO

Nanoparticulas do tipo espinélio tém como férmula geral A%*Fe,**0,, onde A®* representa fons metélicos
divalentes como Co, Cu, Zn, Mn, Ni, etc. Nos Gltimos anos nanoparticulas de ferritas espinélios vém sendo
intensivamente estudadas por conta de suas propriedades elétricas e magnéticas, e pela aplicacdo em grande
escala em areas tecnoldgicas como: imagens por ressonancia magnética [1], armazenamento magnético de
informacdo de alta densidade [2], absor¢do de micro-ondas [3], em telecomunicacdo [4], transformadores de
alta frequéncia [5], catalise [6-8] e aplicagdes biomédicas [9]. Na area bioldgica o uso de nanoparticulas vém
sendo muito citado em tratamentos médicos como hipertermia [10], carregamento de farmacos [11] e imobi-
lizagdo de enzimas [12, 13].

A ferrita de niquel (NiFe,O,4) € um material ceramico que apresenta estrutura do tipo espinélio inversa
que se origina do momento magnético de spins antiparalelos entre fons tetraédricos de Fe>* e fons octaédricos
Ni?* [14]. E considerado como um material ferrimagnético mole, pois possui baixo campo coercitivo e alta
permeabilidade. Apresenta relativamente alta resistividade elétrica, dureza mecénica, estabilidade quimica e
custos razoaveis, que permitem uma ampla variedade de aplicacbes. As propriedades magnéticas especificas
desse tipo de material dependem do grau de densificacdo e da microestrutura do produto final que, por sua
vez, se vinculam a fatores como caracteristicas do p6 e parametros de sinterizacdo [15, 16].

Um fator importante das nanoparticulas magnéticas (NPMs) para aplicagdo como sensor enzimatico
tem relagdo com a modificacdo de superficie destas nanoparticulas, visando aumentar sua area superficial,
aumentando sua eficiéncia catalitica, e melhorando o transporte de massa e a habilidade de adsorcdo [17-19].

Embora as NPMs apresentem uma 6tima combinacdo de propriedades, estas também tendem a se
aglomerar devido as fortes interagcdes dipolo-dipolo, e assim causando um grande problema, uma vez que
tendem a reduzir a energia associada a area superficial e ao volume de particulas com tamanho nano. Sendo
assim, uma grande variedade de revestimentos vem sendo estudado para tentar minimizar este problema. Lo-
go, a modificacdo de superficie das nanoparticulas de NiFe,O, com um material biocompativel e biodegrada-
vel vem a ser requerida.

A modificacdo de nanoparticulas por meio de tratamentos quimicos tais como a absorcéo de agentes
silano de acoplamento, reportado por PLUEDDEMANN e seus colaboradores [20], é um método Util para
melhorar a estabilidade e a capacidade de dispersdo das nanoparticulas em varios meios liquidos, uma vez
gue as transforma num hibrido inorgénico/organico. Outras pesquisas para modificacdo de superficies de
particulas visando melhorar a compatibilidade entre as superficies particulas/polimero e as propriedades dos
materiais compdsitos séo relatadas em trabalhos cientificos [21,22].

A superficie de uma nanoparticula ndo modificada € coberta por apenas grupos —OH, enquanto a su-
perficie de uma nanoparticula modificada com silano é coberta com as moléculas do prdprio agente silano,
permitindo um comportamento diferenciado dento de solventes orgdnicos ou matrizes poliméricas quando
comparados com as particulas ndo modificadas, ou seja, as particulas modificadas apresentam uma melhor
dispersdo em ambos os meios [23].

Os materiais hibridos na drea médica vém apresentando grandes avangos inovadores, uma vez que
oferecem a oportunidade de combinar as propriedades desejaveis do polimero organico, como elasticidade e
flexibilidade, com as propriedades dos sélidos inorganicos, como rigidez, resisténcia quimica, estabilidades
térmica e quimica [24].

AplicacGes de nanomateriais em biossensores tém recebido muito interesse nos Gltimos anos. Entre os
varios tipos de biossensores estudados, sensores de glicose tém recebido destaque devido a sua importancia
em diagnésticos clinicos [25,26]. A glicose oxidase (GOXx) é de considerdvel importancia comercial. Ela tem
sido utilizada no cozimento, na produgdo de ovo em pd, na produgdo de vinho e na produgéo de 4cido glucé-
nico, entre outros [27]. Porém, as suas aplica¢fes ndo se resumem apenas a aplicagdes industriais. A GOXx € a
enzima mais bem estudada para a atuagdo em biossensores de glicose devido a sua alta especificidade, estabi-
lidade e baixo custo de obtencdo quando comparada a outras enzimas [28-30]. Neste caso, a GOx pura deve
ser imobilizada na superficie do eletrodo, de modo que se mantenha presa a este suporte, mantendo sua ativi-
dade catalitica. Além de permitir a difusdo de substratos e produtos para dentro e para fora da interface bioca-
talitica, a enzima imobilizada pode ser reutilizada, o que diminui o custo consideravelmente. O suporte ideal
para a imobilizacdo de enzimas deve ser insolivel em agua, se ligar facilmente a enzima e ser inerte quimi-
camente. Os métodos mais comuns para imobilizacdo de enzimas se ddo através de encapsulamento ou atra-
vés de ligagoes fisicas ou quimicas da enzima ao suporte [31].

O presente trabalho teve como objetivo avaliar o efeito da adicdo do agente silano 3-
aminopropiltrietoxisilano sobre a superficie das nanoferritas NiFe,O, visando a formagdo do hibrido
NiFe,0,@SiO, e avaliar a capacidade de imobilizacdo da glicose oxidase (GOX).
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2. MATERIAIS E METODOS

Para a sintese das ferritas em estudo foram utilizados os seguintes reagentes: nitrato de niquel hexahidratado
(145,40 g/mol), nitrato de ferro monohidratado (808,0 g/mol) e ureia (60,06 g/mol). Todos os reagentes com
grau de pureza entre 98 a 99%.

O processo de sintese das ferritas por reagdo de combustdo envolveu uma mistura de ions metalicos,
como reagentes oxidantes (nitratos), e o0 combustivel (ureia) como agente redutor. Para a realizacdo da reagao
de combustdo, a proporcdo da mistura inicial de cada reagente foi calculada de acordo com as valéncias dos
elementos reativos estabelecidos pela estequiometria da reacdo, de acordo com os conceitos da quimica dos
propelentes e explosivos [32]. Como produto da reag8o, obteve-se a ferrita NiFe,O,, a qual foi desaglomera-
da em um almofariz e peneirada em malha #325 (45 pm).

Em seguida, a ferrita NiFe,O, foi silanizada com o agente 3-aminopropiltrietoxisilano
[HoN(CH,)sSi(OC,Hs)3] com grau de pureza de 97%. A metodologia adotada para esse processo foi com base
no método de refluxo [33,34], onde 5g da ferrita NiFe,O, previamente seca em estufa a 100°C foi misturado
com 5 mL do agente silano 3-aminopropiltrietoxisilano e com 50 mL de tolueno anidro CgHsC(O)OH utili-
zando um bal&o de fundo redondo de 250 mL apoiado em uma manta aquecida a 100°C e acoplado ao siste-
ma de refluxo por um periodo de 72 h. Apds este processo, a solugdo foi transferida para tubos de ensaios
para centrifugacdo em um equipamento FANEM modelo Baby | com velocidade 500 rpm/30 min, a fim de
promover a sedimentacdo e separagdo das NPM’s. Posteriormente, o produto foi submetido a um processo de
lavagem utilizando alcool etilico CH;CH,OH, até a aparente remocédo do tolueno ainda presente, seguido de
secagem em estufa FANEM Modelo 315 a 150°C/12 h; obtendo o hibrido NiFe,O,@SiO, (amostra silaniza-
da).

As amostras de NiFe,O, pura e silanizada, nomeadas de FNi e FNiS, respectivamente, foram carac-
terizadas por difracdo de raios-X em um difratbmetro da Shimadzu (modelo LAB 6000) com varredura na
regidio de 15 a 75° 20, radiacio CuKa (A=1,5418A). A cristalinidade foi determinada a partir da raz&o entre a
area integrada do pico referente a fase cristalina e a area referente & fragdo amorfa. O tamanho médio do cris-
talito foi calculado a partir da linha de alargamento de raios-X (ds;;) por meio da deconvolugdo da linha de
difracdo secundaria do cério policristalino (utilizado como padréo) utilizando-se a equacao de Scherrer [35].
Os espectros de FTIR foram obtidos usando um espectrémetro modelo 400 FT-IR/FT-NIR da marca Perkin
Elmer, entre 4000 e 400 cm™, com resolugdo de 4 cm™ e 20 varreduras. A morfologia dos aglomerados de
particulas das amostras foi investigada por microscopia eletronica de varredura (MEV) utilizando um mi-
croscopio modelo XL30 FEG da Philips. A andlise da textura foi obtida por adsor¢do-dessorgdo de N, por
meio do método BET/BJH fazendo uso de analisador Quantachrome modelo Nova 3200e para obtencdo de
pardmetros como area superficial, tamanho e volume de poro.

O teste de imobilizacdo da GOx, foi realizada diluindo 0,005 g de GOx, em 100 mL da solugéo
tampao de fosfato de sodio 0,1 M. A seguir, 0,003 g de cada amostra (FNi e FNiS) foi colocado em porta
amostras de vidro juntamente com 2 mL da solucdo preparada de GOx. Estas porta-amostras foram devida-
mente tampados e transferidos para o Shaker incubadora refrigerada, modelo SL-223 da SOLAB, onde a rea-
¢ao prosseguiu por um periodo de 4h a 4 °C, sob pressdo atmosférica de 1 atm e agitacdo de 125 rpm.

Completadas as 4h, uma aliquota de 0,25 mL foi retirada da amostra e transferida para um tubo de
ensaio enrolado em papel aluminio, adicionando 0,75 mL de solucdo tampédo e 1 mL do reagente Bradford.
Esperar a reacdo durante exatos 10min e ler a absorbancia da mistura no espectrofotémetro (marca BEL pho-
tonics, modelo SP 2000UV). A absorbéancia foi comparada com uma curva de calibracdo previamente feita
com albumina do soro bovino (BSA), e assim a concentragdo de GOx na solucdo foi obtida. A quantidade de
GOx imobilizada pelas nanoparticulas foi mensurada subtraindo a proteina residual contida na solucdo do
conteudo inicial de GOx. O teste da imobilizacdo da GOx foi realizado em triplicata.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Na Figura 1 sdo apresentados os difratogramas de raios X da ferrita pura de NiFe,O, obtida por reacdo de
combustdo (FNi) e da ferrita silanizada com o agente de acoplamento 3-aminopropiltrimetoxisilano  Ni-
Fe,O,@Si0, (FNIS), além da presenca do padrdo JCPDS 86-2267 referente ao espinélio NiFe,O,. De acordo
com os difratogramas apresentados, observa-se que as amostras revelaram picos caracteristicos da formacao
monofasica da estrutura ctbica do espinélio NiFe,O, (0s picos 220, 311, 222, 400, 422, 511 e 440) [36,37],
indicando que a sintese por reacdo de combustdo foi eficiente para a formacdo completa da fase desejada, e
que o processo de silanizacdo ndo exerceu grande influéncia sobre estrutura do material, uma vez que seus
picos mantiveram praticamente a mesma intensidade, porém com um pouco mais de ruido devido a presenca
do agente silano que possui caracteristica de um material amorfo, e portanto, interfere na difracdo das parti-
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culas do p6, causando uma leve reducdo na intensidade dos picos, o que tende a interferir na cristalinidade
das nanoparticulas magnéticas. A reflexdo mais intensa do plano (311) é caracteristica da estrutura em espi-
nélio inversa (JCPDS 86-2267), pertencente ao grupo espacial Fd3m [37-39]. Esse efeito pdde ser confirma-
do pelos resultados de tamanho de cristalito e cristalinidade medidos para o pico principal 311 das amostras
FNi e FNiS, cujos valores foram de 35 nm e 63%, e 32 nm e 59%, respectivamente.

Sabe-se que as particulas quando submetidas a um tratamento térmico, os cristalitos tendem a crescer
e modificar as propriedades fisicas do material. Como o tamanho de cristalito das amostras antes e apos sila-
nizacdo foram praticamente o mesmo, isto indica que o aquecimento no processo de refluxo por 72h durante
a reacdo de silanizacdo ndo foi suficiente para causar crescimento do tamanho de cristalito, e entdo, afetar as
propriedades fisicas das nanoparticulas magnéticas. O mesmo comportamento foi observado por YAMAU-
RA et al. [40] quando revestiram as NPMs de magnetita com o agente silano APTES durante reacéo de sila-
nizacdo. Os autores reportaram que as amostras de magnetita pura e silanizada apresentaram o mesmo valor
de tamanho de cristalito, 12 nm, e que isto foi resultado da baixa influéncia da temperatura alcangada durante
as 3h do processo de silanizagéo.
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Figura 1: Perfis de difracdo de raios X da ferrita NiFe,0, (a) silanizada com o agente 3-aminopropiltrimetoxisilano (Ni-
Fe,0,@SiO, - FNiS), (b) da ferrita NiFe,O4 como sintetizada (FNi) e (c) do padrdo JCPDS 86-2267 da ferrira NiFe,O,.

A Figura 2 ilustra os espectros vibracionais na regido do infravermelho, na faixa de 4000 — 400 cm™,
das amostras FNi e FNiS em estudo.
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Figura 2: Espectros na regido do infravermelho das ferritas: (a) NiFe,O, silanizada com o agente 3-
aminopropiltrimetoxisilano, NiFe,0,@SiO, (FNiS) e (b) NiFe,O, como sintetizada (FNi).

De acordo com os espectros de infravermelho (Figura 2), duas bandas de absor¢do abaixo de 1000
cm™ (v, e v,), caracteristicas do espinélio NiFe,O, em estudo podem ser observadas. Estas bandas sdo
caracterizadas por vibragdes de ions na rede do cristal, onde, para a amostra FNi, v;, localizada na faixa de
aproximadamente 606 cm™ ¢ atribuida as vibragdes dos sitios tetraédricos, e v,, localizada na faixa de
aproximadamente 425 cm™ corresponde as vibragdes dos sitios octaédricos [41]. Na amostra FNiS, estas
bandas v, e v, se encontram a aproximadamente 600 cm™ e 472 cm™, respectivamente. Esse pequeno
deslocamento, provavelmente pode ter relagdo com a presenga do silano. GHARAGOZLOU et al. [42]
quando produziram a ferrita NiFe,O,4 dispersa em uma matriz de silica (SiO,), também observaram a banda v,
do espinélio a aproximadamente 470 cm™. Em ambos espectros, em aproximadamente 3660 cm™, observa-se
uma banda larga proveniente das liga¢cBes do grupo O-H-O, que possivelmente esté relacionada a presenca
de &gua adsorvida na superficie da amostra, uma vez que se fez uso de KBr para a preparacdo das amostras, o
qual é tido como um material de alta higroscopicidade. Em torno de 1500 cm™, banda vibracional de
estiramento do grupo O-H referente a agua livre e/ou fisicamente adsorvida, grupos hidroxilas, resultantes da
reacdo de combustdo. Em 1380 cm™, uma banda de estiramento simétrico do grupo NO, proveniente
possivelmente de nitratos que ndo reagiram durante a combustdo. Observa-se também uma banda entre 3450
e 3200 cm™ referente a absorcdes fracas atribuidas a ligacdes N-H de aminas primarias. No espectro de FNi,
em 2370 cm™, uma banda relacionada a vibragdo do grupo O-C-O foi observada.

Analisando o espectro da amostra silanizada FNiS, entre 2914 cm™ e 2773 cm™, observa-se uma
larga banda atribuida a vibragdes de estiramento simétrico e assimétrico de grupos alifaticos v(C-H) tipo sp®.
Em 1735 cm™, observou-se uma banda intensa referente ao estiramento do grupo C=0, que possivelmente
indica a coordenagdo com metais. As bandas multiplas em torno de 1124 cm™ e 1033 cm™ correspondem ao
estiramento assimétrico do grupo Si-O-. Na faixa de 1456 cm™ e 1364 cm™ ocorre uma absorg&o que pode ser
atribuida & deformagao simétrica de C-H. Em 1254 cm™ observa-se uma banda referente ao estiramento Si-
CHs e em 1177 cm™ uma banda atribuida ao estiramento assimétrico Si-O-Si. Estas bandas confirmam de
certo modo a presenca de materiais organicos, que no caso associamos ao agente silano.

A Figura 3 ilustra as caracterizagdes morfolégicas obtidas por microscopia eletronica de varredura
(MEV) das amostras FNi e FNiS em estudo. As microestruturas apresentaram aglomerados na forma de
blocos rigidos e porosos, com indicios de pré-sinterizacdo, mas constituido por particulas finas interligadas.
Observou-se blocos com tamanhos superiores a 80 um e inferiores a 5 um, com elevada porosidade que
provavelmente se deve a grande quantidade de gases gerados durante a sintese por combustdo. Nada foi
observado quanto ao efeito do silano sobre a superficie morfol6gica do material.
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Figura 3: Micrografias obtidas por MEV das amostras: (a) FNi e (b) FNiS, nas escalas de 20 um e 5 pm.

Na Figura 4 estdo ilustradas as isotermas de adsorcdo/dessorcdo de N, das amostras FNi e FNiS
como resultado da caracterizagdo textural destas NPM’s. De acordo com a classificacdo da IUPAC [43], as
isotermas sdo do tipo IV mesclada com o tipo Il, que correspondem a materiais com caracteristica
mesoporosa, podendo apresentar regiGes ndo porosas ou macroporosas. Na Figura 4b, o ponto de inflexdo a
uma pressao relativa (P/P,) de aproximadamente 0,2 se torna mais nitido, indicando uma maior capacidade
de adsorc¢do da monocamada, isto €, a quantidade de adsorbato necessaria para cobrir a superficie com uma
monocamada completa. Neste ponto comeca a formagéo das multicamadas. Com relagéo ao tipo de histerese,
a amostra FNiS apresentou perfil do tipo H3, que corresponde a materiais com poros no formato de cunha,
cones ou placas paralelas. Enquanto que a amostra FNi apresentou histerese do tipo H3 conjuntamente com o
tipo H1, indicando tanto a presenca de poros no formato de cunha, cones ou placas paralelas, como também
poros com formatos regulares, cilindricos ou poliédricos com suas extremidades abertas.
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Figura 4: Curvas de adsorcdo/dessorcédo de N, referentes as amostras: (a) FNi e (b) FNiS.

Na Tabela 1 encontram-se os valores de area superficial especifica (Sget), tamanho de particula
(DgeT), volume de poro (Vp) e raio de poro (Rp), referentes as amostras FNi e FNiS. De acordo com o0s
resultados, pode-se confirmar a eficiéncia do processo de silanizagdo das NPMs da ferrita de niquel, uma vez
que foi observado um aumento de 27% na area superficial especifica, passando de um valor de 96,165 m%/g
para 122,174 m*g. Com relacdo ao didmetro de particula observou-se uma reducdo de aproximadamente
30% apos processo de silanizagdo, o que contribuiu para 0 aumento de sua area superficial. Uma vez que o
tamanho das NPMs diminuiu, consequentemente, o raio e o volume de poro também reduziram.
BENRABAA et al. [44], quando sintetizaram a ferrita de niquel pelos métodos de co-precipitagdo e sol-gel,
obtiveram ferritas com &reas superficiais variando de 2 a 21 m%/g quando obtidas por co-precipitacéo e de 32
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a 52 m%g quando obtidas por sol-gel. No presente estudo, a ferrita de niquel obtida com sucesso pelo método
simples e réapido de reacdo de combustdo, e chegou a alcancar area superficial relativamente alta de
aproximadamente 96 m%/g.

Tabela 1: Valores de area superficial especifica, tamanho de particula, volume e didmetro de poro das amostras em estu-
do.

SgeT Dger Vp Rp
Amostras .
(m’g™) (nm) (cm*/g) A
FNi 96,165 13,02 0,183 31,841
FNiS 122,174 9,15 0,061 18,755

Na Figura 5 pode ser observado o comportamento da magnetizacdo (M) em funcdo do campo mag-
nético aplicado (H) por meio do laco de histerese referente as ferritas FNi e FNiS em estudo. As amostras
apresentaram ciclos Ms x H estreitos, caracterizando materiais de caracteristica magnética mole “soft” (onde
se tem fécil magnetizacdo e desmagnetizagdo). Ambas as amostras apresentaram ciclos Ms x H tipicos de
materiais superparamagnéticos e de comportamento ferrimagnético.

O superparamagnetismo das nanoparticulas magnéticas € um atributo importante para as diversas
aplicacGes nas ciéncias bioldgicas, pois o risco de formagdo de aglomerados passa a ser desprezivel a tempe-
ratura ambiente, e também, pelo fato das nanoparticulas se dispersarem mais rapidamente quando o campo
magnético é removido [45].

20

— FNi 16 emu/g 2l — FNi
FNiS 11 emu/g FNiS
10 1
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Figura 5: Comportamento magnético das amostras em estudo: (a) Curvas de histerese magnética referente as amostras
FNi e FNiS; (b) Zoom da regiéo central das curvas de histerese das amostras FNi e FNiS.

Ao contrério do que era de se esperar, visto que o agente silano tem caracteristica orgénica, a funci-
onalizacdo da ferrita NiFe,O,4 com a adi¢do do agente silano levou a um aumento significativo da magnetiza-
¢do de saturagdo, passando de 11 emu/g da amostra FNi para 16 emu/g da amostra FNiS (Figura 5a). Os va-
lores de coercividade foram de 0,23 e 0,19 kOe, respectivamente (Figura 5b). Esta melhoria da sua caracteris-
tica magnética somada ao aumento da sua &rea superficial, a ferrita de niquel silanizada (FNiS) vém ampliar
suas chances de sucesso no campo da indudstria biomédica.

Comportamento oposto foi reportado ALBUQUERQUE et al. [46] quando estudaram o comporta-
mento magnético da ferrita MnZn pura e silanizada com APTES, uma vez que a amostra silanizada apresen-
tou valor de magnetizacdo de saturacdo inferior ao da amostra de ferrita pura, cujos valores foram de 25 e 29
emu/g, respectivamente. PHADATARE et al. [47] ao analisar 0 comportamento magnético das nanoparticu-
las de NiFe,O, sintetizadas por reacdo de combustdo utilizando os combustiveis PVA, glicina e ureia, obser-
varam 0 mesmo comportamento ferrimagnético observado nas amostras em estudo, porém, com magnetiza-
¢do de saturacdo relativamente superior, com valores variando de 39 a 44 emu/g.

Na Figura 6 encontra-se os resultados da quantidade de GOx imobilizada pelas amostras FNi e
FNiS. De acordo com os resultados, observa-se que a amostra da nanoferrita NiFe,O, pura (FNi) conseguiu
imobilizar uma quantidade do GOx 6 vezes maior que a amostra silanizada (FNiS), ou seja, ao contrario do
que se esperava, 0 processo de tratamento de superficie da ferrita NiFe,O4 com o agente silano ndo contribuiu
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de forma efetiva para o processo de imobilizacdo da GOx. Isto provavelmente pode ter relacdo com o alto
teor de silano utilizado no processo de silanizacdo, que pode ter se desprendido em meio a solucdo da GOX,
mascarando o real valor de GOx imobilizada. LEE et al. [48] sintetizou nanoparticulas magnéticas de cobal-
to revestida com silano e testou na imobilizacdo da GOx. Durante o processo de silanizacdo, os autores utili-
zaram uma proporc¢do de 1/100 em mL na relagdo silano/solvente, enquanto no presente estudo foi utilizado
uma proporcdo de 1/10 em mL silano/solvente. Ou seja, no presente estudo foi utilizado uma solugdo com
maior concentracdo de silano. Nos estudos de LEE et al. [48], as nanoparticulas de cobalto silanizadas apre-
sentaram uma boa atividade enzimatica alcancando valores de 24 U/g.
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Figura 6: Grafico comparativo dos resultados de imobilizacdo da GOx nas amostras FNi e FNiS.

4. CONCLUSOES

A funcionalizagdo da ferrita NiFe,O, com a impregnacdo do agente silano na superficie das suas particulas,
tornou possivel a obtengdo do hibrido NiFe,O,@SiO,, melhorando caracteristicas importantes como suas
propriedades magnéticas e morfolégicas como a sua area superficial, que sdo de grande importancia para
diversas aplicagdes tecnoldgicas, no ambito industrial e biomédico. Foi observado um bom comportamento
da ferrita NiFe,O,4 na imobilizacdo da GOx, porém, 0 mesmo nao foi observado para a ferrita silanizada. No
entanto, tal resultado ndo desmerece os 6timos resultados obtidos com a modificagdo de superficie apos sila-
nizacdo e formacdo do hibrido NiFe,O,@SiO,, de modo que estes possam ser testados para outras aplicagdes,
como por exemplo, no carreamento de farmacos.
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