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RESUMO

A ocorréncia de farmacos no ambiente vem sendo tornando-se cada vez mais comum, uma vez que a demanda
por esses compostos é proporcional ao aumento populacional e que muitos destes ndo sdo completamente
metabolizados pelo organismo animal, resultando em um problema ambiental. Dentre as alternativas ao
tratamento das aguas e efluentes o uso do carvao ativado mostra-se eficiente, e nesse sentido, o objetivo deste
trabalho foi investigar a capacidade deste adsorvente em uma coluna de leito fixo, com volume de 0,024 L, na
remocdo do farmaco acido acetilsalicilico (AAS) incluido nos grupos dos micropoluentes emergentes. Os
experimentos foram realizados variando-se a massa de carvéo ativado de casca de coco de babagu de 0,5 a
10,0 g, com vazéo afluente de 1 mL min? e concentragdo inicial da solugdo definida em 50 mg(AAS) L. A
coluna de leito fixo foi operada de forma continua empregando uma bomba peristaltica. Para auxiliar na
caracterizacdo do adsorvente foram realizadas as analises de espectroscopia de infravermelho por transformada
de Fourier (FTIR) a fim de comparar os grupos funcionais e a Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV)
para verificar a morfologia do adsorvente.

PALAVRAS-CHAVE: Adsorgdo em leito fixo, Carvéo ativado, Acido acetilsalicilico, FTIR, MEV.

INTRODUCAO

Os farmacos fazem parte de uma vasta série compostos e substancias que sdo utilizados tanto na medicina
humana, quanto na veterinaria. Porém, diversos medicamentos ndo sdo completamente metabolizados pelos
organismos, sendo os mesmos expelidos, tendo como destino final as aguas residuarias. Muitos destes
compostos medicamentosos ndo sdo completamente removidos nos sistemas de tratamento de aguas de
abastecimento e de esgotos sanitarios e assim podem ser encontrados nos mananciais superficiais e
subterraneos de aguas doces e até mesmo em mares (OSORIO, 2014; RAKIC et al., 2012).

Neste sentido, hd uma crescente demanda de pesquisa para aplicacdo e otimizacdo de métodos e processos
eficazes na descontaminagdo do meio devido a presenca destes compostos.
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A adsorg¢do é um processo, no qual ha separacdo de uma ou mais substancias de um meio aquoso: por meio da
adsorcdo o material a ser adsorvido € retido em um sdlido. Isso ocorre quando o composto a ser adsorvido
possui baixas concentragBes, como ng/L ou mg/L, por exemplo. Além disso, outras variaveis podem interferir
neste processo, como tamanho, distribuicdo e volume de poros do adsorvente, pH, temperatura e vazéo
(OSORIO, 2014; RAKIC et al., 2012).

Uma das vantagens do processo de adsor¢do utilizando-se de compostos organicos é a elevada eficiéncia,
facilidade de operacéo e sua biodegradabilidade. A obtengdo destes materiais também é de relativa facilidade,
visto os custos e a disponibilidade de encontra-los, como no caso do carvdo de casca de coco de babagu que é
de relativa facil obtencao, pois sua planta originaria existe em larga escala no Brasil (OSORIO, 2014).

A importancia do processo se d& devido a sua eficacia na remocdo de material, geralmente poluentes, de meio
aquoso, tendo seus rendimentos altos, podendo ser amplamente utilizado nos mais diversos ramos, como por
exemplo, no tratamento de esgotos ou efluentes de diferentes processos industriais (CARVALHO et al., 2015).

O é&cido acetilsalicilico (AAS) é um medicamento amplamente utilizado, e assim como grande parte dos
farmacos administrados, ndo é totalmente metabolizado no organismo consumidor, sendo despejado
parcialmente na rede coletora, contribuindo desta forma, no acimulo desse poluente nos esgotos, rios e
estacOes e tratamento (MPHAHLELE et al., 2015)

Ante ao exposto, neste trabalho foi avaliada a capacidade adsortiva do carvdo ativado da casca de coco do
babacu na remocdo do 4cido acetilsalicilico de solugdo aquosa.

MATERIAIS E METODOS
ACIDO ACETILSALICILICO (AAS)

O é&cido acetilsalicilico foi adquirido da empresa Sigma-Aldrich, com pureza superior a 99%. Nao foi realizado
ajuste prévio do pH das solucdes aquosas contendo o farmaco, o que resultou em pH de aproximadamente 6,0.
A temperatura da solucdo foi mantida em 25 °C nos ensaios, com auxilio de um equipamento de banho-maria
da marca Nova Etica, modelo 314 — 8DN. A solugdo de 50 mg L™ de AAS foi preparada com agua deionizada
e metanol a 10%.

ADSORVENTE

Amostras de carvdo da casca de coco de babacu foram utilizadas como material adsorvente, gentilmente
cedidas pela Tobasa Bioindustrial de Babacu S.A. Foi feita caracterizagdo fisico-quimica e textural deste
material conforme apresentado por Hoppen et al. (2016), na qual foram obtidos massa especifica aparente de
0,6 g/mL e teor de umidade de 13,5 %.

Anélises com auxilio de FTIR foram realizadas em amostras do carvao ativado antes e depois da adsorcao,
para comparacfes em relacdo a grupos funcionais e as possiveis modificacfes que ocorreram no material
adsorvente, depois de sua saturacdo. Coloque isto em material e métodos. O espectrofotdmetro de
infravermelho com transformada de Fourier (FT-IR) da Varian, modelo 640-1, foi utilizado nas analises.

COLUNA DE ADSORCAO

A coluna de adsor¢do foi montada com um condensador de Liebig de vidro borossilicato com 1,2 cm de
diametro interno e 40 cm de comprimento, totalizando 0,024 L de volume total. Algodao e pérolas de vidro
foram inseridos nas extremidades da coluna como material suporte.

ENSAIOS DE ADSORCAO

A solucdo aquosa contendo AAS e metanol foi utilizada na alimentacéo continua da coluna de adsor¢do, em

sentido ascendente, com vazdo afluente de aproximadamente 1 mL min* por uma bomba diafragma tipo pulso
da marca ProMinent, modelo CNPA1000PVT300A01.
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Na Tabela 1 sdo apresentadas as dimensdes da coluna, o volume (til, as massas do carvéo ativado, a duracéo e
o intervalo de tempo entre as coletas de amostras do efluente da coluna de adsorgéo.

Tabela 1: Tabela comparativa entre os dados dos ensaios

DURACAO | INTERVALO ENTRE
ENSAIO MASSADO | COMPRIMENTO | VOLUME DO AS COLETAS
CCB (9) (cm) UTIL (L) ENSAIO (min)
(min)
1 10,0 20,0 0,01200 360 10
2 50 10,5 0,00630 123 10
3 2,0 4,0 0,00240 123 10
4 1,0 1,2 0,00072 123 10
5 0,5 0,9 0,00054 123 10

Os ensaios de adsorcdo na coluna foram realizados em triplicata. O primeiro ensaio foi realizado com 10 g de
carvdo de casca de coco de babacu e coleta de amostras em intervalos de 10 minutos, sendo a primeira coleta
apo6s 8 minutos do inicio do ensaio com duracdo de 6 horas. Nos demais ensaios as coletas das amostras do
efluente da coluna de adsorcdo foram realizadas em intervalos de 1 minuto para os primeiros 10 minutos, e em
seguida de 3, 5 e 10 minutos, durante duas horas.

O intervalo de tempo entre as coletas foi reduzido do primeiro ensaio para os demais para facilitar a
observacdo da quantidade de farmaco adsorvida no tempo e dos pontos de ruptura e saturacdo do adsorvente.

TRATAMENTO ESTATISTICO

Foi aplicado tratamento estatistico para verificar a normalidade dos dados experimentais. Como os dados néo
apresentaram distribuicdo normal, foi adotado o teste ndo paramétrico de Kruskal-Wallis, com nivel de
significancia de 95% (o = 0,05).

RESULTADOS DA VARIACAO DA MASSA DE MATERIAL ADSORVENTE NA ADSORCAO

Na Figura 1 sdo apresentadas as curvas de variacdo da concentracdo remanescente do AAS (C/Co) em solucéo

aquosa em funcéo do tempo para média das triplicatas das massas de 109, 59,2 g, 1 g e 0,5 g do carvdo
ativado na coluna de adsorcéo.
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Figura 1: Variacdo da concentracdo remanescente do AAS pelo tempo nos ensaios com massas de a)
109,5ge2g; b) 2g,1ge0,5g doadsorvente na coluna de adsorcéo.

Para os ensaios com massa de 10 g do carvéo ativado na coluna, foi verificada eficiéncia de adsor¢do de 92%
na primeira analise da solugdo remanescente, no tempo de 8 mim, com a concentracdo da solugdo
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remanescente em 3,93 mg/L de AAS, 99% de eficiéncia da remocdo para as trés analises seguintes. Ap0s este
intervalo de tempo, a adsorcdo se manteve com eficiéncia maxima no decorrer do ensaio.

Nos ensaios com 5 g e 2 g do material adsorvente na coluna, a eficiéncia alcancada foi de 89% nos primeiros
minutos da remocéo, seguida de 93% em 2 min, atingindo valor maximo de 99% de remogao em 18 minutos,
para a segunda variagdo de massa, a porcentagem de remocéo foi parcialmente inferior, de aproximadamente
80% durante o ensaio.

Nos ensaios com massa de 1 g de material adsorvente, a eficiéncia da adsor¢éo resultou superior a 80%
durante todo o intervalo de tempo, tendo inicio com 84% para a primeira coleta de amostra no tempo de 1 min,
alcancando maxima eficiéncia de remogéo de 91% no intervalo de 13 a 18 minutos.

Para a massa de 0,5 g do CCB na coluna de adsor¢éo, a eficiéncia de remogdo do AAS foi de 99%, ou seja,
superior aquelas verificadas para 0s ensaios com massas superiores.

No estudo estatistico foi possivel obter valor de H = 6,3863 significativo e p-valor de 0,0115 (< 0,05), ou seja,
rejeita-se a hip6tese de nulidade. Assim, os resultados indicaram que ha interferéncia da massa presente na
coluna de adsorcdo para remog¢do do farmaco. Verificou-se também que as diferencas entre os scores medios
entre as colunas de 10 g e 2 g apresentam p-valores inferiores ao nivel o de 0,05, sendo considerados
significativos.

FTIR

Na Figura 2 séo apresentados 0s espectrogramas do carvéo ativado de casca de coco de babagu antes e apos a
saturacdo com AAS.

Carvio pos-adsorgdo

Carvao pré-adsorgdo
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Figura 2: Espectrograma do carvao ativado: a) linha em azul - antes da saturacéo; b) linha em vermelho
— apés a saturacao.

Comparando as amostras do carvao ativado de casca de coco de babacu antes e apds a saturagdo com AAS,
algumas bandas deixam de ser representadas, porém nenhuma nova banda foi verificada. 1sso pode significar
alteracdo da estrutura geral do carvéo, ou seja, ligacGes covalentes e intermoleculares sendo formadas.

Os espectrogramas ilustram os resultados obtidos, para o espectrograma contido na Figura 2, em azul, que
correspondente ao carvdo ativado, é possivel observar ligagdes O-H, nas bandas aproximadas a 3500 cm™,
como também alcinos, com indicacdo nas bandas aproximadas de 1400 cm™. Para as amostras do carvdo
saturado, pode-se observar que as vibragdes de alcino se tornam caracteristicas de vibragcdes O-H.
(SILVERSTEIN et al, 2005)
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MEV

A microscopia eletronica de varredura (MEV) foi aplicada ao carvdo ativado de babagu previamente a sua
utilizacdo como adsorvente e as fotomicrografias foram feitas com diferentes aproximagdes no microscopio
eletrdnico Zeiss, modelo EVO/MAI 15 Metalizador Quorum, Q150RES.

Na Figura 4 sdo apresentadas as fotomicrografias eletrénicas de varredura do carvdo ativado de babagu com
aproximagao de 3kX e também de 0,06 kX.

a) b)
Figura 4: Fotomicrografias eletrénicas de varredura do carvao ativado de babacu com aproximacéo de
a) 3kX e b) 0,06 kX.

E possivel visualizar estrutura porosa com poros bem definidos e sem estrutura fibrosa nas amostras na
aproximacdo de 3kX. Na aproximacdo de 60 vezes é possivel verificar a distribuicdo dos poros em toda a
superficie do adsorvente.

CONCLUSOES

Os resultados apontam o carvao de babagu como material alternativo viavel e eficiente na remogédo do acido
acetilsalicilico no tempo avaliado dos experimentos, mesmo com a variagao da massa na coluna de adsorgao.

As analises com FTIR apontam a fixagdo do farmaco no material adsorvente, corroborando a andlise da
adsorcéo do AAS do meio aquoso.

Além disto, a facilidade de obtencdo desse material adsorvente é uma das vantagens da aplicacdo deste residuo
na adsorcdo deste farmaco.
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