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RESUMO

A permanéncia de fAdrmacos ativos e metais pesados em corpos d’agua, mesmo em concentracdes muito
baixas é uma preocupagédo tanto para a saude humana quanto em varios outros organismos e espécies. O
desenvolvimento de novos meios para remoc¢ao de farmacos da agua estd em discussdo atualmente dado a
incapacidade das esta¢fes de tratamento e métodos convencionais em fazé-lo. A cafeina é um dos ativos mais
encontrados em corpos d’agua e o cobre pode ser encontrado em corpos d’agua tanto em microconcentracdes
guanto em concentracdes maiores. Neste trabalho, foram desenvolvidas esferas na concentragdo de 1% de
alginato com e sem a adi¢éo de glicerina, quantificado a capacidade de remocéo da cafeina e do cobre por 30
minutos por adsorcao e a leitura foi feita através da espectrofotometria ultravioleta-visivel por meio da adi¢éo
de padrdo externo para a cafeina e regressao linear para o cobre. Como resultado obteve-se capacidade de
remocgdo em 16,06% + 1,43 para a cafeina em esfera sem glicerina, em esfera com glicerina tanto para a
cafeina como para o cobre ndo houve adsor¢éo.

Palavras-chave: Esfera de alginato de calcio, Adsorcdo, Cafeina, cobre, espectrofotometria ultravioleta-
visivel

ABSTRACT

The persistence of active drugs and heavy metals in water bodies, even at very low concentrations, is a
concern for both human health and several other organisms and species. The development of new means for
removing pharmaceuticals from water is currently under discussion given the inability of treatment plants and
conventional methods to do so. Caffeine is one of the active ingredients most found in bodies of water and
copper can be found in bodies of water in both micro and larger concentrations. In this work, spheres were
developed at a concentration of 1% alginate with and without the addition of glycerin, the ability to remove
caffeine and copper for 30 minutes by adsorption was quantified and the reading was done using ultraviolet-
visible spectrophotometry using addition of external standard for caffeine and linear regression for copper. As
a result, a removal capacity of 16.06% + 1.43 was obtained for caffeine in a sphere without glycerin, in a sphere
with glycerin for both caffeine and copper there was no adsorption.

Keywords: Calcium alginate sphere, Adsorption, Caffeine, copper, ultraviolet-visible spectrophotometry
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1. INTRODUGAO

Os  micropoluentes  emergentes, ou
organicos (mpos) sao encontrados no meio
ambiente em pequenas quantidade, na faixa de
pg.Lt e ng.L'! e sdo uma classe de poluentes
nocivos ao meio ambiente e a salde humana, de
origem antropogénica, que podem ser encontrados
em produtos de limpeza, defensivos agricolas,
cosmeéticos, tracos de metais, remédios e outros, e
ainda que esta classe de poluentes cause danos
tdo negativos ao meio ambiente ainda faltam
legislacbes e par@metros para regularizacdo e
inicio de monitoramento efetivo (MOURA, 2022;
BELETE et al, 2023).

Nas Ultimas décadas, os produtos
farmacéuticos vém ganhando destaque como uma
preocupacédo ambiental devido ao crescente uso e
a falta de tratamento eficaz de aguas residuais
convencionais (COSTA et al, 2021; FREITAS et al,
2021; HEJINA et al, 2022; BUENO et al, 2012). Os
farmacos sdo usados em medicamentos humanos
e veterinarios, aquicultura, pecuéria, assim como
na agricultura para tratamento de doencas
(NGQWALA et al, 2020) e segundo a Agéncia
Nacional de Vigilancia Sanitaria (ANVISA) é o
componente ativo usado no medicamento
(ANVISA, 2020).

Ha relatos da incapacidade das estacdes de
tratamento em remover farmacos (OLUWOLE et
al., 2020). Os efluentes vindos da estacdo de
tratamentos de esgotos (ETEs) é uma das
principais portas de entrada para os farmacos no
meio ambiente. Em estudos feitos por véarios paises
constataram mais de 80 compostos, incluindo
farmacos e metabdlitos, em excesso de agua em
varios locais. Os compostos foram identificados em
concentracbes de microgramas por litros em
afluentes e efluentes de ETES 0 mesmo em corpos
d'agua proximo a essas estagbes. Os estudos
mostram que alguns farmacos que utilizamos para
a saude humana ndo removidos completamente
nas estacdes de tratamento de esgoto municipal,
sendo contaminantes em aguas receptoras. Além
disso alguns compostos polares, podem se infiltrar
no solo e ser encontrados em agua subterrdnea em
diversos locais, incluindo os contaminados por
aterros  sanitdrios ou residuos industriais
(HEBERER, 2002).

O Processo de tratamento convencional tem
varias etapas (SABESP. 2023). Conforme o
Figural, para chegar a 4gua potavel, o farmaco
passa por algumas rotas de tratamento, sendo
assim, devido ao consumo hospitalar e industrial de
farmacos, e a ndo absorcao total dos compostos no
corpo  humano, uma certa porcentagem é
concentrada nas estacfes de tratamento de
esgotos, que em seguida passa por uma
ulltrafiltragem com objetivo de remocao pelo

sistema de osmose inversa ou reversa, em
tubula¢cdes com membranas e alta presséo obtendo
a separacdo de produtos de contaminacdo, em
seguida é feita mais uma desinfec¢cédo e seguindo
seu fluxo de distribuicdo em aguas superficiais,
subterraneo e em agua potavel (Mompelat et al.,
2009).

Fluxograma 1: Rota dos farmacos até a agua potavel
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Fonte: Adaptado de Mompelat et al..2009.

Os farmacos fazem parte de formulagdes
complexas e comumente obtidas por sintese
organica deste modo, 0s organismos aquaticos e
humanos estdo sendo expostos a uma enorme
série de moléculas que podem interagir entre si no
ambiente trazendo efeitos aditivos, antagénicos,
sinergéticos e assim por diante (BERNSTEIN,



2023). Segundo CARVALHO (2021), os farmacos
permanecem biologicamente ativos em corpos
d’agua e mesmo em concentragdes muito baixa,
tém a capacidade de atravessar as membranas
biolégicas e atingir células e tecidos podendo
provocar efeitos indesejaveis na salde humana,
em organismos e espécies como peixes, algas,
crustaceos, dentre outros. Tendo como principais
efeitos encontrados no estudo estresse, ansiedade,
efeito antipredador, alteracdo nas respostas
imunes em vias oxidativas e bioquimicas, alteracéo
na desova e malformacdo dos embriGes. Dessarte,
por ainda ndo serem legislados e potencialmente
nocivos a saude humana séo classificados como
contaminantes emergentes (FILHO, 2015).

Em um estudo realizado com amostras de
104 paises, a cafeina foi uma das substancias mais
encontrada em rios (WILKINSON et al, 2022). Em
uma outra pesquisa, no Brasil em 100 amostras de
agua tratada coletadas em 61 pontos espalhados
por 22 captais, identificou-se que os mananciais de
superficies apresentaram concentragBes de
cafeina 10 mil vezes maiores das encontradas na
Europa, Estados Unidos, Canada e Japdo. A
cafeina € um composto resiliente dado isso, é uma
impressao digital quimica. Esta associado a
compostos com atividade estrogénica que tem
capacidade de alterar o metabolismo hormonal do
ser humano. Este ativo é um dos usados como
substancia indicadora de contaminagao
emergente. Sua presenga em 4gua tratada indica
que provavelmente ha outros compostos nocivos
(SILVEIRA, 2015).

Figura 1: Formula estrutural cafeina
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Fonte: Caffeine, 2023.

Efluentes de diversas industriais como as de
fertilizantes, tintas, fabricacdo de metais,
pigmentos, couro, baterias, ligas, galvanoplastia,
mineracdo etc., descarregam diversos metais em
aguas residuais (WADHAWAN et al, 2020).

O cobre é um metal que pode ser encontrado
em efluentes como um micropoluente mais também
pode ser encontrado em concentracdes maiores
(MARGOT et al, 2015) O cobre é tdxico, néo
biodegradavel, com tendéncia a bioacumula¢éo em
orgdos vitais e causam diversas doengas como
distarbios nervosos, problemas de memoria e
comportamentais, dores musculares ou até a

morte. Assim a remocao deste metal da agua
tornou-se um objetivo muito importante (LE et al,
2019; YARI et al, 2015). Assim como com O0s
farmacos, ha relatos que as estacées de tratamento
tém apresentado baixa capacidade de remocao do
cobre (AGORO et al, 2020.)

Dentre os varios métodos de remocédo de
micropoluentes, a adsorcao tem se mostrado ser o
método mais eficaz, sustentavel, renovavel e
seletivo com baixo consumo de energia (ALMEIDA-
NARANJO et al, 2023; YARI et al, 2015).

A adsorgdo € um processo em que uma
molécula ou ion, que sdo chamados de adsorvato
gue estdo presentes em liquidos, séo retidos na
superficie de um soélido, chamado de adsorvente.
Na adsorcdo é um processo de superficie, apenas
a superficie do adsorvente esta envolvida e o
interacbes dipolo permanente, dipolo induzido e
quadrupolo. (HILL, 1977; ARTIOLI, 2008).

Figura 2: llustracdo superficie do adsorvato em contato
com o adsorvente.

Fonte: Modificado de: HILL, 1977; ARTIOLI, 2008.

A adsorcdo € dividida em duas classes, a
adsorcao quimica e a adsorcéo fisica. A adsorcao
fisica envolve forcas de Van der. Acontece através
de forcas de interagfes intermoleculares. De outro
modo, a adsor¢do quimica compreende
transferéncia sincrona de elétrons entre o
adsorvente e o0 adsorvato, por meio de geralmente
ligacdo covalente (HILL, 1977; ARTIOLI, 2008).

As etapas da adsorc¢éo, conforme a Figura 3
envolve: |- transporte de soluto na fase fluida; Il-
difus&o no filme; lll- difuséo nos poros por meio das
estruturas porosas até os sitios ativos; IV- adsorcao
nos poros que envolve interacdes fracas de van der
Waals, ligacbes de hidrogénio, complexos de
transferéncia de carga, atracdes eletrostaticas, e as
vezes fortes ligagbes quimicas e transferéncia de
elétrons que criando atracbes eletrostaticas.
Envolve forcas de valéncia (HOMEM et al, 2011).

A composicao da superficie do adsorvente
tem papel importante na adsor¢édo (ESTEVINHO et
al, 2007).



Figura 3: Etapas envolvidas na adsor¢éo
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Fonte: Adaptado de HOMEM et al, (2011).

Alguns  polimeros também  oferecem
capacidade de adsorcédo (ALMEIDA-NARANJO et
al, 2023). O alginato € um polimero encontrado
naturalmente em algas marrons e é um dos
polimeros naturais mais faceis e de baixo custo
(PEREIRA et al., 2020), e o custo é um parametro
importante na escolha do adsorvente adequado
(QASEM et al, 2021). O alginato contém muitos
grupos hidroxila e carboxila livres distribuidos ao
longo de sua estrutura. Esses grupos séo reativos
e passiveis de reagBes quimicas fornecendo
possibilidade de alterar atributo como o de
solubilidade, hidrofobicidade e caracteristicas
biolégicas (MAITI et al, 2016). O alginato forma gel
na presenca de cations divalentes como o Ca?
(Nichols, 2006). Por ser um polieletrélito aniénico
com um esqueleto de (1-4) acido B-d-manurénico
ligado (unidades M) e acido a-1-gulurénico
(unidades G) pode formar padrdes irregulares de
blocos GG, MG e MM (Figura 4). Os blocos G de
alginato sdo conhecidos por participarem da
reticulagdo intermolecular com ions de célcio
bivalentes. Assim, as propriedades mecéanicas dos
géis de alginato sdo aprimoradas aumentando o
comprimento de seu bloco G e o peso molecular
(GEORGE et al, 2006).

Figura 4: Estrutura do alginato de sddio.
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Fonte: LETOCHA et al, 2022.

A glicerina a qual tem sua férmula estrutural
na figura pode ser usada para mudar algumas
propriedades quimicas e fisicas do alginato
(BIALIK-W et al, 2023; SANTANA et al, 2013;
AVELLA et al, 2007). Como alteracdo quimica
fornece grupos hidroxilas (GAO et al, 2017).

Figura 5: Formula estrutural glicerina.

Fonte: Glycerin, 2023.

Na literatura s&o relatados varios métodos de
guantificacdo de farmacos na agua. Tais como
cromatografia liquida acoplada a espectrometria de
massa (OMOTOLA et al, 2020.) porém, a
espectrofotometria ultravioleta-visivel (UV- Vis) é
uma das técnicas que mais é utilizada para analisar
farmacos (MAWAZI et al, 2019).

Portanto, este trabalho tem por objetivo o uso
de esfera de alginato para a remocao da cafeina e
do cobre da agua.

2. METODOLOGIA
2.1. MATERIAIS

Os reagentes e suas respectivas
informacdes encontram-se na tabela 1 e na tabela
2 informa os materiais usados.

Tabela 1: Informagdes dos Reagentes

Reagentes Marca
Alginato de Sédio P.A Vetec
Nitrato de Célcio P.A Casa Americana

Cafeina P.A Padrdo HPLC

Alcool Etilico Absoluto
Sulfato de Cobre

Casa Americana

Pentahidratado Nao Consta
Hidréxido de Amonia N&o Consta
Agua destilada N&o Consta

Fonte: Os Autores, 2023.



Tabela 2: Informacgbes dos materiais

Materiais Quantidade Marca
Béquer 50 mL 1 N&o Consta
Agitador Mecénico 1 N&o Consta
Seringa com agulha 1 N&o Consta
Peneira 1 N&o Consta
Bal&do Volumétrico 8 N30 Consta
5mL
Bal&do Volumétrico 1 N30 Consta
25mL
Baldo Volumétrico =
100mL 1 N&o Consta
Micropipeta P1000 1 Nao Consta
Frasco ambar 120 mL 1 N&o Consta
Balanca Analitica 1 GEHAKA AG 200
o Nova Instruments
Espectrofotdmetro 1 1600
Cubetas de Quartzo 2 Kasvi K-28-114-

Q

Fonte: Os Autores, 2023.

2.2. METODOS

2.2.1. Obtencé@o das esferas de alginato

O método para obtencdo das microesferas
sem glicerina esta descrito no fluxograma 5 e foi
uma adaptagdo do trabalho de MACIEL, (2013) e
da reviséo hibliogréafica de ZDIRI et al, (2022).

Fluxograma 2: Procedimento Desenvolvimento das

microesferas
SmL de solugdo
alginato de sodio a 1%

A4

Colocado a solucio de alginato
em uma seringa com agulha

v
Agitagdo Pingado em 50 mL de solugao de
Mecanica nitrato de célcio a 10%
v
| Filtrado |
v
| Estufa 50° por 24h |

Fonte: Adaptado de MACIEL, 2013; ZDIRI et al, 2022.

Para as microesferas com glicerina, foi
acrescentado a glicerina correspondente a 10% em
massa da esfera, e seguido a metodologia
conforme o fluxograma 5.

2.2.2. Preparo das solucdes

Para as soluc@es utilizadas nos ensaios e
curvas de calibracdo realizou-se o preparo de
solucdes estoque de cafeina com concentracéo
inicial de 100ppm, onde pesou-se massas de
aproximadamente 0,1g, fez-se a diluicdo da massa
de cafeina em um béquer e depois transferiu-se
guantitativamente para um baldo volumétrico de
100mL e completou-se o volume até o menisco
com alcool etilico absoluto.

Para realizacdo do ensaio de adsorcao fora
necessario a diluicdo da solucdo estoque de
cafeina, de concentracéo inicial de 100ppm para
uma concentracdo final de 15ppm e volume de
25mL, para isso retirou-se um volume de 3,750mL,
despejou-se em um baldo volumétrico de 25mL e
completou-se seu volume até o menisco com agua
destilada. Esta solucdo é a que ficou em agitacdo
com as microesferas.

No preparo das solucbes padrdes retirou-se
aliquotas, de 100uL, 250 uL, 500 uL, 750 uL, 1000
pL, 1250 yL e 1500uL, da solucdo estoque de
cafeina (correspondente a concentracdes de 1
ppm, 2,5ppm, 5 ppm, 7,5 ppm, e 10 ppm, 12,5 ppm,
e 15 ppm) e despejou-se tais volumes em baldes
de 5mL, também se adicionou a estes balées uma
aliquota de 500pL da solucao que ficou em contato
com as microesferas no ensaio de adsorcao, e
somente apés a adicdo desta aliquota completou-
se o volume dos baldes, com agua destilada, até o
menisco. Estas foram as solucdes utilizadas para
as curvas de calibracdo dos ensaios.

Para o preparo das solucéo do cobre, em um
béquer de 50mL pesou-se massa de
aproximadamente 3,8953g e fez-se a diluicdo e
sequentemente a transferéncia de forma
guantitativa para um baldo volumétrico de 100 mL
preparando-se uma solucdo na concentracdo de
0,156 mol.L-1 de sulfato de cobre penta hidratado.

Para o ensaio de adsor¢céo de cobre com as
microesferas preparou-se uma diluicdo da solugéo
estoque na concentracdo de 0,0312 mol.L1, onde
pipetou-se um volume de 10 mL em um bal&do
volumétrico de 50 mL e completou-se o volume
com agua destilada. Esta solucdo é a que ficou em
agitacdo com as microesferas.

2.2.3. Teste de capacidade de adsorcdo da
cafeina

Segundo AI-OBAIDI (2018), a técnica de
adicdo de padrdo em conjunto com a
espectrofotometria j& é muito utlizada nos



protocolos de andlise de medicamentos. E para a
andlise no espectrofotbmetro  UV-Vis, a
metodologia foi adaptada de PACHECO (2018).

Congruente ao fluxograma 3, o teste de
capacidade de adsorcdo das microesferas fora
realizado com a diluicdo da solucdo estoque de
concentracao de 15 ppm e volume de 25mL, para
isso pipetou-se uma aliquota de 10 mL em um
béquer contendo 0,100g de microesferas de
alginato de sédio; colocou-se sobre agitagdo com o
auxilio de um agitador magnético por 30 minutos.

Fluxograma 3: Teste de adsorcédo da cafeina

Solucéo estoque de
cafeina 100mL a 100 ppm

l

Diluicdo solucéo
estoque em 15ppm
para o teste de
adsorcao

l

Pipetar 10 mL no
béquer contendo
0,1000g de esfera
de alginato de

sodio

Colocou-se sobre
agitacéo
magnética com o
auxilio de um
peixinho por 30
minutos. Retirou-
se 5 mL.

“Solugéo etapa adsorgéo”

l

Preparou-se
diluicdo da solucéo
estoque de cafeina
nas concentracdes
de 1 ppm, 2,5ppm,
5 ppm, 7,5 ppm, e
10 ppm, 12,5 ppm,
e 15 ppm em
baldes de 5 mL

Acrescentou-se
500 uL em cada
baldo com as
concentracdes de
1 ppm, 2,5ppm, 5
ppm, 7,5 ppm, e
10 ppm, 12,5
ppm, e 15 ppm.
Acertou-se até
menisco com
agua

l

Leu-se no
espectrofotbmetro
em 273 nm

l

Calculou-se a
concentracao através
da equacao da reta

Fonte: Adaptado de: AI-OBAIDI, 2018; PACHECO, 2018.

2.2.4. Teste de Capacidade de adsorcdo do
cobre

A capacidade de adsorcdo do cobre nas
esferas de alginato foi realizada de acordo com a
metodologia modificada de: GUSPITA et al, (2020).

A solucdo do ion cobre Il é de uma
coloracdo azul claro. Ao adicionar a solucédo de
aménia (NHs), a reacdo forma um complexo
[Cu(NH3)4]?* apresentando uma solugdo de
coloracdo azul escuro (Equacdo 1) (SANO et al,
1984; TREVANI et al, 2001). Esse complexo foi lido
em espectrofotometria Uv/Vis na quantificacdo do
cobre.

Equacéo 1
[Cu(H20)4] 2* + 4NH3 — [Cu(NHs)4] 2* + 4H20
Azul claro Azul escuro

Os testes foram realizados em triplicatas.
Pesou-se aproximadamente 0,10009g de
microesferas de alginato de s6dio em um béquer de
50 mL, pipetou-se 10 mL da solucdo de
concentracao de 0,0312 mol.L1. Adicionou-se um
agitador magnético no béquer e colocou-se o
béquer no agitador mecéanico por 30 minutos. Apés
0s 30 minutos, pegou-se uma aliquota de 5 mL, e
pipetou-se 1 mL em cada um dos trés, balBes
volumétricos de 5 mL, colocou-se 2 mL NH4sOH a
36% e completou-se com agua até o menisco, a
leitura fora realizada no comprimento de 616nm no
espectrofotdmetro, em cubetas de plasticos. Para
todas as etapas de adsorcdo com cobre uma
solucdo de branco foi feita com o uso de baldo
volumétrico de 10mL, sendo de seu volume total
2mL de hidroxido de aménio e o restante até o
menisco de agua destilada.

Para a curva padrdo, em baldes de 10 mL
foram pipetados 100pl, 500pl, 1000ul, 1500ul,
2000ul de solugdo estoque, correspondendo
respectivamente as concentragbes de 0,00155
mol.Lt, 0,00775 mol.Lt, 0,0155 mol.L? 0,0
2325mol.Lt, 0,031 mol.L1, 0,00624 mol.L2.
Adicionou-se 2 mL de hidroxido de aménio na
concentracdo de 36% em cada um dos baldes e
acertou-se 0 menisco com agua, e foi feita leitura
em 616 nm no espectrofotdmetro.



Fluxograma 4: Teste de adsorc¢ao do cobre

Solucéo estoque de sulfato de cobre
pentahidratado a 0,156 mol.L?

l
l l

Teste de Adsorgéo Curva Padréo

Pipetou-se da
solugéo estoque de
cobre 100ul, 500ul,

1000ul, 15004,
2000ul em baldes

Pipetou-se 10 mL
da solucéo estoque
(0,0312 mol.LY) em

baldo de 50 mL

i de 10 mL
Pipetou-se 10 mL
no béquer contendo

0,1000g de esfera

de alginato de Pipetou 2 mL de

sodio hidroxido de
amonio.
Completou-se até

menisco com agua
Colocou-se sobre g

agitacdo magnética
com o auxilio de um
peixinho por 30

minutos. Retirou-se Leu-se no
5mL. espectrofotometro
' em 616 nm

l

Pipetou 1 mL em
balao volumétrico
de 5 mL

l

Montou-se Curva
de calibracdo no

l aplicativo Excell

Pipetou 2 mL de
hidréxido de
amonio.
Completou-se até
menisco com agua

l

Leu-se no
espectrofotdbmetro
em 616 nm

Fonte: Modificado de GUSPITA et al, 2020.

2.2.5. Tratamento dos Dados e obtencédo dos
resultados

Apés as leituras no equipamento, os dados
foram transferidos para a planilha eletrénica Excel.
Realizados os gréficos e a equacgéo da reta. Com a

equacdo da reta foi calculado a concentracéo
residual da cafeina e do cobre (féormula 1). Média
dos resultados, variancia e desvio padréo.

férmula 1 (Vogel 2002)

y= ax+b

Onde: Em que:

y= Absorbéancia

a= Coeficiente angular da reta,
b=Coeficiente linear da reta,

x= E a concentracdo do analito na solugéo.
2.2.5.1. Capacidade de adsorgéo

Com a concentracdo real obtida nas
triplicatas, foi realizado a média e com esta média
foi realizado célculo para saber o quanto foi
removido através da adsorcéo conforme a férmula
2.

Formula 2:

(M x 100)
Capacidade de adsor¢éo= ----------------- - 100
C
No qual:

M= Média das concentracdes reais resultantes,
C = Concentragéo colocada

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1 Formacdo e caracterizagcdo das
esferas

Conforme figura 6, houve formacgdo de
esferas de alginato apés o processo para sua
confeccdo, esta formacao foi possivel através da
interagdo da solugdo do ca?* com carga negativa da
molécula de alginato assim, solidificando as redes
de alginato (Zdiri et al, 2022) de acordo imagem 7.

Figura 6: Aspecto esfera alginato apds estufa.

Fonte: Os Autores, 2023.



Figura 7: aspecto esfera alginato com glicerina apo6s estufa

Fonte: Os Autores, 2023.

Figura 8: Gelificacdo de solugao de alginato de sddio

Alginato de sédio Alginato de célcio

a Na
. m r\a\jc.
Na Ca
N-\\/N\ Nitrato de Célcio E/-\c;
Na Na
= Na a
Na Na Ca

Fonte: Modificado de ZDIRI et al, 2022.

Figura 9: Estrutura zona de junc¢ao das cadeias de
alginato reticuladas com Ca2+

[ ooc OH i
o
HO
o y
HO
R+-0 ~0-{R
F oy B o
ooc OH

HO

Fonte: FORGACS et al, 2021.

Através do microscaépio, foi possivel observar
alguns poros nas esferas de alginato na
concentracao de 1% sem glicerina (figura 10). De
acordo com a figura 11, as esferas com glicerina
apresentam aspecto menos opaco em comparacao
com as esferas sem glicerina.

Figura 10: Aspecto microscopico das microesferas
de alginato 1% sem glicerina.
= = S ,

&
Fonte: Os Autores, 2

023.
Figura 11: Aspecto microscopico das microesferas
de alginato 1% com glicerina.

Fonte: Os Autores, 2023.

O teste de varredura (tabela 3 e grafico 1)
resultou em dadas as condi¢cdes experimentais, o0
pico maximo da cafeina era em 273 nm.

3.2. Varredura e pico de absorcéo cafeina

Tabela 3: Dados do teste de varredura cafeina

WL(nm) l

Absorbéncia

265 0,3574
266 0,35

267 0,3687
268 0,3728
269 0,3816
270 0,3896
271 0,3945
272 0,3988
273 0,3998

274 0,3989




275 0,3948
276 0,3877
277 0,3786
278 0,3663
279 0,352
280 0,3371

Fonte: Os Autores, 2023.

Gréfico 1: Varredura Padrao Cafeina
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Fonte: Os Autores, 2023.

3.3. Teste curva de calibracéo

Conforme a tabela 4 e ao grafico 2, o
resultado da linearidade da curva de calibracdo da
cafeina na 4gua foi de R? para 0,9999.

Tabela 4: Dados do teste de curva de calibracdo
cafeina

O resultado da capacidade de adsorcdo das
esferas de alginato em 1% sem glicerina estdo na
tabela 5, 6 e 7 com a curva de calibracdo no grafico
3, 4 e 5 que estdo nos apéndices. O resultado do
primeiro ensaio da triplicata resultou em linearidade
de RZ2 em 0,9973, segundo ensaio obteve-se 0,979
enquanto o terceiro foi em 0,9979.

Tabela 5: Resultado absorbancia triplicata 1/3,
esfera sem glicerina com cafeina

Concentracdo com Adicao de Absorbancia

padréo
1,05 0,2366
2,625 0,3818
5,25 0,6556
7,875 0,9234
10,5 1,2007
13,125 1,4237
15,75 1,6216

Concentracgao Absorbancia

1 0,0596
25 0,1467

5 0,2837
7,5 0,4225
10 0,5586
12,5 0,7053
15 0,8359

Fonte: Os Autores, 2023.

Gréfico 2: Curva de calibracdo de solugao de cafeina
feita em agua.

1
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Fonte: Os Autores, 2023.

3.4. Teste de capacidade de adsorcéo

Fonte: Os Autores, 2023.

Tabela 6: Resultado absorbancia triplicata 2/3 esfera
sem glicerina com cafeina

Concentragcdo com Adicdo de | Absorbéncia

padréo
1,05 0,1828
2,625 0,3413
5,25 0,6353
7,875 0,8681
10,5 1,2865
13,125 1,3487
15,75 1,5513

Fonte: Os Autores, 2023.

Tabela 7: Resultado absorbancia triplicata 3/3 esfera
sem glicerina com cafeina

Concentracéo Absorbancia
1,05 0,202
2,625 0,3628
5,25 0,6062
7,875 0,8548
10,5 1,1512
13,125 1,3233
15,75 1,585

Fonte: Os Autores, 2023.

O resultado da adsorcdo nas esferas de
alginato em 1% com glicerina, que por meio das
tabelas 8,9 e 10 obteve-se os gréficos 6, 7 e 8 que
estdo nos apéndices nos 3 ensaios foi de
linearidade em R? 0,9965; R? 0,974 e; R? 0,9901.



Tabela 8: Resultado absorbéancia triplicata 1/3 esfera
com glicerina com cafeina

Concentracéo Absorbéancia
1.05 0.2195
2.625 0.3621
5.25 0.6499
7.875 0.9169
10.5 1.1858
13.125 1.4089
15.75 1.6021

Fonte: Os Autores, 2023.

Tabela 9: Resultado absorbéncia triplicata 2/3 com
glicerina com cafeina

Concentracéao Absorbancia
2,78 0,2846
6,95 0,52
13,9 0,8719
20,85 1,202
27,8 1,4935
34,75 1,5129
41,7 1,9706

Fonte: Os Autores, 2023.

Tabela 10: Resultado absorbéancia triplicata 3/3 com
glicerina com cafeina

Concentracéo Absorbéancia
2.78 0.2629
6.95 0.4951
13.9 0.8356
20.85 1.1959
27.8 1.4881
34.75 1.7258
41.7 1.9393

Na tabela 11, encontra-se o resultado da
leitura das diluicbes e no grafico 9 (apéndices) a
curva linear na qual o R? foi de 0,996.

Tabela 11: Resultado para curva padréo de cobre
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A tabela 12 mostra o resultado da leitura das
amostras.

Tabela 12: Resultado leitura das amostras de cobre

Amostra Absorbancia

Amostra 1 0,3800

Amostra 2 0,3036
mostra 3 0,3204

Concentracgao |

Absorbéncia
0,00155 0,1105
0,00775 0,4026
0,0155 0,8248
0,02325 1,153
0,031 1,6517
0,00624 0,2934

Fonte: Os Autores, 2023.

Fonte: Os Autores, 2023.

A figura 12 e 13 ilustram o aspecto das
esferas apos o teste de adsor¢éo e a figura 14 é
uma foto dos bal6es contendo as solugfes apos a
adicao do hidréxido de aménio.

Figura 12: Foto das esferas apds a etapa de adsorgéo
sem adi¢do de padrao

Fonte: Os Autores, 2023.

Figura 13: Foto das esferas apds a etapa de adsorcéo
sem adi¢do de padrao

Fonte: Os Autores, 2023.

Figura 14: Foto ensaio cobre sem adicdo de padrao.

Fonte: Os Autores, 2023.

A capacidade de adsorcéo da esfera 1% sem
glicerina, para a cafeina foi de 16,06% + 1,43
desvio padrdo em 30 minutos de contato. Os poros



observados nas microesferas através do
microscopio colaboraram para que houvesse a
adsorcao (SOTELO et al, 2013).

Apesar de ser uma capacidade de adsorcao
baixa, quando através da literatura, comparado a
capacidade de adsorcéo e o tempo de contato dos
materiais de estudo na remocdo da cafeina, o
resultado deste trabalho esti4 dentro da faixa de
remocgao principalmente quando comparado com
carvdo ativado conforme tabela 8. GADI et al
(2022), obteve resultado de remog&o em menos de
2% da solucéo de cafeina que esteve em sistema
de adsor¢cdo no carvdo ativado por 10 dias
enquanto KAUR et al, 2017 obtiveram também com
carvao ativado, 44,1% em 4 horas. LENZI| et al,
2020 alcancaram 77% em 24 horas.

Tendo a cafeina um momento dipolar alto
(TAVAGNACCO et al, 2016) que aumenta com a
polaridade da solu¢do na qual esta inserida
(BENJAMINE et al, 2019) pode-se explicar a
dificuldade de sua retirada da agua. Além disso,
este momento dipolar também pode afetar, quando
na adsorcdo, a etapa de difusdo no filme das
esferas pois, moléculas com alto momento dipolar
causam maior rejeicdo a medida que a
concentracdo de soluto aumenta (SHIRLEY et al,
2014).

J& o resultado de capacidade de adsorcéo
para as esferas com glicerina, ndo houve adsorcéo.
De acordo com o quadro 1, a média das
concentragcdes nas triplicatas é de 41,05 ppm
enquanto a concentracéo usada na adsorc¢ao foi de
17,92ppm. Assim, valor acima da concentragdo
inicial. Esse valor acima pode ser resultado da
interferéncia das esferas na leitura mesmo sendo o

teste com adig¢éo de padréo.

Conforme com o quadro 1, de resultado, a
capacidade de adsorcdo do alginato para o cobre
com regressao linear foi de 0% + 0,006293 desvio
padrdo. A média das triplicatas foi de 0,06445
Mol.L-t enquanto a concentragao da solugao usada
foi de 0,0312 Mol.Ltindicando que pode ter havido
interferéncia na leitura.

Quadro 1: Resultado capacidade de adsorcéo das
esferas
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Média 41.05 ppm 13,22 ppm 0,06445 Mol.L*
Variancia 397.9 2,068 0,00003961
Desvio Padrédo 19.94 1,438 0,006293

Erro padréao 4.46 0,830 0,003633
Concentragéo 17,92 ppm 15.75 ppm 0,0312 Mol.L*
inicial

Capacidade de 0% 16.06% 0%

remocéao

Ensaio Ensaio Ensaio adsorcéo
adsorcédo adsorgéo esfera 1% sem
esfera 1% com | esfera 1% glicerina Cobre
glicerina sem
cafeina glicerina
Cafeina
Concentragéo 13,93 ppm 15,26 ppm 0,07316 Mol.L*?
Triplicata 1/3
Concentragéo 47.88 ppm 12,16 ppm 0,05849 Mol.L?
Triplicata 2/3
Concentragéo 61.34 ppm 12,26 ppm 0,06172 Mol.L*?
Triplicata 3/3

Fonte: Os Autores, 2023.

4. CONSIDERACOES FINAIS

O grupo obteve resultados acerca da
guantificacdo da cafeina via espectrofotdbmetro Uv-
Vis, 0 que comprovou desvio de linearidade da
cafeina com absorbéncias superiores a 1, porém
ndo foi possivel efetuar a valida¢éo deste método
por motivos de tempo.

Ao final dos ensaios o grupo pdde concluir
gue a confeccado das microesferas foi concluida
com éxito, com a possibilidade de aumentar a
guantidade de producéo, e ainda que a confecgéo
das microesferas tenha se dado de forma de facil
aplicacdo os resultados referentes a adsorcéo nao
foram como esperados, onde obtivemos 16% de
adsorcao total com as esferas sem glicerina, e
adsorcao nula para a esfera com glicerina durante
0s ensaios de remog¢éo do micropoluente cafeina.
Para o metal toxico, cobre, os ensaios foram
realizados utilizando as microesferas sem glicerina
onde nao foi possivel comprovar adsorgcdo do
poluente.
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Gréfico 6: Curva calibracgéo triplicata 1/3 cafeina

Gréfico 3: Curva calibragéo triplicata 1/3 esfera sem ) 0. 4 hat
com glicerina com glicerina
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Grafico 4: Curva calibrag&o triplicata 2/3 esfera sem Grafico 7: Curva calibragdo triplicata 2/3 cafeina
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Grafico 8: Curva calibragdo triplicata 3/3 cafeina

Grafico 5: Curva calibracéo triplicata 3/3 esfera sem 7
esferas com glicerina
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Grafico 9: Curvade calibracdo cobre regresséo linear
cobre
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