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RESUMO 
 

Devido ao seu amplo consumo, os fármacos representam uma parcela cada vez maior 

desta classe de poluentes. Essas substâncias podem apresentar efeitos nocivos para 

a saúde humana e para os ecossistemas, principalmente devido ao seu potencial de 

bioacumulação e biomagnificação. Apesar da aplicação de tratamentos secundários, 

os efluentes ainda podem apresentar uma grande quantidade de contaminantes, que 

posteriormente são lançados em corpos hídricos. Este estudo teve como objetivo 

principal avaliar a remoção dos fármacos (Clorexidina e Nistatina) por meio de 

adsorção, utilizando a argila organofílica comercial Cloisite 30B. Além disso, buscou-

se entender a afinidade de diferentes fármacos com o adsorvente mencionado, a fim 

de selecionar o sistema com a maior eficiência de remoção. A argila organofílica 

comercial Cloisite 30B foi caracterizada por difração de raios X e Espectroscopia na 

região do infravermelho. A capacidade de adsorção dos fármacos foi avaliada por 

meio de estudos de variação de pH, bem como testes de adsorção em condições 

controladas usando um planejamento fatorial 23. O objetivo foi determinar as melhores 

condições para o processo, medindo a porcentagem de remoção (% Rem) e a 

capacidade de remoção no estado de equilíbrio (qeq) como respostas. A cinética 

química foi determinada e ajustada utilizando modelos de pseudo-primeira ordem e 

pseudo-segunda ordem. Além disso, foram levantadas isotermas de equilíbrio de 

adsorção, que foram ajustadas aos modelos de Langmuir, Freundlich, Sips, Temkin e 

Redlich-Peterson. Os resultados obtidos demonstraram que o pH das soluções 

sintéticas contendo Clorexidina e Nistatina não afetou significativamente a 

porcentagem de remoção. Através do planejamento fatorial, identificou-se uma taxa 

de remoção de aproximadamente 95,77 % para a Clorexidina, e a análise estatística 

indicou que a porcentagem de remoção (% Rem) é influenciada apenas pela 

concentração inicial. Além disso, a capacidade de adsorção é impactada pelas 

variações na concentração inicial, no tempo e na interação entre essas duas variáveis. 

No caso da Nistatina, obteve-se uma taxa de remoção de cerca de 88,00 % e a análise 

estatística indicou que a porcentagem de remoção (% Rem) é influenciada apenas 

pela massa, enquanto a capacidade de adsorção é impactada pelas variações na 

concentração inicial, na massa e na interação entre essas duas variáveis. A 

investigação da cinética de adsorção revelou que a Clorexidina apresenta uma rápida 

taxa de adsorção, que se estabiliza em aproximadamente 8 minutos. Enquanto para 



 
 

a Nistatina, o equilíbrio cinético ocorre em torno de 6 minutos. Após ajustes cinéticos, 

constatou-se que o modelo que melhor se ajusta tanto para a Clorexidina quanto para 

a Nistatina é o modelo de pseudo-segunda ordem, confirmando que o mecanismo de 

controle de velocidade é a adsorção química. A isoterma de Sips descreveu o 

equilíbrio da adsorção tanto para Clorexidina como para Nistatina evidenciando que o 

adsorvente utilizado é uma excelente alternativa para remoção de fármacos de 

efluentes contaminados. 

 

 
Palavras-chave: Argila Organofílica, Cloisite 30B, Adsorção, Clorexidina, Nistatina, 
Isotermas.  
  



 
 

ABSTRACT 
 

Due to their widespread consumption, drugs represent an increasing share of this class 

of pollutants. These substances can have harmful effects on human health and 

ecosystems, mainly due to their potential for bioaccumulation and biomagnification. 

Despite the application of secondary treatments, effluents can still contain a large 

amount of contaminants, which are later released into water bodies. The main 

objective of this study was to evaluate the removal of drugs (Chlorhexidine and 

Nystatin) by means of adsorption, using the commercial organophilic clay Cloisite 30B. 

In addition, we sought to understand the affinity of different drugs with the mentioned 

adsorbent, in order to select the system with the highest removal efficiency. The 

commercial organophilic clay (Cloisite 30B) underwent X-ray Diffraction analysis 

(XRD) and Infrared Spectroscopy for its characterization. The adsorption capacity of 

the drugs was evaluated through pH variation studies, as well as adsorption tests under 

controlled conditions using a 23 factorial design. The objective was to determine the 

best conditions for the process, measuring the removal percentage (% Rem ) and the 

removal capacity at steady state (qeq) as responses. Chemical kinetics were 

determined and fitted using pseudo-first order and pseudo-second order models. 

Furthermore, adsorption equilibrium isotherms were constructed, which were fitted to 

the Langmuir, Freundlich, Sips, Temkin and Redlich-Peterson models. The results 

obtained showed that the pH of the synthetic solution containing Chlorhexidine and 

Nystatin did not significantly affect the removal percentage. Through the factorial 

design, a removal rate of approximately 95.77 % was identified for Chlorhexidine, and 

the statistical analysis indicated that the removal percentage (% Rem) is influenced 

only by the initial concentration. Furthermore, the adsorption capacity is impacted by 

variations in initial concentration, time and the interaction between these two variables. 

In the case of Nystatin, a removal rate of about 88.00 % was obtained and the statistical 

analysis indicated that the removal percentage (% Rem) is influenced only by the 

mass, while the adsorption capacity is impacted by variations in concentration initial 

weight, the mass and the interaction between these two variables. The investigation of 

the adsorption kinetics revealed that Chlorhexidine has a fast adsorption rate, which 

stabilizes in approximately 6 minutes. As for Nystatin, kinetic equilibrium occurs around 

30 minutes. After kinetic adjustments, it was found that the model that best fits both 

Chlorhexidine and Nystatin is the pseudo-second order model, confirming that the rate 



 
 

control mechanism is chemical adsorption. The Sips isotherm described the adsorption 

equilibrium for both Chlorhexidine and Nystatin, showing that the adsorbent used is an 

excellent alternative for removing drugs from contaminated effluents. 

 

Keywords: Organophilic Clay, Cloisite 30 B, Adsorption, Chlorhexidine, Nystatin,  
Isotherms  
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1. INTRODUÇÃO 
 

A partir da última década, o advento de tecnologias analíticas mais avançadas 

permitiu que substâncias químicas que apresentam baixas concentrações em corpos 

hídricos e efluentes fossem detectadas (Valcárcel et al., 2011; Rivera-Utrilla et al., 

2013). Esses poluentes, denominados de contaminantes emergentes do meio 

ambiente, compreendem fármacos, hormônios, produtos de higiene pessoal, 

surfactantes, drogas ilícitas, entre outros compostos (Wilman et al., 2014; García-

Mateos et al., 2015; Sotelo et al., 2014).   

Contaminantes emergentes referem-se a compostos que não possuem uma 

legislação específica de monitoramento, e em baixas concentrações (ng.L-1 a µg.L-1) 

podem acarretar efeitos adversos no ecossistema e na saúde humana. As substâncias 

que são chamadas de “contaminantes emergentes” são de origem natural ou sintética, 

e são extensa e diariamente consumidas no mundo, sendo utilizadas no tratamento 

medicinal e veterinário e como matéria-prima para a fabricação de outros produtos 

(Reichert et al., 2019). 

Devido ao seu amplo consumo, os fármacos representam uma parcela cada 

vez maior desta classe de poluentes. Embora a sua detecção em ambientes aquáticos 

seja na ordem de nano a microgramas por litro (Huerta-Fontela; Galceran; Ventura, 

2011), eles são continuamente introduzidos no meio ambiente, em especial nos 

mananciais de água. Essas substâncias podem apresentar efeitos nocivos para a 

saúde humana e para os ecossistemas, principalmente devido ao seu potencial de 

bioacumulação e biomagnificação (García-Mateos et al., 2015). 

Os fármacos podem ser classificados como anti-inflamatórios, analgésicos, 

antibióticos, antidepressivos, antiepiléticos, beta-bloqueadores, hipolipemiantes, 

antihistamínicos, entre outras classes. Dentre estes, os analgésicos e anti-

inflamatórios são os medicamentos que apresentam maior frequência de detecção em 

efluentes domésticos, assim como os antibióticos. A remoção dos mesmos através de 

processos convencionais de tratamento muitas vezes não atinge índices satisfatórios. 

Apesar da aplicação de tratamentos secundários, os efluentes ainda podem 

apresentar uma grande quantidade de contaminantes, que posteriormente são 

lançados em corpos hídricos (Bueno et al., 2012).  

Com isso, surge a adsorção por ser uma alternativa adequada, por sua 

simplicidade, confiabilidade e relação custo-eficácia na captura de contaminantes da 
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água de forma eficiente (Bhadra e Jhung, 2017). A adsorção possui algumas 

vantagens, quando comparado a outros métodos, incluindo: aplicabilidade em 

concentrações muito baixas, sendo adequada tanto para processos descontínuos e 

contínuos, facilidade de operação, possibilidade de regeneração e de reutilização do 

adsorvente e baixo custo de capital (Nasuhoglu et al., 2012). 

Entre os adsorventes mais utilizados em processos industriais destaca-se o 

carvão ativado, devido à sua grande capacidade de adsorção para remoção de uma 

grande variedade de contaminantes orgânicos, inorgânicos e metais. A sua elevada 

área superficial, bem como sua estabilidade térmica são características favoráveis à 

sua utilização. No entanto, o uso extensivo de carvão ativado para remoção de 

contaminantes de efluentes industriais é caro, limitando sua grande aplicação para o 

tratamento de águas residuais. Desta forma, há um interesse crescente em encontrar 

adsorventes alternativos de baixo custo para a remoção (Royer et al., 2009 

As argilas naturais e modificadas química e termicamente vêm sendo usadas 

para verificar a influência destas no processo de adsorção (Sousa et al., 2016).  

A argila é um material natural, de textura terrosa ou argilácea, de granulação 

fina, com partículas de forma lamelar ou fibrosa (Souza Santos, 1989). Em sua forma 

natural, são constituídas de aluminosilicatos hidratados de partículas extremamente 

finas (< 2 m), denominados de argilominerais, e são classificadas de acordo com as 

suas estruturas cristalinas e características químicas. As argilas esmectíticas, são 

compostas essencialmente do argilomineral montmorillonita, representante dos 

filossilicatos de camadas 2:1, duas camadas tetraédricas de sílica com uma camada 

octaédrica de alumina central (Murray,2006) 

As argilas betoníticas compostas predominantemente por argilas esmectíticas, 

geralmente montmorilonitas, possuem uma alta capacidade de troca de cátions. Isto 

é, os cátions dentro das lamelas cristalinas e, principalmente, os cátions 

interlamelares podem ser trocados por outros cátions presentes em uma solução 

aquosa sem que isso modifique a estrutura cristalina das argilas. A capacidade de 

troca catiônica é uma propriedade importante das argilas, pois pela troca de cátions 

pode-se modificá-las quimicamente influindo diretamente sobre suas propriedades 

físico-químicas e possíveis aplicações tecnológicas (Mota, 2010).  

A modificação química das argilas através de agentes orgânicos tem sido 

objeto de estudo nos últimos anos (Lee e Tiwari, 2012). Isso se deve ao fato das 

mesmas possuírem um potencial de aplicação em diversas áreas, como por exemplo, 
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na adsorção de compostos orgânicos de efluentes contaminados (Konig, 2012) e na 

síntese de nanocompostos poliméricos (Park; Ayoko; Frost, 2011). A síntese de 

argilas organofílicas baseia-se na troca iônica de seus cátions inorgânicos (trocáveis) 

por cátions orgânicos (sais quaternários de amônio) na sua cadeia, aumentando a 

distância interlamelar do mineral, o que facilitará a interação com outros compostos 

orgânicos (Menezes, 2009). 

A investigação das condições operacionais no processo em batelada tem sido 

o foco de muitos trabalhos que visam a remoção de poluentes emergentes da água e 

outras matrizes aquosas, como efluentes domésticos e industriais, águas 

subterrâneas e de rios (Ahmed et al., 2015; Luo et al., 2014; Rivera-Utrilla et al., 2013). 

No que se refere à sua aplicação em maior escala, o processo contínuo exibe uma 

vantagem sobre o conduzido em batelada, embora este último seja importante para 

fornecer dados sobre a cinética e os mecanismos que regem a adsorção (Reynel-

Avila et al., 2015). O rápido desenvolvimento industrial nas últimas décadas, bem 

como o crescimento desordenado das cidades, aliado à falta de preocupação com o 

tratamento de resíduos ou o descarte inadequado destes, estão entre as principais 

fontes de liberação descontrolada de poluentes em efluentes aquáticos, os quais 

podem acarretar danos praticamente irreversíveis ao meio ambiente, a flora e a fauna 

nativas, e até mesmo afetar diretamente os seres humanos (Ghishelli & Jardim, 2007; 

Bila & Dezotti, 2007). Fármacos e poluentes orgânicos persistentes (POP), por 

exemplo, são classes de substâncias muito investigadas devido, principalmente, aos 

seus efeitos no meio ambiente (Bila e Dezotti, 2007). 

 

 

1.1 JUSTIFICATIVA 

 

O desenvolvimento de novos e/ou altamente eficientes adsorventes ainda é o fator 

mais exigente para a remoção efetiva de compostos poluentes da água através da 

adsorção (Jung et al., 2015) 

Diversas providências têm sido tomadas no intuito de minimizar a produção de 

resíduos e/ou de torná-los menos tóxicos. A adsorção é um processo de separação 

no qual certos componentes de uma fase fluida (gás ou líquido), denominados 

adsorvatos, são transferidos para a superfície de um sólido adsorvente, este processo 

está sendo usado com grande empregabilidade para eliminar contaminantes das 
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águas residuais. Esses materiais adsorventes são sólidos porosos, geralmente 

naturais, que possuem afinidade específica para determinado composto. Entre os 

materiais adsorventes se encontram uma variedade de argilas, madeiras, carvão 

ativado, géis, alumina e silicatos (Bezerra et al., 2011). 

A pesquisa de novos materiais adsorventes que apresentam um baixo custo tem 

atraído à atenção de pesquisadores a fim de se obter a maior remoção de 

contaminantes. Uma forma eficiente de removê-los é por meio do processo de 

adsorção (Vimonses et al., 2009). 

Considerando o exposto, o propósito deste estudo é empregar a argila Cloisite 

30B, um adsorvente economicamente viável e que possui elevada eficiência se 

comparado a argilas na forma natural, para a remoção dos fármacos Clorexidina e 

Nistatina. Este estudo empregará um sistema de banho finito para conduzir a 

pesquisa, no qual os parâmetros ligados aos desfechos de cunho ambiental serão 

analisados com base na taxa de remoção percentual. 

 

1.2 ORIGINALIDADE 
 

Dentre as diversas pesquisas realizadas no Laboratório de Desenvolvimento de 

Novos Materiais (LABNOV), alguns envolvem a aplicação de adsorventes para a 

remoção de fármacos, descritos na Tabela 1. 

 
Tabela 1 - Trabalhos desenvolvidos no LABNOV com remoção de fármacos. 

Adsorvente Aplicação Referências 

ZIF-8, ZIF-67 e ZIF-8@ZIF-67 Remoção de Clorexidina (Silva, 2022) 

ZIF-8 sustentável Remoção de Clorexidina (Oliveira, 2022) 

ZIF-8 sustentável Remoção de Clorexidina (Oliveira et al., 2023) 

Argila organofílica comercial 

30B 

Remoção de Clorexidina 

e Nistatina 
Este trabalho 

Fonte: Própria autoria (2023) 
 

Essa tese consiste em dar continuidade a linha de pesquisa do LABNOV e a 

contribuição será através da investigação da aplicação da argila organofílica comercial 

Cloisite 30B, devido ao seu desempenho de adsorção, mas também devido a 
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disponibilidade abundante, excelentes propriedades de adsorção, natureza não 

tóxica, grande potencial para troca iônica e devido ao seu baixo custo. Na literatura 

não se tem conhecimento de estudos utilizando a argila organofílica comercial Cloisite 

30B para a remoção dos fármacos Clorexidina e Nistatina.  

 

1.3 OBJETIVO GERAL 
 

O objetivo principal deste trabalho é avaliar a remoção de fármacos (Clorexidina 

e Nistatina) por adsorção utilizando argila organofílica comercial Cloisite 30B, com 

base na afinidade dos fármacos para seleção do sistema com maior potencial de 

remoção. 

 

1.4 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 
 

a) Abordar um estudo e monitoramento tecnológico da utilização da argila 

organofílica comercial Cloisite 30B para a adsorção de fármacos, usando 

patentes como fontes de informação utilizando a plataforma Questel Orbit® 

b) Determinar as propriedades da argila organofílica comercial Cloisite 30B por 

meio das técnicas de Difração de Raios-X e Espectroscopia na Região do 

Infravermelho. 

c) Avaliar a afinidade dos dois diferentes fármacos (Clorexidina e Nistatina) com 

argila organofílica comercial Cloisite 30B para seleção do sistema com maior 

potencial de remoção. Estudar a adsorção dos fármacos e avaliar da influência 

das variáveis: pH do meio, concentração inicial de fármaco em solução e tempo 

de contato. 

d) Determinar a cinética de adsorção da argila organofílica comercial Cloisite 30B 

com efluentes farmacêuticos (Clorexidina e Nistatina) e ajustar os modelos de 

pseudo-primeira ordem e pseudo-segunda ordem. 

e) Realizar estudo de equilíbrio do processo de adsorção em sistema batelada 

com ajuste dos modelos matemáticos (Langmuir, Freundlich, Sips, Temkin e 

Redlich-Peterson). 
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f) Investigar as modificações ocorridas na argila organofílica comercial Cloisite 

30B após o processo de adsorção dos fármacos (Clorexidina e Nistatina) por 

meio da difração de raios X.  
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2. FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA 
 

2.1 INDÚSTRIA FARMACÊUTICA 
 

O setor farmacêutico pode ser definido como um ramo da economia que 

congrega o conjunto de atividades envolvidas na produção, na comercialização e no 

transporte de farmoquímicos, medicamentos e preparações farmacêuticas. 

Caracteriza-se pela realização de importantes investimentos das indústrias em 

pesquisa e desenvolvimento (P&D) e por sua base científica (Hasenclever et al., 

2008;Vargas et al., 2010). Dada a importância de seus produtos para os sistemas de 

saúde, vários aspectos da dinâmica desse setor crescem em interesse para os países 

em tempos de crise, como no momento atual. 

Em 2019, o mercado farmacêutico brasileiro ocupou a sétima posição em 

termos de faturamento no ranking das vinte maiores economias. Em moeda local, 

cresceu 10,74% em relação ao ano anterior (Sindusfarma, 2020). Variáveis 

disponíveis sobre o mercado farmacêutico nacional em publicações da Agência 

Nacional de Vigilância Sanitária (Anvisa) e da própria indústria farmacêutica 

privilegiam a dimensão muito relevante do faturamento de distintas categorias de 

produtos farmacêuticos no país (Anvisa, 2019; Interfarma, 2019). 

A indústria farmacêutica mundial utiliza 3000 diferentes compostos ativos para 

a fabricação de fármacos, e a expansão do uso de medicamentos se deve as vendas 

que não necessitam de prescrição médica, como os analgésicos e antitérmicos. Além 

desses medicamentos de uso contínuo como os antidepressivos, anticoncepcionais e 

os reguladores lipídicos também contribuem ativamente nas vendas (Montagner et al., 

2017).  Esse alto consumo de medicamentos é resultado de uma rede de fatores que 

envolve a automedicação, o incentivo da mídia, o fácil acesso aos fármacos e 

equívocos posológicos. Contribuem ainda as mudanças ou a descontinuidade do 

tratamento e as amostras-grátis da indústria farmacêutica (Alvarenga; Nicoletti, 2010). 

Apesar do elevado consumo diário de medicamentos pela população mundial, 

observam que há difusa falta de orientação sobre o descarte desses produtos e o trato 

com a demanda específica de resíduos. Trata-se de um problema grave e capaz de 

atingir a saúde coletiva, pois os medicamentos contêm substâncias capazes de atingir 

a saúde ambiental e humana (Alvarenga; Nicoletti, 2010). O mais comum é o descarte 

dos medicamentos no lixo doméstico, que leva sustâncias de alta interferência 
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ambiental para espaços em que sua contenção e manejo não são devidamente 

previstos. Com isso, o solo, a fauna e a flora são expostos à ação de substâncias que 

podem alterar drasticamente o seu equilíbrio (Eickhoff et al., 2009). Alguns dos 

principais efeitos humanos sentidos são a resistência bacteriana (Ghiselli; Jardim, 

2007), que acarreta maior demanda de medicações e a nulidade ou baixa eficácia de 

muitos tratamentos. 

 

2.2. EFLUENTES FARMACÊUTICOS 
 

A poluição da água é um dos problemas ambientais mais indesejáveis do 

mundo e requer cuidados. Embora o Brasil esteja entre as 10 maiores economias do 

mundo, percebe-se que o serviço de saneamento no Brasil está obsoleto em relação 

a países com maior desenvolvimento social e econômico, países como Estados 

Unidos, Canadá e Japão possuem um índice de tratamento de esgoto de 90,0, 82,3 e 

98,8 %, respectivamente (Who/Unicef, 2017). As estações de tratamento de água e 

esgoto foram projetadas visando a remoção de matéria orgânica a fim de atender as 

legislações vigentes, que no Brasil o Conselho de Nacional do Meio Ambiente 

(CONAMA) estabelece resoluções para os padrões e disposição de lançamento de 

efluentes, sendo a última atualização feita em 2011 ao promulgar a resolução 

CONAMA n. 430/11 (Brasil, 2011). 

Muitas estações possuem tecnologias aeróbias ou anaeróbias que são 

utilizadas no tratamento secundário, porém não possuem um tratamento terciário 

estabelecido e, por isso, não são capazes de eliminar, por exemplo, os contaminantes 

emergentes, sendo constantemente encontrados no efluente pós-tratado (Burns et al., 

2018; Quesada et al., 2019; Starling et al., 2019). Como consequência, é crescente a 

preocupação sobre o destino desses contaminantes no ambiente, devido à baixa 

biodegradabilidade, extensa utilização em diversas atividades antrópicas, além dos 

seus potenciais efeitos ecotoxicológicos em exposição a longo prazo que ainda não 

são totalmente conhecidos (Bilal et al., 2019). 

A literatura relata há várias décadas os efeitos causados pela exposição de 

diferentes organismos aos fármacos e desreguladores endócrinos (DE). A partir do 

fim dos anos 1970, as pesquisas que avaliaram a ocorrência desses compostos no 

meio ambiente começaram a ser intensificadas, notadamente nos países europeus e 

nos EUA (Hignite & Azarnoff, 1977; Halling-Sørensen et al., 1998). Tanto os dados 

brasileiros quanto os estudos estrangeiros demonstram grande variabilidade na 
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ocorrência dos fármacos e DE no esgoto sanitário bruto e tratado, o que possivelmente 

pode ser explicado pelo padrão de consumo diferenciado dessas substâncias. 

Diferentes países e regiões apresentam características bem distintas em termos de 

prevalência de doenças, de processos de tratamento de esgoto, de hábitos culturais 

ou até de restrições relacionadas ao mercado farmacêutico (Zuccato et al., 2006). 

De acordo com Bound e Voulvoulis (2005), considerando que o medicamento 

foi consumido corretamente esse, causa no organismo do consumidor, uma série de 

reações ou alterações no decorrer do processo metabólico para que seja desenvolvida 

sua ação farmacológica e terapêutica, e no final da degradação metabólica são 

excretados pelo usuário. Essa excreção ocorre principalmente pela urina e pelas 

fezes, tendo fim em águas superficiais ou estações de tratamento de esgoto. 

Entretanto, nas ETEs a capacidade de tratamento destes componentes é limitada, 

percebendo-se que muitos dos compostos que adentram no tratamento persistem e 

são lançados no corpo d’água. Muitos estudos relatam a presença de compostos 

farmacologicamente ativos em rios (Martínez Bueno et al., 2010; Valcárcel et al., 

2011), águas subterrâneas (Godfrey; Woessner; Benotti, 2007; Stuart et al., 2012), 

água potável (Gabarrón et al., 2016; Huerta-Fontela; Galceran; Ventura, 2011), 

plantas de tratamento de efluentes (Bueno et al., 2012; Rosal et al., 2010), além de 

oceanos, solo e sedimentos (Halling-Sorensen et al., 1998). 

Gabarrón et al., (2016), em investigação sobre a presença de fármacos em 

amostras de água de uma estação de tratamento na Espanha, concluiram que as 

maiores concentrações encontradas foram de medicamentos analgésicos e anti-

inflamatórios, com valores reportados acima de 100 ng.L-1. 

De forma geral, os fármacos investigados exibem concentrações na ordem de 

nano a microgramas por litro em matrizes ambientais, como estações de efluente 

doméstico, águas subterrâneas e águas de superfície, como rios e lagos (Caban et 

al., 2015; Gabarrón et al., 2016; Ginebreda et al., 2010; Kasprzykhordern; Dinsdale; 

Guwy, 2009). 

No Brasil foram encontradas concentrações na ordem de ng.L-1 de diclofenaco 

sódico e paracetamol em amostras de água coletadas na baía de Santos (Pereira et 

al., 2016). Stumpf et al., (1999) encontraram uma concentração de 0,8 µg L-1 de 

diclofenaco em amostras de água do rio Paraíba do Sul, no estado do Rio de Janeiro. 

O uso subsequente do processo de lodo ativado apresentou uma clara vantagem em 
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relação ao método biológico convencional, demonstrando taxas de remoção de 75% 

e 9%, respectivamente.  

Golpe (2022), analisou amostras de lodo de esgoto, obtidas de diferentes ETEs 

no noroeste da Espanha de 2018 a 2021 que mostraram que a clorexidina era 

onipresente neste compartimento ambiental com concentrações entre 0,3 e 16 µg.L-1. 

Avaliação da eficiência de remoção da amoxicilina em amostras de água e 

efluentes, verificou-se que é possível obter remoção total desse antibiótico 

dependendo da tecnologia de tratamento avançado complementar utilizada, como os 

processos de fotólise (Zuccato et al., 2010) e fotocatálise heterogênea (Elmolla; 

Chaudhuri, 2011). Já na aplicação da adsorção como alternativa de tratamento, Putra 

et al., (2009) avaliaram a eficiência do processo com o uso de carvão ativado e 

relataram uma remoção próxima a 95%. 

Há diversas rotas em que os fármacos podem percorrer até atingir o meio 

ambiente, a Figura 1 demonstra um sistema destes possíveis percursos (Aquino et al., 

2013). 

 

Figura 1 - Principais vias de contaminação no meio ambiente por fármacos. 

 
Fonte: Aquino et al., (2013). 

 

Observa-se que o destino final desses compostos é sempre a água potável, 

fazendo deles um resíduo de grande preocupação à saúde humana. Mulroy (2001), 

ressalta que 50% a 90% de uma certa dosagem de um determinado fármaco de uso 

humano, quando excretada, mantém-se no meio ambiente. Sendo que poucos destes 

compostos são degradados biologicamente ou quimicamente. Quanto ao uso no setor 
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veterinário, Halling-Sørensen et al., (1998), estima por cálculos que 70% a 80% das 

drogas aplicadas em fazendas são descartadas no meio ambiente. Fato que levou a 

Suécia e outros países a proibir o uso de antibióticos para crescimento de animais. 

 

 

2.3 FÁRMACOS 

 

Entre os contaminantes emergentes encontram-se os fármacos (analgésicos, 

anti-inflamatórios, antibióticos, hormônios sintéticos, anestésicos, antidepressivos, e 

outros mais), medicamentos que são consideravelmente indispensáveis na melhoria 

de enfermidades tanto humanas quanto animais (Giger, 2002). De acordo com 

Heberer (2002), os fármacos de uso humano, drogas prescritas e não prescritas 

podem ser consumidas em casa, outras drogas controladas são aplicadas em clinicas 

e hospitais. Uma parcela destas são metabolizadas e excretadas na urina e nas fezes 

tendo como destino o sistema de coleta do esgoto. Muito utilizados, também, na 

medicina veterinária, os fármacos possuem um número representativo quando se é 

tratado de antibióticos e anti-inflamatórios (Fent et al., 2006).  

Os fármacos distinguem-se de outros contaminantes emergentes, pois, podem 

se originar de diferentes moléculas complexas que variam em forma, estrutura, massa 

molar e função; são capazes de passar pelas membranas celulares e serem 

persistentes. Essas moléculas são absorvidas pelo corpo, difundidas e expostas a 

diversas reações metabólicas, que ocasionalmente, mudam a estrutura química; 

possuem baixa volatilidade e por isso, são distribuídos para o meio ambiente pelo 

meio aquoso e pela dispersão na cadeia alimentar (Ebele et al., 2017; Quesada et al., 

2019). 

A existência de diversas classes de fármacos, presentes em concentrações 

muito baixas e a exposição prolongada a essas baixas doses, pode provocar efeitos 

tóxicos crônicos que ainda não são totalmente conhecidos. A absorção de antibióticos 

pelas criações de gado, suinocultura e avicultura é variada, sendo que 30 a 90 % do 

composto ativo pode ser excretado e incorporado pelos solos e águas, acarretando 

efeitos adversos no ecossistema. (Bilal et al., 2019). 

Algumas substâncias químicas, como aquelas encontradas nos antibióticos e 

anti-inflamatórios, podem passar pelo tratamento das estações de efluentes sem 

sofrerem degradação, contaminando corpos d’água e redes de abastecimento de 
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água. (Gautam et al, 2007). Essa ocorrência tem sido constante no ambiente aquático 

e em águas potáveis, levantando a relevância de seu impacto no meio ambiente e na 

saúde humana, já que tais compostos são persistentes e seus efeitos nocivos à biota 

(Kümmerer, 2003). Dentre as classe dos fármacos, as que apresentam menor 

eficiência de remoção em estações de tratamento de efluentes (ETE) (entre 30 % e 

50 %) são os analgésicos, antibióticos, meios de contraste, reguladores lipídicos, -

bloqueadores e diuréticos (Deblonde, Cossu-Leguille, Hartemann, 2011). 

Os fármacos possuem propriedades distintas como: baixa volatilidade, 

lipofilicidade, e, com muita frequência, baixa biodegradabilidade. Essas 

características fazem dos fármacos um composto de grande potencial para a 

bioacumulação e a resistência dessa classe no meio ambiente (Christensen, 1998). 

Fármacos residuais presentes em água potável tornam-se objeto de saúde pública, 

devido a seu efeito nocivo aos humanos quando relacionado ao consumo de longo 

prazo desta mistura com água para abastecimento público (Kümmerer, 2003) 

 

 

2.3.1 Clorexidina 

 

Um dos biocidas mundialmente mais utilizado como desinfetante e antisséptico 

e reconhecido como substância essencial pela Organização Mundial da Saúde é a 

Clorexidina. 

A clorexidina foi desenvolvida, em 1940, nos laboratórios de pesquisa da 

"Imperial Chemical Industries Ltd., Macclesfield, England". Inicialmente projetada para 

ser utilizada como agente anti-viral, fracassou sendo abandonada pela ineficiência, 

mas foi redescoberta, anos mais tarde, como agente anti-bacteriano. A clorexidina é 

uma base forte mais estável na forma de sal. Os sais originalmente produzidos foram 

"chlorhexidine acetate" e "chlorhexidine hydrochloride", mas ambos apresentam baixa 

solubilidade em água e, por essa razão, foram substituídos com o passar do tempo, 

pelo "chlorhexidine digluconate" ou digluconato de clorexidina (Zehnder, 2006; 

Zamany; Safavi; Spångberg, 2003). 

É um composto químico biguanídico catiônico com molécula simétrica, 

consistindo de dois anéis 4–clorofenil e dois grupos biguanida conectados por uma 

cadeia de hexametileno central (1,1’–hexametilenobis{5–(4-p-clorofenil) biguanida)} 

(Eropean, 2005; Martindale, 2007; Usp, 2003). Foi sintetizada em laboratório em 1954 
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por Davies, Francis, Martin, Rose e Swain e aprovada para uso nos Estados Unidos 

em 1976 (Silva et al., 2000). 

Por se tratar de um material com caráter catiônico, apresenta incompatibilidade 

com preparações aniônicas inorgânicas como sulfato, carbonato e fosfato e orgânicos 

como os sabões, podendo resultar em turvação, precipitação e perda do poder 

antisséptico. Desta maneira, os tensoativos indicados para formulações com 

digluconato de clorexidina são os catiônicos, os anfóteros e os não-iônicos (British 

Codex, 1973; Bonacorsi et al., 2000; Martindale, 2007). 

Segundo Lucietto (2014), a clorexidina (1,1’-hexametilenobis [5-(p-

clorofenil)biguanida]), dentre os antissépticos de uso oral, é um dos agentes 

antimicrobianos mais potentes, é altamente eficaz e em geral é utilizado na forma de 

diglutonato de clorexidina por ter maior solubilidade em água e em pH fisiológico 

dissocia-se liberando o componente catiônico. O fator de bioconcentração deste 

antibiótico na biota aquática (BCF) não relata haver risco de seu bioacúmulo em meio 

aquático. Contudo, deve ser comentado que a quantidade deste produto em uso tem 

aumentado exageradamente, não só como enxaguatório bucal (marca Periogard da 

Colgate), como sanitizante veterinário, sanitizante de carnes, higienizante de 

equipamentos, e em outras formulações farmacológicas. Isto, sem dúvida, acarreta 

em maior liberação para o meio aquático e apesar de não se acumular neste meio, 

possivelmente se acumula em solos e um perigo maior se refere não propriamente a 

clorexidina, mas sim a um composto químico formado em sua decomposição, a p- -

cloroanilina. A p-cloroanilina apresenta riscos à saúde humana e ao meio ambiente 

(Anvisa, 2010), no que se refere à saúde humana é citada como possivelmente 

genotóxica, suspeita de causar disfunção endócrina e provável carcinógeno. 

 
 
 
2.3.2 Nistatina 
 

A nistatina (NYS) (C47H75NO17) ou fungicidina (massa molar 926,13 g/mol) foi 

descoberta em 1950 por Hazen e Brown da divisão de laboratórios e pesquisa do 

departamento de saúde do Estado de Nova York, Estados Unidos da América (Hazen; 

Brown, 1950; Michel, 1972). Apesar de ser um fármaco que está disponível há mais 

de 50 anos no mercado, seu uso recente está associado ao aumento de casos de 

candidíases em pacientes imunocomprometidos, como em pacientes com neoplasias, 

AIDS e outras desordens sistêmicas (Groeschke et al., 2006; Ship et al., 2007). 
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A nistatina é um antifúngico poliênico, relativamente insolúvel na água e 

instável. É usada no tratamento das infecções causadas por Candida da mucosa, pele 

e trato intestinal (Yagiela,1999). A nistatina tópica é a droga de escolha para o 

tratamento das infecções por Candida da cavidade oral. A nistatina pode causar leves 

e transitórios distúrbios gastrointestinais, como náuseas, vômitos e diarréia. A 

principal queixa associada à nistatina é seu gosto amargo, repugnante (Farias; Buffon; 

Cini, 2003). 

A Nistatina, que se apresenta sob formulações tópicas, vaginais e suspensão, 

não tem praticamente absorção gastrointestinal. Sendo que passa a sua maior parte 

em forma não modificada, para as fezes, quando administrada por via oral, no caso 

da formulação de suspensão oral para o tratamento de candidíase oral. Para além 

disso, não é detectada qualquer concentração plasmática após administração tópica 

ou vaginal (Drugbank, 2022). 

Apresenta-se na forma de pó higroscópico, de coloração amarela a marrom 

claro e odor semelhante a de cereais. Quando em suspensão aquosa a 3% (p/v) 

possui pH entre 6,0 e 8,0. Calor, luz e presença de oxigênio aceleram sua 

decomposição, mais fortemente quando em solução ou suspensão, pois começa a 

perder sua atividade logo após o preparo. Dessa forma, seu acondicionamento deve 

ser feito em recipiente hermeticamente fechado, protegido da luz e em temperatura 

em torno de 2 a 8 ºC (Index Merck, 2006; Martindale, 1999; Groeschke et al., 2006; 

Usp 30, 2007). 

 

 

2.4 PROCESSOS DE TRATAMENTO DE EFLUENTES FARMACÊUTICOS 
 

Diante dos riscos associados à presença de fármacos no ambiente, não 

removidos por sistemas convencionais de tratamento, é premente necessidade de 

tecnologias que promovam a máxima remoção das substâncias recalcitrantes. Assim, 

o emprego de sistemas avançados de tratamento, incluindo membranas de filtração, 

reatores com membranas, processos oxidativos avançados (POAs) e adsorção, são 

citados na literatura (Jiang; Zhou; Sharma, 2013; Luo et al., 2014; Knopp et al., 2016; 

Garza-Campos et al., 2016). 

Em relação a oxidação, embora a degradação total tenha sido alcançada, o 

processo produz uma taxa de mineralização indicando a formação de subprodutos 

que podem apresentar maior toxicidade do que os compostos originais. (Ganesan, 
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2019). O sistema de separação por membrana é difícil de aplicar, pois requer altas 

pressões operacionais, não pode tratar grandes volumes, e tem alto consumo de 

energia (Hartig, 2001). Dentre essas tecnologias, a adsorção é promissora devido à 

sua eficiência e simplicidade de operação. O custo relacionado ao processo de 

adsorção depende principalmente do adsorvente utilizado, e as argilas são 

consideradas potenciais adsorventes alternativos devido à sua abundância, alta 

especificidade área de superfície, baixo custo e capacidade de troca catiônica (Putra, 

2009). 

Análise de risco é o processo que envolve os passos: 1. Avaliação de risco 

(identificação e avaliação dos perigos ou danos); 2. Análise comparativa dos riscos 

associados que envolve a classificação dos danos; 3. O gerenciamento do risco que 

determina as opções e a tomada de decisões quanto ao manejo dos riscos; 4. 

Comunicação dos riscos. A Avaliação de Risco pressupõe a estimativa em 

probabilidade, ou seja, a estimativa da chance de um evento de risco ocorrer (Miller, 

2007). 

Os trabalhos sobre Análise de Risco Ambiental relacionados a fármacos 

tiveram impulso na década de 90. Entre os primeiros destacaram-se pesquisas na 

Dinamarca, na avaliação do risco ambiental que investigou um hormônio, 

etinilestradiol, um antibiótico, penicilina V e um antineoplásico, ciclofosfamida. Essa 

investigação estabeleceu premissas para a análise de risco como: volume do 

consumo do fármaco; destino da excreção referida como as águas residuárias; o 

fármaco eliminado como inalterado (desconhecimento do metabolismo) e a 

biodegradação de metabólitos conjugados. Embora tenha considerado os valores 

obtidos irrelevantes apontou para a necessidade de mais investigações e estas 

premissas foram determinantes para estudos futuros (Christensen, 1998). 

A proteção ao meio ambiente é altamente complexa. Regulamentar e legislar 

sobre ela envolve um conjunto de conhecimentos científicos do estado da arte, das 

ciências sociais, de opiniões políticas e outros elementos que estabeleçam um diálogo 

entre todas as partes interessadas desde grupos populacionais, cientistas, até 

indústrias farmacêuticas. A regulamentação estabelece os riscos relacionados ao uso, 

armazenamento e destino dos produtos médicos (Kümmerer, 2004). 

No Brasil, as diretrizes relacionadas à eliminação e ao destino apropriado de 

medicamentos são regulamentadas pela Resolução da Diretoria Colegiada, RDC 306 

– ANVISA (Agência Nacional de Vigilância Sanitária). Esta resolução estabelece os 
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procedimentos técnicos para o tratamento de resíduos e serviços de saúde, 

supervisionados pela mencionada agência. Quando pertencentes ao grupo B, os 

medicamentos devem ser categorizados como resíduos químicos perigosos. Os 

resíduos líquidos têm a opção de serem descartados na rede de esgoto ou no corpo 

receptor. A avaliação da Concentração Ambiental Prevista (CAP), sua relação com a 

Concentração Ambiental Prevista Onde Não Existem Efeitos (CAPNE) e a definição 

dos limites considerados aceitáveis, como baixo, médio e alto risco, têm sido o foco 

das investigações nesse contexto. 

 

 

2.5 ADSORÇÃO 

 

A adsorção é uma operação de transferência de massa, a qual estuda a 

habilidade de certos sólidos em concentrar na sua superfície determinadas 

substâncias existentes em fluidos líquidos ou gasosos, possibilitando a separação dos 

componentes desses fluidos. Uma vez que os componentes adsorvidos concentram-

se sobre a superfície externa, quanto maior essa superfície externa por unidade de 

massa sólida, tanto mais favorável será a adsorção. Por isso, geralmente os 

adsorventes são sólidos com partículas porosas (Ruthven, 1984).  

A espécie que se acumula na interface do material é normalmente denominada 

de adsorvato ou adsorbato, e a superfície sólida na qual o adsorvato se acumula 

chama-se adsorvente ou adsorvente (Ruthven, 1984). Esse processo de migração do 

adsorvato, cuja força motriz é a diferença entre a concentração deste na solução e na 

superfície do material adsorvente (Mccabe; Smith; Harriott, 1993), pode ocasionar a 

formação de mono ou multicamadas de moléculas adsorvidas (Yazidi et al., 2019). 

Quando as moléculas do adsorbato presentes na fase fluída atingem a superfície do 

adsorvente, a força residual, resultante do desequilíbrio das forças de Van der Walls 

agem na superfície da fase sólida, criam um campo de forças que atrai e aprisiona a 

molécula. Sempre a concentração de uma espécie na fase fluida é maior na interface 

do que no seu interior. A esta tendência de acumulação de uma substância sobre a 

superfície do sólido é dada o nome de adsorção (Ciola, 1981). 

De acordo com a natureza das interações adsorvato-adsorvente formadas no 

decorrer do contato promovido, diferentes mecanismos podem ser propostos para 

elucidar o processo baseando-se em dois tipos principais: a fisissorção, ou adsorção 
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física, e a quimissorção, ou adsorção química (Ruthven, 1984). A adsorção física 

sugere que ela ocorre quando forças intermoleculares de atração das moléculas na 

fase fluida e da superfície sólida são maiores do que as forças atrativas entre as 

moléculas do próprio fluido (Claudino, 2003). Esse tipo de adsorção é rápido e 

reversível decorrendo da ação de forças de atração intermoleculares fracas entre o 

adsorvente e as moléculas adsorvidas (Foust et al., 1982). Deve-se acrescentar que, 

como não ocorre formação ou quebra de ligações, a natureza química do adsorvato 

não é alterada. Outra peculiaridade da fisissorção é a possibilidade de haver várias 

camadas de moléculas adsorvidas (Gomide, 1980; Vidal et al., 2012). Na adsorção 

química (quimissorção) uma única camada de moléculas, átomos ou íons, é unida na 

superfície do adsorvente, por ligações químicas. Esta ligação química gera a formação 

de uma monocamada sobre a superfície do adsorvente. A quimissorção é um 

processo irreversível, já que altera a natureza química do adsorbato (Ruthven, 1984). 

As características básicas de cada uma estão descritas no Quadro 1. 

 

 

Quadro 1 - Comparação entre os aspectos dos mecanismos de fisissorção e quimissorção. 

Adsorção física Adsorção química 

Sem dissociação das espécies adsorvidas Pode envolver dissociação 

Resultado favorável a baixas temperaturas Possível a uma ampla faixa de temperatura 

Baixo calor de adsorção Alto calor de adsorção 

Especificidade baixa Especificidade alta 

Sem transferência de elétrons Com transferência de elétrons 

Rápida e reversível Lenta e irreversível 

Fonte: Própria autoria (2023). 

 

Os processos de adsorção são o resultado de uma interação entre diversas 

forças, abrangendo tanto a adsorção física quanto a química. Portanto, existem 

diversos elementos que exercem influência sobre o processo de adsorção. 

Área superficial:  A intensidade da adsorção é proporcional à área superficial 

específica, visto que a adsorção é um fenômeno de superfície. Para partículas 

maiores, a resistência à difusão é menor, e grande parte da superfície interna da 

partícula não é disponibilizada para adsorção (Sekar; Sakthi; Rengaraj, 2004). 

Propriedades do adsorvente: A natureza físico-química do adsorvente é fator 

determinante, pois a capacidade e a taxa de adsorção dependem da área superficial 
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específica, porosidade, volume específico de poros, distribuição do tamanho de poros, 

dos grupos funcionais presentes na superfície do adsorvente e da natureza do 

material precursor (Domingues, 2005). 

Propriedades do adsorvato: O tamanho da partícula é um fator que influencia 

no processo de adsorção, uma vez que sempre a velocidade adsortiva é dependente 

do transporte intrapartícula. A polaridade do adsorvato também influencia, uma vez 

que o adsorvato polar poderá apresentar maior afinidade pelo solvente ou pelo 

adsorvente, conforme a polaridade (Domingues, 2005). 

Temperatura: Em processos de adsorção, a temperatura do sistema afeta 

principalmente a constante de velocidade de adsorção. Um aumento na temperatura 

pode ocasionar aumento de energia cinética e na mobilidade das espécies do 

adsorvato e ainda provocar aumento na taxa de difusão intrapartícula do adsorvato 

(Jimenez; Bosco; Carvalho, 2004). 

O pH e o potencial de carga zero (PZC): O pH afeta a adsorção na medida em 

que determina o grau de distribuição das espécies químicas. A intensidade desse 

efeito pode ser maior ou menor conforme o adsorvente, uma vez que as cargas da 

superfície do adsorvente dependem da sua composição e das características da 

superfície (Oliveira et al., 2020). 

Algumas vantagens são apontadas pelo processo de adsorção são os 

seguintes: flexibilidade em termos de operação, alta qualidade no tratamento, 

viabilidade econômica em termos de custo inicial de consumo de produtos químicos 

no tratamento, e é um processo reversível com a possibilidade do adsorvente ser 

regenerado (Fu & Wang, 2011; Raval et al., 2016; Volesky, 2001). 

 

 

2.5.1 Cinética de adsorção 

 

 Cinética de adsorção é expressa como a taxa de remoção do adsorvato na fase 

fluida em relação ao tempo, envolvendo a transferência de massa de um ou mais 

componentes contidos em uma massa líquida externa para o interior da partícula do 

adsorvente, de onde deverão migrar através dos macroporos até as regiões mais 

interiores dessa partícula (Vidal et al., 2014; Sarma et al., 2019; França, 2016; Dos 

Santos, 2019). Em princípio, a cinética de adsorção pode ser conduzida por diferentes 

processos (Inglezakis et al., 2019): 
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a) Transferência de massa externa: a qual corresponde a transferências de moléculas 

da fase fluida para superfície externa da partícula adsorvente, por intermédio de uma 

camada de fluido que envolve a partícula;  

b) Difusão no poro: a qual é ocasionada pela difusão de moléculas no fluido para o 

interior dos poros;  

c) Difusão na superfície: a qual corresponde à difusão das moléculas totalmente 

adsorvidas ao longo da superfície do poro; 

 
As etapas da cinética de adsorção estão descritas na Figura 2. 
 
 
 

Figura 2 - Etapas da cinética de adsorção 

 
Fonte: Nascimento, 2020 

 
 

A cinética de numerosos processos de adsorção de poluentes em meio aquoso 

tem sido investigada nos últimos anos. A grande maioria dos processos se ajusta ao 

modelo de pseudo-primeira ordem, enquanto outros se ajustam aos modelos de 

pseudo-segunda ordem. 

É de suma importância a compreensão e os cálculos dos parâmetros cinéticos 

no processo de adsorção, pois a partir deles são obtidos a velocidade de adsorção, o 

tempo necessário para remover os contaminantes, a quantidade adsorvida do 

adsorbato e o tempo de residência do adsorbato na interface sólido-líquido (Ho e 

Mackay, 1999). 
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Modelo de pseudo-primeira ordem 

 

Este modelo foi desenvolvido em 1898 por Langergren, e foi umas das 

primeiras equações utilizadas para a adsorção em superfícies sólidas em sistema de 

adsorção sólido/líquido. É usada com frequência em estudos de adsorção que 

apresentam soluto em solução líquida. Este modelo considera que a taxa de adsorção 

é diretamente proporcional ao número de sítios de adsorção livres, e ele baseiando-

se em interações reversíveis. O modelo cinético de pseudo primeira ordem é expresso 

pela equação de Langergen baseada na capacidade dos sólidos (Equação 1). 

 𝑑𝑞𝑡/𝑑𝑡 = 𝑘(𝑞𝑒 - 𝑞𝑡 )                                                           (1) 

 

 

Onde: k: representa a constante da taxa de pseudo-primeira ordem (min-1 ); 

qe: representa a quantidades adsorvida por grama de adsorvente no equilíbrio 

(mmol/g);  

qt: representa a quantidade adsorvida por grama de adsorvente no tempo t (mmol/g) 

 

A Equação 2 representa a forma linearizada do modelo cinético de pseudo-

primeira ordem, a partir da linearização da Equação 1. 

 

ln(𝑞𝑒 − 𝑞𝑡 ) = 𝑙𝑛𝑞𝑒 − 𝑘t              (2) 

 

Modelo de pseudo-segunda ordem 

 

A cinética de pseudossegunda ordem inicialmente proposto por Blanchard em 

1984 e difundido por Ho e McKay (1998) considera que a taxa de variação da captação 

do soluto com relação ao tempo é proporcional ao quadrado da diferença entre a 

quantidade adsorvida no equilíbrio e a quantidade adsorvida em qualquer tempo. A 

etapa limitante da adsorção para este modelo é a quimissorção. 

A Equação 3 consiste na representação da equação de pseudosegunda ordem, 

na qual k2 é a constante da taxa de adsorção de pseudossegunda ordem (g.min-1 .mg-

1) (Ho e Mckay, 1999): 
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 𝑑𝑞𝑡/ 𝑑𝑡 = 𝑘2. ( 𝑞𝑒 − 𝑞𝑡 ) 2             (3) 

 

Em que:  𝑞𝑡: representa a quantidade de contaminante adsorvido por grama de adsorvente em 

um tempo t (min) (mg.g-1);  𝑞𝑒: a quantidade de contaminante adsorvido por grama de adsorvente no equilíbrio          

(mg.g-1);  

k2: a constante da taxa de adsorção de pseudo-segunda ordem (min-1); 

t:  o tempo (min) 

 

Separando as variáveis de integração e integrando a Equação 3 nas condições iniciais 

de qt= 0 e t =0 e qt =qt e t=t, obtemos a equação de pseudo-segunda ordem, em sua 

forma linear, que é definida pela Equação 4 (Sen Grupta et al., 2011; Tseng et al., 

2014). 

 

t/qt = (1/k2qe2) + 1/qe . t              (4) 

 
 

A capacidade de adsorção no equilíbrio (qe ) e a constante da velocidade de 

adsorção k2 (g.mg-1 .min-1 ) podem ser obtidos a partir da inclinação 1/qe e interseção 

1/(k2 qe2 ) do gráfico de (t/qt) versus t (Errais et al., 2011). 

 

 
2.5.2 Isotermas de adsorção 
 

As isotermas de adsorção descrevem a relação entre a quantidade de 

adsorvato retido na fase sólida no equilíbrio e a quantidade restante presente em 

solução, em condição de temperatura constante (Ruthven, 1984). O equilíbrio do 

processo é estabelecido quando, mantido o contato entre adsorvato (fase fluida) e 

adsorvente, as concentrações da solução e da interface sólido-líquido entram em 

equilíbrio, estado caracterizado pela igualdade entre taxas de adsorção e dessorção 

(Foo; Hamed, 2010). 

Giles et al., (1960) fizeram uma classificação para as isotermas de adsorção 

em solução aquosa em quatro classes principais de acordo com a inclinação da 

porção inicial da curva, conforme apresentado na Figura 3. Os autores também 
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propuseram outras quatro subdivisões de acordo com a formação de um ou dois 

plateaus. 

 

Figura 3 - Isotermas de adsorção em solução aquosa. 

 
Fonte: Adaptado de GILES et al., 1960. 

 
 

As classes foram nomeadas de isotermas S, L (tipo “Langmuir”), H (alta 

afinidade) e C (partição constante). Suas características são descritas a seguir: 

 Isoterma S - Demonstra um início com inclinação que tende a verticalizar à 

medida que a concentração de soluto na solução aumenta, resultando em um 

aumento correspondente das moléculas adsorvidas. Isso sugere que a 

afinidade entre o adsorvente e o adsorvato em baixas concentrações é inferior 

à afinidade entre o soluto e o solvente. 

 

 Isoterma L (Langmuir) - exibe uma curva côncava em relação ao eixo x. 

Manifesta uma inclinação que permanece constante à medida que a 

concentração do soluto na solução aumenta, indicando uma afinidade 

significativa do adsorvente pelo soluto em baixas concentrações e a redução 

da área de superfície disponível do adsorvente. As moléculas são adsorvidas 

à superfície, frequentemente com interações intermoleculares particularmente 

intensas. 
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 Isoterma H (alta afinidade, high affinity) – corresponde a um sistema em que as 

interações entre adsorvato e adsorvente são muito fortes, sendo associada a 

ocorrência de quimissorção. É caracterizada por uma inclinação inicial muito 

grande (vertical) seguida por uma região quase horizontal 

 

 Isoterma C (partição constante, constant partition) – apresenta uma faixa inicial 

linear que indica a partição do adsorvato entre a solução e o sólido. Este tipo 

de isoterma é comum em adsorventes microporosos. 

 
 

McCabe, Smith e Harriott (1993) fizeram uma avaliação gráfica das isotermas, 

conforme apresentado na Figura 4 de forma a classificá-las como: favorável, muito 

favorável, não favorável, linear e irreversível. 

 

 
Figura 4 - Classificação das isotermas 

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fonte: Adaptado de Mccabe; Smith; Harriott, (1993). 
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Isoterma de Langmuir 
 
 

O modelo de Langmuir, introduzido por Langmuir em 1918, propõe a formação 

de uma monocamada na superfície do material adsorvente. As principais suposições 

desse modelo são: 

 

1.Cada sítio tem a capacidade de acomodar apenas uma molécula. 

2.Todas as moléculas se adsorvem em locais específicos do adsorvente. 

3.A energia de adsorção é uniforme em todos os sítios. 

4.Quando moléculas ocupam sítios adjacentes a outras moléculas já adsorvidas, não 

ocorrem interações entre essas moléculas adsorvidas 

É um dos modelos teóricos de isotermas mais simples e também um dos mais 

utilizados dado pela Equação 5. 

 

                       (5) 

                                                                                                           

 

Onde: 

qe é a quantidade adsorvida no equilíbrio (mg g-1) 

qmáx é a quantidade máxima adsorvida (mg g-1) 

KL é a constante de Langmuir no equilíbrio relacionada a afinidade dos sítios e a 

energia de adsorção (L mg-1)  

Ce é a concentração da solução no equilíbrio (mg L-1). 

 

A isoterma de Langmuir, em diversos aspectos, mostra limitações, muitas delas 

atribuídas à heterogeneidade da superfície do adsorvente. Apesar disso, em várias 

situações, a equação se ajusta bem aos dados experimentais. 

As propriedades da isoterma de Langmuir podem ser quantificadas por meio do fator 

de separação (RL), também conhecido como parâmetro de equilíbrio, que é uma 

constante adimensional definida como descrito na Equação 6. 

 

 

                                                                                                     (6) 
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onde Cm é a maior concentração inicial do soluto na solução (mg L-1). 

 

Ao analisar o fator RL, é viável extrair informações cruciais sobre o processo 

de adsorção, permitindo determinar se o processo é vantajoso ou não. Essa avaliação 

pode ser conduzida conforme descrito na Tabela 2 (Chayid; Ahmed, 2015): 

 

Tabela 2 -  Valores limite do fator de separação Rl para o comportamento da adsorção

 

Fonte: Chayid;Ahmed, 2015. 

 

 

Isoterma de Freundlich 

 

A isoterma de Freundlich é representada por uma equação empírica que prevê 

a existência de uma superfície em multicamadas e não a saturação da superfície 

baseada no processo de adsorção. Assim, utilizando esta equação uma possibilidade 

infinita de adsorção pode ocorrer (Allen et al., 2004; Soto et al., 2011). Ela corresponde 

a uma distribuição exponencial de vários sítios de adsorção com energias diferentes 

e assume que o aumento da concentração de adsorbato ocorre com o aumento da 

concentração de adsorbato na superfície adsorvente (Allen et al., 2003). 

O modelo considera o sólido heterogêneo, ao passo que aplica uma distribuição 

exponencial para caracterizar os vários tipos de sítios de adsorção, os quais possuem 

diferentes energias adsortivas (Freundlich, 1906). A equação da isoterma de 

Freundlich assume a forma da Equação 7. 

 

q = KFC1/n                                                                                                                                 (7) 

 

A equação acima pode ser expressa na forma linearizada tomando o logaritmo 

de cada lado, tornando-se a Equação 8. 
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                                                                                 (8)                     
 

 

 

Em que:  

q: quantidade de adsorção no equilíbrio (mg.g -1);  

Ce: concentração do adsorvato no equilíbrio (mg.L-1); 

1/n: constante relacionada a heterogeneidade da superfície;  

KF : constante de capacidade de adsorção de Freundlich (mg.g-1 (mg.L-1) -1/n).  

 

Assim, para a determinação dos parâmetros KF e 1/n a partir de regressão 

linear, um gráfico de q versus log Ce fornecerá uma inclinação de 1 / n e um intercepto 

log KF (Febrianto et al., 2009; Sousa Neto,2012). 

  A teoria da isoterma de Freundlich é baseada na inexistência de um limite para 

a capacidade de adsorção, pois a quantidade adsorvida tende ao infinito por não 

prever a ocorrência de saturação. Dessa forma, ela se aproxima da Lei de Henry em 

baixas concentrações de soluto (El-Naas; Al-Zuhair; Alhaija, 2010). Além disso, ela 

prevê que a adsorção pode ocorrer em múltiplas camadas, pois considera que as 

superfícies sejam energeticamente heterogêneas. Para isotermas fortemente 

favoráveis, a equação de Freundlich geralmente apresenta um bom ajuste de dados 

experimentais, particularmente na adsorção sólido-líquido (Mccabe; Smith; Harriott, 

1993). 

 

Isoterma de Sips 

 

A isoterma de Sips descrita na Equação 9, é uma equação de três parâmetros 

que combina os modelos de Langmuir e Freundlich. Ela foi proposta por Sips em 1948 

para estudar a distribuição energética nos sítios do sólido quando a adsorção das 

moléculas de adsorvato acontece em um sítio específico e sem interação entre eles 

(Sips, 1948). Sua contribuição ajuda a contornar a limitação de Langmuir para a 

adsorção em sistemas heterogêneos, além do aumento crescente da concentração 

de adsorvato associado à isoterma de Freundlich (Hamdaoui; Naffrechoux, 2007). 

 𝑞𝑒 = qmáx.KS .Ce γ1 + KS .Ce γ                                                                                                              (9) 
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Onde: 

qe é a quantidade adsorvida no equilíbrio (mg g-1 ) 

qmáx é a quantidade máxima adsorvida (mg g-1 ) 

KS é a constante de equilíbrio (L mg-1 )   

Ce é a concentração do soluto no equilíbrio (mg L-1)  γ é o parâmetro de heterogeneidade do sistema.  

 

Em baixas concentrações de adsorvato, ou seja, Ce próximo a zero, a equação 

se reduz a isoterma de Freundlich. Já em concentrações mais elevadas, o modelo 

prevê uma capacidade de adsorção em monocamada, característica da isoterma de 

Langmuir (λ = 1) (El-Naas; Al-Zuhair; Alhaija, 2010).  

 

 

Isoterma de Redlich-Peterson 

 

Isoterma de Redlich-Peterson A isoterma de Redlich-Peterson é uma equação 

empírica de três parâmetros, que combina elementos das isotermas de Langmuir e 

Freundlich. Dessa forma, seu mecanismo de adsorção é híbrido – o comportamento 

inicial tende ao modelo de Langmuir, porém, ele não assume que a adsorção seja 

restrita a uma monocamada ideal, se aproximando da principal premissa do modelo 

de Freundlich (Redlich; Peterson, 1959). 

 É descrita pela Equação 10 abaixo: 

 𝑞𝑒 = KR.Ce 1+a𝑅.𝐶𝑒β                                                                                                                (10) 

 

 Onde: 

qe é a quantidade adsorvida no equilíbrio (mg g-1) 

 KR (L g-1 ) e aR (L mg-1) β são constantes da isoterma de Redlich-Peterson 

Ce é a concentração do soluto no equilíbrio (mg L-1)  

β é um expoente que varia entre 0 e 1. 
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Isoterma de Temkin 

 

A isoterma de Temkin, desconsiderando concentrações extremamente baixas 

ou elevadas, é uma equação de dois parâmetros que tem como o princípio o calor de 

adsorção do processo, decrescendo linearmente com o aumento do recobrimento da 

superfície adsortiva (Liu, 2008). A expressão matemática do modelo é determinada 

pela Equação 11: 

 𝑞𝑒 =  𝑅𝑇𝑏 ln (𝑎𝑇𝐶𝑒)                                                                                                           (11) 

 

Sendo:  

qe: quantidade de soluto adsorvido no equilíbrio (mg/g); 

R: constante universal dos gases (8,314 J/mol.K); 

T: temperatura (K);  

b: constante de Temkin em relação ao calor de sorção;  

KT: constante de equilíbrio de ligação (L/mg);  

Ce: concentração do adsorvato em solução, no equilíbrio (mg/L);  

 

A equação linear da isoterma de Temkin é expressa pela Equação 12, segundo 

Borges (2011): 

 𝑞𝑒 =  𝐾𝑇𝑙𝑛𝐶𝑒 + 𝐵                                                                                                         (12) 

 

B é a constante obtida a partir da expressão B = RT/b. 

 

2.6 ARGILAS 
 

A argila é definida como um solo natural que consiste em grãos finos minerais, 

que formam uma massa coerente e plástica quando misturados a quantidade 

apropriada de água e endurecem quando queimado ou seco (Guggenheim, 1995). 

Argilas têm uma extensa gama de aplicações na indústria cerâmica devido ao 

seu comportamento plástico e refratário. Os minerais de argila são amplamente 

distribuídos na superfície da terra com tamanho de grão pequeno característico que 

afeta significativamente as propriedades físicas e químicas dos solos (Beddiar, 2017). 
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Argila contém propriedades especiais, incluindo adsorção, capacidade de troca 

catiônica, plasticidade, habilidades catalíticas, comportamento de inchaço e pode ter 

baixo permeabilidade devido ao seu pequeno tamanho de partícula e estrutura 

cristalina única (Bergaya, 2006). 

As argilas são classificadas em vários tipos, como esmectitas, caulinita, ilita, 

clorita e vermiculita, com base das diferenças em as estruturas em camadas (Nayak, 

2007). O grupo da esmectita consiste em minerais montmorilonita, beidelita, a 

hectorita e a saponita, enquanto a argila de caulim consiste em caulinita, dickita, 

nacrita e alosita (Mackenzie, 1959). 

A montmorilonita é o principal constituinte da bentonita. Tradicionalmente pode 

ser usado na perfuração de fluidos, fundição, barreiras líquidas, descoloração, 

catalisadores, cerâmicas, papel, tintas, plásticos e transportadores químicos devido a 

sua área quimicamente ativa, plasticidade e alta capacidade de troca catiônica. A 

bentonita consiste em K, Na, Ca e Al como elementos dominantes, mostrando uso 

característico como um catalisador e como adsorvente na forma de nanoargila (Sirait, 

2017). As transformações de fase em argilas e seus minerais acompanhantes, como 

quartzo, feldspato, calcita e hematita, desempenham um papel fundamental na 

propriedades de produtos cerâmicos feitos de argila (Trindade, 2009). 

Superfície de argila contém íons proeminentes, como Ca2+, Mg2+, H+, K+, NH4+, 

Na+ e SO42−, Cl−, PO43−, NO3−. Esses íons podem ser trocados com outros íons 

facilmente sem afetar a estrutura do mineral de argila (Rafatullah, 2010; 

Bhattacharyya, 2008). Argila bentonita é principalmente composta por montmorilonita 

com composição química de SiO2, Al2O3, CaO, MgO, Fe2O3, Na2O e K2O. 

Compreende uma folha de alumina octaédrica ensanduichada entre duas camadas 

tetraédricas de sílica como apresentado na Figura 5.  A carga negativa permanente 

da bentonita é atribuída ao substituição isomorfa de Al3+ por Si4+ na camada 

tetraédrica e Mg2+ para Al3+ na camada octaédrica. Esta carga negativa é equilibrada 

pela presença de cátions substituíveis (Ca2+, Na+, etc.) na rede estrutura que aumenta 

a adsorção de poluentes catiônicos. O área de superfície, tamanho de poro e CEC da 

argila são as propriedades significativas que influenciam a sorção de íons pela argila 

(Hu, 2006; Hajjaji, 2009).  
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Figura 5 - Estrutura argila esmectita. 

Fonte: Fonseca, (2016). 
 

 

Propriedades adicionais importantes para a adequação da bentonita no 

indústria farmacêutica são partículas de tamanho pequeno, grande área de superfície, 

poder de expansão, formação de gel e capacidade de troca catiônica. Esses as 

propriedades são altamente influenciadas no tipo de cátions da camada intermediária 

de montmorilonita, geralmente Ca2+ e Na+. A montmorilonita é classificada seja como 

montmorilonita de sódio ou montmorilonita de cálcio no a base do cátion intermediário 

dominante sendo Na+ ou Ca2+. Bentonita contendo Na como um elemento principal 

tem um inchaço e gelificação relativamente altos propriedades (Luckham, 1999) que 

são os requisitos básicos da farmacopeia e são importante para fins farmacêuticos 

específicos, como suspensão e agentes desintegrantes de comprimidos (Shah, 2013). 

 

2.6.1 Argilas organofílicas 

 

 As superfícies das argilas naturais são hidrofílicas e essa característica torna 

a argila natural um absorvente ineficaz na remoção de compostos orgânicos. Porém 

a inserção de moléculas orgânicas de surfactantes catiônicos entre as camadas 

estruturais da argila possibilita a modificação interlamelar, ocorrendo à expansão entre 
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os planos d(001), tornando-as assim, argilas organofílicas (Yuri, Ayoko E Kristof, 

2011).  

Na Figura 6 é descrito o processo de organofilização. 

 

Figura 6 - Esquema de troca de cátions em argila. 

 
Fonte: Martins, (2007). 

 
 

A síntese de bentonitas organofílicas é geralmente realizada com a técnica de 

troca de íons. Esta técnica tem por finalidade modificar as argilas através da 

substituição dos cátions trocáveis presentes entre as distâncias interlamelares da 

argila, onde geralmente, o sódio (Na+) é substituído, por ser mais facilmente trocável 

e possuir ligações monovalentes, por cátions orgânicos de sais quaternários de 

amônio, primários, secundários, terciários ou quaternários, com 12 ou mais átomos 

de carbono, o que facilita a captura dos compostos orgânicos de cadeias longas de 

carbono (Silva e Ferreira, 2008; Paiva, Morales e Valenzuela-Díaz 2008b; Xi, 

Mallavarapu e Naidu, 2010).  

Os cátions quaternários de amônio frequentemente utilizados possuem a 

fórmula geral [(CH3)3NR)]+ ou [(CH3)2NRR’)]+, onde R e R’ são grupos de 

hidrocarbonetos, e dependendo da fórmula da molécula as argilas, podem ter 

diferentes propriedades e habilidades de sorção. Os cátions das moléculas do sal 

diminuem a tensão superficial da argila bentonítica quando dispersa em meios 

orgânicos (Lee e Tiwari, 2012).  

O sal é adicionado a uma dispersão aquosa de argila bentonítica sódica 

altamente delaminada, cujas camadas encontram-se totalmente separadas, e a parte 

catiônica das moléculas do sal quaternário de amônio ocupa os sítios onde 
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anteriormente estavam os cátions sódio e as longas cadeias orgânicas situam-se 

entre as camadas dos argilominerais, passando a argila de hidrofílica para hidrofóbica, 

tornando-a seletiva a compostos orgânicos (Valenzuela-Díaz, 1994; Redding et al., 

2002).  

A preferência quanto ao uso de argilas do grupo esmectita, principalmente a 

montmorilonita (que compõem a bentonita) na preparação das argilas organofílicas, 

deve-se às pequenas dimensões dos cristais, à elevada capacidade de troca de 

cátions e a capacidade de inchamento em água que fazem com que a intercalação de 

compostos orgânicos utilizados na síntese seja rápida e 100% completa, no entanto, 

outras argilas também são utilizadas na síntese de argilas organofílicas (Paiva, 

Morales e Valenzuela-Díaz, 2008b). 

Segundo a literatura, a utilização de argilas organofílicas na remediação 

ambiental de efluentes contaminados por compostos orgânicos tóxicos, inseticidas e 

herbicidas, metais pesados, acontece de forma eficiente (Yuri, Ayoko e Frost, 2011). 

Devido às suas características peculiares, nos últimos anos o volume de pesquisas e 

o desenvolvimento de argilas organofílicas têm crescido consideravelmente e, como 

resultado inevitável do seu processo de desenvolvimento muitas ideias têm surgido 

quanto ao seu potencial de aplicação (Oliveira, 2012).  

Segundo Paiva (2009) as argilas organofílicas comerciais mais conhecidas são 

as utilizadas para produção de nanocompósitos poliméricos, preparadas a partir da 

bentonita e de diferentes sais quaternários de amônio. No Brasil empresas que 

produzem argilas organofílicas, as destinam para fins de descoramento de óleos, 

espessantes e filtros para fluido de perfuração. 

Diante das conquistas na aplicação das organofílicas no controle da poluição, 

pesquisadores vêm investigando a possibilidade de regeneração das organofílicas 

após a saturação no processo de adsorção (Zhu et al., 2009), métodos como: 

degradação biológica, que consiste em utilizar bactérias e leveduras para degradar os 

poluentes orgânicos; dessorção química, utilizando solventes como acetonas na 

extração de benzenos; regeneração térmica, onde as organofílicas saturadas por 

compostos voláteis são aquecidas a uma determinada temperatura (Aktas e Cecen, 

2007; Bouraada et al., 2008; Lin E Cheng, 2002). 
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3.  MATERIAIS E MÉTODOS  

 

Este trabalho foi desenvolvido no Laboratório de Desenvolvimento de Novos 

Materiais, pertencente à Unidade Acadêmica de Engenharia Química do Centro de 

Ciências e Tecnologia da Universidade Federal de Campina Grande 

(LABNOV/UFCG). 

 

 3.1 MATERIAIS 
 

 Argila Cloisite 30B organofílica fornecida pela Southern Clay Products, 

Texas, EUA. 

 Vidrarias: béquer, bureta, balão volumétrico, erlenmeyer, kitassato, 

pipeta graduada, proveta graduada.  

 Peneira (200 mesh)  

 Agitador mecânico (Marconi MA 147)  

 Agitador mecânico (Fisaton, 713D)  

 Balança analítica (Marte – Al 200 C)  

 Agitador/Aquecedor – IKA  

 Bomba a vácuo (Quimis – O 355 B)  

 Espectrofotômetro de UV – Visível (Shimadzu, UV 1800)  

 Mesa agitadora (Certomat® MO - B. Broun Biotech International) 

 

As principais propriedades dos fármacos estão apresentadas na Tabela 3. 

Tabela 3- Tabela de propriedades dos fármacos Clorexidina e Nistatina 

Características do Fármaco Clorexidina Molécula Clorexidina 

N° CAS 55-56-1 

 
 

Fórmula Química C22H30Cl2N10 

Massa Molar 505.45 g.mol
-1

 
Ponto de Fusão 134 °C 

Solubilidade em 
água 

0.8 g/L (25°C) 

Absorbância 260 nm 
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Características do Fármaco Nistatina Molécula Nistatina 

N° CAS 1400-61-9 

 

Fórmula Química C47H75NO17 
Massa Molar 926.09 g.mol-1 

Solubilidade em 
água 

insolúvel 

Absorbância 279 nm 

Fonte: Própria autoria (2023). 

 

3.2 MÉTODOS  

 

 3.2.1 Caracterização  

 

3.2.1.1 Difração de Raio X (DRX) 

 

 Dentre as várias técnicas de caracterização de materiais, a técnica de difração 

de raios X é a mais indicada na determinação das fases cristalinas presentes em 

materiais cerâmicos. Isto é possível porque na maior parte dos sólidos (cristais), os 

átomos se ordenam em planos cristalinos separados entre si por distâncias da mesma 

ordem de grandeza dos comprimentos de onda dos raios X. Ao incidir um feixe de 

raios X em um cristal, o mesmo interage com os átomos presentes, originando o 

fenômeno de difração. A difração de raios X ocorre segundo a Lei de Bragg (Equação 

13), a qual estabelece a relação entre o ângulo de difração e a distância entre os 

planos que a originaram (característicos para cada fase cristalina): 

 

 nλ = 2d sen θ (A)                                                                                                      (13) 

 

n: número inteiro λ: comprimento de onda dos raios X incidentes  

d: distância interplanar  

θ: ângulo de difração 

 

Os materiais obtidos serão analisados por difração de raios X, utilizando 

difratômetro da SHIMADZU modelo XRD-6000 com fonte de radiação de CuKalfa, 
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voltagem de 40 KV e corrente de 30 mA. Os dados serão coletados na faixa de 2θ de 

3 – 50 graus com velocidade de goniômetro de 2°.min-1 com um passo de 0,02 graus 

e tempo por passo de 0,60 segundos. A análise será realizada no Laboratório de 

Desenvolvimento de Novos Materiais (LABNOV) na Unidade Acadêmica de 

Engenharia Química (UAEQ/UFCG).  

 
3.2.1.2 Espectroscopia na Região do Infravermelho (IV) 

 

A espectroscopia na região do Infravermelho com transformada de Fourier 

(IVTF) ou espectroscopia IV é extremamente útil para análise da presença de grupos 

químicos em diversos tipos de amostras, tem uma larga faixa de aplicações que vai 

desde a análise de moléculas pequenas até sistemas complexos como células e 

tecidos (Berthomieu e Hienerwadel, 2009). Ela é uma das espectroscopias 

vibracionais e sofreu grandes avanços principalmente pelo fato de que os 

espectrômetros de infravermelho são facilmente encontrados na maioria dos 

laboratórios de pesquisa, pela possibilidade de usar a amostra em estado sólido 

amorfo ou cristalino, soluções aquosas, solventes orgânicos, filmes, pastilhas de KBr 

e membranas (Mantsch e Chapman, 1995; Forato et. al., 1998a; Colnago, 1991). 

Nas argilas são observadas através dessa técnica bandas de absorções 

características da presença de hidroxilas, de água adsorvida, das ligações Si-O-Si e 

da camada octaédrica. As análises de espectroscopia de absorção na região do 

infravermelho foram realizadas utilizando um espectrofotômetro de infravermelho (IV) 

da marca VERTEX 70 MODEL (Bruker) na região compreendida entre 4000 e 500 cm-

1. As análises foram realizadas com pastilhas preparadas a partir de 0,0070 g de argila 

e 0,10 g de KBr prensadas a 5 T durante 30s. 

 

 
3.2.2 Ensaios de adsorção 

 

Os ensaios de adsorção foram realizados seguindo um planejamento fatorial 

23. Foram testados dois fármacos diferentes Clorexidina e Nistatina e um adsorvente 

(Cloisite 30B). Os fatores variáveis foram massa do adsorvente, concentração inicial 

do fármaco e tempo de contato entre o adsorvente e o adsorvato. Para cada fator 

foram usados dois níveis, superior (+) e inferior (-). As massas de adsorvente 
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utilizadas foram 0,3g e 0,5g, as concentrações iniciais foram 0,4 mmol.L-1 e 0,6 

mmol.L-1 e os tempos 1 hora e 6 horas. 

A argila organofílica (Cloisite 30B) foi adicionada a frascos de Erlenmeyer de 

125 mL contendo 50 mL de solução de fármaco. As amostras foram mantidas sob 

agitação, à temperatura de 25 °C, numa mesa agitadora, a 200 rpm (Certomat® MO - 

B. Broun Biotech International), após decorridos os tempos de agitação, as amostras 

foram filtradas e em seguida analisadas por espectrofotometria UV-visível para avaliar 

a quantidade de Clorexidina e Nistatina removida por grama de argila. 

Na Figura 7 abaixo descreve o fluxograma para a metodologia utilizada na 

realização dos testes de adsorção. 

 

Figura 7 -  Fluxograma para os testes de adsorção  

 

 

 

 

 
Fonte: Própria autoria (2023) 

 

 

A percentagem de remoção (%Rem) e a capacidade de adsorção (qe) foram 

calculados utilizando as Equações 14 e 15, respectivamente: 

 % 𝑅𝑒𝑚 = (𝐶𝑖−𝐶𝑓𝐶𝑖 ) ∗ 100  (14) 

𝑞𝑒 =  𝑉𝑚 ∗ (𝐶𝑖 − 𝐶𝑓)  (15) 

  

Em que: % Rem = Percentagem de remoção e o qe = Capacidade de adsorção 

(mg de fármaco/g de argila organofílica); Ci = Concentração real inicial (mmol.L-1); Cf 

Pesagem do 
adorvente (0,3g;0,5g)

Solução de fármaco

(0,04 mmol.L-1)

(0,06 mmol.L-1)

Volume = 50 ml

Agitação 200 rpm 

(1 hora; 6 horas)

Filtração
Análise por 

espectrofotometria  
UV-VIS
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= Concentração final (mmol.L-1); V = Volume de solução de fármaco (L); m = Massa 

da argila organofílica (g). 

 

3.2.3 Testes de adsorção variando o pH 

 

Nos ensaios foram utilizados frascos de erlenmeyer, previamente identificados 

com pH variando de 1 a 13, contendo 0,5 g de argila, 50 mL da solução de fármaco e 

com concentração de 0,06 mmol.L-1. As condições experimentais foram agitadas, à 

temperatura de 25 °C, em uma mesa agitadora, a 200 rpm durante 1 hora, após isso 

as amostras foram filtradas objetivando a retirada da matéria sólida e o filtrado 

conduzido à análise espectrofotométrica visível para avaliar a quantidade de fármaco 

removido por grama de argila organofílica. 

Na Figura 8 abaixo descreve o fluxograma para a metodologia utilizada na 

realização dos testes de adsorção variando o pH. 

 

 
Figura 8- Fluxograma dos testes de adsorção variando pH. 

 

 
Fonte: Própria autoria (2023) 

 
 
 
 
3.2.4 Cinética de adsorção 

 

Os ensaios realizados utilizaram 150 mL da solução de fármaco com 

concentração 0,05 mmol.L-1 e 1,5 g da argila organofílica em mesa agitadora com 200 

rpm. O pH da solução foi mantido o mesmo da solução, pois foi identificado durante 
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os estudos anteriores que não há interferência significativa do mesmo no processo de 

adsorção. O intervalo do tempo foi entre 0 e 30 min.  Os resultados foram obtidos em 

duplicata e a concentração dos fármacos final foi determinada por espectroscopia UV-

Vis. 

Na Figura 9 abaixo descreve o fluxograma para a metodologia utilizada na 

realização dos testes de cinética de adsorção. 

 
Figura 9 - Fluxograma para os testes de cinética. 

Fonte: 

Própria autoria (2023) 
 

 

3.2.5 Isotermas de adsorção 
 

Na determinação da isoterma de adsorção várias soluções com diferentes 

concentrações de fármacos 0,004; 0,005; 0,006; 0,1; 0,2; 0,3;0,4; 0,5; 1 e 2 mmol.L-1. 

O pH da solução obedeceu ao mesmo princípio mencionado anteriormente. Para os 

ensaios, as soluções ficaram em contato com as argilas durante um período de 60 

minutos. Os ensaios realizados utilizaram 150 mL da solução e 1,5 g da argila 

organofílica em mesa agitadora com 200 rpm. Após o tempo estabelecido, a 

concentração dos fármacos final foi determinada por espectroscopia UV-Vis. 

Na Figura 10 abaixo descreve o fluxograma para a metodologia utilizada na 

realização dos testes de isotermas de adsorção. 
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Figura 10 - Fluxograma para isotermas de adsorção. 

Fonte: Própria autoria (2023) 
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4. RESULTADOS E DISCUSSÕES 
 
 
4.1 PROSPECÇÃO TECNOLÓGICA 
 
 

A prospecção tecnológica objetiva antecipar as direções e velocidades das 

mudanças tecnológicas, possibilitando a detecção precoce da tecnologia emergente 

ou revolucionária (DE FALANI, 2019). No Brasil, a literatura sobre o tema ainda é 

reduzida e os termos mais utilizados são: prospecção, estudos do futuro e prospectiva. 

Enquanto que na língua inglesa já desenvolvem estudos desde 1950, dentre os 

termos mais usados: forecast (ing), foresight (ing) e future studies (TEIXEIRA, 2013).  

A prospecção é um processo sistemático de exame a longo prazo da ciência, 

tecnologia, economia e sociedade, com o objetivo de identificar as potencialidades de 

pesquisas estratégicas e tecnologias emergentes que possuam propensão de gerar 

maiores benefícios sociais e econômicos (SECTES/CEDEPLAR, 2009). 

Um dos principais objetivos da prospecção tecnológica é permitir que as 

organizações estejam preparadas para se adaptar às mudanças tecnológicas e 

aproveitar oportunidades de inovação. Isso envolve a identificação de tecnologias que 

possam otimizar processos internos, melhorar produtos ou serviços existentes, criar 

novos mercados ou até mesmo transformar radicalmente modelos de negócios. 

Além disso, a prospecção tecnológica também ajuda a evitar ameaças 

decorrentes de tecnologias emergentes, permitindo que as empresas se antecipem a 

concorrentes ou a mudanças regulatórias que possam impactar negativamente suas 

operações. 

Em resumo, a prospecção tecnológica é uma abordagem estratégica essencial 

para manter a competitividade e a relevância no mundo em constante evolução da 

tecnologia. Ela proporciona insights valiosos para guiar a tomada de decisões, 

direcionar investimentos em pesquisa e desenvolvimento e impulsionar a inovação 

contínua. 

Dentro desse contexto, foi realizada uma busca empregando palavras-chave 

e/ou Classificação Internacional de Patentes (International Patent Classification – IPC) 

como entrada para a ferramenta Questel Orbit®. As buscas foram realizadas em três 

escalas diferentes. Macro utilizando como palavras-chave (águas residuais e 

adsorção), meso utilizando as palavras-chave (águas residuais, adsorção e fármacos) 
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e em escala micro utilizando as palavras-chave (águas residuais, adsorção, fármacos 

e argila). 

Nos gráficos abaixo estão descritos os resultados e as discussões para os 

resultados obtidas para a pesquisa realizada. 

 

Na Figura 11, é possível observar a evolução temporal das publicações das 

patentes relacionadas ao tema tratamento de águas residuais por meio da adsorção, 

durante o período de 2003 a 2023.  

 

 

Figura 11 – Gráfico do número de patentes publicadas no período de 2003 a 2023 utilizando as 
palavras-chave (águas residuais e adsorção). 

 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fonte: Adaptado de IP Business Intelligence da Questel Orbit Intelligence (2023) 
 

 
Analisando a Figura 11 é possível perceber que há um crescimento exponencial 

nas publicações de patentes utilizando as palavras-chave (águas residuais e 

adsorção) entre os anos 2003 e 2023. Esse crescimento mostra-se expressivo no ano 

de 2016 superando em 70 % o número de publicações de patentes do ano de 2015. 

Esse fato pode indicar eventos importantes, como avanços tecnológicos, mudanças 
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regulatórias ou interesses comerciais crescentes em determinados períodos em 

relação ao tratamento de águas residuais por meio da adsorção. 

 

Na Figura 12, é possível observar a evolução temporal das publicações das 

patentes relacionadas ao tema tratamento por meio da adsorção de águas residuais 

contendo fármacos, durante o período de 2003 a 2023.  

 
 

 
Figura 12 - Gráfico do número de patentes publicadas no período de 2003 a 2023 utilizando as 

palavras-chave (águas residuais, adsorção e fármacos). 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fonte: Adaptado de IP Business Intelligence da Questel Orbit Intelligence (2023) 
 
 

Observando os dados apresentados na Figura 12, é possível avaliar que em 

2018 houve um salto em relação aos anos anteriores, de aproximadamente 72 % nas 

publicações de patentes relacionadas ao tema tratamento por meio da adsorção de 

águas residuais contendo fármacos. Fazendo um link entre a quantidade de patentes 

publicadas nesse ano e o país que mais publicou patentes em escala meso (China), 

pode-se possivelmente relacionar esse aumento expressivo ao fato de que em 2017 

a China abriu sua primeira usina de tratamento de águas residuais industriais por meio 

da radiação (Tratamento de água, 2017). Provavelmente esse fato alavancou 

Ano de publicação 

N
º 

de
 p

at
en

te
s 

pu
bl

ic
ad

as
 

 

Ano de publicação 



59 
 

pesquisas e desenvolvimento de tecnologia em torno do assunto, aumentando a 

necessidade de proteção a tais inovações.  

 

Na Figura 13, é possível observar a evolução temporal das publicações das 

patentes relacionadas ao tema tratamento de águas residuais contendo fármacos por 

meio da adsorção utilizando argilas, durante o período de 2003 a 2023.  

 
 

Figura 13 – Gráfico do número de patentes publicadas no período de 2003 a 2023 utilizando as 
palavras-chave (águas residuais, adsorção, fármacos e argila) 

 

 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fonte: Adaptado de IP Business Intelligence da Questel Orbit Intelligence (2023) 
 

 
É possível observar na Figura 13, que ao restringir a pesquisa para uma escala 

micro, o número de patentes publicadas relacionadas ao tema tratamento de águas 

residuais contendo fármacos utilizando adsorção com argilas diminui 

significativamente. Além disso, é possível verificar que as invenções que englobam 

esse assunto só começam a ser depositadas a partir de 2013, sugerindo que antes 

disto o tema não era explorado mundialmente. Também se nota a ausência de 

publicações de patentes relacionadas ao tema no ano de 2020. Esse fato pode estar 

ligado ao período pandêmico inibindo as publicações no ano crítico devido a crise da 

saúde pública e os possíveis atrasos em processos de patenteamento. 
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Posteriormente em 2021, é apresentado um aumento de 40% em comparação aos 

depósitos dos anos anteriores, podendo também estar relacionado a pandemia, 

devido ao aumento de consumo de fármacos e a necessidade de tecnologias 

resolutivas para o tratamento das águas contaminadas pelos mesmos.  

De uma forma geral, analisando os três gráficos acima, pode-se observar 

ascensão no depósito de patentes relacionada ao tema nos últimos anos. 

Considerando o período de 18 meses entre o depósito de um pedido e sua publicação 

e a análise feita em blocos de 5 anos, seria necessária uma pesquisa posterior para 

concluir de forma segura essa afirmação. 

 
Nas Figuras 14, 15 e 16, pode-se observar os resultados para os países que 

mais depositaram patentes relacionadas ao tema tratamento por meio da adsorção 

utilizando argilas, de águas residuais contendo fármacos. Essa pesquisa foi realizada 

em escalas macro, meso e micro entre os anos 2003 e 2023. 

 

Na Figura 14 é possível observar a distribuição percentual de depósitos de patentes 

por países utilizando as palavras-chave (águas residuais e adsorção). 

 
Figura 14 – Gráfico da distribuição percentual dos depósitos de patentes por países utilizando as 

palavras-chave (águas residuais e adsorção). 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fonte: IP Business Intelligence da Questel Orbit Intelligence (2023) 
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Observando a Figura 14, é possível verificar que entre os anos de 2003 e 2023 

em uma escala macro, a China foi a detentora do maior número de depósitos de 

patentes no mundo que estão relacionadas ao tema tratamento de águas residuais 

por meio da adsorção. Apresentando um percentual de depósitos de 89,1%, sendo 

seguida pela Coreia com um percentual de 4,9% e dos Estados Unidos com um 

percentual de 2,1%.  

Esse fato pode estar relacionado com o caminho que a China está percorrendo 

para se tornar o maior mercado de tecnologia hídrica do mundo. 

Prevê-se um crescimento anual de 10% do mercado nos próximos cinco anos 

em linha com as políticas e objetivos definidos pelo Governo chinês no seu XIV Plano 

Quinquenal. 

É dada uma importância primordial ao tratamento e reutilização da água, 

sobretudo de águas residuais e ao investimento na modernização das instalações 

(Tratamento de água, 2022) 

 
 

Na Figura 15, é possível observar a distribuição percentual de depósitos de 

patentes por países utilizando as palavras-chave (águas residuais, adsorção e 

fármacos).  

 
Figura 15 - Gráfico de distribuição percentual dos depósitos de patentes por países utilizando as 

palavras-chave (águas residuais, adsorção e fármacos). 
  

 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fonte: IP Business Intelligence da Questel Orbit Intelligence (2023) 
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Observando a Figura 15, é possível verificar que para uma escala meso, apesar 

de haver uma diminuição no percentual, a China continua sendo o país com mais 

depósitos de patentes relacionadas ao tema tratamento por meio da adsorção de 

águas residuais contendo fármacos. 

Para essa análise, a China apresenta um percentual de 68,93%, sendo seguida pela 

Coreia com um percentual de 5,45% e dos Estados Unidos, Índia e do Escritório 

Europeu de Patentes (EP) que juntos somam um percentual de 8,26%. 

 

Na Figura 16, é possível observar a distribuição percentual de depósitos de 

patentes por países utilizando as palavras-chave (águas residuais, adsorção, 

fármacos e argila). 

 
 

Figura 16 – Gráfico da istribuição percentual dos depósitos de patentes por países utilizando as 
palavras-chave (águas residuais, adsorção, fármacos e argila). 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

Fonte: IP Business Intelligence da Questel Orbit Intelligence (2023) 
 

 
Observa-se que ao restringir a pesquisa a uma escala micro, a China (27,78%) 

deixa de ocupar o primeiro lugar como país com maior porcentagem de depósitos de 

patentes relacionadas ao tratamento por meio da adsorção utilizando argilas de águas 

residuais contendo fármacos, ficando em primeiro lugar a Coréia (33,33%) país 

pertencente também ao continente asiático. 
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Além disso, também é possível verificar que ao contrário das escalas macro e 

meso, nessa pesquisa há a inserção de mais países como depositantes entre os anos 

de 2003 e 2023 sendo eles Suíça, Alemanha, Escritório Europeu de Patentes, França, 

Reino Unido, Irlanda e Índia todos com o mesmo percentual de 5,56%. 

 
 

A Figura 17 representa a quantidade de patentes distribuídas por país quando 

é relacionada a pesquisa ao tratamento de águas residuais contando fármacos por 

meio da adsorção.  

 
 

Figura 17 - Gráfico da distribuição de patentes por países utilizando as palavras-chave (águas 
residuais, adsorção e fármacos). 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

           Fonte: Adaptado de IP Business Intelligence da Questel Orbit Intelligence (2023) 
 
 

Analisando a Figura 17 acima, é perceptível que a China está em primeiro lugar 

em relação a proteção de suas inovações e tecnologias quando se trata da abordagem 

ao tema tratamento de águas residuais contando fármacos por meio da adsorção. É 

possível também avaliar a diferença entre a quantidade de patentes geradas pela 

China e a quantidade de patentes geradas pelo Brasil, observando-se que as 

publicações do Brasil equivalem a 1% das publicações da China. Vários fatores 

podem ser responsáveis por explicar esse fato, como por exemplo, o crescimento 

acelerado. O crescimento da China faz uma grande diferença, quando ela é 

comparada com qualquer outro país. Não apenas porque cria oportunidades de novos 
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negócios, mas porque o crescimento implica em forte investimento. E é o novo 

investimento que difunde produtividade e abre possibilidade de incorporar novas 

tecnologias (IEDI, 2011). 

 
 

Nas Figuras 18, 19 e 20, demonstram-se os resultados relativos as instituições 

que desenvolveram tecnologias relacionadas ao tratamento por meio da adsorção 

utilizando argilas, de águas residuais contendo fármacos. Esses resultados foram 

analisados em uma escala macro, meso e micro entre os anos de 2003 e 2023. 

Na Figura 18, estão apresentados os resultados em uma escala macro, 

relativos às instituições que desenvolveram tecnologias relacionadas ao tratamento 

por meio da adsorção de águas residuais. 

 
 

Figura 18 - Gráfico da distribuição das patentes por instituição ou empresa para as palavras chave 
(águas residuais e adsorção). 

 
 

Fonte: IP Business Intelligence da Questel Orbit Intelligence (2023) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fonte: Adaptado de IP Business Intelligence da Questel Orbit Intelligence (2023) 
 

 
 

Analisando a Figura 18, é possível constatar que em sua maioria as instituições 

são de origem chinesa, ficando claro que se tratando de tecnologias que relacionam 
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o tratamento de águas residuais por meio da adsorção a instituição detentora do maior 

número de patentes depositadas entre os anos 2003 e 2023 é a Nanjing University. 

A evolução da complexa política de C,T&I chinesa apresenta importantes 

pontos de reflexão para a política brasileira. Inicialmente, deve-se considerar que, na 

prática, a China realizou uma política bem contrastante com aquela adotada pela 

maior parte dos países em desenvolvimento nas últimas décadas, centrada 

fundamentalmente na tentativa de estimular o aproveitamento, particularmente por 

intermédio de novas empresas de base tecnológica, dos resultados das pesquisas 

advindas da infraestrutura de C&T. O sucesso chinês nessa linha deveu-se 

fundamentalmente às mudanças institucionais, que permitiram às universidades e aos 

institutos de pesquisa tornarem-se proprietários das novas empresas e, também, ao 

fato de o capital semente, em sua grande maioria (75%), ter vindo do governo, das 

grandes empresas públicas e privadas da capital e das próprias universidades 

(Cassiolato, 2013). 

 

Na Figura 19 estão apresentados os resultados em uma escala meso, relativo 

as instituições que desenvolveram tecnologias relacionadas ao tratamento por meio 

da adsorção de águas residuais contendo fármacos. 

 
Figura 19 - Gráfico da distribuição das patentes por instituição ou empresa para as palavras chave 

(águas residuais, adsorção e fármacos). 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Fonte: Adaptado de IP Business Intelligence da Questel Orbit Intelligence (2023) 
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Analisando a Figura 19 é possível observar que mesmo restringindo o nível da 

pesquisa para uma escala meso, as instituições chinesas continuam sendo as que 

mais depositam patentes relacionadas ao tema, quando são utilizadas as palavras 

chave (águas residuais, fármacos e adsorção), ficando empatadas em primeiro lugar 

as instituições Kunming University Of Science & Technology e Nanjing University com 

12 patentes depositadas cada uma, entre os anos 2003 e 2023. 

 

Na Figura 20, estão apresentados os resultados em uma escala micro, relativo 

as instituições que desenvolveram tecnologias relacionadas ao tratamento por meio 

da adsorção utilizando argilas de águas residuais contendo fármacos. 

 

Figura 20 – Gráfico da distribuição das patentes por instituição ou empresa para as palavras chave 
(águas residuais, adsorção, fármacos e argila). 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fonte: Adaptado de IP Business Intelligence da Questel Orbit Intelligence (2023) 
 
 

Observando a Figura 20 é possível verificar que utilizando as palavras chave 

(águas residuais, fármacos, adsorção e argila), e restringindo ainda mais o nível da 

pesquisa para uma escala micro, as instituições chinesas apesar de serem 

responsáveis por um grande número de depósito de patentes, ao contrário das 
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escalas macro e meso, deixam o primeiro lugar em depósito de patentes para uma 

instituição coreana, Korea Institute Of Industrial Technology. 

Desta forma, analisando de uma forma geral os dados obtidos pelos Gráficos 

18, 19 e 20, também é possível concluir que a China tem como prática efetiva a 

proteção as suas invenções ou inovações e que há um grande investimento por parte 

governamental e empresarial a proteção das tecnologias desenvolvidas no país.  

Outra tendência que pode ser observada nos três gráficos é a diferença entre o 

número de empresas e o número de instituições de ensino. A maior parte dos 

depositantes são instituições de ensino. Analisando de forma específica o Gráfico 20, 

é possível verificar que do total de patentes publicadas, 13 foram por instituições de 

ensino, representando mais de 60% do total de 21 patentes depositadas relacionadas 

ao tema tratamento por meio da adsorção utilizando argilas de águas residuais 

contendo fármacos.  

Segundo Rodríguez, 2022 esses resultados mostram que as instituições 

acadêmicas são as maiores produtoras de tecnologia do que as empresas, sua 

proximidade pode ser atribuída à geração de interações universidade-empresa ou às 

oportunidades que os países apresentam em relação à transferência de tecnologia. 

Na Figura 21, pode-se verificar a distribuição das patentes por Domínio 

Tecnológico relativa a pesquisa na plataforma Questel Orbit® em relação ao tema 

tratamento de águas residuais por meio da adsorção. 

 

Figura 21 - Gráfico da distribuição das patentes por Domínio Tecnológico para as palavras chave 
(águas residuais e adsorção).

 

Fonte: Adaptado de IP Business Intelligence da Questel Orbit Intelligence (2023) 
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Analisando a Figura 21, é possível observar a concentração de patentes por 

área de conhecimento. A análise é realizada por meio da intensidade das cores nos 

hexágonos. Quanto mais forte a cor, mais patentes relacionadas ao tema foram 

publicadas naquela área especificada. Ou seja, as patentes em escala macro 

embasadas no tema tratamento de águas residuais utilizando como metodologia de 

tratamento a adsorção, estão concentradas em maior parte na área de tecnologia 

ambiental e em segundo lugar na área de engenharia química.  

Essa concentração em torno destas duas áreas específicas pode ser explicada 

pois a tecnologia ambiental desempenha um papel fundamental na busca por 

soluções sustentáveis para os desafios relacionados à poluição e degradação dos 

recursos hídricos, enquanto a engenharia química é uma área que consegue abranger 

os mais diversos temas de estudos e desenvolvimentos de tecnologias, como a 

adsorção, sendo utilizada para diversas finalidades, desde purificação e separação de 

componentes até catálise e armazenamento de gases. 

 

Na Figura 22, pode-se verificar a distribuição das patentes por Domínio 

Tecnológico relativa a pesquisa na plataforma Questel Orbit® em relação ao tema 

tratamento por meio da adsorção de águas residuais contendo fármacos. 

 
 

Figura 22- Gráfico da distribuição das patentes por Domínio Tecnológico para as palavras chave 
(águas residuais, adsorção e fármacos). 

 
Fonte: Adaptado de IP Business Intelligence da Questel Orbit Intelligence (2023) 
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Analisando a Figura 22, é possível observar que a concentração de patentes 

por área de conhecimento para a escala meso é praticamente igual a concentração 

das áreas para escala macro, observada no Gráfico 21. Sendo as áreas de maior 

concentração tecnologia ambiental e engenharia química. Também foi observado que 

jogos móveis e tecnologia audiovisual deixaram de ser consideradas como áreas de 

concentração passando a considerar telecomunicações e comunicação digital. Além 

disto, em algumas áreas foram alterados os seus níveis de concentração.   

 

Na Figura 23, pode-se verificar a distribuição das patentes por Domínio 

Tecnológico relativa a pesquisa na plataforma Questel Orbit® em relação ao tema 

tratamento de águas residuais contendo fármacos por meio da adsorção utilizando 

argilas. 

 
 

Figura 23 - Gráfico da distribuição das patentes por Domínio Tecnológico para as palavras chave 
(águas residuais, adsorção, fármacos e argila). 

 

Fonte: Adaptado de IP Business Intelligence da Questel Orbit Intelligence (2023) 
 
 
 

Para a Figura 23, é possível observar uma distribuição da concentração de 

patentes por área, quando é relacionado o tema tratamento de águas residuais 

contendo fármacos por meio da adsorção utilizando argilas. Para essa análise em 

escala micro, observa-se uma diminuição na quantidade de áreas distribuídas em 
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relação as escalas macro e meso, porém, as áreas de maior concentração 

permanecem sendo tecnologia ambiental e engenharia química.  

Em conclusão, os resultados evidenciam o avanço contínuo das tecnologias 

voltadas para a eliminação de fármacos presentes em águas residuais, sendo notável 

a robustez para essas inovações, as quais demonstram um elevado potencial de 

implementação em setores industriais diversos. No âmbito do progresso tecnológico, 

podemos afirmar que a prospecção no campo da remoção de substâncias 

farmacêuticas de águas residuais, através da abordagem de adsorção como método 

de tratamento, se configura como um campo de investigação altamente promissor. 

Esse otimismo é respaldado tanto pela crescente concessão de patentes nessa esfera 

quanto pelo considerável corpus de pesquisas que tem sido desenvolvido ao longo 

dos anos. É concebível que investigações futuras possam se revelar pertinentes para 

a concepção de novos processos e produtos, conferindo ainda mais relevância a esse 

campo de estudo. 

 
 
 

4.2 CARACTERIZAÇÃO  
 

O adsorvente utilizado nesse trabalho (Cloisite 30B) foi caracterizado por duas 

técnicas diferentes: Difração de Raios X (XRD) e Espectroscopia na Região do 

Infravermelho (IV). Os resultados obtidos para essas caracterizações estão dispostos 

abaixo. 

 

4.2.1 Difração de Raio X  
 
 
4.2.1.1 Caracterização antes da adsorção 
 

Na Figura 24 está apresentado o difratograma para a argila Cloisite 30B. 
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Figura 24 - Difratograma da argila Cloisite 30B 

 
 

Na Figura 24 representada pelo difratograma de raio x da argila Cloisite 30B, é 

possível verificar que a mesma apresenta reflexão do grupo da esmectita (E) e 

corresponde ao espaçamento basal (d001) de 17,73 Å (1,773 nm). Esses valores 

estão de acordo com os valores encontrados na literatura relatado no trabalho de 

Leite, Raposo e Silva (2008) que caracterizou estruturalmente argilas bentoníticas 

importadas. 

Observam-se também outros picos que são referentes a minerais não 

esmectíticos como o quartzo que se apresenta como impureza (Wang et al., 2004; Xi 

et al., 2004). 

A grande vantagem em escolher uma argila organofílica como adsorvente é 

que esta possui maior espaçamento basal em relação as argilas naturais, por 

exemplo. Esse aumento da distância interplanar é refletido no difratograma pela 

redução do ângulo de difração, e pode ser visualizado na forma do deslocamento dos 

picos de DRX para ângulos menores (Paiva, 2012). 

Na Tabela 4 estão apresentados os ângulos e distâncias interplanares 

correspondentes a esses picos calculados pela lei de Bragg conforme Equação 9. 

 

Tabela 4 - Ângulos e distâncias interplanares para Cloisite 30B e Cloisite Na+ 
Argila 2θ d(nm) Referências 

Cloisite 30B 4,97 1,773 Este trabalho 

Cloisite Na+ 7,10 1,241 Patrício et al.,2012 

Fonte: Própria autoria (2023). 
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Estes resultados mostram que a argila Cloisite 30B apresenta distância 

interplanar (dn) maior que a argila Cloisite Na+. 

Isto evidencia que após a modificação com o surfactante houve um aumento 

da distância interplanar. Este aumento no valor da distância interplanar mostra que 

houve eficiência na intercalação do surfactante nas camadas da argila. 

 

4.2.1.2 Caracterização após a adsorção 
 
 O adsorvente Cloisite 30 B foi caracterizado após o processo de adsorção dos 

fármacos Clorexidina e Nistatina.  

 Os resultados para a difração estão apresentados na Figura 25. 

 

 
Figura 25 - Difratograma da argila Cloisite 30B após adsorção de Clorexidina e Nistatina 

 
 

De acordo com o difratograma da Cloisite 30B, Figura 25, verificou-se que a 

estrutura cristalina do DRX foi mantida após a adsorção com Clorexidina e com 

Nistatina. Pois, notou-se a presença de todos os picos que compõem a estrutura da 

Cloisite 30B. Reduções significativas das intensidades dos picos não foram 

verificadas, confirmando que a estabilidade química da Cloisite30B também foi 

mantida. 

Após a adsorção de Clorexidina e Nistatina, o valor do espaçamento basal 

1,773nm mudou para o valor de 1,855 nm tanto para Cloisite 30B Clorexidina como 
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para Cloisite 30B Nistatina, sugerindo que o processo não causou alterações 

significativas na cristalinidade e que a adsorção dos fármacos ficou restrita à 

superfície da Cloisite 30B. 

 
 
4.2.2 Espectroscopia na Região do Infravermelho (IV) 
 

A técnica de espectroscopia na região do infravermelho foi utilizada para 

verificar as bandas de absorção características da argila Cloisite 30B. 

 

Na Tabela 5 estão apresentadas as principais bandas encontradas com os seus 

respectivos modos vibracionais 

 

Tabela 5- Principais bandas de absorção da região do infravermelho da argila Cloisite 30B 

Amostra Bandas (cm-1) Modos Vibracionais 

 

 

Cloisite 30B 

3626 ν(OH) 

2920 e 2849 νas(CH2 ) e νs (CH2 ) 

1464 δas(C-H) 

1016 Si-O-Si 

915 - 521 Si-O-Al 

Fonte: Própria autoria (2023). 

 

Na Figura 26 estão apresentados os espectros da região do infravermelho da 

argila Cloisite 30B. 
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Figura 26 – Espectro na região do infravermelho da argila Cloisite 30B 

 
 

Os espectros no infravermelho da argila Cloisite 30B são apresentados na 

Figura 26 e Tabela 4. Observa-se uma banda próxima de 3626 cm-1 atribuída às 

vibrações de estiramento do grupo estrutural hidroxílico próprio da argila (Bora, 

Ganguli , Dutta, 2003; Madejová, 2003). Em aproximadamente 3400 cm-1 observam-

se vibrações de estiramento do grupo OH referente à água adsorvida presente na 

esmectita (Madejová, 2003; Xi et al., 2005). O sal orgânico usado na organofilização 

da Cloisite 30B apresenta uma banda de estiramento C-H em 1464 cm-1, característica 

dos cátions alquil amônio. As bandas em 2920 e 2849 cm-1, Cloisite 30B, são 

correspondentes aos modos de vibração assimétrico e simétrico do grupo CH2 

respectivamente (Madejová, 2003; Kozak, Domka, 2003). As bandas próprias da 

montmorilonita são observadas para a amostra Cloisite 30B na região 1016 cm-1, 

característica das ligações Si-O-Si, e entre 915-521 cm-1, correspondentes às 

camadas octaédricas do aluminossilicato (Mendioroz et al., 1987; Madejová el al., 

2002).  
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4.3 AVALIAÇÃO DO pH NA REMOÇÃO 
 
 

O estudo do pH do meio desempenha um papel crucial na análise dos 

processos de adsorção, uma vez que as mudanças no pH têm um efeito significativo 

no equilíbrio químico dos grupos iônicos presentes no adsorvente em estudo. Essas 

variações no pH exercem uma influência direta nas interações eletrostáticas 

envolvidas. Para investigar a influência do pH no processo de adsorção dos fármacos 

Clorexidina e Nistatina, uma série de experimentos foi conduzida em diversos valores 

de pH, abrangendo uma faixa de pH entre 1 e 13.  A quantidade de argila Cloisite 30B 

utilizada foi mantida constante em 0,5 g, e a solução de Clorexidina e Nistatina, com 

uma concentração de 0,06 mmol.L-1, foi empregada em uma quantidade de 50 ml de 

solução e o tempo de contato entre o adsorvente e o fármaco fixado em 1 hora. Cada 

ajuste de pH foi seguido por um ensaio de banho finito. Os resultados obtidos foram 

demonstrados pela porcentagem de remoção (%Rem). 

Na Tabela 6 estão apresentados os resultados para a remoção da Clorexidina 

variando o pH da solução. 

 

Tabela 6- Resultados obtidos para remoção da Clorexidina variando o pH 
N°ensaios 

 
E1 

pH t 
(h) 

m 
(g) 

Ci 
(mmol.L-1) 

Cfinal 
(mmol.L-1) 

%Rem 

1 1 0,5 0,06 0,004 93,33 

E2 2 1 0,5 0,06 0,003 95,00 
E3 3 1 0,5 0,06 0,003 95,00 
E4 4 1 0,5 0,06 0,002 96,67 
E5 5 1 0,5 0,06 0,002 96,67 
E6 6 1 0,5 0,06 0,002 96,67 
E7 7 1 0,5 0,06 0,002 96,67 
E8 8 1 0,5 0,06 0,002 96,67 
E9 9 1 0,5 0,06 0,002 96,67 
E10 10 1 0,5 0,06 0,002 96,67 
E11 11 1 0,5 0,06 0,002 96,67 
E12 12 1 0,5 0,06 0,003 95,00 
E13 13 1 0,5 0,06 0,005 91,67 

Fonte: Própria autoria (2023). 

 

Observando a Tabela 6 é possível verificar os resultados para a resposta 

%Rem de Clorexidina entre o pH 4 e o pH11 são constantes, sendo iguais a 96,67 %. 

Desta forma, verificou-se que não houve diferença significativa entre os percentuais 

de remoção de Clorexidina para os diferentes valores de pH testados. 
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Na Figura 27 estão apresentados os dados de dispersão da porcentagem de 

remoção %Rem Clorexidina versus pH. 

Figura 27 – Gráfico de dispersão de %Rem da Clorexidina versus pH 
 
 
 
 
 
 
 

Fonte: Própria autoria (2023). 
 

Analisando o gráfico de dispersão da Figura 27, é possível identificar mais uma 

vez que não há variabilidade significativa para os resultados de porcentagem de 

remoção da Clorexidina. 

 Essa observação é corroborada com os resultados obtidos nos ensaios de pH 

dos fármacos através de uma análise do coeficiente de variação. 

O coeficiente de variação é uma medida de dispersão empregada para estimar 

a precisão de experimentos e representa o desvio-padrão expresso como 

porcentagem da média. Como medida de dispersão, a principal qualidade do 

coeficiente de variação é a capacidade de comparar resultados de diferentes trabalhos 

que envolvem a mesma variável-resposta, permitindo quantificar a precisão das 

pesquisas (Kalil, 1977; Garcia, 1989). 

Na Tabela 7 estão os resultados obtidos para análise da influência do pH na 

remoção da Clorexidina. 

Tabela 7 - Análise do coeficiente de variação do ensaio de pH para Clorexidina 
       Contagem 
Variável Total Média DesvPad Variância CoefVar Mínimo Mediana Máximo Moda 
%Rem 13 95,641 1,601 2,564 1,67 91,667 96,667 96,667 96,6667 
Variável N de 
Moda 

        

%Rem 8         
Fonte: Minitab 
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Ao examinar os dados apresentados na Tabela 7, pode-se constatar que o valor 

para o coeficiente de variação é 1,67%, que indica que não há grande variabilidade 

entre os dados analisados. Ou seja, apesar de ter sido variado o pH das amostras, os 

resultados para %Rem não sofreram influência significativa dessa variação.  

Benredouane, Berrama e Doufene (2016) conseguiram obter resultados 

similares ao investigar a adsorção da amoxicilina em carvão ativado produzido a partir 

de pedicelos de plantas. Não foi observado nenhum efeito significativo no percentual 

de remoção ao variar o pH de 2 a 9. A variação máxima na resposta foi de apenas 

10%. Além disso, Aksu e Tunc (2005) relataram resultados consistentes reportando 

que não houve influência do pH na adsorção da penicilina G, outro antibiótico beta-

lactâmico.  

Pode-se notar que, embora não exista uma diferença estatisticamente 

relevante entre as taxas de remoção, há uma inclinação para redução na eficácia da 

remoção de Clorexidina quando são empregados níveis de pH extremos, ou seja, 

altamente ácidos ou altamente alcalinos. Isso é evidenciado pelos resultados obtidos 

em valores de pH 1,2, 3,12 e 13. 

 

Na Tabela 8 estão apresentados os resultados para a remoção da Nistatina variando 

o pH da solução. 

 

Tabela 8 - Resultados obtidos para remoção da Nistatina  variando o pH 
N°ensaios 
 
E1 

pH t  
(h) 

m  
(g) 

Ci  
(mmol.L-1) 

Cfinal 
(mmol.L-1) 

%Remo 

1 1 0,5 0,055 0,005 90,91 

E2 2 1 0,5 0,055 0,002 96,36 
E3 3 1 0,5 0,055 0,001 98,18 
E4 4 1 0,5 0,055 0,001 98,18 
E5 5 1 0,5 0,055 0,001 98,18 
E6 6 1 0,5 0,055 0,001 98,18 
E7 7 1 0,5 0,055 0,001 98,18 
E8 8 1 0,5 0,055 0,001 98,18 
E9 9 1 0,5 0,055 0,001 98,18 
E10 10 1 0,5 0,055 0,001 98,18 
E11 11 1 0,5 0,055 0,001 98,18 
E12 12 1 0,5 0,055 0,004 92,73 
E13 13 1 0,5 0,055 0,006 89,09 

Fonte: Própria autoria (2023). 

Analisando a Tabela 8, é evidente que os valores da porcentagem de remoção 

(%Rem) da Nistatina entre os pHs 3 e 11 são consistentes, mantendo-se em 98,18%. 
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Portanto, conclui-se que não houve diferença substancial nos índices de remoção da 

Nistatina para as diversas faixas de pH testadas. 

Na Figura 28 estão apresentados os dados de dispersão da porcentagem de 

remoção %Rem da Nistatina versus pH. 

 
Figura 28 - Gráfico de dispersão de %Rem Nistatina versus pH 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Fonte: Própria autoria (2023). 
 

De forma análoga a analise realizada para Clorexidina, foi calculado o valor 

para coeficiente de variação para a porcentagem de remoção %Rem da Nistatina. 

Na Tabela 9 estão os resultados obtidos para análise da influência do pH na 

remoção da Nistatina. 

Tabela 9 - Análise do coeficiente de variação do ensaio de pH para Nistatina 
       Contagem 
Variável Total Média DesvPad Variância CoefVar Mínimo Mediana Máximo Moda 
%Rem 13 96,364 3,235 10,468 3,36 89,091 98,182 98,182 98,1818 
Variável N de 
Moda 

        

%Rem 9         
Fonte: Própria autoria (2023). 

 
Ao examinar os dados apresentados na Tabela 9, pode-se constatar que o valor 

para o coeficiente de variação é 3,36%, que indica que não há grande variabilidade 

entre os dados analisados. Ou seja, apesar de ter sido variado o pH das amostras, os 

resultados para %Rem não sofreram influência significativa dessa variação.  
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Portanto, é possível concluir que não há diferença estatisticamente significativa 

nos percentuais de remoção durante o processo de adsorção em Cloisite 30B para 

diferentes valores de pH, tanto no caso da Clorexidina quanto da Nistatina. 

 Segundo Órfão et al., 2006, o pH da solução tem um importante papel no 

processo de adsorção, uma vez que ele é capaz de alterar diretamente a carga 

superficial do adsorvente, e consequentemente a intensidade das interações 

eletrostáticas entre as moléculas do adsorvato e do adsorvente. Considerando, além 

disso, que o pH exerce uma influência sobre o processo de adsorção ao modificar as 

cargas das moléculas, a carga presente na superfície do adsorvente, a solubilidade 

do material e a estrutura tridimensional das moléculas alvo, pode-se presumir que no 

contexto deste estudo não ocorreram modificações em nenhum desses elementos. 

Isso resultou na manutenção da taxa de remoção constante para a maioria dos valores 

de pH testados, tanto para o composto farmacêutico Clorexidina quanto para a 

substância Nistatina. Para concluir as afirmações com segurança, poderiam ser 

realizados testes para verificar o potencial zero da argila Cloisite 30B, bem como dos 

fármacos utilizados.  

Com base nos resultados obtidos, a condição de pH natural das soluções 

aquosas dos fármacos foi selecionada para dar continuidade às investigações de 

adsorção. 

 

 

4.4 ENSAIOS DE ADSORÇÃO 
 

Foram conduzidos ensaios de eliminação dos contaminantes emergentes por 

meio de um planejamento experimental do tipo fatorial 23. A argila Cloisite 30B foi 

empregada como adsorvente, sendo as soluções sintéticas de Clorexidina e Nistatina 

utilizadas como adsorvato. No âmbito desse plano, os parâmetros manipulados 

incluíram o tempo, a quantidade de adsorvente (Cloisite 30B) e a concentração inicial 

da solução sintética, com variações conforme indicado na Tabela 9 e 10. 

 

4.4.1 Clorexidina 
 

 Os dados abaixo referem-se aos resultados obtidos para o fármaco Clorexidina. 

A Tabela 10 descreve a matriz utilizada para desempenhar o planejamento fatorial 23 
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apresentando os níveis inferiores e superiores para os três fatores tempo(h), massa(g) 

e concentração inicial da solução contendo o fármaco (Ci). 

 

Tabela 10 - Matriz para o planejamento fatorial 23 para a Clorexidina 
MATRIZ 

N°ENSAIOS t  
(h) 

m  
(g) 

Ci  
(mmol.L-1) 

t  
(h) 

m  
(g) 

Ci (r)  
(mmol.L-1) 

E1 -1 -1 -1 1 0,3 0,043 

E2 1 -1 -1 6 0,3 0,043 

E3 -1 1 -1 1 0,5 0,043 

E4 1 1 -1 6 0,5 0,043 

E5 -1 -1 1 1 0,3 0,057 

E6 1 -1 1 6 0,3 0,057 

E7 -1 1 1 1 0,5 0,057 

E8 1 1 1 6 0,5 0,057 

E9 0 0 0 3,5 0,4 0,051 

E10 0 0 0 3,5 0,4 0,051 

E11 0 0 0 3,5 0,4 0,051 

Fonte: Própria autoria (2023). 

Na Tabela 11, apresentam-se os resultados das análises para Clorexidina 

conduzidas com base no experimento fatorial 2³, utilizando a matriz de planejamento 

delineada na Tabela 10. 
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Tabela 11 - Resultados obtidos para o planejamento fatorial 23 da Clorexidina 

Fonte: Própria autoria (2023). 

 

Ao examinar a matriz de planejamento experimental é possível observar que o 

experimento (E8) obteve o maior valor para porcentagem de remoção %Rem 95,77%. 

Pode-se concluir que esse resultado foi obtido ao utilizar uma maior quantidade de 

massa (0,5 g), uma concentração inicial mais elevada da solução contendo o fármaco 

(0,57 mmol.L-1) e um período mais prolongado (6 h). Por outro lado, ao observar o 

ensaio (E4), no qual uma quantidade maior de massa (0,5 g) e um tempo mais longo 

(6 h) foram empregados, porém com uma concentração inicial menor da solução de 

Clorexidina (0,043 mmol.L-1), obteve-se uma porcentagem de remoção de 93,1602% 

e uma capacidade de remoção de 0,0040 mmol de fármaco por grama de argila. Este 

ensaio apresentou a menor porcentagem de remoção, sugerindo que a concentração 

inicial pode desempenhar um papel significativo nesse experimento. 

Para validar essa suposição de maneira precisa, uma análise estatística mais 

detalhada será conduzida posteriormente no estudo. 

Analisando os resultados para a capacidade de adsorção qeq, foi possível 

analisar que os maiores valores são obtidos quando se utiliza uma menor quantidade 

de massa de adsorvente. E que há uma diminuição da capacidade de adsorção com 

o aumento da concentração do adsorvente. Esse fato também foi observado por 

outros autores na literatura. Nazari, Abolghasemi e Esmaieli (2016) relataram o 

RESULTADOS CLOREXIDINA 

 
N°ensaios 

              Abs                    Cfinal 
                                         (mmol.L-1) 

%Remo qeq  
(mmol.g-1) 

E1 0,0681 0,0025 94,2353 0,0068 

E2 0,0721 0,0026 93,8967 0,0067 

E3 0,0728 0,0026 93,8374 0,0040 

E4 0,0808 0,0029 93,1602 0,0040 

E5 0,0812 0,0030 94,8146 0,0090 

E6 0,0695 0,0025 95,5618 0,0091 

E7 0,0681 0,0025 95,6512 0,0055 

E8 0,0662 0,0024 95,7725 0,0055 

E9 0,0703 0,0026 94,9825 0,0061 

E10 0,0711 0,0026 94,9254 0,0061 

E11 0,0818 0,0030 94,1617 0,0060 
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mesmo resultado na adsorção do antibiótico cefalexina em carvão ativado preparado 

com casca de noz e Pouretedal e Sadegh (2014) para amoxicilina, além de outros 

antibióticos beta-lactâmicos, sendo adsorvidos com carvão ativado preparado com 

biomassa na adsorção. 

Essa diminuição da capacidade de adsorção com o aumento da concentração 

de adsorvente pode ser explicada pelo fato de que, em concentrações muito elevadas 

de sólido, pode haver agregação das partículas do adsorvente e aumento na interação 

entre as mesmas, causando uma queda na eficiência de adsorção pelo excesso de 

área disponível (Sadaf; Bhatti, 2014). Além disso, há também o fato de que a 

capacidade de adsorção diminui em função do aumento da quantidade de sítios não 

utilizados (Nazari; Abolghasemi; Esmaieli, 2016). 

 

4.4.2 Nistatina 
 

Os dados abaixo referem-se aos resultados obtidos para o fármaco Nistatina. 

A Tabela 12 descreve a matriz utilizada para desempenhar o planejamento fatorial 23 

apresentando os níveis inferiores e superiores para os três fatores tempo(h), massa(g) 

e concentração inicial da solução contendo o fármaco (Ci). 

 

Tabela 12 - Matriz para o planejamento fatorial 23 com os níveis superiores (1) e inferiores (-1) para a 
Nistatina 

MATRIZ 

N°ENSAIOS t  
(h) 

m  
(g) 

Ci  
(mmol.L-1) 

t  
(h) 

m  
(g) 

Ci (r)  
(mmol.L-1) 

E1 -1 -1 -1 1 0,3 0,044 

E2 1 -1 -1 6 0,3 0,044 

E3 -1 1 -1 1 0,5 0,044 

E4 1 1 -1 6 0,5 0,044 

E5 -1 -1 1 1 0,3 0,067 

E6 1 -1 1 6 0,3 0,067 

E7 -1 1 1 1 0,5 0,067 

E8 1 1 1 6 0,5 0,067 

E9 0 0 0 3,5 0,4 0,056 

E10 0 0 0 3,5 0,4 0,056 

E11 0 0 0 3,5 0,4 0,056 

Fonte: Própria autoria (2023). 
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Na Tabela 13, apresentam-se os resultados das análises para Clorexidina 

conduzidas com base no experimento fatorial 2³, utilizando a matriz de planejamento 

delineada na Tabela 12. 

 
 
 

Tabela 13 - Resultados obtidos para o planejamento fatorial 23 da Nistatina 

Fonte: Própria autoria (2023). 

 

Após os ensaios de banho finito utilizando como adsorvente argila Cloisite 30B 

e como adsorvato o fármaco Nistatina, foi possível analisar os dados obtidos através 

da Tabela 13 e constatar que o ensaio (E4) apresentou um maior valor para a 

porcentagem de remoção da Nistatina, 88,6363% e capacidade de adsorção de 

0,0039mmol/g. Analisando a matriz do planejamento experimental é possível verificar 

que para esse resultado foi utilizado maior massa (0,5 g), maior tempo (6 h), e menor 

concentração inicial da solução contendo o fármaco (0,4 mmol.L-1). Observando o 

ensaio (E5), onde foi utilizado menor massa (0,3g) e menor tempo (1 h) e maior 

concentração inicial da solução de Nistatina (0,67 mmol.L-1), temos uma percentagem 

RESULTADOS NISTATINA 

 
N°ensaios 

 
              Abs                    Cfinal 
                                             (mmol.L-1) 

 
%Remo 

 
qeq  

(mmol/g) 
E1 0,1129 0,0070 

 
84,0909 

 
0,0062 

 
E2 0,1081 

 
0,0070 

 
84,0909 0,0062 

E3 0,0831 0,0060 
 

86,3636 
 

0,0038 
 

E4 0,0768 
 

0,0050 
 

88,6363 
 

0,0039 
 

E5 0,1961 0,0130 
 

80,5970 0,0090 
 

E6 0,1748 
 

0,0110 
 

83,5820 
 

0,0093 
 

E7 0,1380 
 

0,0090 
 

86,5671 
 

0,0058 
 

E8 0,1144 
 

0,0080 
 

88,0597 
 

0,0059 
 

E9 0,1217 
 

0,0080 
 

85,7143 
 

0,0060 
 

E10 0,1218 
 

0,0080 
 

85,7143 
 

0,0060 
 

E11 0,1173 
 

0,0080 
 

85,7143 
 

0,0060 
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de remoção de 80,5970 % e uma capacidade de remoção de 0,0090 mmol de fármaco 

por grama de argila sendo este o ensaio que apresenta menor porcentagem de 

remoção. Analisando esse fato, podemos perceber que no experimento (E4) que 

foram usados os níveis superiores dos fatores massa e tempo, foi obtido maior valor 

para %Rem, mesmo usando o nível inferior para a concentração inicial. E de forma 

equivalente para o experimento (E5) foram utilizados os níveis inferiores dos fatores 

massa e tempo, obtendo menor valor para %Rem, mesmo utilizando o nível superior 

para concentração inicial, levando a sugerir de que a massa e tempo podem ser 

fatores significativos nesse experimento. De forma análoga para as suposições da 

Clorexidina uma análise estatística mais detalhada será conduzida posteriormente no 

estudo para validar essa suposição de forma assertiva. 

 

 

      4.5 ANÁLISE ESTATÍSTICA  
 

Para verificar se existem efeitos significativos entre as respostas médias dos 

tratamentos, foi realizada o design de experimentos (DOE). Essa análise foi realizada 

com base no planejamento experimental 23, utilizando como variáveis independentes 

a massa do adsorvente Cloisite 30B, o tempo de contato entre o adsorvente e o 

adsorvato e a concentração inicial das soluções sintéticas contendo os fármacos 

Clorexidina e Nistatina. 

Foram realizados cálculos dos efeitos primários e das interações entre as 

variáveis, bem como a determinação dos coeficientes correspondentes para o modelo 

matemático. Além disso, foi conduzida uma Análise de Variância (ANOVA) para 

validar a solidez do modelo. A avaliação dos dados foi conduzida por meio do software 

MINITAB. 

A variabilidade dos dados experimentais foi avaliada por meio da obtenção do 

coeficiente R². Os valores ótimos das variáveis selecionadas foram explorados 

utilizando a abordagem da superfície de resposta. Nesse contexto, o teste F foi 

empregado para avaliar a significância estatística dos modelos obtidos, com um nível 

de confiança de 95%. Adicionalmente, na análise estatística, foram empregados o 

gráfico de Pareto, o gráfico de efeitos padronizados e também o gráfico de Pareto. 
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4.5.1 Análise estatística Clorexidina 
 

Os dados abaixo mostram os resultados da influência das variáveis analisadas 

massa, tempo, concentração inicial e a interação entre elas para a resposta percentual 

de remoção (%Rem) e a capacidade de adsorção (qeq) da Clorexidina. 

 

 
4.5.1.1 Porcentagem de remoção da Clorexidina (%Rem) 
 

Na Tabela 14 estão os efeitos do planejamento experimental 23 da 

porcentagem de remoção em função da massa de argila, tempo e concentração da 

Clorexidina. 

 
 

Tabela 14 - Efeitos do planejamento experimental 23 da porcentagem de remoção em função da 
massa de argila, tempo e concentração da Clorexidina 

Fonte GL SQ Contribuição SQ(Aj.) QM(Aj.) Valor F Valor-P 

Modelo 8 6,74281 94,14% 6,74281 0,84285 4,01 0,215 

Linear 3 5,56563 77,70% 5,56563 1,85521 8,83 0,103 

Massa 1 0,00271 0,04% 0,00271 0,00271 0,01 0,920 

Tempo 1 0,00095 0,01% 0,00095 0,00095 0,00 0,953 

Conc. Inicial 1 5,56197 77,65% 5,56197 5,56197 26,48 0,036 

Interações de 2 fatores 3 1,15503 16,13% 1,15503 0,38501 1,83 0,372 

Massa*tempo 1 0,11627 1,62% 0,11627 0,11627 0,55 0,534 

Massa*conc. Inicial 1 0,44383 6,20% 0,44383 0,44383 2,11 0,283 

tempo*conc.inicial 1 0,59494 8,31% 0,59494 0,59494 2,83 0,234 

Interações de 3 fatores 1 0,01031 0,14% 0,01031 0,01031 0,05 0,845 

massa*conc.inicial*tempo 1 0,01031 0,14% 0,01031 0,01031 0,05 0,845 

Curvatura 1 0,01185 0,17% 0,01185 0,01185 0,06 0,834 

Erro 2 0,42005 5,86% 0,42005 0,21003   

Total 10 7,16287 100%     

Fonte: Própria autoria (2023). 

 

Os dados apresentados na Tabela 14 mostram efeito significativo ao nível de 

5% de probabilidade apenas para o fator concentração inicial sobre a resposta 

porcentagem de remoção. Assim é válido afirmar que apenas o fator escolhido 

(concentração inicial) influenciou no resultado referente a percentagem de remoção 

de Clorexidina. 
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A Equação 16 apresenta o modelo com os coeficientes dos fatores massa, 

tempo e concentração inicial e interação entre eles estatisticamente significativos 

obtidos pela regressão dos dados experimentais da Tabela 13. 

 

       
  (16) 

 
       

 

Com relação ao modelo, segundo a Tabela 13, o que mais se ajustou foi o 

modelo linear (valor de p > 0,05), conseguindo explicar 77,70% dos dados. 

 

Na Figura 29 está apresentado o gráfico de probabilidade normal dos efeitos.  

 

Figura 29 - Gráfico de probabilidade normal dos efeitos para %Rem 

 

Fonte: Minitab 

O gráfico de probabilidade normal dos efeitos mostra os efeitos padronizados 

em relação a linha de ajuste de distribuição. É possível observar que os efeitos que 

estão mais afastados de 0 são estatisticamente significativos ao nível de significância 

0,05. 

Nesse caso é possível observar que a concentração inicial denotada por C no 

gráfico é estatisticamente significativa no processo, além disso, também é possível 

%Rem = 97,40-12,8 massa – 0,64 tempo – 6,9 conc. inicial + 0,24 massa*tempo +28,6 

massa*conc. inicial + 1,67 tempo*conc. inicial – 1,44 massa*tempo*conc. inicial + 0,074 

Pt Ct 
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analisar que pela direção do efeito, a concentração inicial exerce um efeito 

padronizado positivo do lado direito do gráfico.  

Na Figura 30 está apresentado o gráfico de Pareto para os efeitos 
padronizados.  

 

Figura 30 - Gráfico de Pareto para os efeitos padronizados 

 

Fonte: Minitab 

No gráfico da Figura 30 é possível observar os valores absolutos dos efeitos 

padronizados desde o maior efeito até o menor efeito, além da linha de referência para 

indicar que os efeitos são estatisticamente significativos.  

Observando o gráfico para o modelo em questão, é possível observar que a 

única barra que cruza a linha de referência 4,303 é a barra da concentração inicial 

denotada por C. Esse resultado corrobora com os anteriores de que apenas a 

concentração inicial é uma variável significativa na resposta %Rem para o processo 

de remoção do fármaco Clorexidina, utilizando a argila organofílica Cloisite 30B como 

adsorvente. 

Na Figura 31 está apresentado o gráfico de contorno para a resposta %Rem, 

variando o tempo e a concentração inicial.  
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Figura 31 - Gráfico de Contorno - % de Remoção 

 

Fonte: Minitab 

A partir da Figura 31 é possível avaliar como os valores de resposta ajustados 

se relacionam a duas variáveis contínuas com base em uma equação do modelo, 

fornecendo uma visão bidimensional em que todos os pontos que têm a mesma 

resposta estão ligados para produzir linhas de contorno de respostas constantes. 

Dentro desta concepção foi possível observar que os melhores resultados 

estão localizados no lado superior direito, onde encontram-se porcentagens de 

remoção (%Rem) superiores a 95,5%.  
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4.5.1.2 Capacidade de adsorção (qeq) 
 

 

Na Tabela 15 estão os efeitos do planejamento experimental 23 da 

porcentagem de remoção em função da massa de argila, tempo e concentração da 

Clorexidina 

 
 

Tabela 15 - Efeitos do planejamento experimental 23 da capacidade de adsorção em função da 
massa de argila, tempo e concentração da Clorexidina 

Fonte GL SQ Contribuição SQ(Aj.) QM(Aj.) Valor F Valor-P 

Modelo 8 0,000027 99,99% 0,000027 0,000003 4016,40 0,000 

Linear 3 0,000027 98,00% 0,000027 0,000009 10496,46 0,000 

Massa 1 0,000000 0,00% 0,000000 0,000000 0,09 0,795 

Tempo 1 0,000020 72,54% 0,000020 0,000020 23310,49 0,000 

Conc. Inicial 1 0,000007 25,45% 0,000007 0,000007 8178,79 0,000 

Interações de 2 fatores 3 0,000000 1,38% 0,000000 0,000000 147,63 0,007 

Massa*tempo 1 0,000000 0,00% 0,000000 0,000000 0,70 0,492 

Massa*conc. Inicial 1 0,000000 0,01% 0,000000 0,000000 2,52 0,253 

tempo*conc.inicial 1 0,000000 1,37% 0,000000 0,000000 439,67 0,002 

Interações de 3 fatores 1 0,000000 0,00% 0,000000 0,000000 0,51 0,548 

massa*conc.inicial*tempo 1 0,000000 0,00% 0,000000 0,000000 0,51 0,548 

Curvatura 1 0,000000 0,62% 0,000000 0,000000 198,39 0,005 

Erro 2 0,000000 0,01% 0,000000 0,000000   

Total 10 0,000027 100%     

Fonte: Própria autoria (2023). 

Os dados apresentados na Tabela 15 mostram efeito significativo ao nível de 

5% de probabilidade para os fatores concentração inicial e tempo sobre a resposta 

capacidade de adsorção. Assim é válido afirmar que os fatores escolhidos 

(concentração inicial e tempo) influenciaram no resultado referente a capacidade de 

adsorção de Clorexidina. 

A equação 17 apresenta o modelo com os coeficientes dos fatores massa, 

tempo e concentração inicial e interação entre eles estatisticamente significativos 

obtidos pela regressão dos dados experimentais da Tabela 14. 

 

 

                                                                                                                                 (17) 

 
 

qeq = 0,002811 – 0,001187 massa – 0,000243 tempo + 0,011303 conc. inicial + 

0,000114 massa*tempo + 0,00268 massa*conc. inicial – 0,000748 tempo*conc. inicial – 

0,000296 massa*tempo*conc. inicial – 0,000279 Pt Ct 
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Com relação ao modelo, segundo a Tabela 15, o que mais se ajustou foi o 

modelo linear (valor de p > 0,05), conseguindo explicar 98,00% dos dados. 

Na Figura 32 está apresentado o gráfico de probabilidade normal dos efeitos. 
 
 

Figura 32 - Gráfico de probabilidade normal para os efeitos padronizados 

 
                                                          Fonte: Minitab 

 
O gráfico de probabilidade normal dos efeitos mostra os efeitos padronizados 

em relação a linha de ajuste de distribuição. É possível observar que os efeitos que 

estão mais afastados de 0 são estatisticamente significativos ao nível de significância 

0,05. 

Nesta análise, é evidente que o tempo (representado por B), a concentração 

inicial (indicada como C) e sua interação (BC) apresentam significância estatística no 

processo. Além disso, ao considerar a orientação dos efeitos, nota-se que a 

concentração inicial demonstra um impacto padronizado positivo na porção direita do 

gráfico, enquanto o tempo exibe um efeito negativo na parte esquerda. 

 

Na Figura 33 está apresentado o gráfico de Pareto para os efeitos padronizados.  



91 
 

Figura 33 - Gráfico de Pareto para os efeitos padronizados 

 
Fonte: Minitab 

 
No gráfico da Figura 33 é possível observar os valores absolutos dos efeitos 

padronizados desde o maior efeito até o menor efeito, além da linha de referência para 

indicar que os efeitos são estatisticamente significativos.  

Observando o gráfico para o modelo em questão, é possível observar que três 

barras cruzam a linha de referência 4,3, barra do tempo denotada por B, a da 

concentração inicial denotada por C e a da iteração entre eles denotada por BC. Esse 

resultado corrobora com os anteriores de que os três fatores são variáveis 

significativas na resposta capacidade de adsorção para o processo de remoção do 

fármaco Clorexidina, utilizando a argila organofílica Cloisite 30B como adsorvente. 

 
Na Figura 34 está apresentado o gráfico de contorno para a resposta qeq, 

variando o tempo e a concentração inicial.  
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Figura 34- Gráfico de Contorno - capacidade de adsorção qeq 
 

Fonte: Minitab 

 
Conforme mencionado anteriormente, o gráfico de contorno oferece a 

capacidade de examinar como os valores ajustados da resposta se relacionam entre 

duas variáveis contínuas, com base na equação do modelo.  

Sob essa abordagem analisando a Figura 34, tornou-se evidente que os resultados 

mais favoráveis estão situados na região inferior direita. Nessa área, observa-se 

capacidades de adsorção superiores a 0,0090 mmol/g. 

 

 

4.5.2 Análise estatística Nistatina 
 

Os dados abaixo mostram os resultados da influência das variáveis analisadas 

massa, tempo, concentração inicial e a interação entre elas para a resposta percentual 

de remoção (%Rem) e a capacidade de adsorção (qeq) da Clorexidina. 

 

4.5.2.1 Porcentagem de remoção da Nistatina (%Rem) 
 

Na Tabela 16 estão os efeitos do planejamento experimental 23 da 

porcentagem de remoção em função da massa de argila, tempo e concentração da 

Nistatina. 
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Tabela 16 - Efeitos do planejamento experimental 23 da porcentagem de remoção em função da 
massa de argila, tempo e concentração da Nistatina 

Fonte GL SQ Contribuição SQ(Aj.) QM(Aj.) Valor F Valor-P 

Modelo 7 48,1576 96,45% 48,1576 6,8797 11,65 0,034 

Linear 3 45,3533 90,84% 45,3533 15,1178 25,61 0,012 

Massa 1 37,2643 74,64% 37,2643 37,2643 63,13 0,004 

Tempo 1 5,6953 11,41% 5,6953 5,6973 9,65 0,053 

Conc. Inicial 1 2,3937 4,79% 2,3937 2,3937 4,05 0,137 

Interações de 2 fatores 3 2,3315 4,67% 2,3315 0,7772 1,32 0,413 

Massa*tempo 1 0,0761 0,15% 0,0761 0,0761 0,13 0,743 

Massa*conc. Inicial 1 1,6471 3,30% 1,6471 1,6471 2,79 0,193 

tempo*conc.inicial 1 0,6083 1,22% 0,6083 0,6083 1,03 0,385 

Curvatura 1 0,4728 0,95% 0,4728 0,4728 0,80 0,437 

Erro 3 1,7710 3,55% 1,7710 0,5903   

Falta de ajuste 1 1,7710 3,55% 1,7710 1,7710   

Erro Puro 2 0,0000 0,00% 0,0000 0,0000   

Total 10 49,9285 100%     

Fonte: Própria autoria (2023). 

Os dados apresentados na Tabela 16 mostram efeito significativo ao nível de 

5% de probabilidade apenas para o fator concentração inicial sobre a resposta 

porcentagem de remoção. Assim é válido afirmar que apenas o fator escolhido 

(concentração inicial) influenciou no resultado referente a percentagem de remoção 

de Clorexidina. 

A Equação 18 apresenta o modelo com os coeficientes dos fatores massa, 

tempo e concentração inicial e interação entre eles estatisticamente significativos 

obtidos pela regressão dos dados experimentais da Tabela 15. 

 

       
  (18) 

 
 
 

Com relação ao modelo, segundo a Tabela 16, o que mais se ajustou foi o 

modelo linear (valor de p > 0,05), conseguindo explicar 90,84% dos dados. 

 

Na Figura 35 está apresentado o gráfico de probabilidade normal dos efeitos.  

 

 

 

 

%Rem = 89,72 – 2,5 massa – 0,370 tempo – 27,5 conc. inicial + 0,39 massa*tempo 

+45,4 massa*conc. inicial + 1,10 tempo*conc. inicial + 0,466 Pt Ct 
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Figura 35 - Gráfico de probabilidade normal dos efeitos para %Rem 

 

Fonte: Minitab 

O gráfico de probabilidade normal dos efeitos mostra os efeitos padronizados 

em relação a linha de ajuste de distribuição. É possível observar que os efeitos que 

estão mais afastados de 0 são estatisticamente significativos ao nível de significância 

0,05. 

Nesse caso é possível observar que a massa denotada por A no gráfico é 

estatisticamente significativa no processo, além disso, também é possível analisar que 

pela direção do efeito, a massa exerce um efeito padronizado positivo do lado direito 

do gráfico.  

Na Figura 36 está apresentado o gráfico de Pareto para os efeitos 
padronizados.  
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Figura 36- Gráfico de Pareto para os efeitos padronizados 

 
Fonte: Minitab 

No gráfico da Figura 36 é possível observar os valores absolutos dos efeitos 

padronizados desde o maior efeito até o menor efeito, além da linha de referência para 

indicar que os efeitos são estatisticamente significativos.  

Observando o gráfico para o modelo em questão, é possível observar que a 

única barra que cruza a linha de referência 3,182 é a barra da massa denotada por A. 

Esse resultado corrobora com os anteriores de que apenas a massa é uma variável 

significativa na resposta %Rem para o processo de remoção do fármaco Nistatina, 

utilizando a argila organofílica Cloisite 30B como adsorvente. 

Na Figura 37 está apresentado o gráfico de contorno para a resposta %Rem, 

variando o tempo e a concentração inicial.  
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Figura 37 - Gráfico de Contorno - % de Remoção 

 
 

Fonte: Minitab 

 

A partir da Figura 37 é possível avaliar como os valores de resposta ajustados 

se relacionam a duas variáveis contínuas com base em uma equação do modelo, 

fornecendo uma visão bidimensional em que todos os pontos que têm a mesma 

resposta estão ligados para produzir linhas de contorno de respostas constantes. 

Dentro desta concepção foi possível observar que os melhores resultados estão 

localizados no lado superior direito, onde encontram-se porcentagens de remoção 

(%Rem) superiores a 88%. 

 

 
4.5.2.2 Capacidade de adsorção (qeq) 
 

Na Tabela 17 estão os efeitos do planejamento experimental 23 da 

porcentagem de remoção em função da massa de argila, tempo e concentração da 

Nistatina. 
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Tabela 17 - Efeitos do planejamento experimental 23 da capacidade de adsorção em função da 
massa de argila, tempo e concentração da Nistatina. 

Fonte GL SQ Contribuição SQ(Aj.) QM(Aj.) Valor F Valor-P 

Modelo 7 0,000029 99,96% 0,000029 0,000004 1099,35 0,000 

Linear 3 0,000028 97,83% 0,000028 0,000009 2510,56 0,000 

Massa 1 0,000016 55,29% 0,000016 0,000016 4256,33 0,000 

Tempo 1 0,000000 0,11% 0,000000 0,000000 8,33 0,063 

Conc. Inicial 1 0,000012 42,44% 0,000012 0,000012 3267,00 0,000 

Interações de 2 fatores 3 0,000000 1,61% 0,000000 0,000000 41,22 0,006 

Massa*tempo 1 0,000000 0,00% 0,000000 0,000000 0,33 0,604 

Massa*conc. Inicial 1 0,000000 1,56% 0,000000 0,000000 120,33 0,002 

tempo*conc.inicial 1 0,000000 0,04% 0,000000 0,000000 3,00 0,182 

Curvatura 1 0,000000 0,52% 0,000000 0,000000 40,09 0,008 

Erro 3 0,000000 0,04% 0,000000 0,000000   

Falta de ajuste 1 0,000000 0,04% 0,000000 0,000000   

Erro Puro 2 0,000029 -0,00% 0,000000    

Total 10  10,00%     

Fonte: Própria autoria (2023). 
 

 
Os dados apresentados na Tabela 17 mostram efeito significativo ao nível de 

5% de probabilidade para os fatores concentração inicial e tempo sobre a resposta 

capacidade de adsorção. Assim é válido afirmar que os fatores concentração inicial, 

massa de adsorvente e as interações entre eles influenciaram no resultado referente 

a capacidade de adsorção de Clorexidina. 

A Equação 19 apresenta o modelo com os coeficientes dos fatores massa, 

tempo e concentração inicial e interação entre eles estatisticamente significativos 

obtidos pela regressão dos dados experimentais da Tabela 16. 

 
 

 

                                                                                                                                 (19) 

 
 

Com relação ao modelo, segundo a Tabela 17, o que mais se ajustou foi o 

modelo linear (valor de p > 0,05), conseguindo explicar 97,83% dos dados. 

Na Figura 38 está apresentado o gráfico de probabilidade normal dos efeitos. 
 

 

qeq = 0,001080 – 0,00207 massa – 0,000030 tempo + 0,021350 conc. inicial - 0,000050 

massa*tempo - 0,02375 massa*conc. inicial + 0,000150 tempo*conc. inicial – 0,000262 

Pt Ct 
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Figura 38 - Gráfico de probabilidade normal para os efeitos padronizados 

 
Fonte: Minitab 

 
 

O gráfico de probabilidade normal dos efeitos mostra os efeitos padronizados 

em relação a linha de ajuste de distribuição. É possível observar que os efeitos que 

estão mais afastados de 0 são estatisticamente significativos ao nível de significância 

0,05. 

Nesta análise, é evidente observar na Figura 38 que a massa (representado 

por A), a concentração inicial (indicada como C) e sua interação (AC) apresentam 

significância estatística no processo. Além disso, ao considerar a orientação dos 

efeitos, nota-se que a concentração inicial demonstra um impacto padronizado 

positivo na porção direita do gráfico, enquanto a massa exibe um efeito negativo na 

parte esquerda. 

 
Na Figura 39 está apresentado o gráfico de Pareto para os efeitos padronizados.  
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Figura 39 - Gráfico de Pareto para os efeitos padronizados 

 
Fonte: Minitab 

 
 

No gráfico da Figura 39 é possível observar os valores absolutos dos efeitos 

padronizados desde o maior efeito até o menor efeito, além da linha de referência para 

indicar que os efeitos são estatisticamente significativos.  

Observando o gráfico para o modelo em questão, é possível observar que três 

barras cruzam a linha de referência 3,18, barra da massa denotada por A, a da 

concentração inicial denotada por C e a da iteração entre eles denotada por AC. Esse 

resultado corrobora com os anteriores de que os três fatores são variáveis 

significativas na resposta capacidade de adsorção para o processo de remoção do 

fármaco Nistatina, utilizando a argila organofílica Cloisite 30B como adsorvente. 

 
Na Figura 40 está apresentado o gráfico de contorno para a resposta qeq variando a 

temperatura e a concentração inicial.  
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Figura 40 - Gráfico de Contorno - capacidade de adsorção qeq 

 
Fonte: Minitab 

 
 

Conforme mencionado anteriormente, o gráfico de contorno oferece a 

capacidade de examinar como os valores ajustados da resposta se relacionam entre 

duas variáveis contínuas, com base na equação do modelo.  

Sob essa abordagem analisando a Figura 40, tornou-se evidente que os resultados 

mais favoráveis estão situados na região inferior direita. Nessa área, observa-se 

capacidades de adsorção superiores a 0,0090 mmol/g. 

 
 
 

4.6 CINÉTICA DE ADSORÇÃO 
 

A investigação da cinética de adsorção pode oferecer informações valiosas 

sobre o principal mecanismo que governa a transferência de massa durante o 

processo de adsorção. Nesse cenário, a literatura tem apresentado diversos modelos 

cinéticos. Nesse estudo serão analisados dois modelos entre os principais citados 

pela literatura a cinética de pseudo-primeira ordem e pseudo-segunda ordem. 

Após otimizada as condições do experimento através do planejamento 

experimental, foram utilizadas as condições ótimas de pH e concentração inicial para 

avaliar o comportamento cinético da adsorção de Clorexidina e Nistatina pela Cloisite 
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30B; sendo elas: pH 7,0; concentração de 0,06 mmol.L-1 e massa da Cloisite 30B (1,5 

g).  

 

 

4.6.1 Cinética Clorexidina 
 

Para analisar o mecanismo cinético que controla o processo de adsorção, a 

partir da análise dos dados experimentais, foram testados os modelos cinéticos de 

pseudo-primeira ordem e pseudo-segunda ordem em suas formas lineares. 

Na Figura 41, está apresentada a cinética de adsorção para a Clorexidina pela 

argila Cloisite 30B 

 

Figura 41 – Cinética de adsorção da Clorexidina em Cloisite 30B 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Pode-se observar a existência de duas fases: uma inicial com uma adsorção 

extremamente rápida (2 min), a qual contribui para a capacidade total de adsorção 

seguida por uma fase de adsorção mais lenta até a estabilização da capacidade de 

adsorção, quando o equilíbrio é atingido (5 min). 

Na tabela 18, apresenta-se os resultados da porcentagem de remoção 

encontrada de cada tempo. 
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Tabela 18 - Resultados da porcentagem de remoção da cinética de adsorção de Clorexidina pela 
Cloisite 30B 

t (min) %Remo 

0 0,00 
2 89,23 
4 92,31 
6 92,31 
8 95,38 

10 95,38 
12 96,92 
14 96,92 
16 95,38 
18 95,38 
20 96,92 
22 96,92 
30 96,92 

                                              Fonte: Própria autoria (2023). 

Na Tabela 18, fica evidente que o processo de adsorção acontece de forma 

extremamente rápida. Em 8 minutos, é possível alcançar uma remoção de 95,38% da 

Clorexidina, e esse índice mantém-se praticamente constante ao longo da cinética, 

apresentando uma flutuação de menos de 2% até o encerramento do período, sem 

observar mudanças significativas adiante. 

 

Nas Figuras 42 e 43 estão apresentadas as modelagens cinéticas dos dados 

experimentais utilizando-se os modelos de pseudo-primeira ordem e pseudo-segunda 

ordem para o fármaco Clorexidina. 

 

Figura 42 - Ajuste não-linear: pseudo-primeira  
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Figura 43 - Ajuste não-linear: pseudo-segunda ordem  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Ambos os modelos propostos para analisar a cinética de adsorção 

demonstraram um ajuste satisfatório aos dados experimentais. A qualidade desse 

ajuste é comprovada pela concordância no padrão entre a curva experimental e a 

curva ajustada, assim como pela obtenção de um coeficiente de determinação de 

valor elevado, conforme indicado a seguir. 

 
A Tabela 19 estão apresentados os parâmetros obtidos para os ajustes cinéticos 

para Cloisite 30B. 

 

Tabela 19 - Parâmetros obtidos para os modelos de pseudo-primeira ordem e pseudo-segunda 
ordem para ensaios cinéticos 

Pseudo-primeira ordem 

Qeq mmol g-1 0,00207±1,01254E- 
k1 g mmol-1 min-1 1,32978±0,12005 
R2  0,9966 

Pseudo-segunda ordem 

Qeq mmol g-1 0,0021±8,94663E-6 
k2 g mmol-1 min-1 2514,93365±360,53558 
R2  0,9987 

Fonte: Própria autoria (2023). 
 
  

Avaliando-se os valores dos coeficientes de determinação, R2, apresentados 

na Tabela 19, tem-se que o modelo de melhor ajuste aos dados experimentais apesar 

da pequena diferença entre os valores, é o de pseudo-segunda ordem. Este modelo 

sugere que há partilha ou troca de elétrons entre adsorvato e adsorvente, logo há 

compartilhamento de elétrons entre o contaminante emergente Clorexidina com os 
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sítios de adsorção da argila Cloisite 30B. Streit et al., 2021, em seu estudo da 

adsorção dos fármacos PCM, ibuprofeno e cetoprofeno, afirmam que o modelo 

pseudo-segunda ordem é adequado para representar a adsorção de fármacos. 

Os estudos cinéticos revelaram que o modelo de pseudo-segunda ordem 

forneceu os melhores ajustes dos dados experimentais, consequentemente, 

confirmando que o controle do mecanismo depende da quantidade da espécie 

química adsorvida na superfície do adsorvente e a quantidade adsorvida no estado 

de equilíbrio (Ho e Mckay, 1998). 

 
 
4.6.2 Cinética Nistatina 
 

Para analisar o mecanismo cinético que controla o processo de adsorção, a 

partir da análise dos dados experimentais, foram testados os modelos cinéticos de 

pseudo-primeira ordem e pseudo-segunda ordem em suas formas lineares. 

Na Figura 44, está apresentada a cinética de adsorção para a Nistatina pela 

argila Cloisite 30B 

 

 
Figura 44 – Cinétida de adsorção da Nistatina em Cloisite 30B 

 
 

De maneira similar à cinética observada para o fármaco Clorexidina, é possível 

identificar a presença de duas fases distintas: uma fase inicial caracterizada por uma 

adsorção rápida, que contribui para a capacidade total de adsorção; e uma fase 
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subsequente de adsorção mais gradual, culminando na estabilização da capacidade 

de adsorção quando o estado de equilíbrio é alcançado. 

Na tabela 20, apresenta-se o resultado da quantidade adsorvida no tempo em 

minutos, assim como a porcentagem de remoção encontrada de cada tempo. 

 
Tabela 20 - Resultados porcentagem de remoção da cinética de adsorção de Nistatina pela Cloisite 

30B 

 t (min)           %Remo 

0 0,00 
2 84,42 
4 88,31 
6 92,21 
8 92,21 

10 92,21 
12 93,51 
14 92,21 
16 93,51 
18 93,51 
20 94,81 
22 92,21 
30 92,21 

                                               Fonte: Própria autoria (2023). 

Na Tabela 20 fica evidente que o processo de adsorção acontece de forma 

extremamente ágil. Em apenas 6 minutos, é possível alcançar uma remoção de 92,21 

% da Nistatina, e esse índice mantém-se praticamente constante ao longo da cinética, 

apresentando um aumento de no máximo 2,74 % até o encerramento do processo 

chegando em sua porcentagem máxima nos 20 minutos, sem observar mudanças 

significativas adiante. 

Nas Figuras 45 e 46 estão apresentadas as modelagens cinéticas dos dados 

experimentais utilizando-se o modelo de pseudo-primeira ordem e pseudo-segunda 

ordem para o fármaco Nistatina. 
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Figura 45 - Ajuste não-linear pseudo-primeira ordem  

 
 
 

 

Figura 46 - Ajuste não-linear de pseudo-segunda ordem  

 
Os dois modelos propostos para analisar a cinética de adsorção demonstraram 

uma adequada conformidade com os dados experimentais. Isso é evidenciado pela 

semelhança no comportamento entre as curvas experimental e ajustada, bem como 

pela obtenção de um coeficiente de regressão com um valor substancial, conforme 

detalhado abaixo. 

 

 Na Tabela 21 estão apresentados os parâmetros obtidos para os ajustes 

cinéticos para a Cloisite 30B. 
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Tabela 21 - Parâmetros obtidos para os modelos de pseudo-primeira ordem e pseudo-segunda 
ordem nos ensaios para Nistatina 

Pseudo-primeira ordem 

qeq mmol g-1 0,00713±3,22993E-5 
k1 g mmol-1 min-1 1,17472±0,08056 
R2  0,99716 

Pseudo-segunda ordem 

qeq mmol g-1 0,00727±3,243E-5 
k1 g mmol-1 min-1 586,16983 ±73,13101 
R2  0,99859 

Fonte: Própria autoria (2023). 
 
 

A utilidade dos modelos cinéticos é determinada mediante uma análise gráfica 

e a avaliação criteriosa dos dados. Isso é feito por meio do exame do coeficiente de 

correlação da reta, representado por R², o qual é desejável que se aproxime do valor 

1 para indicar que o ajuste dos dados a um determinado modelo é satisfatório. Ao 

examinar os coeficientes de determinação (R²) apresentados na Tabela 16 torna-se 

evidente que o modelo que oferece a melhor adaptação aos dados experimentais, 

apesar da discreta discrepância nos valores, é o de pseudo-segunda ordem. O qeq 

calculado, apresentam uma boa concordância com os valores de qeq experimental 

Este modelo implica que ocorre transferência ou compartilhamento de elétrons 

entre o adsorvato e o adsorvente, sugerindo a presença de interações eletrônicas 

entre o contaminante emergente Nistatina e os sítios de adsorção presentes na argila 

Cloisite 30B 

A análise cinética revelou o modelo de pseudo-segunda ordem apresentou o 

ajuste mais adequado aos dados experimentais, corroborando a conclusão de que o 

controle do mecanismo depende da quantidade da espécie química adsorvida na 

superfície do adsorvente e a quantidade adsorvida no estado de equilíbrio (Ho e 

Mckay, 1998). 

 

 

4.7 ISOTERMAS DE ADSORÇÃO 
 

O estudo das isotermas foi realizado otimizando as condições dos 

experimentos previamente realizados. Foram utilizadas as condições ótimas de pH e 

tempo, variando as concentrações de 0,004; 0,005; 0,006; 0,1; 0,2; 0,3;0,4; 0,5; 1 e 2 

mmol.L-1. A partir dos resultados experimentais, os parâmetros das isotermas foram 

determinados usando os modelos de Langmuir, Freundlich, Sips, Temkin e Redlich-
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Peterson, com o propósito de avaliar se a isoterma experimental segue o 

comportamento descrito por um desses modelos. 

 

4.7.1 Isotermas Clorexidina 
 

A avaliação do comportamento do processo de adsorção utilizando a argila 

Cloisite 30B variando a concentração do fármaco Clorexidina foi possível através das 

curvas de isotermas. A Figura 47 apresenta as curvas obtidas para o equilíbrio de 

adsorção da Cloisite 30B. 

 

Figura 47 – Isoterma de adsorção da Clorexidina. (Condições experimentais: 1,5g, 25°C; pH=6; 200 
rpm) 

 
 

A forma da curva para a isoterma descrita na Figura 47, de acordo com a 

classificação de Giles (1960) pode ser considerada isoterma do tipo L1, caracterizada 

pela concavidade para baixo devido a diminuição da disponibilidade de sítios ativos. 

Neste caso, existe uma alta afinidade entre o adsorvente pelo soluto a baixas 

concentrações, indicando que ocorre a diminuição da disponibilidade dos sítios de 

adsorção com o aumento da concentração da solução (Coco, 2021). 

 
Os resultados obtidos foram ajustados aos modelos não lineares de Langmuir, 

Freundlich, Sips, Temkin e Redlich-Peterson estão descritos na Figura 48. 
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Figura 48 - Isoterma de adsorção da Clorexidina e ajuste dos modelos não lineares de Langmuir, 
Freundlich, Sips, Temkin e Redlich-Peterson.(Condições experimentais: 1,5g, 25°C; pH=6; 200 rpm) 

 
 

Após os ajustes foi possível obter os parâmetros para as equações dos 

modelos. Os parâmetros da equação nas formas não lineares foram ajustados usando 

ajuste não linear de cyrve no OriginPro, versão 8.0 ® (OriginLab Corporation, 

Northampton MA, EUA), e são apresentados na Tabela 22. 

 
 

Tabela 22 - Parâmetros obtidos para as equações não lineares de Langmuir, Freundlich, Sips, 
Temkin e Redlich-Peterson para Clorexidina 

 
 

Os valores das constantes de adsorção bem como a sobreposição das curvas 

mostram que o modelo de Sips se ajusta melhor aos dados experimentais obtidos 

para a adsorção da Clorexidina utilizando a Cloisite 30B como adsorvente. Esse fato 

pode ser evidenciado observando que o valor do coeficiente de correlação, R 2 

(0,99977) para o modelo de Sips foi o que mais se aproximou de 1.  
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Os valores de n > 1 e RL (0 < RL< 1) indicaram que o processo de adsorção foi 

favorável para a faixa de concentração estudada, permitindo prever que o processo é 

capaz de extrair quantidades relativamente altas mesmo em baixos níveis de 

concentração de adsorvato no fluído, confirmando a efetividade do adsorvente Cloisite 

30B na remoção da Clorexidina. Além disso, para esse modelo admiti-se que a 

adsorção acorre em monocamadas e que cada sítio ativo pode adsorver apenas uma 

molécula (Ruthven, 1984). 

 

 
4.7.2 Isotermas Nistatina 
 

A avaliação do comportamento do processo de adsorção utilizando a argila 

Cloisite 30B variando a concentração do fármaco Nistatina foi possível através de 

curvas de isotermas. As isotermas para o processo estão demonstradas no gráfico 

apresentado na Figura 49. 

 

Figura 49 - Isoterma de adsorção da Nistatina. (Condições experimentais: 1,5g, 25°C; pH=6; 200 rpm) 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Avaliando as curvas formadas pelos dados experimentais para Nistatina, é 

possível perceber que de acordo com a classificação de Giles (1960) podem ser 

consideradas isotermas do tipo L1, caracterizada pela concavidade para baixo devido 

a diminuição da disponibilidade de sítios ativos. Neste caso, existe uma alta afinidade 

entre o adsorvente pelo soluto a baixas concentrações, indicando que ocorre a 

diminuição da disponibilidade dos sítios de adsorção com o aumento da concentração 

da solução (Coco, 2021). 
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Os resultados obtidos foram ajustados aos modelos não lineares de Langmuir, 

Freundlich, Sips, Temkin e Redlich-Peterson estão descritos na Figura 50. 

 

Figura 50 -  Isoterma de adsorção da Nistatina e ajuste dos modelos não lineares de Langmuir, 
Freundlich, Sips, Temkin e Redlich-Peterson.(Condições experimentais: 1,5g, 25°C; pH=6; 200 rpm) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Após os ajustes foi possível obter os parâmetros para as equações dos 

modelos. Os parâmetros da equação nas formas não lineares foram ajustados usando 

ajuste não linear de cyrve no OriginPro, versão 8.0 ® (OriginLab Corporation, 

Northampton MA, EUA), e são apresentados na Tabela 23. 

 

Tabela 23 - Parâmetros obtidos para as equações não lineares de Langmuir, Freundlich, Sips, 
Temkin e Redlich-Peterson para Nistatina 

 
 

Os valores das constantes de adsorção mostram que o modelo Sips se ajusta 

muito bem aos dados experimentais obtidos para a adsorção da Nistatina utilizando a 
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Cloisite 30B. Esse fato pode ser evidenciado observando que o valor do coeficiente 

de correlação, R 2 (0,99985) para o modelo de Sips foi o que mais se aproximou de 1.  

A isoterma de Sips faz a combinação das isotermas de Langmuir e de 

Freundlich onde, em baixas concentrações de adsorvato, o modelo se reduz 

efetivamente a uma isoterma de Freundlich, já em altas concentrações prevê uma 

capacidade de sorção em monocamada característica da isoterma de Langmuir (El-

Naas; Al-Zuhair; Alhaija, 2010).  

Os valores de n > 1 e RL (0 < RL< 1) indicaram que o processo de adsorção foi 

favorável para a faixa de concentração estudada, permitindo prever que o processo é 

capaz de extrair quantidades relativamente altas mesmo em baixos níveis de 

concentração de adsorvato no fluído, confirmando a efetividade do adsorvente Cloisite 

30B na remoção da Nistatina. 

 

4.8 COMPARAÇÃO DE RESULTADOS 
 
 

A fim de comparar o desempenho da Cloisite 30B com estudos recentes, a 

Tabela 24 resume as propriedades de alguns adsorventes na remoção de fármacos. 

  

Tabela 24 - Comparação do desempenho de adsorventes aplicados na remoção de fármacos. 
Adsorvente Cloisite 30B ZIF-8 

fármaco Clorexidina Clorexidina 

Condições 

Experimentais 

Sistema batelada T = 25 

C, VA = 200 rpm 

Sistema batelada T = 25 

C, VA = 200 rpm 

% Rem 95,77 85,37 

qeq (mmol/g) 0,0055 1,8576 

Referência Este trabalho SILVA, 2022 

Fonte: Própria autoria (2023). 
 

A argila organofílica comercial Cloisite 30B apresenta desempenho 

competitivo, especialmente na remoção de Clorexidina, sugerindo que a argila 

organofílica comercial Cloisite 30B pode ser eficaz para o tratamento de água da 

indústria farmacêutica não apenas devido ao seu desempenho de adsorção, mas 

também devido a disponibilidade abundante, excelentes propriedades de adsorção, 

natureza não tóxica, grande potencial para troca iônica e devido ao seu baixo custo.  
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O valor de mercado atual encontrado para 500 g de argila organofílica 

comercial Cloisite 30B é de R$ 750,00 enquanto o valor para 500 g do nanoadsorvente 

ZIF-8 é de R$ 39.598,00.  

Ao comparar os resultados de remoção da Clorexidina utilizando a argila 

organofílica comercial Cloisite 30B e o nanoadsorvente ZIF-8 da literatura (SILVA, 

20022), evidencia-se valor superior de remoção (95,77 %), demonstrando que além 

de apresentar menor custo, também apresenta maior eficiência no processo de 

remoção do fármaco Clorexidina. 
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5. CONCLUSÃO 
 
 

Após a realização dos experimentos, o estudo e a discussão dos resultados, foi 

possível chegar as seguintes conclusões para este trabalho: 

 

 Com base na análise tecnológica explorada neste estudo, foi possível concluir 

que as publicações de patentes relacionadas ao tema remoção de fármacos de 

efluentes através do processo de adsorção se mostra crescente. Também foi 

possível concluir que a maior porcentagem de patentes publicadas é realizada 

por instituições e as empresas privadas ainda ficam atrás nas publicações. 

Concluiu-se através da análise que o país com maior número de publicações 

de patentes relacionadas ao tema é a China, seguido da Coréia do Sul e dos 

Estados Unidos, ficando o Brasil em 16° lugar com 4 publicações sobre o tema. 

Ao investigar as patentes divulgadas no período de 2003 a 2023, fica evidente 

que essa é uma esfera considerada de suma importância e estratégica. 

 Foi comprovado por meio da técnica de caracterização do adsorvente Difração 

de Raios X que a argila Cloisite 30B faz parte do grupo das esmectitas. O valor 

para o espaçamento basal (d001) de 1,773 nm está de acordo com os valores 

encontrados na literatura.  

 Após adsorção da Clorexidina e Nistatina não houveram modificações, 

comprovado pela técnica de difração de raios X e evidenciado pelos valores do 

espacamento basal  de 1,855 nm tanto para o sistema (Cloisite 

30B+Clorexidina) quanto para o sistema (Cloisite 30B+Nistatina). 

 Os dados de FTIR confirmam bandas próprias da montmorilonita e bandas das 

camadas octaetricas. Além disso também existem bandas que mostram 

claramente a presença do cátion orgânico nas bentonitas sendo evidenciadas 

como bentonita organofílica. 

 Analisando a influência do pH no processo de adsorção, foi possível verificar 

que os resultados para a resposta %Rem de Clorexidina entre o pH 4 e o pH11 

foram constantes, sendo iguais a 96,67%. Para Nistatina os resultados para 

%Rem foram constantes e iguais a 98,18% entre o pH 3 e o pH 11. Desta forma, 

verificou-se que não houve diferença significativa entre os percentuais de 

remoção de Clorexidina para os diferentes valores de pH testados. 
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 Os efeitos dos parâmetros como tempo, massa e concentração inicial no 

processo de adsorção de fámacos foram estudados. O melhor resultado de 

remoção para Clorexidina foi obtido com uma porcentagem de remoção de 

95,77 %. Para Nistatina, foi possível constatar que o maior valor para a 

porcentagem de remoção da Nistatina, 88,63 %.  

 Conclui-se que a cinética ocorreu nos tempos iniciais do processo e revelou-se 

rápida cinética de adsorção. Modelos cinéticos de pseudo-primeira ordem e 

pseudo-segunda ordem foram ajustados aos dados experimentais. Para os 

dois sistemas (argila Cloisite 30B+Clorexidina) e (argila Cloisite 30B+Nistatina) 

o modelo de pseudo-segunda ordem foi melhor ajustado. 

 No estudo do equilíbrio, foram ajustados os modelos de Langmuir, Freundlich, 

Sips, Temkin e Redlich-Peterson aos dados experimentais de adsorção de 

fármacos (Clorexidina e Nistatina). O modelo de Sips foi o que melhor se 

ajustou. 

 Por fim conclui-se que o material utilizado neste trabalho (argila organofílica 

comercial Cloisite 30B) possui características intrínsecas que o tornam um 

notável adsorvente para ser aplicado no tratamento de contaminantes 

farmacêuticos contidos em efluentes industriais. 

  

https://www.sciencedirect.com/topics/earth-and-planetary-sciences/industrial-wastewater
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5.1 PERSPECTIVAS 
 
 
Diante dos resultados obtidos no presente trabalho, têm-se como sugestões para 
trabalhos futuros: 
 

 Realizar ciclos de regeneração e reciclabilidade para investigar quantas vezes 

a argila organofílica comercial poderá ser utilizada; 

 Realizar uma análise de custo energético do processo de adsorção de 

fármacos; 

 Realizar um estudo de viabilidade econômica do processo de adsorção de 

fármacos; 

 Realizar um estudo para o escalonamento do processo (partir da escala de 

laboratório para escala piloto). 
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