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1. INTRODU(}AO E OBJETIVOS

Atualmente, a gestdo inadequada dos efluentes representa uma das maiores dificuldades na
preservacdo ambiental. Esses residuos liquidos carregam compostos prejudiciais como corantes e
farmacos, oferecendo riscos significativos a saude humana e a biodiversidade [1]. Para enfrentar esse
problema, torna-se indispensavel a implementacdo de métodos modernos e eficientes de tratamento.
Dentre as alternativas existentes, a adsorg¢do tem ganhado destaque por ser uma técnica de baixo
custo e alta eficacia, além de possibilitar o reaproveitamento de diversos materiais como meio
adsorvente [2]. Nesse contexto, os polimeros, como o poliestireno, surgem como uma opgao
promissora para atuar na remogao desses contaminantes.

A crescente preocupagao com os impactos ambientais e os desafios econdmicos relacionados
ao descarte inadequado e ao uso intensivo de plasticos, especialmente em embalagens, tem
despertado interesse no reaproveitamento do poliestireno como material adsorvente, tendo em vista
que reciclagem desse tipo de plastico apresenta dificuldades significativas, devido a sua baixa
densidade. Como alternativa sustentavel, pesquisas tém explorado a conversido do polimero
poliestireno em um polimero hipercrosslinkado (HCP), que apresentam uma estrutura tridimensional
formada por polimero contendo ligagdes cruzadas [3]. Essa modificacao confere maior estabilidade,
area superficial e resisténcia ao material, tornando seu reaproveitamento viavel.

Tendo em vista que o HCP é encontrado na forma de pd, sua imobilizagdo em suportes
sélidos € uma boa alternativa para evitar sua lixiviacdo e perda durante o processo de adsorgao.
Suportes solidos podem serbiodegradaveis e econdmicos, produzidos com matéria prima sustentavel.
Dentre estes materiais, tem-se os aerogéis, que também apresentam estrutura tridimensional e porosa.

Dessa forma, esta pesquisa teve como objetivo preparar aerogéis de agar-agar contendo
poliestireno hiper crosslinkado (AA@HCP), caracteriza-los e estudar a sua aplicagdo na remogao de

ciprofloxacino e cloroquina em aguas.

2. METODOLOGIA
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2.1. Produgao do poliestireno hipercrosslinked (HCP) a partir de isopor

Para a sintese do HCP (Figura 1), 1 g de residuo de isopor foi dissolvido em 50 mL de
dicloroetano (DCE), juntamente com 1 g de cloreto de ferro anidro (FeCl:) e formaldeido dimetil acetal
(FDA), em um balao de 100 mL. A mistura foi mantida sob refluxo e agitagdo constante por 24 horas,
em atmosfera inerte. Apds o término da reagdo, o material obtido foi sucessivamente lavado com
cloroférmio, acetona, agua ultrapura, metanol, solugédo de HCI (5M) e agua quente. Por fim, o produto

foi seco em estufa a 100 °C.

poliestireno (PE)
{isopor) FDA 7
(agente crosslinking) Poliestireno (PE)
hipercrosslinked

Figura 1. Reacéo de alquilagéo de Friedel-Crafts com polietileno para geragéo do poliestireno.

2.2 Producao do aerogel de agar-agar para imobilizagdao do poliestireno hipercrosslinked
(HCP)

Os aerogéis foram produzidos a partir de 0,6 g de agar-agar dissolvido em 20 mL de agua
ultrapura. A solucao foi mantida sob agitacdo magnética por 20 minutos a 85 °C. Em seguida, houve a
adicao de 0,06 g do poliestireno hipercrosslinkado na solugdo de agar-agar, sob agitagdo magnética
por 5 minutos. Posteriormente, os hidrogéis formados foram depositados em formas de gelo 1 cm x 1
cm, e levados ao congelador por 48 horas. Apds o congelamento, foram liofilizados.

O HCP foi caracterizado por FTIR, MEV, DRX e BET. Apds a caracterizacdo dos materiais, houve a
utilizacdo do aerogel AA@HCP em ensaios de adsor¢do dos contaminantes ciprofloxacino e
cloroquina. Os testes foram feitos em batelada e em ftriplicata, para encontrar as melhores
porcentagens de remocao (%). Os testes de adsorcédo foram realizados em ftriplicata com a

concentragao de 10 mg/L, pH 6 a 25° C e com uma massa de aproximadamente 0,03 g.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

3.1. Caracterizagao do poliestireno hipercrosslikado (HCP)

Inicialmente o HCP foi produzido e caracterizado por Brunauer-Emmett-Teller (BET),
microscopia eletrénica de varredura (MEV), difracdo de raio-X (DRX), termogravimetria (TGA) e
espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR). O BET indicou que o material
possui um volume de poros de 0.62 cm®/g, um tamanho médio de poros de 2.02 nm e alta area

superficial de 759,34 m?/g. As imagens de MEV (Figura 2a e 2b) indicam que o HPC se apresenta na
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forma de blocos medindo em torno de 20 ym de didmetro. O DRX (Figura 2c) indica um material
amorfo e o TGA (Figura 2d) indica sugere uma estabilidade térmica, com degradagdo em 400 °C. O
FTIR (Figura 1e) indica a presenga das bandas 3356 cm™, 3027 cm™ e 2919 cm™, referente aos grupos
O-H, C- H (anel aromatico) e estiramento C-H, respectivamente. As bandas em 1603 cm™ e 1448
cm” referem-se aos grupos C=C, indicando a presenga de anéis aromaticos, confirmando a
integridade do poliestireno apds a reagédo de sintese do HCP. A banda em 1701 cm™ indica esta
relacionada a presenca de anéis aromaticos multissubstituidos, indicando o sucesso da reacio de
hipercrosslinkagem da sintese do HCP.

Intensity (a.u.)

100 200 300 400 500 600 700 800 3960 3520 3080 2640 2200 1760 1320 880 440
Temperature (°C) Wavenumber (cm™)

Figura 2. Caracterizagdes do polimero hipercrosslinked: (a-b): MEV; (c) DRX; (d) TGA,; (e) FTIR.

3.2. Ensaios de adsorc¢ao para a remogao de ciprofloxacino e cloroquina utilizando
aerogéis AA@HCP

A fim de avaliar a eficiéncia do aerogel AA@HCP como adsorvente, foram realizados testes
de adsorcao de ciprofloxacino (CIP) e cloroquina (CLO), com a concentragdo de 10 mg/L e massa ~
0,03 g, em pH 6 a 25 °C (Figura 3). Nos testes preliminares, o aerogel agar-agar apresentou 9% e 28%
para a remogao de CIP e CLO, respectivamente. Em contrapartida, a insercdo de HCP no material

contribuiu para o aumento da remogao dos contaminantes, sendo 89% para CIP e 62% para CLO.

B Aerogel Agar Agar [l Aerogel AA@HCP
100%

89%
75%

50%

25%

Porcentagem de Remocao (%)

0%
Ciprofloxacino Cloroquina

Figura 3. Porcentagem de remogéo de ciprofloxacino e cloroquina no aerogel AA e AA@QHCP.

3.3. Variagao da concentragao de HCP para a remocgao de ciprofloxacino e cloroquina
utilizando aerogéis AA@HCP
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Em seguida estudou-se como a variagao da concentragdo do HCP presente no aerogel, de 10%
a 30%, influenciou o processo de adsor¢ao de CLO e CIP (Figura 4). A partir dos resultados obtidos,
notou-se a influéncia do HCP na remogao dos contaminantes. Para o CIP, sua remogao no aerogel de
agar-agar com 20% de HCP foi aumentada em 24% em relagcéo ao aerogel de 10%. Para a CLO, esse
aumento foi de 85%, indicando uma significativa melhoria com o aumento do HCP no aerogel.
Contudo, a massa equivalente a 30% de HCP no aerogel ndo apresentou um aumento significativo na
remogao de ambos contaminantes. Sendo assim, optou-se pelo uso do aerogel com 20% de HCP nos

préximos ensaios, visando a eficiéncia e custo-beneficio.

M Massa10% [l Massa 20% Massa 30%
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Aerogel AA@HCP

Figura 4. Porcentagem de remocéo de ciprofloxacino e cloroquina no aerogel AA@HCP diante a variagéo da concentracédo
de HCP.

Além disso, também foi realizada a otimizagdo do processo pelo planejamento fatorial 2° do
ciprofloxacino, variando-se pH, massa do adsorvente e a concentracgao inicial do farmaco. Pode-se
observar pelo grafico de Pareto (Figura 5a) que a concentracao inicial do CIP linear, a massa do
adsorvente e a concentragao quadratica do CIP influenciaram o processo adsortivo. Nos graficos de
superficie resposta observa-se que quanto maior a concentracdo do CIP e menor a dose do

adsorvente, maior a capacidade de adsorgéo.
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Fitted Surface; Variable: ge Predicted vs. Residual Values
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Figura 5. Resultados de otimizagdo da adsor¢éo do ciprofloxacino. Condi¢des do teste: concentracdo do farmaco (20, 50 e
100 mg/L), massa do adsorvente (0,015, 0,030 e 0,045 g) e pH (3, 6 € 9), volume 5 mL.

4. CONCLUSOES

Neste estudo, residuos de poliestireno foram utilizados como matéria-prima para a obtencao de
poliestireno hipercrosslinkado (HCP), o qual foi posteriormente incorporado a um aerogel a base de
agar-agar. O material desenvolvido foi submetido a caracterizacdo e demonstrou possuir alta
estabilidade térmica, além de uma ampla area de superficie especifica. Com a incorporagédo do HCP, o
sistema mostrou-se altamente eficiente na adsor¢céo do ciprofloxacino e cloroquina, evidenciando sua

eficacia como material promissor para o tratamento de aguas contaminadas.
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