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Introducao

A presenca de farmacos em aguas de
abastecimento publico tem sido objeto de estudos,
principalmente devido a remocéao ineficiente frente
aos tratamentos convencionais e aos efeitos
adversos causados a comunidade aquatica e a
salide humana." Dentre os farmacos comumente
identificados destacam-se os anti-inflamatdrios?,
especialmente o diclofenaco (DCF), por ser um dos
mais consumidos no mundo e particularmente no
Brasil pelo uso indiscriminado por meio da
automedicacgdo. Neste contexto, foi desenvolvido e
validado o método cromatografico conforme a
resolucdo RE 899/2003 da Agéncia Nacional de
Vigilancia Sanitdria (ANVISA) com base nos
requisitos para métodos bioanaliticos (empregado a
matrizes complexas, especialmente as bioldgicas).
O método foi aplicado na quantificagdo de DCF nas
amostras de agua apos o tratamento em ciclo
completo (coagulagdo com sulfato de aluminio,
floculagéo, sedimentacao, filtragdo em areia e pods-
cloragdo com 5mg Cl, L‘1) e adsorgdo em carvao
ativado granular (CAG) de babagu.

Resultados e Discussao

Para a validagdo por cromatografia liquida de alta
eficiéncia (HPLC) com detector de arranjo de
fotodiodo (DAD) e para o tratamento de agua em
escala laboratorial (Jarteste) foi empregada agua
preparada com cor verdadeira de 20uH (adicdo de
substancias humicas aquaticas), turbidez de 70uT
(adicao de caulinita), pH 6,8 - 7,1, carbono organico
total (COT) igual a 24,3mg L e 1000ug DCF L
para os ensaios em Jarteste. A extragdo do DCF em
100 mL de agua foi feita em fase soélida (SPE) C18-
E (Phenomenex), 500mg/6mL com o uso de
manifold, a vazdo de 5mL min”. O adsorvente foi
condicionado com 5mL de metanol e 5mL de agua
ultrapura com vazdo igual a 2mL min”'. O DCF foi
eluido com 5mL de metanol com vazéo igual a 2mL
min”. Condigbes cromatograficas: coluna C18
(4,6 x 250mm, 5um); temperatura de 25°C; A (UV) =
278nm; fase modvel composta de acetonitrila:agua
ultrapura (65:35, v/v), ambos com 0,05% de &cido
trifluoracético; fluxo do eluente de 0,8mL min” e
volume de injecdo de 20uL. O limite de deteccéo
(LD) encontrado corresponde a 2ug L™ e o limite
inferior de quantificacdo (LIQ) a 3ug L, o qual
apresentou desvio padrao relativo igual a 0,55% e

exatidao igual a 106%. A precisdo e a exatidao
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intra-corrida e inter-dias permaneceram dentro dos
intervalos preconizados pela ANVISA. O estudo de
recuperagao nas amostras de agua obteve um faixa
de 97 a 102% para trés niveis de concentragéo. A
especificidade também foi comprovada. As curvas
analiticas para os intervalos de concentracao de 3 a
50ug L' e de 50 a 1200pg L' apresentaram
coeficientes de correlagdo (R) igual a 0,999 e 0,997,
respectivamente. A linearidade foi avaliada pelo
teste de ajuste do modelo linear, considerando
inclusive a observacdo do grafico de residuos
distribuidos aleatoriamente versus a concentragao e
pela avaliagdo da regressao (F experimental > F de
significacao) e através da exatiddo. Na Figura 1 sao
apresentados o0s cromatogramas sobrepostos
obtidos da &agua apés o tratamento em ciclo
completo com pds-cloragao de 0,5 e 24h.
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Figura 1 - Cromatogramas sobrepostos para o DCF (iR =
5,3min) na pés-cloracado de 0,5 e 24h.

Verificou-se que ndo houve remogdo de DCF na
coagulagéo, floculagéo, sedimentacao e filtragdo em
areia. Na pos-cloragéo, para 0,5 e 24h a remogao
de DCF foi de 36% e de 97%, respectivamente. Foi
verificada possivel formagao de subprodutos na pos
cloragéo, visto que a concentragdo de COT (20,7
mg L) resultou praticamente a mesma obtida para
a agua de estudo. Nao foi identificado DCF na agua
apo6s o processo de adsorgao em CAG.

Conclusoes

O método empregado apresentou-se adequado e
confiavel para a quantificagdo de DCF nas etapas
de tratamento de agua.
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