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RESUMO

Na producdo de soros antiofidicos e antitoxicos, comumente se utiliza a terra diatoméacea, que é um mineral
leve, de baixa massa especifica e com alto potencial de adsorcéo, sendo este comumente empregado em pro-
cessos de filtracdo. A fim de se reutilizar a terra residual dos processos de filtracdo de soros antiodificos e
antitoxicos da Fundacdo Ezequiel Dias, este trabalho propds sua recuperacéo via tratamento térmico. Apés
Anélise Termogravimétrica da terra diatomacea residual, concluiu-se que a partir de 600°C todas as impure-
zas presentes neste material haviam sofrido degradacdo. Assim, uma amostra do mineral saturado foi aqueci-
do em forno mufla até a temperatura de 700°C. Em seguida, a influéncia do tratamento térmica nas proprie-
dades do mineral foi avaliada por meio da determinagéo dos parametros fisico-quimicos como pH, densidade
aparente, teor de umidade base seca e seu potencial de adsor¢do em plasma equino hiperimune, principal ca-
racteristica para sua aplicacdo no processo de filtracdo para obtencdo dos soros. Foi verificado que as propri-
edades fisico-quimicas do material recuperado estiveram proximas aquelas da terra nova, sendo obtidas dife-
rengas percentuais de 6,1% para o pH, 12,8% para densidade aparente, 3,6% para o teor de umidade base
seca e 1,4% em relacdo ao potencial de adsorcéo relativo. Desta forma, foi possivel inferir que o tratamento
térmico proposto ndo alterou consideravelmente a capacidade de adsorcdo da terra diatomécea, tornando-a
reutilizavel como agente filtrante no processo de producéo dos soros.

Palavras-chave: Terra diatoméacea, reutilizagdo, soro antiofidico, soro antitdxico.

ABSTRACT

In the production of antiophidic and antitoxic sera, it is common to use diatomaceous earth, which is a light
mineral, with low specific mass and high adsorption potential, commonly employed in filtration processes. In
order to reuse the residual earth from filtration processes of antiophidic and antitoxic sera of Fundacéo
Ezequiel Dias, this work purposed its recuperation by thermal treatment. After Thermogravimetric Analysis
of the residual diatomaceous earth, it was concluded that from 600°C all the impurities present in this materi-
al suffered degradation Thus, a sample of saturated mineral was heated in a muffle oven up to temperature of
700°C. Then, the influence of the thermal treatment in the mineral properties was evaluated by means of the
determination of the physicochemical parameters pH, apparent density, dry basis moisture content and its
adsorption potential in hiperimune horse plasma, the main characteristic for its application in the filtration
process to obtain the sera. It was verified that the physicochemical properties of the recuperated material
were very close to them of the new earth, being obtained percentage variations of 6.1% for pH, 12.8% for
apparent density, 3.6% for basis moisture content and 1.4% in relation to relative adsorption percentage.
Therefore, it was possible to infer that that the purposed thermal treatment did not vary its adsorption capabil-
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ity considerably, making possible to reuse it as a filtration agent in the sera production process.
Keywords: Diatomaceous earth, reuse, antiophidic serum, antitoxic serum.

1. INTRODUCAO

Os acidentes por animais pegonhentos representam significativo problema de satde publica em todo o mundo,
mas, sobretudo, nos paises tropicais, sendo o tratamento realizado pela administracdo de soros antiofidicos
contra veneno de cobras e antitoxicos contra veneno de escorpides e aracnideos, principalmente [1]. No Bra-
sil, os soros séo produzidos pelo Instituto Butantan - S&o Paulo, Fundagdo Ezequiel Dias (FUNED) - Minas
Gerais e Instituto Vital Brazil - Rio de Janeiro. Os lotes produzidos sdo comprados pelo Ministério da Sadde,
que os distribui para as Secretarias de Estados de Saude em todo pais. O fornecimento para os acidentados é
gratuito [2].

Os soros antiofidicos e antitoxicos sdo produzidos a partir dos préprios venenos, obtendo-se anticor-
pos especificos que sdo processados, diluidos e filtrados [3]. Durante o processo de producdo e purificacdo
dos soros antitdxicos, comumente utiliza-se terra diatomacea como material filtrante devido as suas atraentes
caracteristicas e propriedades fisico-quimicas para os procedimentos de filtragdo, como o fato de ser leve,
porosa, quimicamente inerte e ser capaz de adsorver moléculas organicas [4,5]. Goulart et al.[6] definem a
terra diatomacea como um sedimento amorfo, de natureza silicosa, que pode ser originado de organismos
unicelulares vegetais. O material, que possui baixa massa especifica, € composto essencialmente por silica
opalina, podendo-se encontrar também em sua composicao elementos como aluminio, ferro, calcio, magnésio,
sodio e potassio, em menores quantidades.

Por apresentar elevada area superficial e baixa densidade, a terra diatomacea tem grande aplicacdo nos
processos de filtracdo, principalmente na industria de bebidas [7, 8], de purificagdo de &gua [9,10] e biofar-
macéutica [11,12]. Sua primeira aplicagdo com agente filtrante de plasma é reportado ha mais de cinco déca-
das [13] e a filtragdo ocorre por meio de dois mecanismos principais: o primeiro € devido a formacg&o de liga-
¢Oes de hidrogénio entre os grupos carboxila de proteinas aos grupos hidroxila do mineral e o segundo ocorre
por adsorcédo fisica no interior de seus poros, que apresentam tamanho médio de 4 a 8 um, levando a uma
area superficial total de 3 a 100 m#/g [14].

Apesar da eficiéncia da terra diatomécea nos diversos campos de aplicagcdo em que é empregada como
agente filtrante, o residuo gerado apds a filtracdo pode ocasionar problemas de salde, uma vez que a exposi-
cao frequente a este material pode levar ao desenvolvimento de problemas respiratdrios, além de ser um pas-
sivo ambiental, j& que seu volume como residuo é cerca de trés vezes maior em relagdo ao material antes da
filtracdo [14]. Embora existam alguns procedimentos de regeneracdo do residuo diatomaceo, geralmente o
material é disposto em aterros sanitarios ou sdo empregadas técnicas onerosas e que utilizam grandes quanti-
dades de produtos quimicos [15]. Desta forma, frente a crescente busca por praticas sustentaveis e implanta-
¢do de processos mais baratos na cadeia produtiva industrial, este trabalho teve como objetivo o desenvolvi-
mento de uma metodologia capaz de minimizar os custos e as perdas relacionados a producdo de soros antio-
fidicos e antitoxicos através da recuperagdo, por via térmica, do residuo de terra diatoméacea para sua reutili-
zac&o no processo de filtracdo dos soros.

2. MATERIAIS E METODOS

Terra diatoméacea utilizada no processo de filtragdo de soros antiofidicos e antitdxicos foi cedida pela Divisao
de Producdo de Imunobioldgicos da Fundacdo Ezequiel Dias (FUNED, Belo Horizonte/MG). Amostras de
terra diatomacea foram caracterizadas (em ensaios em triplicata) quanto aos parametros fisico-quimicos des-
critos nas sec¢Oes subsequentes.

2.1 Anélise Termogravimétrica (TGA)

Inicialmente o residuo de terra diatoméacea foi submetido a analise termogravimétrica a fim de se verificar em
qual faixa de temperaturas ocorreria a degradacdo dos compostos remanescentes do processo de filtracdo do
plasma equino, possibilitando sua reutilizacdo na indistria. Para tanto, uma massa de 10,4 mg do residuo foi
colocada em um cadinho de aluminio sob fluxo de 83 cm3.min™ de gas O, numa rampa de aquecimento de
10°C.min™. O ensaio foi realizado num equipamento SDT 2960 Simultaneous DTA-TGA até a temperatura
final de 900°C e, para a coleta e analise dos resultados, foram utilizados os softwares Thermal Advantage e
Universal Analysis 2000.

2.2 Tratamento térmico
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Uma vez determinada a temperatura de degradacdo dos compostos remanescentes do plasma presentes na
terra diatomacea, amostra de terra diatomacea saturada com esses compostos foi submetida a tratamento tér-
mico em um forno mufla LABOTEC com sensor de temperatura termopar tipo K, sob temperatura de 700°C
durante 6 horas. Apés o tratamento, foram avaliados os parametros fisico-quimicos pH, densidade aparente,
teor de umidade base seca e percentual de adsorcéo relativo referentes as amostras de terra diatomacea nova,
saturada e recuperada.

2.3 Determinacgéo do pH

Para a afericdo do pH das amostras de terra diatomacea nova, saturada e recuperada, inicialmente um volume
de 100 mL de agua destilada foi aquecida até 100°C e, em seguida, teve sua temperatura ajustada até 24°C.
Ao volume de 4gua foram adicionados 4,0 g de amostra e essa suspensao foi homogeneizada durante 5 min
por agitacdo magnética em consonancia com o procedimento realizado por Goulart et al. [6]. Por fim, a solu-
cdo foi filtrada a vacuo utilizando-se papel de filtro qualitativo num funil de Biichner e o pH do liquido fil-
trado foi aferido num pHmetro PHTEC.

2.4 Determinacdo da densidade aparente

O ensaio de determinacdo da densidade aparente foi realizado de acordo com o protocolo experimental des-
crito por Inglethorpe [16], pesando-se uma massa de 10 + 0,01 g das amostras de terra diatomacea e as sub-
metendo a secagem em estufa a 105°C. A cada intervalo de 5 minutos a massa das amostras foi aferida em
balanga analitica até que se obtivesse peso constante, o que indica a remocdo total de umidade dos materiais.
Em seguida, sem compacta-las, as amostras foram transferidas para provetas com capacidade volumétrica de
50 mL, e o volume (v) ocupado pela massa (m) de terra diatoméacea foi relacionado a densidade aparente (d),
por meio da equagéo 1:

d=— 1)

2.5 Determinacao do teor de umidade base seca

Numa cépsula de porcelana previamente higienizada, foram colocados 10 g de amostra e o sistema foi sub-
metido a aquecimento em estufa por 2 h a 106°C. Ao final deste tempo, a amostra foi pesada e a diferenca de
massa observada pdde ser relacionada a evaporacdo de 4gua do material, possibilitando a determinacéo de
seu teor de umidade base seca.

2.6 Determinacgéo do potencial de adsorg¢éo

Dada a fungdo da terra diatomécea de filtrar componentes indesejaveis aos soros antiofidicos e antitdxicos
em sua condicdo de trabalho na indUstria, seu potencial de adsor¢do de componentes do plasma foi avaliado.

Plasma de equino hiperimune de concentragdo conhecida (2,58 mg.mL™) foi diluido, obtendo-se
amostras com dilui¢des de 0 a 100% (intervalos de 5%) para a obtencdo de uma curva analitica de calibragdo
de absorbancia a 280 nm aferida num espectrofotdmetro Pharmacia LKB-Ultrospec IlI.

Posteriormente a obtengdo da curva analitica de absorbancia a 280 nm em funcéo da diluigdo do plas-
ma, uma massa de 10 mg das amostras de terra diatomécea nova, saturada e recuperada foram adicionadas a
2 mL do plasma equino sob agitacdo magnética de 200 rpm a temperatura ambiente durante 1h para promo-
ver a adsorcdo dos compostos organicos. Em seguida, as amostras foram centrifugadas a 5000 rpm por 30
minutos numa centrifuga HTMCT 2000 e os sobrenadantes foram coletados para se proceder com as leituras
de absorbancia.

Para o célculo do potencial de adsor¢ao das amostras, foi considerada a curva analitica obtida com as
dilui¢Bes do soro e os valores de absorbancia das amostras de terra diatomacea.

3. RESULTADOS

A curva termogravimétrica gerada a partir do material diatoméaceo saturado com os residuos organicos dos
soros antiofidicos e antitoxicos € ilustrada na Figura 1, onde se observa um primeiro estagio relativo a perda
de massa em temperaturas de aproximadamente 100°C, o que corresponde a evaporacgdo da agua fisicamente
adsorvida no material.
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Figura 1: Curva de TGA para a amostra de terra diatoméacea saturada

Em seguida, entre 100 e 300°C h& uma segunda etapa de perda de massa provavelmente em conse-
quéncia da eliminacdo de fenol (temperatura de ebulicdo de 187,1°C) utilizado pela FUNED como agente
conservante no plasma equino. Segundo Goulart et al. [6], nesta mesma faixa de temperatura pode ocorrer a
eliminacdo de matéria orgénica de baixo peso molecular, e Souza et al. [17] apontam a perda de massa por
desidratacdo da fase gibsita (AI(OH)3) que € impureza presente na terra diatoméacea, e pela perda de &gua de
coordenacdo de cations presentes em outros compostos do material.

Em até 600°C é provavel a eliminacdo de matéria organica de maiores pesos moleculares, ao passo
que para temperaturas superiores a esta verificou-se um estagio de massa praticamente constante, quando
possivelmente 0s compostos organicos ja haviam sido eliminados, restando apenas residuo mineral nédo vola-
til proveniente da propria terra diatoméacea. Considerando que a partir de aproximadamente 600°C ndo houve
consideravel variacdo de massa no material, definiu-se que para o tratamento térmico da terra saturada seria
conveniente o0 emprego desta ou de temperaturas superiores para remover os residuos presentes no material.

O efeito do tratamento térmico na amostra recuperada foi estudado comparando-se as propriedades
fisico-quimicas deste material com as terras nova e a saturada de acordo com os resultados apresentados na
Tabela 1.

Tabela 1: Pardmetros fisico-quimicos das amostras de terra diatomacea nova, saturada e recuperada por tratamento tér-
mico

AMOSTRA DE TERRA DIA-|PH DENSIDADE APARENTE | TEOR DE UMIDADE BA-
TOMACEA (g.mL™) SE SECA (%)

Nova 9,8+0,1 0,187 +0,011 10,02 +0,01

Saturada 46+0,3 0,577 + 0,004 4,27 +0,03

Recuperada 9,2+0,2 0,211 + 0,007 9,66 + 0,02

Os valores apresentados na Tabela 1 revelam maior similaridade de todas as propriedades entre as
terras nova e recuperada, ao passo que a amostra saturada apresentou os menores pH, teor de umidade base
seca e capacidade de adsorcao e a maior densidade aparente.
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A reducdo do valor de pH para a terra saturada pode ser explicado pela condi¢cdo em que este mineral é
exposto em sua condicdo de trabalho. Meer et al. [13] apontam que o abaixamento do pH em meios filtrantes
pode diminuir a solubilidade de detritos celulares e impurezas portadoras de cargas negativas, como DNA e
proteinas, facilitando o processo de filtracdo.

Quanto a densidade aparente, Tal fato se deve a grande quantidade de matéria organica presente neste
material, a0 passo que a pequena diferenca de aproximadamente 13% entre os valores de densidade entre as
terras nova e recuperada indicam boa eficiéncia do tratamento térmico que foi submetido esse material, libe-
rando seus poros anteriormente preenchidos e proporcionando menor razdo entre sua massa e volume. In-
glethorpe [16] salienta que a terra diatomacea pura deve apresentar densidade aparente entre 0,2 e 0,4 g.mL™,
tal como foi verificado para as amostras nova e recuperada, enquanto maiores valores deste pardmetro sdo
esperados quando o mineral apresenta impurezas. Além disso, a baixa densidade aparente do mineral diato-
maceo é uma de suas caracteristicas fundamentais para aplicacdo como agente filtrante, pois tem forte in-
fluéncia sobre seu empacotamento nos filtros de adsor¢éo, sendo que materiais com altas densidades ocasio-
nar alto grau de empacotamento de particulas, dificultando a passagem de adsorbato pela terra [18].

Em consonancia com os resultados obtidos por Goulart et al. [6], que propuseram o tratamento térmi-
co de terra diatoméacea utilizada em processos de filtragdo na indUstria cervejeira, as amostras nova e termi-
camente recuperada apresentaram grande similaridade de teor de umidade base seca (com diferenca percen-
tual de apenas 3,7% entre si), reiterando a eficiéncia do tratamento térmico.

Para a determinacdo do potencial de adsor¢do relativo das amostras, foi considerada a curva de cali-
bracdo expressa na Figura 2, a qual foi utilizada como referéncia e base de interpolacdo para determinagédo
dos potenciais de adsorcao das terras diatoméaceas.
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Figura 2: Curva de calibracdo para teste de potencial de adsorcéo relativo da terra diatoméacea frente ao plasma equino

O grafico revela a revela a relacdo diretamente proporcional entre a absorbéancia e a concentracéo das
solugBes, sendo obtidas maiores absorbancias para as amostras menos diluidas. Assim, foram obtidos os res-
pectivos valores médios de absorbancia para as amostras de terra diatomacea nova, saturada e recuperada:
2,221; 2,593 e 2,230, 0 que corresponde aos potencias de adsor¢ao expressos na figura 3.
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Figura 3: Curva de calibragdo para teste de potencial de adsorcéo relativo da terra diatoméacea frente ao plasma equino

A andlise do gréfico permite verificar que, como esperado, o potencial de adsor¢do relativo da terra
diatomécea saturada é consideravelmente inferior ao da terra nova, uma vez que ap06s o processo de filtragao
seus sitios de adsorcao se encontram oclusos por impurezas provenientes do plasma equino, impossibilitando
a efetividade de novas adsorc¢des. No entanto, apés o tratamento térmico, seu potencial de adsorcéo passa a
ser igual a 20,8 + 0,1 %, valor com diferenca percentual de apenas 1,4% em relag&o a terra diatomacea nova.
Ademais, os baixos valores de desvio padrdo obtidos para este ensaio traduzem a reprodutibilidade do trata-
mento proposto.

4. CONCLUSOES

Considerando a proximidade entre os valores dos parametros fisico-quimicos das amostras de terra diatoma-
cea nova e recuperada, pode-se inferir que o tratamento térmico a que a matéria prima foi submetida néo foi
capaz de alterar significativamente suas caracteristicas desejaveis para o processo de filtragdo para qual é
destinada. Também o potencial de adsor¢do das impurezas do plasma equino confirmou a eficiéncia do pro-
cesso de recuperacdo da terra saturada, ocasionando para a amostra recuperada uma capacidade de filtracdo
bastante similar aquela da terra nova.
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