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Resumo: Esta pesquisa tem como objetivo principal estudar a eficiência 
de degradação eletroquímica do Diclofenac, utilizando como ânodos 
diamante dopado com boro (BDD) e Ti/Pt/SnO2-Sb, e identificar, por 
HPLC, os metabolitos resultantes da oxidação anódica. Os ensaios de 
eletrodegradação foram monitorizados por determinações da demanda 
química de oxigênio (DQO) e de carbono orgânico total (COT). Foram 
também realizados espectros de absorção no ultravioleta-visível e 
medições de pH e de condutividade. Os resultados obtidos mostram 
que os dois materiais de eletrodo são apropriados como ânodos para 
a degradação do Diclofenac, pois há uma redução da CQO, do TOC 
e da absorvência, a 276 nm, ao longo do tempo. Os resultados de 
pH indicam-nos a formação de ácidos carboxílicos e da condutividade 
apontam para a possibilidade de formação de espécies poliméricas. Os 
melhores resultados em termos de remoção da carga orgânica foram 
obtidos com o ânodo de BDD com remoções de CQO de 70 e 38%, de 
TOC de 77 e 42% e de absorvência de 86 e 31%, respetivamente para 
os ânodos de BDD e de Ti/Pt/SnO2-Sb. A identificação dos produtos 
resultantes da oxidação anódica fez-se por HPLC, tendo-se identificado os 
seguintes ácidos carboxílicos resultantes da degradação do Diclofenac: 
ácido oxálico, ácido maleico, ácido oxâmico, ácido fórmico e ácido 
acético. Assim, durante a primeira parte do ensaio a razão ∆TOC/
ΔCQO observada corresponde à degradação do Diclofenac, enquanto a 
observada na segunda parte do ensaio corresponderá à degradação dos 
ácidos carboxílicos formados.
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Identification of metabolites of the anodic oxidation of diclofenac by HPLC

Abstract: This research aims to study the efficiency of the electrochemical 
degradation of Diclofenac, using boron-doped diamond anodes (BDD) and 
Ti/Pt/SnO2-Sb anodes, and identify, by HPLC, the metabolites resulting 
from the anodic oxidation. Electrodegradation assays were monitored 
by determination of chemical oxygen demand (COD) and total organic 
carbon (TOC). Ultraviolet-visible absorption spectra were also performed 
and measurements of pH and conductivity were also made.
The results show that the two electrode materials are suitable as anodes for 
the degradation of Diclofenac, since there is a reduction in time of COD, 
TOC and absorbance, measured at 276 nm. The pH results are consistent 
with the formation of carboxylic acids. The results of the conductivity 
measurements indicate the possibility of the formation of polymeric species 
in the process. The best results in terms of removal of organic matter were 
obtained with the BDD anode. After 6 h assay, removals of 70 and 38% 
in COD, 77 and 42% in TOC and 86 and 31% in absorbance were 
obtained for BDD and Ti/Pt/SnO2-Sb anodes, respectively.
The identification of the products resulting from anodic oxidation was done 
by HPLC and the following carboxylic acids, resulting from the degradation 
of Diclofenac, were identified: oxalic acid, maleic acid, oxamic acid, 
formic acid and acetic acid. Some of these acids subsequently undergo 
degradation, leading to a change in the combustion efficiency throughout 
the test. Thus, during the first part of the test, the ratio ∆COT/ΔDQO 
corresponds to the Diclofenac degradation and, in the second part of 
the assay, that ratio corresponds to the degradation of carboxylic acids 
formed meanwhile.
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