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RESUMO

Foi avaliada a atividade fotocatalitica de um fotocatalisador dopado com nanoparticulas de prata para degradar compostos organicos em solucdo aquosa.
Elaboracdo de 3 fotocatalisadores pelo método sol-gel utilizando tetrabutdxido de titanio (Ti(O-But)4) como base, alcool isopropilico como solvente, acido
nitrico (HNO3) como catalisador e nitrato de prata (AgNO3) em diferentes concentracdes de 10, 20 e 50% de prata como solucdo de dopagem. Avaliando a
atividade fotocatalitica em triplicata em um branco de azul de metileno com solu¢des de 0,01520 mg/mL que foram submetidas a intensidades de luz de
344, 220, 206 lux fornecidas por lampadas de luz ultravioleta (UVc) de 40, 20 e 10W respectivamente, com agitagdo continua por meio de aeragdo em 24
horas, as medigdes de mudanca de concentragdo foram feitas por espectrofotometria UV-Visivel. Verificou-se que a concentracdo 6ptima de prata no
fotocatalisador era de 20% e a intensidade luminosa adequada era de 344 lux, com isto mediu-se a actividade fotocatalitica numa amostra de agua residual
do rio Chibunga, fez-se uma andlise inicial, depois avaliou-se as alteracdes apos 24 horas de exposicdo obtendo como resultado final a diminuicdo da
concentragdo de alguns pardmetros na amostra de agua residual como 6leos e gorduras de 78,0 mg/L para 1,0mg/L, Nitratos 22,33 mg/L para 5,30 mg/L e
eliminagdo de coliformes totais de 4,8x106 para 0 UFC/100mL. Foi determinado que hé atividade fotocatalitica do fotocatalisador que teve um valor de K=
0,017 min-1 na amostra, foram identificados a intensidade luminosa, o tempo de residéncia e a concentracdo 6tima de prata na qual os compostos
organicos podem ser degradados em solucdo aquosa. . Recomenda-se realizar este teste em amostras de agua contaminadas com metais pesados,
hidrocarbonetos aromaticos policiclicos (PAH's) para aumentar as informacgdes sobre a degradacado de poluentes por este método.

Palabras claves: Biotecnologia, Fotocatélise Heterogénea, Fotdlise, Luz Ultravioleta (Uvc), Espectrometria de Infravermelho (Ir).

ABSTRACT

The photocatalytic activity of a photocatalyst doped with silver nanoparticles to degrade organic compounds in aqueous solution was evaluated. Elaboration
of 3 photocatalysts by the sol-gel method using titanium tetrabutoxide (Ti(O-But)4) as base, isopropyl alcohol as solvent, nitric acid (HNO3) as catalyst and
silver nitrate (AgNO3) in different concentrations of 10, 20 and 50% silver as a doping solution. Evaluating the photocatalytic activity in triplicate on a
methylene blue blank with 0.01520 mg/mL solutions that were subjected to light intensities of 344, 220, 206 lux provided by ultraviolet light (UVc) lamps of
40, 20 and 10W respectively, with continuous agitation through aeration in 24 hours, concentration change measurements were made by UV-Visible
spectrophotometry. It was verified that the optimal concentration of silver in the photocatalyst was 20% and the adequate light intensity was 344 lux, with
this the photocatalytic activity was measured in a sample of residual water from the Chibunga River, an initial analysis was carried out, then changes were
evaluated after 24 hours of exposure, obtaining as a final result a decrease in the concentration of some parameters in the sample of waste water, such as
oils and fats from 78.0 mg/L to 1.0 mg/L, Nitrates 22.33 mg/ L to 5.30 mg/L and total coliform elimination of 4.8x106 to 0 CFU/100mL. It was determined that
there is photocatalytic activity of the photocatalyst that had a value of K= 0.017 min-1 in the sample, the luminous intensity, the residence time and the
optimum concentration of silver at which the organic compounds can be degraded in aqueous solution were identified. . It is recommended to carry out this
test in water samples contaminated with heavy metals, polycyclic aromatic hydrocarbons (PAH's) to increase the information about the degradation of
pollutants by this method.

Keywords: Biotechnology, Heterogeneous Photocatalysis, Photolysis, Ultraviolet Light (Uvc), Infrared Spectrometry (Ir).
INTRODUCCION

A falta de um sistema adequado de tratamento de esgoto provoca o aumento da poluicdo, gerando outros
problemas nas cidades como mau cheiro, presenca de vetores, contaminacdo do solo, ar, plantacdes, doencas, perda de
ecossistemas e espécies de flora e fauna, etc. A poluigcdo dos rios em todo o pais é prejudicial a satde das pessoas, ja que
80% da agua é utilizada para irrigacdo e alimentagdo de animais para consumo humano, segundo estudo realizado pelo
SENAGUA, as aguas residuais contém uma alta concentracdo de contaminantes organicos, quimicos, microbiolégicos que
podem ser bioacumulativo e infeccioso em pessoas e animais.

Os altos custos envolvidos no tratamento de aguas residuais e a dificil remocdo de poluentes, bem como a falta de
pesquisa de tratamentos alternativos eficientes em nosso pais, sdo uma limitacdo para dar tratamento adequado as aguas
residuais, razdo pela qual neste A investigacdo se propde a aplicar e avaliar um método alternativo como a fotocatalise
heterogénea, uma vez que a fotocatalise é um método que faz parte dos processos oxidativos avancados (POA) que tém sido
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utilizados mundialmente nos Ultimos anos para fornecer solu¢des para os problemas de poluicdo da agua.

Para o tratamento de aguas residuais, propde-se a elaboracdo de um fotocatalisador dopado com prata através do
método sol-gel juntamente com a elaboracdo de um fotorreator que é constituido por 3 lampadas UVc, um sistema de
aeracdo borbulhante, vasos de quartzo que juntamente com o fotocatalisador com concentra¢des de 10, 20, 50% foram
usadas para degradar compostos organicos presentes em um alvo de azul de metileno, a concentracdo de prata 6tima,
tempo e intensidade de luz foram escolhidos que deram o melhor resultado para serem aplicados na amostra de esgoto.

Um primeiro trabalho corresponde a Gil Pavas, (2002) onde propde a fotocatalise como uma tecnologia eficaz, de
baixo custo e inovadora para o tratamento de agua com poluentes fendlicos provenientes de industrias, visto que muitas
dessas substancias poluentes sdo altamente tdxicas e de dificil tratamento. ser degradado, para resolver este problema foi
utilizada uma substancia fotocatalitica como o TiO2 no estado aquoso em diferentes concentragdes mais a interacdo da luz
UV ou radiacdo solar, esta tecnologia pode fornecer a industria uma ferramenta poderosa para destruir residuos prejudiciais
ao meio ambiente ambiente, fazendo uso de uma fonte de energia limpa, como a energia solar.

Na Coldmbia, Garcés Giraldo, et al.,, (2007) investigou a fotocatalise como um tratamento de aguas residuais, na qual
a fotocatalise é aplicada usando a radiacdo solar para produzir um efeito de fotdlise e fotooxidacdo. reagente, fotocatalise
heterogénea com didxido de titanio (TiO2), que toma temperatura e pH como varidveis e avalia a concentracio inicial e final
do contaminante.

Outro trabalho em que se utiliza a fotocatalise é a tese de doutorado de Oller Alberola, (2008) na qual propde o
tratamento de &guas contaminadas com agrotdxicos por meio de dois tratamentos de POA: fotocatalise heterogénea com
TiO2 e fotocatalise homogénea conhecida como foto-Fenton conjuntamente. com uma oxidagdo bioldgica aplicada apds
fotocatalise, para tratar dguas residuais contaminadas com seis tipos de pesticidas que sdo comumente usados na agricultura
intensiva na provincia de Almeria, os resultados mais relevantes obtidos foram que o processo foto-Fenton é mais eficiente
gue a fotocatélise heterogénea em relacdo ao tempo de tratamento para a degradagdo completa dos contaminantes e para a
sua mineralizacdo, tanto para os pesticidas tratados individualmente como para o caso do tratamento da mistura destes.

As contribuicdes da fotocatalise como método alternativo para o tratamento de aguas residuais sdo extensas, como
€ o caso relatado pela pesquisa realizada por Villanueva Jaramillo, (2011) sob o tema "Fotocatalise com TiO2/ultravioleta e
TiO2 CuSO4/visivel como desinfeccdo para inativar E. coli de aguas residuais domésticas.” No qual foi realizada uma
fotocatalise heterogénea com TiO2 e a partir dele foram feitos filmes em diferentes temperaturas e uma caracterizacdo foi
realizada por meio de: SEM, varredura UV-Vis e EDS. Em que foi avaliado o crescimento de E. coli.

Uma das investigagdes mais recentes foi realizada por Baicue, (2015) que trata da degradacdo do azul de metileno e
verde malaquita por fotocatalise heterogénea usando diéxido de titdnio dopado com nitrogénio (N-TiO2) sob luz visivel. O
didxido de titdnio dopado com nitrogénio foi sintetizado pelo método do precursor polimérico (método Pechini). No
processo, verificou-se que apds realizar uma andlise de variancia ANOVA multifatorial para as porcentagens de degradacéo
com combinagdes para azul de metileno de diferentes pH, concentra¢des de corante e concentragdo do catalisador N-TiO2,
as melhores degradac¢des foram obtidas (71,285% e 90,508%) em reator tradicional com lampada TG-LED 036 Cricon de 50 W
de luz visivel e avaliado espectrofotometricamente a 664 nm para azul de metileno e a 617 nm para verde malaquita.

Autores como Leal, et al, (2016) aplicam dois diferentes processos fotocataliticos que foram a fotocatalise
homogénea e a fotocatalise heterogénea para tratar efluentes, variando sua concentracdo na amostra. Com isso, foi
determinada a influéncia da concentracdo do catalisador e do processo de fotocatdlise adequado, sendo a fotocatalise
homogénea a adequada para realizar o tratamento e que quanto maior a concentra¢do do catalisador, maior a velocidade da
reacdo de degradacao.

Atualmente em 2017 Naruemon Setthaya, Prinya Chindaprasirt, Shu Yin realizou o estudo da TiO2-zedlita
Fotocatalise feita de metacaulim e cinza de casca de arroz para a remocao do corante azul de metileno, nesta investigagao as
zeolitas foram sintetizadas pelo método solvotérmico usando metacaulim e casca de arroz cinzas como materiais de partida.
Os produtos sintetizados foram caracterizados usando espectrometro de fluorescéncia de raios X (XRF), raios X,
infravermelho por transformada de Fourier (FTIR), espectroscopia ultravioleta-visivel (UV-vis), analisador de tamanho de
particula e medicdo de area de superficie, os fotocatalisadores Sintetizados TiO2-zedlita mostraram maior adsorcdo e
degradacdo do azul de metileno do que zedlitas puras e TiO2 anatase puro (Naruemon, et al., 2017).

Da mesma forma, autores como Darja Mauceca, (2017) realizaram o estudo sobre Titania versus nanoparticulas de
oxido de zinco em suportes de silica mesoporosa como fotocatalisadores para a remocdo de corantes de aguas residuais em
pH neutro. Este artigo fala sobre o tratamento de aguas residuais contendo concentracdes mais baixas de corantes como
contaminantes, comparando esses dois métodos, uma degradacdo (k = 0,0544 min-1 a 25 °C) foi observada em ZnO/silica
desordenada com razdao molar de Zn:Si 1:1. As nanoparticulas de TiO2 puras ou suportadas por silica eram estaveis sob
irradiacao UV.
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METODOLOGIA
Preparacido de nanoparticulas de TiO2 dopadas com prata pelo método Sol-Gel

Para a preparacdo das nanoparticulas de TiO2 dopadas com prata, tomou-se como base o tetrabutéxido de titanio
(Ti(O-But)4) para sintetizar o TiO2 e fez-se uma mistura com o solvente organico, que neste caso sera o alcool isopropilico
(Isop- OH) em uma proporg¢do volumétrica de 5 de Isop-OH para 1 de Ti(O-But)4. O préximo passo foi adicionar o catalisador
que irad produzir a hidrélise, o catalisador utilizado é o acido nitrico 69% em uma relacdo volumétrica de 0,022 HNO3 para 1
Ti(O-But)4. Apds a realizagdo desse processo, agitou-se por 45 minutos em agitador magnético (Aldana, et al., 2010).

Dopagem de prata TiO2

Para dopar TiO2 com prata, preparou-se 2 mL de agua destilada mais uma quantidade de AgNO3, variou-se a
quantidade para preparar solu¢des em diferentes concentra¢des em peso de prata, 10% (0,157 g), 20% (0,31 g), 50% (0,78 g).
Em seguida, essa solucdo foi agitada até que a prata se diluisse na agua destilada e as solu¢des fossem armazenadas em
completa escuriddo (Aldana, et al.,, 2010).

Para gerar as nanoparticulas de TiO2 e Ag, a solucdo de AgNO3 foi adicionada lentamente a solucdo de Isop-OH /
Ti(O-But)4 até formar um gel. O gel formado foi deixado em repouso por cerca de 1 hora, em seguida foi seco em estufa a
70°C por 6h, através deste processo foram obtidos cristais de TiO2 com prata, apds o que os cristais obtidos com o auxilio de
um almofariz e foram armazenados em frascos de plastico previamente esterilizados em total escuridao (Aldana, et al., 2010).

Medicao da intensidade da luz da lampada Uvc

A medicdo da intensidade luminosa das lampadas foi realizada com o equipamento de medicdo Cobra 4 da PHYWE.
Estas intensidades de luz sdo aquelas as quais as diferentes amostras foram submetidas.

Curva de calibracao do azul de metileno
Para realizar a curva de calibracdo, o seguinte processo foi realizado:
Preparacao de solucoes de azul de metileno

Para realizar a curva de calibragdo do azul de metileno, preparou-se uma solucao inicial de azul de metileno em 10
mL de agua destilada, onde foi colocado 0,2024 g de azul de metileno 94% e imediatamente calibrado para 50 mL, a solucdo
obtida apresentou concentragao de 3,805 mg/mL. Desta solugéo foi retirado um mililitro com o auxilio de uma pipeta Pasteur
e diluido em 10 mL de agua destilada, completando-se 50 mL. A concentracdo desta solucdo foi de 0,0761mg/mL. Esta
solucdo foi a solugdo mae ( SM ) das quais foram feitas mais 5 diluicdes para 1 mL, 2 mL, 3 mL, 5 mL, 10 mL em 10 mL de
agua destilada cada uma e volumétrica para 50 mL.

Identificacdo de comprimento de onda adequado por espectroscopia UV-vis

Uma vez preparada a solugdo de calibragdo, foi utilizada a de maior concentracao e foi realizada uma varredura em
intervalo de comprimento de onda no equipamento UVvis Helios Beta da solu¢do de azul de metileno (AM), obtendo-se um
espectro no qual foi possivel identificar 3 picos com seus respectivos comprimentos de onda. Depois disso, os trés
comprimentos de onda foram usados para identificar qual deles produz absorbancia na amostra de azul de metileno.

Analise de amostras de azul de metileno por espectroscopia UV-vis

Uma vez identificado o comprimento de onda adequado para as medidas de absorbancia das solu¢bes de azul de
metileno, o equipamento foi programado na opcdo Fixo onde foi estabelecido o comprimento de onda de 577nm para
realizar a andlise de absorbancia. As amostras a serem analisadas foram as dilui¢des previamente preparadas de 1 mL, 2 mL, 3
mL, 5 mL e 10 mL. Para cada amostra foi realizado um total de 3 leituras de ABS a fim de obter uma média total de cada
amostra, as 3 leituras de cada amostra foram realizadas com intervalo de 10 segundos entre cada uma.

Grafico da curva de calibracao

Os dados obtidos da Absorbancia (ABS) foram introduzidos no Excel para gerar as médias e o grafico de dispersao
através do qual foi obtida a equagdo que define a curva de calibracdo. Esta equagdo nos ajuda a encontrar a concentracdo de
azul de metileno apds té-lo submetido a fotocatdlise, conhecendo previamente seu ABS, que foi medido no
espectrofotometro UVVvis e substituindo este valor na equacéo.

Caracterizacao quimica do fotocatalisador

As amostras dos fotocatalisadores mediu-se o pH de cada um, para posteriormente submeter as amostras a uma
analise por espectrometria IV, foi realizada a anélise das amostras dos fotocatalisadores de 10, 20 e 50% de prata num
espectrofotémetro JASCO 4100 Infrared, para identificar os picos representativos de cada amostra pertencente aos diferentes
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grupos funcionais que a compdem, a andlise foi realizada com um comprimento de onda na faixa de 400 a 4000 cm-1 onde
sdo analisados os possiveis grupos funcionais presentes nas amostras, apds a obtencdo do espectros, foi feita uma
comparacao dos trés espectros dos fotocatalisadores e os picos e comprimentos de onda obtidos na anélise de 400 a 4000
c¢cm-1 foram comparados com dados de pico. Resultados representativos obtidos em estudos semelhantes usados como
amostra padrao através da bibliografia Yasser , et al., (2010) e os grupos funcionais restantes foram encontrados em tabelas
em um artigo de Spectra—Structure Correlations in the Mid- and Far-infrared (Shurvell, 2002).

Caracterizacao fisica do fotocatalisador

A amostra que deu o melhor resultado na degradacao do azul de metileno foi submetida a uma analise no MEV
(Microscopia Eletronica de Varredura) com uma energia de féton de HV= 30,0kV, onde foi realizada uma varredura horizontal
para obter uma primeira imagem panoramica e ser capaz de identificar os compostos mais abundantes. Apods isso, foi feito
um mapeamento da amostra do fotocatalisador e obtida uma imagem onde foram observados os compostos pigmentados
com cores diferentes.

Fotodlise do azul de metileno

O teste de fotdlise foi realizado em uma solugdo de azul de metileno (AM) com a finalidade de identificar o quanto
essa substancia se degrada espontaneamente apenas por ser exposta a luz UVc e outra em que a solucdo é aerada e exposta
a luz., uma solucdo de azul de metileno foi preparada na concentracdo de 0,0165 mg/mL. A partir desta solucdo, foram feitas
trés amostras, das quais duas foram submetidas a radiacdo UVc e aeracdo e a outra apenas a radiagdo UVc por 6 horas.

Determinagao da atividade fotocatalitica

Foram testadas 3 lampadas UVc de 10,2040 W juntamente com os fotocatalisadores que possuiam diferentes
concentracbes em peso de prata que foram 10,20 e 50%, os testes duraram 24 horas para cada lampada. Para tanto, 9
solucdes de azul de metileno a 0,0165 mg/mL foram preparadas em béqueres de quartzo de 50 mL, os quais foram divididos
em 3 grupos de trés onde foi aplicado 0,2034 g de fotocatalisador em cada solugdo de acordo com a concentracdo que
corresponde a cada vidro, os vidros com as solu¢des de azul de metileno e fotocatalisador foram localizados a 5 cm da
lampada UVc, conforme mostrado na Figura 1-2.

Figura 1-2: Fotorreator

/|

LamparaUVc 10w lampara UVc 20W

Fonte: autores (2023)

Em seguida, passamos a colocar as mangueiras de aeragdo em cada copo para que haja um movimento continuo da
solucdo, uma vez preparadas as solu¢des com o fotocatalisador e aeragdo, elas foram submetidas a intensidade luminosa das
lampadas UVc que corresponde aquela momento. Apds ligar a lampada, foram retiradas amostras de cada recipiente durante
as primeiras 3 horas e uma final as 24 horas, para medir as absorbancias de cada amostra. Para desenvolver este teste, foram
consideradas a temperatura ambiente e a agitacdo constante da amostra (borbulhamento).

Curva de calibracao da atividade fotocatalitica do fotocatalisador dopado para um branco de azul de metileno

Para gerar os graficos de degradacdo das solu¢des de azul de metileno, procedeu-se a retirada de 4mL de amostra
nas primeiras 3 horas e 24 horas ap6s o que foi filtrado com o auxilio de um papel de filtro, mediu-se o resultado da filtracdo.
o ABS em o espectrometro UV visivel, com os dados obtidos a curva de calibracdo (ABS vs Tempo) foi feita.

Tempo de residéncia ideal para a degradacao de compostos organicos

Para identificar o tempo ideal, escolhemos primeiro a lampada e o fotocatalisador que deu os melhores resultados
em termos de degradacdo da solucdo de azul de metileno. Feito isso, o tempo em que da a maior degradacao foi
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identificado no grafico e dados da curva ABS vs Tempo da atividade fotocatalitica do fotocatalisador dopado a 20%. Este
tempo foi o tempo maximo que a amostra deve permanecer para degradar os compostos organicos.

Amostragem de aguas residuais

A amostra de agua residual utilizada foi recolhida no rio Chibunga na cidade de Riobamba pelo método de
amostragem aleatéria simples, a amostra foi recolhida em 3 pontos tais como: na ponte do rio Chibunga, no parque
ecoldgico e em San Juan, estas amostras foram misturados para obter uma amostra composta que foi um total de 3 litros.
Esta amostra foi transportada em frascos ambar completamente esterilizados e limpos, dentro de um refrigerador para
guardar a amostra. Imediatamente apds a amostragem, 1 litro da amostra total foi utilizado para realizar uma anlise
principal, dos seguintes parametros:

. Coliformes totais (UFC/100mL).

e  pH (em unidades de pH).

e  Condutividade elétrica.

. Demanda Bioquimica de Oxigénio (BOD5 em mg/L).
e  Demanda Quimica de Oxigénio (COD em mg/L).

. Nitratos (NO3 em mg/L).

. Fosfatos (PO4 em mg/L).

e Oxigénio dissolvido.

. Turbidez (UNT).

. Total de solidos dissolvidos (em mg/L.

e  Gorduras e 6leos.
O fotocatalisador de prata 20% foi aplicado nos 2 litros restantes juntamente com a lampada de 40W por 24 horas,
apo6s o que foi filtrado em carvao ativado e papel filtro comum. Concluido o teste de laboratério, foi realizada uma analise

final dos parametros inicialmente analisados para verificar quantitativamente o percentual de variacdo de cada um dos
parametros.

Atividade fotocatalitica do fotocatalisador dopado em compostos organicos presentes na amostra de efluente

Para determinar a atividade fotocatalitica do fotocatalisador dopado em uma amostra de efluente, uma caixa de
vidro foi usada em conjunto com o sistema de borbulhamento para que haja um movimento continuo transparente como
visto na Figura 2-2.

Figura 2-2. Fotorreator para amostra de agua residual com sistema de aeracéo

Fonte: Autores (2023)

As varidveis que obtiveram os melhores resultados em termos de degradacdo do branco azul de metileno foram
tomadas, as variaveis consideradas para aplicar na agua residual foram a intensidade luminosa fornecida pela lampada de
40w e a concentragdo de prata no fotocatalisador que melhor O resultado foi o fotocatalisador com 20% em peso de prata.

Porcentagens de remocao de parametros analisados da amostra de aguas residuais

Uma vez aplicado o fotocatalisador, intensidade de luz por 24 horas, procedeu-se a filtragem em filtro feito com
carvao ativado e papel de filtro comum, apo6s o que foi realizada a andlise dos parametros mencionados, a partir desses
resultados procedemos a criagdo de uma tabela e extrair as porcentagens de remocao com as quais foi criado um grafico no
qual essas porcentagens podem ser evidenciadas.
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Interpretacao da caracterizacao da agua considerando a norma ambiental AM 097

Para conhecer a qualidade final da agua, foram utilizados os resultados obtidos apds o tratamento com o
fotocatalisador de prata 20% a 344 lux em 24 horas de exposicdo e comparados com a tabela nove do acordo ministerial
097A, com o qual foi possivel identificar os limites permissiveis estabelecidos para descargas em corpos de agua doce.

Analise estatistica

A andlise estatistica foi realizada no software IBM SPSS Statistics 21, no qual as varidveis absorbancia vs.
concentracdo de prata e absorbéncia vs. estdo correlacionados entre si. O valor P das variaveis também foi analisado para

verificar se a hipdtese proposta é aprovada ou rejeitada.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Preparacido de nanoparticulas de TiO2 dopadas com prata pelo método Sol-Gel

Através do uso do método sol-gel, foi obtido um gel consistente e denso de cor esbranquicada (Figura 1-3).

Figura 1-3: Fotocatalisador de fase de gel

Fonte: autores (2023)

Apds submeter o gel a estufa por 6 horas a 70°C, foram obtidos cristais, que apresentavam coloracdo amarelada,
devido a presenca de prata nas amostras (Figura 2-3).

Figura 2-3: Fotocatalisador em cristais

Fonte: autores (2023)

O resultado final apés a moagem foi um pé amarelado a levemente marrom, conforme mostrado na Figura 3-3.
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Figura 3-3: fotocatalisador em p6

Fonte: autores (2023)

Medicao da intensidade da luz da lampada UVc

A medigdo da intensidade da luz com o equipamento de medicdo PHYWE Cobra 4 obteve os seguintes resultados,
que sdo mostrados na Tabela 1-3.

Tabela 1-3: Intensidade de luz das lampadas UVc antes e depois de passar pela solu¢do A.M. com o fotocatalisador.

Lampadas Intensidade da luz da lampada
40W 344 lux
20W 220 lux
10w 206 lux

Fonte: autores (2023)

Curva de calibracao do azul de metileno
Identificacdo do comprimento de onda adequado por espectroscopia UV-vis

Os picos obtidos apos varredura inteligente no equipamento UV vis Helios Beta da solucdo de azul de metileno séo
apresentados na Tabela 2-3.

Tabela 2-3: Comprimentos de onda dos picos obtidos apds a realizagdo de uma varredura inteligente em UVvis

Numero de Pico Anm ABS
1 573.0 4.091
2 577.0 4.104
3 638.0 2.235

Fonte: autores (2023)

Sendo o0 577.0nm o mais indicado para realizar as analises no equipamento UV vis.

Analisis de muestras de azul de metileno por espectroscopia UV-vis

Al realizar el andlisis de las muestras de azul de metileno, las lecturas de absorbancia obtenidas con una longitud de

onda de 577nm con un intervalo de 10 segundos entre cada lectura se muestran en la tabla 3-3, estos resultados se utilizaron
para graficar la curva de calibracion.
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Tabela 3-3: Dados da Curva de Calibracao para ABS Solucao de Azul de Metileno vs. Concentracdo em mg/mL

ABS1 ABS2 ABS3 Média. Concentragdo mg/mL
ABS
C1(1mL) 0,069 0,070 0,071 0,070 0,00152
C2(2mL) 0,132 0,132 0,131 0,132 0,00304
C3(3mL) 0,208 0,208 0,208 0,208 0,00458
C4(5mL) 0,377 0,377 0,376 0,377 0,00760
C5(10mL) 0,813 0,813 0,811 0,812 0,01520
Solucién 3,688 3,932 4,237 3,952 0,07610

Madre(SM)

Fonte: autores (2023)

Grafico 1-3: Curva de calibracdo da solucao de azul de metileno sem fotocatalisador ABS vs Concentracao.
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Fonte: autores (2023)

A partir da curva de calibracdo, obteve-se a equagao:

Y =0.0204x —9E 05
Onde:

Y= concentracao desconhecida

x= ABS

Caracterizacao quimica do fotocatalisador
Analise de valores de pH

O pH dos fotocatalisadores é um pH acido cujos valores variam entre 1,75 e 2,05 dependendo da concentracdo de
prata existente no fotocatalisador conforme mostra a Tabela 4-3.
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Tabela 4-3: pH de fotocatalisadores em agua destilada

Concentragao pH
C1(10%) Ag 1.75
C2 (20%) Ag 1.80
C3 (50%) Ag 2.05

Fonte: autores (2023)

Quanto maior a concentragdo de prata na amostra, menos acida ela se torna. Isso porque o nitrato de prata, por ser
um sal inorganico misto, tem pH em torno de 6, o que diminui a acidez do composto.

Analise de fotocatalisadores em um espectrofotometro de infravermelho

A analise das amostras dos fotocatalisadores de 10, 20 e 50% de prata no espectrofotometro infravermelho JASCO
4100 produziu os seguintes espectros:

Gréfico 2-3: Comparagao de espectros de infravermelho de 50% (verde), 20% (azul) e 10% (vermelho) fotocatalisadores
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Fonte: autores (2023)

No grafico 2-3 pode-se observar que existem os mesmos grupos funcionais em todos os fotocatalisadores
analisados no Espectrofotémetro Infravermelho JASCO 4100, conforme a comparacdo feita dos espectros, os grupos
funcionais encontram-se em diferentes concentracdes dependendo da transmitancia.

Uma comparacdo dos picos principais obtidos com dados de picos representativos obtidos em estudos semelhantes
aparecendo no mesmo comprimento de onda foi feita pela literatura.

Figura 4-3: Espectro infravermelho de 99% de diéxido de titdnio em fase anastase comercial
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Figura 7. Espectro de infrarrojo del didéxido de titanio nanoparticulado en

Fonte: (Mosquera, e outros, 2015)

O espectro infravermelho da amostra comercial de didxido de titanio nanoparticulado na fase anatase é apresentado
na Figura 4-3. Como pode ser visto na figura, as bandas que aparecem na faixa entre 3.500 e 3.000 cm-1 sdo devidas ao
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estiramento vibracional das ligagdes ~OH. Que também sdo apresentados em nossos espectros. Aqueles que estdo em torno
de 1600 cm-1 sdo devidos a deformagdo em tesoura dos prétons da agua adsorvida. Existem bandas localizadas no intervalo
de 700-400 cm-1 caracteristico de ligacdes Ti-O-Ti. Valores préximos a 551, 602, 650, 685 e 800 cm-1 indicam ligacdes Ti-O
para a fase anatase (Mosquera, et al, 2015). Os alcoois sdo encontrados na faixa de 3100 a 3700 cm-1, os dois picos
seguintes podem corresponder a grupos alifaticos como -CH-CH2 ou CH3, estes estdo na faixa de 2800 a 3000 cm-1. Na faixa
de 2600 a 2800 cm-1 estdo as ligagdes -CHO que possivelmente sdo aldeidos, de 2000 a 2400 cm-1 encontramos nitrilas -
C=N este composto é mais provavel que -C=C- ja que na elaboracdo de os fotocatalisadores, HNO3 e AgNO3 foram usados.

Verificou-se que na faixa de 1650 a 1870 cm-1 encontramos uma ligacdo C=0 que pode ser acidos carboxilicos, pois
pode ocorrer a reagdo entre um grupo hidroxila e um grupo carbonila; haletos acidos, pois € um processo onde -OH é
liberado e substituido por um halogénio. Na faixa de 1550 a 1650 cm™" existem ligagdes C=N, N=H, enquanto em 1300 a
1550 cm-1 existem ligagdes Ti-C-N (Shurvell, 2002).

Autores como Yasser, et al., (2010), encontraram ésteres e alcoois na faixa de 1000 a 1300 cm-1, enquanto na faixa de
837 cm™ o grupo Ti-OH pode estar associado de acordo com o espectro obtido , também pode ser constatado que existem
produtos da reacdo de condensacdo dos grupos Ti-OH que correspondem aos grupos Ti-O-Ti. O mais importante esta na
faixa de 407.871 cm-1, o que indica a presenca de particulas de prata, pois é a faixa de absorcdo destas ao comparar os
dados obtidos por Luis, et al,, (2015) ao analisar nanoparticulas de prata. Espectro IR este foi comparado com os valores do
comprimento de onda dos picos e assim poder elucidar a composicao dos espectros.

Caracterizacao fisica do fotocatalisador por Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

O fotocatalisador dopado com 20% de prata foi submetido a analise em microscédpio eletronico SEM por ser o mais estavel e
o que apresentou melhor resultado de degradagdo. Obtencdo de uma imagem principal de 9mm, conforme mostrado na
Figura 5-3.

Figura 5-3: Imagem de amostra de Fotocatalisador a 20% obtida por Microscopia Eletronica de Varredura.

Fonte: autores (2023)

Em seguida, utilizou-se uma energia de féton (HV) de 30,0 KV com a qual foi realizada uma varredura horizontal da
amostra onde foi constatada a presenca de Ti, C, Ag. Como estes compostos sdo os mais abundantes em seu fotocatalisador,
pode-se visto na Figura 6-3.

Figura 6-3: Varredura horizontal da amostra de fotocatalisador a 20% (Azul: Ti, Vermelho: Ag, Verde: C)
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Fonte: autores (2023)
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Em seguida, foi submetido a um mapeamento para identificar as particulas por cor de acordo com sua composicgao,
conforme pode ser observado na Figura 7-3.

Figura 7-3: Mapeamento geral da amostra de 20% de fotocatalisador.

Fonte: autores (2023)

Depois disso, foi feita a analise de Ti, Ag para fazer uma comparacdo e ver a quantidade do composto que esta
presente no fotocatalisador.

Figura 8-3: Mapeamento de Ti e Ag do fotocatalisador a 20% de Ag.
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Fonte: autores (2023)

Na figura 8-3 vocé pode ver a presenga de Titanio e Prata, as particulas sdo compostas por uma quantidade maior de
Ti e pode-se ver que a prata estd impregnada nas particulas de Ti, este é o produto da rea¢do do sol -método. gel pois no
momento em que ocorre a hidrélise do TiO2 causada pelo HNO3, o Ti- é liberado, estes ficam na forma de um radical e
guando misturado com a solucdo de AgNO3, este vai reagir com a prata, formando uma ligacdo i6nica que produzirad a troca
de elétrons, deve-se lembrar que a prata pode participar como doadora ou receptora de elétrons dependendo da estrutura
eletronica dos semicondutores, por isso é mais facil para ela se unir ao Ti, pois ambos sdo semicondutores e, portanto,
facilitam TiO2 para capturar mais energia de hv vindo da regido do espectro visivel para facilitar a passagem de e- e h+ pela
banda proibida.

Fotoélise do azul de metileno

O azul de metileno degrada espontaneamente em quantidades muito pequenas nas 6 horas de exposicdo a radiacao
UVc, porém, quando é adicionado ar por meio de borbulhamento, a degradacdo aumenta um pouco, isso foi verificado
através da variacao do ABS das amostras, conforme demonstrado na Tabela 5-3.
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Tabela 5-3: Porcentagens de degradacao do azul de metileno de acordo com a absorc¢éo por UVc e aeracéo

Copos ABS1 ABS2 ABS3 Média ABS Porcentagem de
ABS inicial degradacao
Embarcagao 1 com 0,723 0,723 0,720 0,722 0,812 11,08%
aeragao.
Embarcagdo 3 com 0,721 0,720 0,720 0,720 0,812 11,33%
aeragao.
Vidro 2 da manha 0,778 0,778 0,778 0,778 0,812 4,19%

sem aeragao

Fonte: autores (2023)

Degradacao fotocatalitica do azul de metileno

Aplicando os 3 fotocatalisadores em diferentes concentracdes nas solucdes de azul de metileno e submetendo-os a
intensidade luminosa fornecida por cada lampada, podem ser obtidos os seguintes resultados de degradacéo:

Degradacao fotocatalitica do azul de metileno com uma lampada de 40W
Degradacao de azul de metileno com fotocatalisador de prata a 10% submetido a 344 lux

Os resultados obtidos apos submeter a solucdo de azul de metileno mais o fotocatalisador a 10% a lampada de 40W
(344lux) apds 24 horas, o ABS diminuiu de 0,812 para 0,486, isso corresponde a uma redugdo de 40,18% no ABS até o final do
processo. Mediu-se o ABS da solucdo de azul de metileno sem fotocatalisador e ap6s colocar 0,2034 g do fotocatalisador a
10%, no qual se notou um aumento do ABS, isso ocorre devido a composicao do fotocatalisador que é composto por Ag e Ti
que, sendo semicondutores, sdo excitados no comprimento de onda do espectro emitido por UVvis e interferem na leitura do
equipamento, aumentando as leituras do ABS. Depois disso, o ABS foi medido nas primeiras 3 horas quando exposto a
lampada, observando assim uma diminui¢cdo no ABS conforme mostrado na Tabela 6-3:

Tabela 6-3: ABS de solu¢cdo AM com 10% de fotocatalisador submetido a 344 lux por 24 horas

40W - C1 (10%)

TEMPO ABS Y (mg/mL)
0 0,812 0,0165
0 1,002 0,0204
1 0,907 0,0184
2 0,750 0,0152
3 0,645 0,0131
24 0,486 0,0098

Fonte: autores (2023)

Gréfico 3-3: Curva de degradagdo da solucdo A.M. de ABS vs tempo com o fotocatalisador de prata 10% submetido a 344lux por 24 horas.
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Fonte: autores (2023)

O ABS em 24 horas aplicando a equacdo que define a curva de calibracdo do azul de metileno encontramos que a
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solugdo apds 24 horas tem uma concentragao de 0,0098 mg/mL conforme indicado no gréafico 3-3.
Degradacao de azul de metileno com fotocatalisador de prata 20% submetido a 344 lux

Os resultados obtidos ap6s submeter a solucdo de azul de metileno com o fotocatalisador de prata 20% na lampada
de 40W (344lux) por 24 horas, o ABS diminuiu de 0,812 para 0,3498, isso corresponde a 56,92% de reducdo do ABS até o final
do processo . Mediu-se o ABS da solucao de azul de metileno sem fotocatalisador e apds colocar 0,2034 g do fotocatalisador
20%, notou-se um aumento do ABS, isso ocorre devido a composi¢cdo do fotocatalisador, que é composto por Ag e Ti que,
sendo semicondutores, sdo excitados no comprimento de onda do espectro emitido pelo UVvis e interferem na leitura do
equipamento, aumentando as leituras do ABS. Depois disso, o ABS foi medido nas primeiras 3 horas, observando assim uma
diminuicdo no ABS conforme mostrado na Tabela 7-3:

Tabela 7-3: ABS de solu¢do AM com 20% de fotocatalisador submetido a 344 lux por 24 horas

40W - C2 (20%)

TEMPO ABS Y (mg/mL)
0 0,812 0,0165
0 0,959 0,0195
1 0,7747 0,0157
2 0,7136 0,0145
3 0,8494 0,0172
24 0,3498 0,0070

Fonte: autores (2023)

Grafico 4-3: Curva de degradacéo da solugdo A.M. de ABS vs tempo com o fotocatalisador de prata 20% submetido a 344lux por 24 Horas
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Fonte: autores (2023)

No grafico 4-3 verificamos que a solugao apds 24 horas tem uma concentracdo de 0,007mg/mL

Degradacao de azul de metileno com fotocatalisador de 50% de prata submetido a 344 lux

Os resultados obtidos apds submeter a solucdo de azul de metileno com o fotocatalisador de prata 50% na lampada
de 40W (344lux) por 24 horas, o ABS diminuiu de 0,812 para 0,7628, isso corresponde a 6,06% de reducao do ABS até o final
do processo . Mediu-se o ABS da solucao de azul de metileno sem fotocatalisador e apds colocar 0,2034 g do fotocatalisador
a 50%, notou-se um aumento do ABS, isso ocorre devido a composicdo do fotocatalisador, que é composto por Ag e Ti que,
sendo semicondutores, sdo excitados no comprimento de onda do espectro emitido por UVvis e interferem na leitura do
equipamento, aumentando as leituras do ABS. Depois disso, o ABS foi medido nas primeiras 3 horas, observando assim uma
diminuicdo no ABS conforme mostrado na Tabela 8-3:
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Tabela 8-3: Solucdo AM ABS com 50% de fotocatalisador submetido a 344 lux por 24 horas

40W - C3 (50%)

TEMPO ABS Y (mg/mL)
0 0,812 0,0165
0 1,146 0,0233
1 09274 0,0188
2 09119 0,0185
3 0,9781 0,0199
24 0,7628 0,0155

Fonte: autores (2023)

Grafico 5-3: Curva de degradacdo da solucdo A.M. de ABS vs tempo com o fotocatalisador de prata 50% submetido a 344lux por 24 Horas
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Fonte: autores (2023)

Utilizando o ABS obtido em 24 horas e aplicando a equacdo que define a curva de calibragdo do azul de metileno,
verificamos que a solucdo apds 24 horas apresenta uma concentracdo de 0,0155mg/mL conforme indicado no grafico 5-3.

Degradacao fotocatalitica do azul de metileno com uma lampada de 20W
Degradacao de azul de metileno com fotocatalisador de prata a 10% submetido a 220 lux

Os resultados obtidos ap6s submeter a solucdo de azul de metileno com o fotocatalisador de prata 10% na lampada
de 20W (220lux) por 24 horas, o ABS diminuiu de 0,812 para 0,6657, isso corresponde a 6,06% de reducdo do ABS até o final
do processo . Mediu-se o ABS da solucdo de azul de metileno sem fotocatalisador e apds colocar 0,2034 g do fotocatalisador
10%, notou-se um aumento do ABS, isso ocorre devido a composicdo do fotocatalisador, que é composto por Ag e Ti que,
sendo semicondutores, sdo excitados no comprimento de onda do espectro emitido por UVvis e interferem na leitura do
equipamento, aumentando as leituras de ABS. Apos isso, mediu-se o ABS nas primeiras 3 horas, notando-se assim uma
diminuicdo do ABS até a segunda hora, que foi a maior degradagdo alcancada por este fotocatalisador, posteriormente as 3
horas registra-se que o ABS aumentou de 0,4147 para 0,7378 que diminui muito pouco até 22 horas nas 24 horas o ABS
aumenta um pouco, isso indica que o fotocatalisador quando em contato com uma intensidade luminosa de 220 lux gera
varios compostos e ndo degrada matéria organica o suficiente. Os dados obtidos sdo mostrados na Tabela 9-3:

Tabela 9-3: Solu¢do AM ABS com 10% de fotocatalisador submetido a 220 lux por 24 horas

20W - C1 (10%)

TEMPO ABS Y (mg/mL)
0 0,812 0,0165
0 1,002 0,0204
1 0,7659 0,0155
2 0,4147 0,0084
3 0,7387 0,0150
22 0,6370 0,0129
24 0,6657 0,0135

Fonte: autores (2023)
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Gréfico 6-3: Curva de degradagdo da solugdo A.M. de ABS vs. tempo com o fotocatalisador de prata 10% submetido a 220 lux por 24 horas
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Fonte: autores (2023)

Usando o ABS obtido em 24 horas e aplicando a equacdo que define a curva de calibracdo do azul de metileno,
verificamos que a solucdo apds 24 horas tem uma concentracdo de 0,0135 mg/mL, mas a segunda hora é a menor
concentracdo obtida que foi de 0,0084 mg/mL mL conforme mostrado no Gréfico 6-3.

Degradacao de azul de metileno com fotocatalisador de prata 20% submetido a 220 lux

Os resultados obtidos apos submeter a solucdo de azul de metileno com o fotocatalisador de prata 20% na lampada
de 20W (220lux) apds 24 horas, o ABS diminuiu de 0,812 para 0,5460, isso corresponde a 32,76% de reducdo do ABS até o
final do processo . Mediu-se o ABS da solucdo de azul de metileno sem fotocatalisador e apds colocar 0,2034 g do
fotocatalisador 20%, notou-se um aumento do ABS, isso ocorre devido a composicado do fotocatalisador, que é composto por
Ag e Ti que, sendo semicondutores, sdo excitados no comprimento de onda do espectro emitido por UVvis e interferem na
leitura do equipamento, aumentando as leituras de ABS.

Apos isso, mediu-se o ABS nas primeiras 3 horas, observando-se assim uma diminuicdo do ABS na primeira hora,
posteriormente as 2 e 3 horas regista-se que o ABS aumentou e comeca a diminuir até as 22 horas, nas 24 horas ligeiramente
aumenta o ABS, isso indica que o fotocatalisador de prata 20%, quando em contato com uma intensidade de luz de 220 lux,
gera compostos porque o fotocatalisador ndo reagiu totalmente e o excesso interfere nas leituras do fotocatalisador. Os
dados obtidos sdo mostrados na Tabela 10-3:

Tabela 10-3: Solugdo AM ABS com 20% de fotocatalisador submetido a 220 lux por 24 horas

0W - C2 (20%)

TEMPO ABS Y (mg/mL)
0 0,812 0,0165
0 0,959 0,0195
1 0,6508 0,0132
2 0,7248 0,0147
3 0,7970 0,0162
22 0,5227 0,0106
24 0,5460 0,0110

Fonte: autores (2023)
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Grafico 7-3: Curva de degradacao da solugdo A.M. de ABS vs tempo com o fotocatalisador de prata 20% submetido a 220 lux por 24 horas
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Fonte: autores (2023)

Utilizando o ABS obtido em 24 horas aplicando a equagdo que define a curva de calibracdo do azul de metileno,
verificamos que a solucdo apds 24 horas de exposicao a intensidade luminosa apresenta uma concentracdo de 0,0110 mg/mL
conforme mostrado no grafico 7-3.

Degradacao de azul de metileno com fotocatalisador de 50% de prata submetido a 220 lux

Os resultados obtidos apds submeter a solucdo de azul de metileno com o fotocatalisador de prata 50% em uma
lampada de 20W (220lux) por 24 horas, o ABS foi de 0,812 a 1,079, isso ocorre porque o fotocatalisador tem uma
concentracdo de prata de 50%, e ndo reage em sua totalidade por estar saturado, e quando estd em contato com a radiacdo
emitida pela lampada, o excesso do fotocatalisador reage formando o espelho de prata como pode ser visto na figura 9-3.

Figura 9-3: proveta de quartzo com 50% de fotocatalisador de prata ap6s 24h

Fonte: autores (2023)

Mediu-se o ABS da solugdo de azul de metileno sem fotocatalisador e apo6s colocar 0,2034 g do fotocatalisador a
50%, notou-se um aumento do ABS, isso ocorre devido a composicao do fotocatalisador, que é composto por Ag e Ti que,
sendo semicondutores, sdo excitados no comprimento de onda do espectro emitido por UVvis e interferem na leitura do
equipamento, aumentando as leituras do ABS.

A seguir mediu-se o ABS nas primeiras 3 horas em contacto com a lampada, verificando-se assim um ligeiro
decréscimo do ABS na primeira e segunda hora, posteriormente as 3 horas regista-se que o ABS aumentou e comegou a
diminuir até as 22 horas, em 24 horas o ABS aumenta consideravelmente, isso indica que o fotocatalisador de 50% de prata
satura a solucdo AM com prata e quando em contato com uma intensidade luminosa de 220 lux gera compostos e a prata
em excesso reage formando a reacdo do espelho de prata e impregna no vidro. Os dados obtidos sdo mostrados na Tabela
11-3:
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Tabela 11-3: ABS de solucdo AM com 50% de fotocatalisador submetido a 220 lux por 24 horas

20W - C3(50 %)

TEMPO ABS Y (mg/mL)
0 0812 0,0165
0 1,146 0,0233
1 0,8421 0,0171
2 0,8367 0,0170
3 0,9828 0,0200
22 0,9798 0,0199
24 1,0799 0,0219

Fonte: autores (2023)

Gréfico 8-3: Curva de degradagdo da solugdo A.M. de ABS vs tempo com o fotocatalisador de 50% de prata submetido a 220 lux por 24 horas
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Fonte: autores (2023)

Usando o ABS obtido em 24 horas e aplicando a equagdo que define a curva de calibracdo do azul de metileno,
verificamos que a solucdo apds 24 horas de exposicdo a intensidade luminosa de 220 lux d& uma concentragdo de 0,0219
mg/mL conforme mostrado no grafico 8- 3. De acordo com este resultado, pode-se considerar que ndo ha degradagdo com
este fotocatalisador nesta intensidade de luz, pois o ABS aumentou devido a formagdo de novos compostos ao longo de 24
horas e também porque a inclinagao é positiva.

Degradacao fotocatalitica do azul de metileno com uma lampada de 10W
Degradacao de azul de metileno com fotocatalisador de prata a 10% submetido a 206 lux

Os resultados obtidos ap6s submeter a solucdo de azul de metileno com o fotocatalisador de prata 10% na lampada
de 10W (206 lux) em 24 horas, o ABS diminuiu de 0,812 para 0,6808, isso corresponde a uma redugao de 16,15% do ABS até
o final do processo. Mediu-se o ABS da solugdo de azul de metileno sem fotocatalisador e apds colocar 0,2034 g do
fotocatalisador a 10%, notou-se um aumento do ABS, isso ocorre devido a composicdo do fotocatalisador, que é composto
por Ag e Ti que, sendo semicondutores, sdo excitados no comprimento de onda do espectro emitido por UVvis e interferem
na leitura do equipamento, aumentando as leituras de ABS. A partir dai mediu-se o ABS nas primeiras 3 horas quando
exposto a luz UVc da lampada, percebendo-se assim uma diminuigdo até a segunda hora, a terceira hora sofreu um aumento
do ABS, a partir desta até 24 horas foi atingido. mostrado na Tabela 12-3:

Tabela 12-3: ABS de solucdo AM com 10% de fotocatalisador submetido a 206 lux por 24 horas

10W - C1 (10%)

TEMPO ABS Y (mg/mL)
0 0,812 0,0165
0 1,002 0,0204
1 0,6839 0,0139
2 0,6277 0,0127
3 0,7680 0,0156
24 0,6808 0,0138

Fonte: autores (2023)
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Grafico 9-3: Curva de degradagao da solugdo A.M. de ABS vs tempo com o fotocatalisador de prata 10% submetido a 206 lux por 24 horas
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Fonte: autores (2023)

Utilizando o ABS obtido em 24 horas e aplicando a equagdo que define a curva de calibragdo do azul de metileno,
verificamos que a solucdo apds 24 horas de exposicdo a intensidade luminosa de 206 lux apresenta uma concentracdo de
0,0138 mg/mL conforme o Gréfico 9- 3.

Degradacao de azul de metileno com fotocatalisador de prata 20% submetido a 206 lux

Os resultados obtidos ap6s submeter a solucdo de azul de metileno com o fotocatalisador de prata 20% na lampada
de 10W (206 lux) por 24 horas, o ABS aumentou de 0,812 para 1,0821 até o final do processo. Mediu-se o ABS da solucdo de
azul de metileno sem fotocatalisador e apds colocar 0,2034 g do fotocatalisador 20%, notou-se um aumento do ABS, isso
ocorre devido a composicdo do fotocatalisador, que é composto por Ag e Ti que, sendo semicondutores, sdo excitados no
comprimento de onda do espectro emitido pelo UVvis e interferem na leitura do equipamento, aumentando as leituras do
ABS. A seguir mediu-se o ABS nas primeiras 3 horas, verificando-se assim um decréscimo na primeira hora onde se obteve o
menor ABS, que foi de 0,6372, o que corresponde a uma reducado de 24,53% do ABS, de Este ABS aumentou até 24 horas,
conforme mostrado na Tabela 13-3:

Tabela 13-3: ABS de solu¢cdo AM com 20% de fotocatalisador submetido a 206 lux por 24 horas

10W - C2 (20%)

TEMPO ABS Y (mg/mL)
0 0,812 0,0165
0 0,959 0,0195
1 0,6372 0,0129
2 0,6917 0,0140
3 0,7024 0,0142
24 1,0821 0,0220

Fonte: autores (2023)

Gréfico 10-3: Curva de degradacdo da solucdo A.M. de ABS vs tempo com o fotocatalisador de prata 20% submetido a 206 lux por 24 horas
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No grafico 10-3 pode-se observar que ha uma diminuicdo minima na primeira hora e depois o ABS aumenta, isso
indica que novos compostos foram formados na amostra e que a degradagdo foi minima até a primeira hora, isso acontece
devido a a baixa intensidade de luz da lampada que néo é suficiente para produzir o efeito de fotocatalise e a porcentagem
do fotocatalisador que ndo degrada a matéria organica é alta e isso gera novos compostos durante 24 horas. A inclinacdo é
positiva porque o ABS aumentou devido aos produtos gerados e a interferéncia do excesso de fotocatalisador nao reagido,
portanto considera-se que ndo houve degradagao.

Degradacao de azul de metileno com fotocatalisador de 50% de prata submetido a 206 lux

Os resultados obtidos ap6s submeter a solucdo de azul de metileno com o fotocatalisador de prata 50% na lampada
de 10W (206 lux) por 24 horas, o ABS aumentou de 0,812 para 1,3019 até o final do processo. Mediu-se o ABS da solucdo de
azul de metileno sem fotocatalisador e apds colocar 0,2034 g do fotocatalisador 20%, notou-se um aumento do ABS, isso
ocorre devido a composicdo do fotocatalisador, que é composto por Ag e Ti que, sendo semicondutores, sdo excitados no
comprimento de onda do espectro emitido pelo UVvis e interferem na leitura do equipamento, aumentando as leituras do
ABS. Em seguida, mediu-se o ABS nas primeiras 3 horas, notando-se assim uma diminuicdo na primeira hora onde se obteve
o menor ABS, que foi de 0,8026, isto corresponde a uma redugdo de 1,16% do ABS, de Este ABS aumentou até 24 horas,
conforme mostrado na Tabela 14-3:

Tabela 14-3: ABS de solucdo AM com 50% de fotocatalisador submetido a 206 lux por 24 horas

10W - C3 (50%)

TEMPO ABS Y (mg/mL)
0 0,812 0,0165
0 1,146 0,0233
1 0,8026 0,0163
2 0,8950 0,0182
3 1,0208 0,0207
24 1,3019 0,0265

Fonte: autores (2023)

Grafico 11-3: Curva de degradacédo da solucdo A.M. de ABS vs tempo com o fotocatalisador de prata 50% submetido a 206 lux por 24 horas
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Fonte: autores (2023)

No grafico 11-3 pode-se observar que ha uma diminuicdo minima na primeira hora e depois o ABS aumenta, isso
indica que novos compostos foram formados na amostra e que a degradagdo foi minima até a primeira hora. Isso acontece
devido a baixa intensidade de luz da lampada, que nao é suficiente para produzir o efeito fotocatalitico, e a porcentagem do
fotocatalisador que ndo quebra a matéria organica é alta e isso gera novos compostos durante 24 horas. A inclinacdo é
positiva porque o ABS aumentou devido aos produtos gerados e a interferéncia do excesso de fotocatalisador néo reagido,
portanto considera-se que ndo houve degradagéo.
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Grafico 12-3: Porcentagem de degradacdo de cada fotocatalisador de acordo com a intensidade luminosa exposta
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Fonte: autores (2023)

O Grafico 12-3 mostra os diferentes fotocatalisadores e as intensidades de luz utilizadas. No caso do fotocatalisador
de prata 10%, ele teve uma degradacao de 40% na intensidade de luz de 344 lux, enquanto em 220 lux teve uma degradagado
de 18,18% e a 206 lux teve uma degradacdo de 16,36%, o que é relativamente baixo quando comparado com o do
fotocatalisador a 20% ja a 344 lux teve uma degradacao de 57,57% da concentracgdo, sendo esta a mais alta alcancada, a 220
lux degradou 33,25% e a 206 lux teve uma degradacdo de 0%.

O fotocatalisador de 50% teve degradagdo minima em uma intensidade de luz de 344 lux que foi de 6,06% em 220
lux ndo houve degradacdo e novos compostos foram formados conforme o ABS variou o mesmo que na intensidade de luz
de 206 lux.

Segundo Aldana et al. (2010) eles tiveram um percentual de remocao com fotocatalisadores dopados com prata de 3
e 5%, seu percentual de remocao ficou entre 10 e 15% respectivamente, no nosso caso o percentual de degradagao foi de
54,94% ja que o percentual de prata foi de 20%. em outras investigacdes é citado que tiveram uma degradacdo de 15% em
uma hora e 20min (Alma, 2010).

Atividade fotocatalitica do fotocatalisador dopado em compostos organicos presentes na amostra de efluente

A andlise da amostra de agua residual foi realizada para os seguintes parametros: turbidez, condutividade, sélidos
totais dissolvidos, 6leos e gorduras, oxigénio dissolvido, Caréncia Quimica de Oxigénio, Caréncia Bioquimica de Oxigénio,
Fosfatos, Nitratos, pH, Coliformes Totais. Dando fora dos limites permitidos gorduras e éleos 78 mg/L, COD 326 mg/L, BOD
132 mg/L, Nitratos 22,33 mg/L, Coliformes Totais 4,8x106 UFC/100 mL.

Porcentagens de remocao de parametros analisados da amostra de aguas residuais

Apos submeter a amostra de agua residual a 24 h de exposi¢do com o fotocatalisador de prata 20% a 344 lux de intensidade
luminosa e aeracdo, houve um pequeno aumento na turbidez como pode ser observado na Tabela 15.

Tabela 15-3: Resultado da analise de turbidez da amostra de &guas residuais em aumento percentual.

Parametro Unidade V. Inicial V. Final % Aumentar

1 Turbidez UNT 137 156 13,86

Fonte: autores (2023)

E uma queda notavel no restante dos parametros analisados, conforme observado na Tabela 16-3.
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Tabela 16-3: Resultados da analise da amostra de agua residual em porcentagem de remocédo

Parametro Unidade V. Inicial V. Final % Remocao
Condutividade pSiems/cm 635 600 5,51
Sélidos totais dissolvido mg/L 350 320 8,57
Oleos e gorduras mg/L 78 1 98,72
Oxigénio dissolvido 37 1,5 59,46
Demanda de oxigénio
quimico (DQO) mg/L 326 89 72,70
Demanda bioquimica de
Oxigénio (DBO) mg/L 132 37 71,97
Fosfato mg/L 2,07 0,38 81,64
Nitratos mg/L 22,33 5.3 76,27
pH Unid. 7,74 6,76 12,66
Coliformes Totais UFC/100mL 4800000 Ausencia 100,00

Fonte: autores (2023)

Gréfico 13-3: Porcentagem de remocdo dos parametros analisados da dgua residual apds tratamento com o fotocatalisador de prata 20% a 344 lux e
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Como pode ser visto no grafico 13-3, os parametros que diminuiram quase totalmente foram gorduras e 6leos, que
diminuiram de 78,0 mg/L para 1,0 mg/L, tendo um percentual de remocdo de 98,72%. presenca na amostra de agua residual
foi totalmente inibida, ou seja, 100% de remocdo, portanto, a DBO foi reduzida de 100 para 37 mg/L, o que corresponde a

71, 97% de remocao.

No caso da DQO, ela diminuiu de 326 para 89 mg/L, o que corresponde a 72,90% de remogdo, o que indica que o
tratamento também é eficiente para compostos inorganicos como produtos quimicos, sulfetos e iodetos presentes na agua
residual, pois o COD indica a quantidade de oxigénio necessaria para oxidar por meios quimicos, portanto, houve uma

diminuicdo na concentracao de Nitratos e Fosfatos com percentual de remogao de 76,26% e 81,64% respectivamente.
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Gréfico 14-3: Aumento da turbidez na amostra de aguas residuais
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Fonte: autores (2023)

No caso da turbidez, pode-se observar no grafico 14 que este parametro passou de 137 para 156 UNT, isso se deve
ao fato de que foi gerado lodo a partir da degradagdo da matéria organica no processo de tratamento, o que aumentou a
turbidez do amostra em 13,86%.

Interpretacao da caracterizacao da agua considerando a norma ambiental AM 097

Os resultados obtidos a partir da analise quimica da amostra de agua residual depois de submetida ao tratamento
com o fotocatalisador de prata 20% por 24 horas e ao comparar esses resultados com as tabelas AM097, pode-se dizer que a
qualidade da agua final possui caracteristicas adequadas para realizar descargas seguras em um corpo de agua doce, desde
que os resultados finais estejam abaixo dos limites permissiveis estabelecidos pelo Ministério do Meio Ambiente na Tabela 9
da AM 097 conforme Tabela 17-3.

Tabela 17-3: Comparacao dos resultados dos pardametros da amostra de esgoto analisada com os limites permissiveis estabelecidos na Tabela 9 do Acordo
Ministerial 097.

Parametro Unidades Limites Resultado
Turbidez UNT - 156
Condutividade pSiems/cm  ---emmeee- 600
Total de sélidos dissolvidos mg/L 1600 320
Oleos e gorduras mg/L 30 1.0
Oxigénio dissolvido % saturacion =~ ----------- 1.5
Demanda de oxigénio quimico mg/L 200 89
Demanda de oxigénio mg/L 100 37
bioquimico
Fosfato mg/L 10 0,38
Nitratos mg/L 10 5,30
pH Unid 6-9 6,76
Coliformes Totais UFC/100mL 2000 Ausencia

Fonte: autores (2023)

Os parametros de turbidez, condutividade, oxigénio dissolvido ndo sdo levados em consideracdo na Tabela 9 da
portaria ministerial 097, mas os limites permissiveis para oxigénio dissolvido encontram-se na tabela 7 da AM 097, que é para
fins recreativos ou contato com o homem. deve ter uma concentracdo abaixo de 80% de saturacdo, em nossos resultados
59,46% foi obtido.

Analise estatistica de correlaciao
Absorvancia vs. Concentracao de Prata

H1: A presenca de prata em concentracdo adequada no fotocatalisador aumenta a reducdo do ABS das amostras de
azul de metileno.

Ho: A presenca de prata ndo aumenta a redugdo do ABS das amostras de azul de metileno.

Tabela 18-3: Estatisticas Descritivas para Absorvancia vs. Concentracdo de Prata

Metade Desvio tipico N
ABS 776251 ,1995050 39
Concentracao Prata 26,6667 17,21892 39

Fonte: autores (2023)

Tabela 19-3: Correlagdes entre Absorvancia vs. Concentragao de Prata
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ABS Concentracao Prata
Correlagdo de Pearson 1 468"
ABS Préximo (bilateral) ,003
N 39 39
. . 468"
Concentragdo Prata Correlagdo de Pearson 1
Préximo (bilateral) ,003
N 39 39

Fonte: autores (2023)

O valor de P é 0,003, por isso é menor que 0,05, portanto a hipotese nula é rejeitada e aceitamos a hipdtese geral. A
correlagdo de Pearson é de 0,468, o que significa que a correlacdo entre essas variaveis é direta e moderada. Em outras
palavras, essas duas variaveis estdo relacionadas.

Absorvancia vs Tempo de Exposicao

Tabela 20-3: Absorvancia Estatistica Descritiva vs. Tempo de Exposigao

Metade Desvio tipico N
ABS , 791447 ,1985584 126
126
TEMPO 8,0000 9,88817

Fonte: autores (2023)

Tabla 21-3: Correlaciones entre Absorbancia vs Tiempo de exposicion

ABS TEMPO
Correlacao de Pearson 1 -,696™
Préximo (bilateral)
N ,000
Correlagdo de Pearson
ABS Préximo (bilateral) 39 39
TIEMPO -
-,696 1
,000
N 39 39

Fonte: autores (2023)

A correlacdo de Pearson é -0,696, o que significa que a correlagcdo entre essas varidveis é inversa e moderada. Em
outras palavras, essas duas variaveis estao relacionadas.

CONCLUSIONES

Foi determinado que ha atividade fotocatalitica do fotocatalisador em um branco de azul de metileno que foi k =
0,0175 min-1 devido a diminuicdo do ABS e da concentracdo das solucdes de azul de metileno.

Foi identificado que a intensidade de luz ideal para reduzir a concentracdo de compostos organicos é de 344 lux
fornecida por uma lampada UVc de 40W.

Foi identificado que o tempo 6timo de residéncia da solucdo de azul de metileno no fotorreator na lampada de 40W
para degradar os compostos organicos foi de no minimo 24 horas. Foi determinado que a concentracdo 6tima de prata na
matriz de TiO2 no fotocatalisador é de 20% do peso de prata em uma solugcdo de AgNO3. Portanto, o fotocatalisador que
teve a melhor degradagdo no branco de azul de metileno foi o fotocatalisador 20%.

Foi determinada a atividade fotocatalitica do fotocatalisador dopado para compostos organicos presentes na
amostra de efluente, apresentando resultados satisfatérios em termos de reducdo dos parametros analisados, como foi o
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caso de gorduras e 6leos que tiveram percentual de remocdo de 98,72 %, o BOD uma remogado de 71,97%, no caso da
turbidez observa-se um aumento de 137 para 156 UNT que corresponde a um aumento de 13,86% ja que no processo de
tratamento foi gerado lodo a partir da degradacdo da matéria organica o que aumentou a turbidez da amostra . No caso da
DQO obteve-se uma remocgdo de 72,90%, o que indica que o tratamento também é eficiente para compostos inorganicos
como produtos quimicos, metais pesados, sulfetos e iodetos presentes na agua residual, pois a DQO indica a quantidade de
oxigénio necessario. para oxidar por meios quimicos, portanto houve uma diminuigdo na concentracao de Nitratos e Fosfatos
com uma porcentagem de remocdo de 76,26% e 81,64% respectivamente, o pH foi uma reducdo de 12,66%, Oxigénio
dissolvido de 59 46% de reducao, total sélidos dissolvidos 8,57% de reducao e condutividade 5,51% de reducao.

A atividade fotolitica do fotocatalisador diminuiu a quantidade de coliformes presentes na amostra de esgoto para 0,
pois a presenca de prata no fotocatalisador confere propriedades antimicrobianas e combinada com a agdo bactericida da
radiacdo ultravioleta produziu a eliminagdo de coliformes totais na amostra de dgua, o que corresponde a uma porcentagem
de remocdo de 100%, por meio da analise de correlagdo estatistica de Pearson entre as varidveis ABS x Tempo e ABS x
Concentragdo de Prata dos resultados obtidos do fotocatalisador, obteve-se que existe uma correlacdo direta moderada
entre as variaveis absorbancia e concentracdo de prata enquanto em absorbancia e tempo ha uma correlacdo inversa e
moderada, ou seja, essas variaveis estao relacionadas entre si.

Verificou-se que a presenca de prata em concentracdo adequada no fotocatalisador produz um aumento na reducdo
do ABS das amostras de azul de metileno, ou seja, a presenca de prata em concentracdo de 20% aumenta a degradacao de
compostos organicos compostos. Visto que o grau de significancia obtido na analise estatistica foi de 0,003, o que ajudou a
aceitar a hipotese geral.

Os picos obtidos pela caracterizagdo quimica no espectrofotometro infravermelho foram analisados com isso foi
possivel verificar a presenga dos mesmos grupos funcionais caracteristicos nos trés fotocatalisadores (10, 20,50%) mas em
concentracdes diferentes, ndo houve variagao entre eles.

Os picos caracteristicos do fotocatalisador sintetizado a partir de Ti-O2 foram encontrados como alcoois, ligagdes
C=N, N=H, Ti-C-N, Ti-OH, O-Ti que sdo tipicas das reacdes para elaborar o fotocatalisador que concordam com aquelas
encontrado por Yasser Ochoa et al, em seu ensaio para a Sintese de TiO2, fase anastase, pelo método solgel: estudo da
presenca de AcacH no sistema analisando o fotocatalisador no comprimento de 400 a 4000 no espectrofotdmetro
infravermelho a foi identificado um pico com valor de 407.871 cm™', que corresponde a presenca de nanoparticulas de prata
no fotocatalisador.

A presenca de nanoparticulas de prata impregnadas na matriz Ti-O2 foi verificada por meio de anélise (mapeamento)
em microscépio eletronico SEM.

Os resultados finais foram analisados apos ter submetido a amostra de dgua residual a uma anélise quimica de 9
parametros basicos, resultando em uma agua com qualidade aceitavel para descargas em um corpo de agua doce, uma vez
que os parametros analisados estdo abaixo dos limites permitidos estabelecidos pelo Ministério do Meio Ambiente no
Acordo Ministerial 097 para descargas de 4gua em um corpo de dgua doce
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