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RESUMO

POLAKIEWICZ, H. M. Avaliacido do potencial de degradacio de matéria orgianica em
agua natural por fotocatalise utilizando catalisador impregnado em material suporte e
radiagio ultravioleta. 2025. Monografia (Trabalho de Conclusdo de Curso) — Escola de
Engenharia de Sao Carlos, Universidade de Sao Paulo, Sao Carlos, 2025.

Este estudo busca contribuir nas pesquisas em tratamento de 4gua a partir da
fotocatélise heterogénea. Utilizou-se como agua de estudo solugdes de acido humico em
agua natural do pogo artesiano da EESC/USP. Foram preparadas solugdes nao filtradas de
acido humico nas concentragdes de 5, 10, 15, 20 e 25 mg/L. As solugdes foram
caracterizadas quanto a cor, absorbancia UV-vis, turbidez, condutividade e alcalinidade. O
semicondutor organico nitreto de carbono grafitico, g-C3Na, foi preparado a partir da
melamina e caracterizado por espectroscopia de infravermelho, fluorescéncia e reflectancia
difusa. Os materiais Luffa cylindrica, areia fina, vidro e silica gel 60 foram utilizados como
meio de suporte para o semicondutor. Uma cdmara UV LED foi utilizada nos ensaios de
fotocatalise. A sintese do material foi feita de maneira satisfatoria, com caracteristicas fisico-
quimicas observadas na literatura, apresentando fluorescéncia tipica e transmitancia minima
observadas. A adsorcdo do catalisador impregnado em silica também se comportou como o
esperado, havendo remocdo de cor das solucdes em torno de 11% para todas as
concentracdes estudadas. A reacdo de fotocatalise, por outro lado, ndo foi bem observada
nas amostras estudadas, com possivel liberacdo de subprodutos com maior coeficiente de
absortividade mediante exposicao a radiacao UV, indicado pelo aumento da absorbancia nas

regides caracteristicas dos dcidos humicos, prejudicando sua visualizagao.

Palavras-chave: Acido humico. Fotocatalise. Agua natural. Nitreto de carbono grafitico.






ABSTRACT

POLAKIEWICZ, H. M. Assessment of organic matter degradation potential in natural
water via photocatalysis with a supported catalyst under ultraviolet irradiation. 2025.
Monografia (Trabalho de Conclusao de Curso) — Escola de Engenharia de Sao Carlos,
Universidade de Sdo Paulo, Sdo Carlos, 2025.

This study aims to contribute to research on water treatment through heterogeneous
photocatalysis. Humic acid solutions prepared with natural water from the EESC/USP artesian
well were used as the study water. Unfiltered humic acid solutions were prepared at
concentrations of 5, 10, 15, 20, and 25 mg/L. The solutions were characterized in terms of color,
UV—Vis absorbance, turbidity, conductivity, and alkalinity. The organic semiconductor
graphitic carbon nitride (g-CsN4) was synthesized from melamine and characterized by infrared
spectroscopy, fluorescence, and diffuse reflectance analyses. The materials Luffa cylindrica,
fine sand, glass, and silica gel 60 were used as support materials for the semiconductor. A UV
LED chamber was employed for the photocatalytic experiments. The synthesis of the material
was successfully achieved, presenting physicochemical characteristics consistent with those
reported in the literature, presenting the typical fluorescence and minimal transmitancy detailed
in other studies. The adsortion of the impregnated catalyst in silica was also satisfactory,
showing removal levels of Around 11% of color for all analysed concentrations. The
photocatalytic reaction, however, was not clearly observed in the samples studied, possibly due
to the release of by-products upon exposure to UV radiation, observed via increase in absortion
rates on the same typical wavelengths that the humic substances are shown, making

visualization difficult.

Keywords: Humic acid. Photocatalysis. Natural water. Graphitic carbon nitride.
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1. INTRODUCAO

A agua ¢ um dos recursos naturais mais importantes para a perpetuagdo da vida humana,
estimando-se a necessidade de 20 L/habitante ao dia (Razzolini; Gilinther, 2008). Contudo, a
distribuicdo deste recurso para a populagdo mundial ¢ desigual, em que aproximadamente 25%

da populagdo tém acesso a agua potavel (WHO, 2021).

No contexto brasileiro, o crescimento populacional, a ocupagao irregular e o aumento no
uso das aguas para fins residenciais, comerciais e industriais contribuem para a desorganizacao
e dificuldade do monitoramento das fontes de dgua utilizadas, com aproximadamente 400.000
pocos que exploram apenas dgua subterranea para abastecimento urbano e usos industriais e

agropecuarios (Hirata; Suhogusoft, 2019).

Adicionalmente, segundo dados do Ministério de Desenvolvimento Regional (MDR),
cerca de 177 milhdes de habitantes possuem acesso a rede publica de distribuicdo de agua,
correspondendo a 84,2% da populagao brasileira, e o consumo de agua didrio atinge 153,3 L/hab
(MDR, 2022). Contudo, o Brasil ndo possui uma institui¢ao federal que faz o monitoramento
das 4guas subterraneas, dificultando o acompanhamento da qualidade dos aquiferos que

abastecem os centros urbanos.

Em contrapartida, o Estado de Sdo Paulo realiza seu monitoramento por meio da
Companhia Ambiental do Estado de Sao Paulo (CETESB), no intuito de se ter maior detalhe
acerca das dguas subterraneas extraidas no Estado. De acordo com o Boletim de Qualidade das
Aguas Subterraneas de 2020, das 289 amostras coletadas dos pogos monitorados, 32,8% delas
ndo se encontravam nos conformes dos padrdes de potabilidade, apresentando concentragdes
de matéria organica e compostos inorganicos dissolvidos acima do recomendado, sendo
improprias para o consumo humano. O acesso a agua potavel no estado de Sao Paulo ¢ dado
principalmente por fontes subterraneas, as quais tiveram um aumento da concentracdo de
matéria organica dissolvida encontrada nas amostras em 2020, quando comparadas com o que
se obteve em 2019 (CETESB, 2021). Tendo isso em vista, ressalta-se a seriedade da
contaminac¢do de dgua por matéria organica, a qual possui excelentes fontes de nutrientes para
a proliferacdo de microrganismos patogénicos, que podem dificultar o tratamento da dgua para
abastecimento (MS, 2006). A presenga de compostos contendo carbono organico suspensos na
coluna d’agua pode, por exemplo, servir de abrigo para microrganismos, como a Escherichia
coli, durante as etapas de desinfec¢do, ou até alterar caracteristicas fisicas da agua, como a

formagao de subprodutos toxicos, e aumento da cor, odor e sabor da amostra (Cordeiro, 2018).
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Desta forma, estudos buscam diferentes maneiras, eficazes e de baixo custo, para que se
removam compostos quimicos naturais e/ou artificiais que possam contribuir para a poluicao
de um reservatorio, tal como os compostos organicos identificados pela CETESB. Nesse
contexto, vem-se desenvolvendo a técnica de oxidacdo de substancias de interesse a partir de

fotocatalise heterogénea, com uso de radiagdo ultravioleta (Uyguner-Demirelu, 2011).



23

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

Um dos métodos explorados para o processo de remocdo de matéria organica é a
fotocatalise heterogénea, empregada ao final do tratamento convencional de 4gua para a retirada
de compostos persistentes (Mary Elias, ef al., 2024; Uyguner-Demirelu, 2011), correspondendo
a um processo de oxidacdo avancada a base de radiacdo luminosa e catalisadores, os quais
desencadeiam uma série de reagdes quimicas, oxidando enfim a matéria organica (Theisen, 2018;
Souza, 2004). Uma das formas mais expressivas da matéria organica total em corpos hidricos sao
os acidos humicos, que possuem, de forma geral, formula estrutural C308H328090N5 (Brighenti,
2010). Os éacidos humicos sdo classificados como compostos recalcitrantes e, portanto,
necessitam de tratamento especifico para sua remogao, pois resistem as técnicas empregadas em
tratamento de 4gua por ciclo completo (Da Silva et al, 2018). Além disso, tem-se também o efeito
estético causado pela presenca de tais compostos em corpos hidricos, principalmente a
conferéncia de cor, sabor e odor a 4gua potavel (Silva, 2023), o que pode levar a rejeicdo do
consumidor caso ndo seja removida. Ainda, os acidos humicos presentes podem, durante a etapa
de cloragdo utilizada no tratamento convencional de aguas para distribui¢ao, levar a formacao de
trihalometanos e acidos haloacéticos, representando severos riscos a saude humana (Pinto, 2020).

A Figura 1 apresenta um exemplo de molécula de acido humico encontrada na agua:

Figura 1 - Exemplo de molécula de acido hiimico agregado a uma molécula de agtcar.

Fonte: Stevenson (1994)

Acido huimico, farmacos e pesticidas sdo substancias organicas dissolvidas na agua que
passam pelas etapas do tratamento, como floculagdo, coagulagdo e decantag@o prejudicando a
qualidade para o consumo humano. Dentre as técnicas utilizadas para remocdo dessas

substancias estdo a ultra e nanofiltragcdo e os processos oxidativos avangados (POA). A técnica
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de fotocatalise ¢ um processo oxidativo avangado que pode ser empregado para a oxidagao da

matéria organica presente em amostras de agua, com facilidade de operacao.

Por sua vez, a fotocatalise heterogénea atua para a remogao de compostos indesejados por
meio de oxidagdo, em que um semicondutor absorve fotons com energia acima do band gap,
fazendo com que os elétrons se desloquem da banda de valéncia para a banda de conducao,
onde serdo captados por moléculas e ions adsorvidos em sua superficie. A formacgao de espécies
reativas, tal qual o radical O2’, por exemplo, oxida a matéria organica da amostra por meio de
reacoes redox. O método tem como desvantagem principal a possibilidade de formagao de
subprodutos toxicos e indesejaveis (Fernandes et al., 2025; Nogueira, Jardim, 1998). A Figura
2 demonstra a formag¢ao dos radicais em um semicondutor:

Figura 2 - Esquema do deslocamento do elétron para a banda de condugdo de um semicondutor.
0, 0,

g

= BC

hv

BV

OH /- OH

Fonte: Daniel (2001)

O nitreto de carbono grafitico (gC3N4) tem atraido grande interesse em fotocatélise devido
as suas caracteristicas Ginicas, como excelente estabilidade quimica e térmica. E um semicondutor
organico e possui estrutura bidimensional e eletronica diferenciada devido as ligagdes m-
conjugadas contendo unidades tris-s-triazina e interagdes n-m entre as camadas (Muhmood, 2025).
Apesar disso, possui uma area superficial pequena e uma recombinagao de elétrons-vacancias apos
a absor¢do de luz. Entretanto, recentes estudos mostram que a dopagem do g-C3Ns com outros
materiais aumenta a capacidade de se realizarem as reac¢des redox, dado o devido estimulo por
radiacao (Liu et al, 2021).

Ademais, o material se mostra promissor no que se diz respeito ao tratamento de agua pois
nao apresenta toxicidade ao ser administrado. Em termos estruturais, o material pode se apresentar
em algumas maneiras distintas, com aspecto de nanohastes, nanofolhas, nanoflocos ou nanotubos

a depender do precursor adotado para sua sintese e temperaturas utilizadas (Rosa, 2021).
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Outro aspecto favoravel do composto se apresenta em sua capacidade de adsor¢ao a outros
materiais, especialmente em relagdo a grupos silandis, permitindo sua imobilizagdo e potencial
dopagem, a fim de se superarem as desvantagens apresentadas. A escolha do método de sintese,
assim como o composto precursor traz, nesse sentido, o potencial aumento de area superficial, o
que por sua vez proporciona aumento na quantidade de sitios reativos que terdo contato com os
contaminantes de interesse (Rosa, 2021).

Nos ultimos anos o nitreto de carbono grafitico vem sendo utilizado para a remogao de
diversos compostos organicos recalcitrantes, atingindo remocgdes satisfatorias de toxicidade

associada e/ou das substancias dissolvidas (Mirzaei et al, 2018).
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3.

3.1.

OBJETIVOS

Objetivos gerais

Sintetizar e caracterizar o semicondutor organico nitreto de carbono grafitico g-C3Ny,

verificando-se suas propriedades como adsorvente e fotocatalisador frente a oxidagdo de matéria

organica em agua natural. Realizar a impregna¢ao do semicondutor em diferentes materiais

solidos, como vidro, silica gel, areia e bucha vegetal (Luffa cylindrica).

3.2

Objetivos especificos

Sintetizar o semicondutor organico g-C3Ny a partir de melamina;

Verificar a qualidade do composto obtido por meio de testes de caracterizacdo que
atestem a qualidade do material frente a fotocatalise;

Realizar a impregnagdo do semicondutor em materiais suporte distintos, avaliando sua
qualidade por meio das caracteristicas esperadas;

Realizar a escolha de um material suporte adequado para a exposi¢cdo e oxidagdo de
matéria organica por meio de fotocatalise heterogénea;

Verificar a capacidade de adsor¢do do nitreto de carbono grafitico em relagdo ao acido
himico presente na 4gua simulada;

Avaliar a remog¢ao de matéria organica das amostras de agua de pogo contendo acido
himico por meio da exposicdio a UV com catalisador adicionado, utilizando a

espectrofotometria como parametro.

MATERIAIS E METODOS

A pesquisa foi realizada no Laboratério de Tratamento Avancado de Aguas e Reuso

(LATAR), localizado na Escola de Engenharia de Sao Carlos/USP, 4rea 1. Durante esta etapa

inicial do projeto, realizaram-se ensaios preliminares sobre as amostras de dgua de poco e agua

destilada contendo acido htimico, obtendo suas caracteristicas fisico-quimicas, como turbidez,

pH, condutividade, cor, alcalinidade total e absorbancia. Todos os reagentes utilizados nos

experimentos foram de pureza analitica ou superior. A metodologia adotada foi realizada de

acordo com o descrito por APHA (2017).
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Os materiais utilizados foram a melamina 99% (Sigma—Aldrich, EUA), Acido Hamico
(Sigma—Aldrich, EUA), sal sodico grau técnico (Sigma—Aldrich) e silica gel 60 (Merck,
Alemanha). A alcalinidade foi determinada de acordo com métodos APHA (2017).

Os equipamentos utilizados nos ensaios foram um agitador magnético (IKA C-Mag HS
7), turbidimetro (HACH 2100N), colorimetro (Digimed DM — Cor), condutivimetro (Digimed
DM-32) e espectrofotometro (Nanocolor UV-Vis, MN-Carvalhes). As leituras de pH foram
realizadas com um pHmetro (KSVI). Os testes de adsor¢ao foram realizados com o auxilio de

um shaker (MARCONI Ma-830 a 159 rpm).

Uma camara contendo lanterna de emissdo de radiagdo UVA 365nm (Boitton) foi
utilizada para verificagdo de fluorescéncia dos materiais obtidos. Os testes de fotocatéalise foram
realizados em uma camara UV-LED com agitacdo magnética. Uma mufla SOLAB foi utilizada

nos tratamentos térmicos.

As andlises de infravermelho, refletincia difusa e espectro de fluorescéncia foram
realizadas na Central de Analises Quimicas (CAQUI) do Instituto de Quimica de Sao Carlos
(IQSC) para a obtencao da espectroscopia de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)
e espectro de reflectancia difusa. O espectro de fluorescéncia foi obtido no espectrofotdmetro

de fluorescéncia F-4500 FL versao 4000 05.

4.1. Procedimento experimental

Todas as preparagdes foram realizadas no LATAR. Apenas as andlises de infravermelho,

reflectdncia difusa e fluorescéncia foram realizadas na Central de Andlises Quimicas do

IQSC/USP.

4.1.1. Preparo do catalisador

O semicondutor orgéanico nitreto de carbono grafitico (g-CsN4) foi preparado em uma
Unica etapa a partir da condensacdo térmica da melamina. Para tal, 10g de melamina foram
colocadas em um cadinho de porcelana tampado e submetidas ao tratamento térmico em uma
mufla a 520°C por 2 horas, com incremento de temperatura de 20°C, seguido de outro
aquecimento a 550°C por mais 2 horas (Langmuir, 2009). Apds o processo, obteve-se um

composto solido amarelado, o qual foi, em seguida, macerado com um pistilo. Posteriormente,
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realizou-se a lavagem do g-C3N4 numa mistura metanol: dgua (70mL:30mL) em ultrassom,
centrifugando-se ap6s 15 minutos a 3000 rpm e descartando-se o sobrenadante. O procedimento

foi repetido trés vezes. A Figura 3 ilustra o processo.

Figura 3 — Etapas da preparagao do nitreto de carbono grafitico
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Fonte: Verma, S. (2022)
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4.1.2. Preparo da agua de estudo

A 4gua utilizada para os procedimentos de fotocatalise foi preparada de modo a simular
uma contaminagdo de matéria organica. Foram preparadas solugdes com concentragdes de
acido himico a 5, 10, 15, 20 e 25 mg/L, tanto em agua do poco artesiano da EESC/USP (Figura
4) quanto em 4agua destilada, para efeito de comparagdo. As solugdes foram preparadas,
deixando sob agitacdo por 30 minutos (Figura 5). As solu¢des foram armazenadas em frascos
ambar com capacidade de 1L, sendo mantidas sob refrigeragdo durante o periodo entre testes.
A limpeza destes frascos foi feita utilizando uma solucdo de Extran a 2%, seguido de enxdgue

em agua deionizada, seguido de secagem em estufa a 60°C. As solucdes nao foram filtradas.

Figura 4 — Localizagdo do pogo artesiano utilizado (22°00'34"S 47°53'45"W)
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Fonte: Autor, utilizando Google Earth (2025)
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Figura 5 — Exemplo de agitagdo magnética para dissolucdo e homogeneizagdo da amostra.

Fonte: Autor (2025)

4.1.3. Caracterizag¢do da agua de estudo

A caracteriza¢do das amostras foi realizada no intuito de se averiguar a durabilidade da
solugdo sob refrigeragdo, bem como as caracteristicas fisico-quimicas ap6s o intervalo de 1
semana, de modo a verificar a durabilidade da agua preparada. Para tal, avaliaram-se os
parametros cor verdadeira, condutividade, alcalinidade total, pH, turbidez e absorbancia em
254nm e 415nm. Esses comprimentos de onda foram escolhidos devido a absortividade

caracteristica do catalisador sintetizado (Muhmood, et al., 2025).
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4.1.4. Impregnacdo em Luffa cylindrica

Primeiramente, cortou-se a bucha (Luffa cylindrica), adquirida em mercado local,
procurando obter um conjunto de fibras mais dispersas, a fim de se aumentar a superficie de
contato com o catalisador e a 4gua. Para a lavagem, submergiu-se o material em acetona,
mantendo-se em agitagdo por ultrassom durante 7 minutos em temperatura ambiente. As fibras
foram secas em estufa a 60°C por 30 minutos. Em seguida, realizou-se o tratamento alcalino,
em que se colocou a Luffa em 100 mL de NaOH 0,1M, a 80°C por 2 horas sob agitagao
magnética. Depois, lavou-se o material com agua deionizada, repetindo-se mais duas vezes o
processo, na ultima, lavou-se até se obter pH neutro e secou-se a bucha por uma noite a 110°C,

em estufa (M. El-Roz et al, 2013).

Para a impregnagao (Figura 6), inicialmente pesou-se 1g de fibras e transferiu-se para
uma suspensao aquosa de g-C3N4 a 1% de massa, medindo-se o pH durante o processo de
agitacdo por 40 minutos. Apds a decantagdo, filtrou-se e lavou-se a Luffa com 4dgua deionizada,
secando-a na estufa a 80°C por uma noite. Para verificar a impregnacdo do semicondutor as
fibras, realizou-se o teste de lixiviamento, em que a bucha impregnada foi colocada em um
béquer com agua destilada. O sistema foi mantido em agitagdo por 1 hora, seguida de

decantacdo. Apos seco em estufa a 60°C por 1 noite, o material foi pesado.

Figura 6 — Processo de impregnagdo da bucha com g-C3;Ny

Fonte: Autor (2025)



32

Para se confirmar a adesdo do catalisador ao material suporte, realizou-se o teste de
lixiviamento, no qual pode-se avaliar visualmente o desprendimento do material para a agua

(Figura 7).

Figura 7 — Teste do lixiviamento da Luffa cylindrica
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Fonte: Autor (2025)

4.1.5. Impregnagdo em vidro

A impregnagao do catalisador g-C3N4 foi feita em slides de vidro. Os slides foram lavados
antes da impregnagdo com o catalisador, utilizando uma solu¢do de Extran a 2%, seguido de
enxague em agua deionizada e secagem em estufa. Apds isso, deixaram-se as pegas de molho

em acetona por aproximadamente 10 minutos, seguido de outra secagem em estufa a 100°C.

As suspensoes foram preparadas em solugdes de 30 mL de metanol: 70 mL de H>O
acidificadas com HNO;3 0,1 N, até atingir pH igual a 3. Para os slides de vidro, a impregnacao
foi feita segundo a técnica de revestimento por imersdo, ou seja, submergiram-se as placas nas
solucdes sob agitacdo por 3 minutos, seguidos de 3 minutos com a mistura em repouso,
totalizando 6 minutos de contato do catalisador com o material suporte. Apds isso, os slides
foram secos em estufa a 65°C por uma noite. O processo foi repetido trés vezes, e, ao final da
terceira secagem, foram submetidas a tratamento térmico na mufla em 450°C por 2 horas.
Ressalta-se que o controle foi feito pela adesdo catalisador-material por meio de pesagens antes

e apos cada submersao na solucao.
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4.1.6. Impregnacdo em areia fina e SiO»

Utilizou-se areia fina lavada de acordo com o procedimento descrito anteriormente para
a bucha, submetendo o material a tratamento alcalino, lavagem com agua destilada até pH

neutro, lavagem com acetona e agitagao em ultrassom, repetindo-se as etapas trés vezes.

Misturou-se a areia com a melamina numa propor¢ao 1:1 em massa (aproximadamente
5g de cada composto), maceradas com auxilio de um pistilo para obter um p6 homogéneo. Ao
final, colocou-se a mistura para tratamento térmico em mufla, como descrito, para a formagao
de g-C3N4. O mesmo procedimento foi feito para a impregnagado do catalisador em silica gel 60
(Si02). Ambas as misturas foram também submetidas ao teste de lixiviamento descrito

anteriormente.

4.1.7. Adsorcao da solugdo de acido humico ao catalisador impregnado em silica gel 60 — g-
C3N4/Si0;

Para o ensaio de adsorcao da solucao, separou-se 25 mL da solu¢do de 4cido humico em
agua do pogo em diferentes concentragdes em frascos de plastico (capacidade de 100mL) a fim
de se evitar a possivel adsor¢do do acido hlimico em suas paredes. Os frascos foram limpos
com solugdo Extran 2% e secagem em estufa contendo 0,02 gramas de g-C3N4/Si0z. O sistema
foi mantido em agitacdo orbital em um shaker a 159 rpm por uma noite. Também se avaliou a
estabilidade do catalisador, por meio de um frasco contendo 0,02g em 4gua do pogo sem acido
himico adicionado, sob agitagdo em shaker por uma noite. Todos os testes foram feitos em
triplicatas. Ao final das 24 horas, o sistema foi mantido sem agitagao até que todo o solido fosse
decantado. Apds isso, as amostras foram filtradas em filtro seringa com membrana de fibra de
vidro 0,45um, o qual era previamente lavado utilizando-se 10 mL de 4gua destilada e um sopro
com o émbolo, a fim de se aumentar a eficicia do processo. O sobrenadante foi analisado quanto

a cor, turbidez e varredura de 200 a 800nm. Descartaram-se os outliers.

4.1.8. Exposicao das solugdes de acido hiimico a luz UV LED
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Para os ensaios de exposicdo UV, utilizaram-se duas faixas de comprimento de onda
relativas a radiacdo UVA. Para a exposi¢ao das solu¢des a radiagdo, fez-se uso de reator
contendo lampadas LED nas frequéncias em torno de 254nm e 415nm, podendo ser visualizado
na Figura 8. A solucdo de acido humico foi inserida no reator em placas de Petri. Foram
utilizados 20 mL de solugdo a cada ensaio e em diferentes concentracgoes, tendo este volume

sido exposto por 30 minutos e 1 hora a radiacao ultravioleta.

Antes e ap0s a exposi¢do, obteve-se o espectro UV-Vis e a leitura de cor das amostras.

Figura 8 — Camara de radiacdo utilizada para degradagdo em UV-A LED

Fonte: Autor (2025)

A varredura para a andlise das amostras inseridas no espectrofotdometro foi realizada em
pontos de interesse para aguas contaminadas com &cidos humicos, abrangendo comprimentos de
onda a partir de 200nm até 800nm. Os dados foram entdo compilados e analisados
estatisticamente com auxilio do software PAST (Paleontological Statistics), na sua versao 4.03,
em que foram testadas as normalidades dos pares de dados, nesse caso, entre os tempos 0 e 30
minutos, € 0 e 1 hora. Apds a determinagdo da normalidade, seguiu-se com o teste T pareado
para dados normais, enquanto os ndo-normais passam pelo teste de Wilcoxon, a fim de se avaliar

as diferengas encontradas pelas varreduras.

4.1.9. Exposi¢ado da solucao de adcido himico com o catalisador g-C3N4/Si0»

Para estes testes, realizou-se 0 mesmo procedimento do item 4.8, porém com o acréscimo

de 10mg de catalisador impregnado em SiO> a placa de Petri, com agitacdo eletromagnética
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durante a exposi¢ao para os intervalos de 30 minutos e 1 hora. A analise dos resultados foi feita

com base na cor e absorbancia nos comprimentos de onda de 200 a 800nm.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1. Caracterizacio da solucao de acido hiimico em agua do poco e em agua destilada

Num primeiro momento, buscou-se determinar as caracteristicas que o acido humico
atribui as amostras de dgua, bem como a durabilidade das solugdes elaboradas. Durante a
primeira semana de testes, as amostras preparadas continham 4,70mg/L e 4,65mg/L da
substancia humica para dgua destilada e 4gua de poco, respectivamente. Observaram-se entao,
as caracteristicas fisico-quimicas das solugdes preparadas com 1L de cada matriz liquida, com
os resultados expressos na Tabela 1. Ressalta-se o uso de dgua destilada a fim de se avaliar a
influéncia que a dgua de pogo tem no processo. As medigdes foram feitas no instante do preparo
das solugdes, e na retirada do armazenamento apds o periodo de 1 semana, sendo realizadas

medidas pontuais em cada momento.
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Tabela 1 - Caracteristicas fisico-quimicas das solu¢des preparadas com agua do pogo e agua destilada na

primeira semana.

Agua do pogo Agua destilada
Concentracao de acido humico
4,65 4,70
(mg/L)

Condutividade (uS/cm) 49.47 3.30
Absorbancia (254nm) 0.127 0.120
Absorbancia (495nm) 0.015 0.013

Cor (Pt-Co) 51.5 45.7
Alcalinidade total (mgCaCO3/L) 18.95 1,77
pH 6,45 5,59

Turbidez (UT) 219 1,42

Fonte: Autor (2025)

As caracteristicas de condutividade, cor, pH e turbidez foram influenciadas pela matriz
(4gua do pogo) quando comparada com a solugcdo preparada em &agua destilada. Esse
comportamento ¢ devido a pré-existéncia de sais dissolvidos a partir das rochas que envolvem
0 pogo artesiano. A dgua do poco artesiano tem uma alcalinidade de 29,15 mg/L, porém com a
adicao de acido hiimico, a alcalinidade diminui para 18,95mgCaCOs/L, como mostra a Tabela

1.

No caso do pH especificamente, a agua destilada se encontra na faixa de 5 a 6 devido a

presenca de CO; dissolvido (USGS, 2019). A redugao de pH ¢ esperada com a dissolugao de
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acidos orginicos, visto que ha o aumento da concentracdo de ions H" na amostra e,
consequentemente, diminui¢do da alcalinidade total, fazendo com que a agua contaminada
contenha caracteristicas acidas. Para a amostra de agua de poco, entretanto, a presenca de ions
carbonatos como COs* ¢ HCO* (Silva, 1984) confere alcalinidade a 4gua, o que justifica a

diferenca quando comparada a alcalinidade da solugdo com agua destilada.

Com relacao a turbidez, observa-se o aumento da turbidez na solugdo com agua de pogo,
devido ao aumento da concentracdo de matéria organica e coldéides comparado a solugdo com
agua deionizada. A presenca de particulas solidas em meio a dgua favorece a adsor¢do de
substancias poluentes e potencialmente toxicas, como metais, além de auxiliar na resisténcia de
microrganismos aos procedimentos de desinfeccdo comumente empregados em ETAs (USGS,
2019), podendo inclusive levar a formag¢ao de substancias nocivas a saude humana, como

trihalometanos (Pinto, 2020).

Para a determinagdo da durabilidade das solugdes de acido humico, realizaram-se os
mesmos ensaios descritos anteriormente ap6s 1 semana de armazenamento sob refrigeracao,

sendo apresentados na Tabela 2:



Tabela 2 - Caracteristicas fisico-quimicas das solugdes.

Agua do poco

(1* semana)

Agua destilada

(1* semana)

Agua do pogo

(2" semana)

39

Agua destilada

(2" semana)

Concentracio de acido

himico (mg/L)
Condutividade (uS/cm)
Absorbancia (254nm)
Absorbancia (495nm)

Cor (Pt-Co)
Alcalinidade total
(mgCaCOs/L)
pH

Turbidez (UT)

4,65

49,47

0,127

0,015

51,5

18,95

6,45

2,19

4,70

3,30

0,120

0,013

45,7

1,77

5,59

1,42

Fonte: Autor (2025)

4,65

47,34

0,244

0,016

51,2

18,30

6,28

2,57

4,70

2,87

0,121

0,010

46,9

2,02

5,72

1,25

Comparando-se os resultados da Tabela 2 com os identificados na semana anterior, nota-

se uma diferenca maior na condutividade, absorbancia em 254nm e na turbidez da solucao

preparada em agua natural. Essas diferencas inviabilizam o armazenamento das solugdes por

um periodo maior de uma semana. No presente estudo, a solucdo preparada foi usada em um

periodo maximo de 2 dias, a fim de se evitarem alteragdes fisico quimicas significativas as

solugoes.

5.2. Sintese do catalisador

O preparo do catalisador pela policondensagao térmica resultou num s6lido amarelo claro

finamente dividido, o qual foi macerado para se obter 3,85g de g-C3N4. A policondensagdo
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térmica do material se mostrou satisfatoria na sintese do catalisador, devido a fluorescéncia
observada no material e a caracterizagdo cujos resultados se encontram no item 5.3 deste
documento. A temperatura utilizada de 520 a 550°C se encontra na faixa 6tima para a produgao
do nitreto de carbono grafitico em condi¢des aeradas (Matos, 2022). A partir da Figura 9, ¢
possivel observar a fluorescéncia do material obtido. A fluorescéncia ¢ uma das caracteristicas
do nitreto de carbono grafitico (Claudino, 2023) e pode ser observada no material obtido apds

o tratamento térmico na melamina.

Figura 9 - g-C3N, apos retirada da mufla, exposto em cadmara UVA.

Fonte: Autor (2025)

5.3. Caracterizacao do catalisador

Com relacdo a caracterizagao do nitreto de carbono grafitico, realizou-se a anélise de sua
absor¢ao no espectro infravermelho tanto na sua forma adsorvida aos materiais suporte, como
no catalisador isolado. Este ensaio permite verificar a ocorréncia de picos caracteristicos das
ligagdes C-N, C=N, além do pico relativo ao anel de heptazina presentes no g-C3N4 (Jia et al,
2022). Tal qual pode ser observado na Figura 10, os picos correspondem aos descritos na
literatura, entre 1637 e 1569 cm’!, representando um pico de forte intensidade relativo as
ligagdes C=N no anel aromatico. Ademais, nas faixas de 1429, 1404, 1315 e 1236 cm™!, ha a
presenca de picos correspondentes as deformagdes angulares de ligagcdes entre carbono e
nitrogénio em anel aromatico. Por fim, destaca-se o pico observado em 806 cm!, proveniente

da respiragdo do anel heptazina da estrutura molecular do catalisador (Jia et al, 2022).
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Figura 10 - Espectro FTIR do nitreto de carbono grafitico
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Fonte: Autor (2025)

Para estudo das propriedades Opticas do catalisador, foram obtidos os espectros de
fluorescéncia molecular (Figura 11) e de refletancia difusa (Figura 12). Na Figura 10, observa-
se a faixa de comprimento de onda em que a absor¢do de energia luminosa € maxima, suficiente
para ativagao do catalisador. O maximo de absor¢do na regido de 440 nm coincide com o

descrito na literatura para bulk de g-C3N4 (Peng, 2019).

Figura 11 — Espectro de fluorescéncia g-C3N4. Modo de emissdo: 375nm a 650nm com excitagdo em

350nm

Fonte: Autor (2025)
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Figura 12 - Espectro de reflectancia difusa RDS do g-C3Na.
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Fonte: Autor (2025)

Na figura 11, € possivel observar o espectro de reflectancia difusa da amostra ao longo
da varredura de 300 a 800nm. Como esperado, a regido de minimo de reflectancia se apresenta

na mesma faixa de maximo de absorbancia, em torno de 440nm.

5.4.  Escolha do material suporte para impregnacao do catalisador

Um dos objetivos do estudo foi testar diversos materiais como meios de suporte para a
impregnacao do catalisador. Uma das principais vantagens ¢ a facilidade de separa¢do do meio

reacional com o catalisador.

5.4.1. Impregnacao em vidro (g-C3Na/vidro)

Preparou-se uma suspensao utilizando 70 mL de 4gua deionizada, 30 mL de metanol e
100 mg de catalisador. Em seguida, foram utilizadas placas de vidro (slides), previamente
lavadas, como descrito no item 4.5. As placas foram numeradas de 1 a 3, obtendo-se, ao final

de trés banhos, a Tabela 3 com os pesos de cada slide.
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Tabela 3 - Pesos das placas 1 a 3 impregnadas com g-C3Na.

Massa Massa ao Massa ao Massa ao Massa total
inicial final do final do final do impregnada
banho 1 banho 2 banho 3
P1 5,0715g 5,0728¢g 5,0723g 5,0726g 0,0011g
P2 4,6051¢g 4,6060¢g 4,6066¢g 4,6061¢g 0,0010g
P3 4,6072¢g 4,6085¢g 4,6083¢g 4,6090¢g 0,0018¢

Fonte: Autor (2025)

De acordo com os valores reunidos na Tabela 3, observa-se que as placas obtiveram
aumento em suas massas ao final da terceira submersdo, mostrando que houve a adesdo do

catalisador no vidro e que a massa de catalisador impregnada foi pequena, em torno de 1 mg.

Apesar disso, observa-se que alguns pesos, como os das placas 1 e 3, ao final do segundo
banho, obtiveram reducdo em suas respectivas massas. Isso pode ter ocorrido devido a baixa
capacidade de fixa¢do do material no vidro. Visualmente, os slides de vidro ndo apresentaram

uma camada de cobertura regular, sendo que o catalisador se concentrou em certos pontos. A

Figura 13 ilustra esse efeito.

Figura 13 - Placa de vidro apds primeiro banho em suspensdo de g-CsNa.

Fonte: Autor (2025)
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Na superficie do vidro, existem os grupos silanol, Si-OH, que mostraram uma fraca
interacdo com os grupos nitrogenados do nitreto de carbono grafitico (Figura 14), formando
ligacdes de Van der Waals e algumas ocorréncias de pontes de hidrogénio, devido a interagao
entre os hidrogénios presentes nos grupos NH» do catalisador e OH do vidro (Lima, 2019). Por

esse motivo, os slides de vidro foram descartados como material de suporte para o catalisador.

Figura 14 - Grupos Funcionais na superficie do vidro e no nitreto de carbono grafitico.
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Fonte: Autor (2025)

5.4.2. Impregnacdo em Luffa cylindrica

Outro material suporte explorado para se impregnar o catalisador durante as reagdes de
fotocatélise futuras foi a bucha (Luffa cylindrica). Formadas de fibras vegetais compostas de
63% de celulose, 20% de hemicelulose e 11% de lignina (P. Sabarinatham, 2016). As buchas
sd0 compostas por grupos funcionais que poderiam interagir com as fungdes amina do nitreto

de carbono grafitico (Jia et al, 2022). A Figura 15 apresenta as formagdes da Luffa cylindrica.
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Figura 15 -Composicdo da Luffa cylindrica.
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Fonte: Autor (2025)

Embora tenha boa resisténcia mecanica e térmica, a Luffa cylindrica ndo apresentou
resultados satisfatorios para a impregnagao do g-C3N4 devido ao desprendimento do catalisador

para a agua durante o teste de lixiviamento executado (Figura 7).

5.4.3. Impregnacdo em silica gel

Em relagdo a impregnagdo do catalisador em silica gel, foi possivel fazer a reacdo de
polimerizacdo da melamina e impregnagdo em uma Unica etapa, colocando na mufla a silica e

a melamina juntas, como descrito anteriormente (item 4.1.6).

Ao final, houve a formagao de um sélido amarelo claro (Figura 16), cuja suspensao em
agua faz com que se deposite no fundo, deixando o sobrenadante limpido, evidenciando a

impregnacao do catalisador no meio so6lido (Figura 17).
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Figura 16 - Nitreto de carbono grafitico impregnado em silica gel- g-C3N4/SiO,.

-

Fonte: Autor (2025)

Figura 17 - Teste do lixiviamento para a silica (a direita) em comparagdo com o g-C3N4 (2 esquerda).

Fonte: Autor (2025)

O espectro infravermelho (Figura 18) confirma a formagao de g-C3N4/SiO2, ja que este
apresenta os mesmos picos caracteristicos do aparecimento das ligagdes C-N e C=N em anéis
aromaticos, os quais nao estdo presentes na estrutura de SiO> (Jia et al, 2022). Além disso,
observa-se que, na regido de 1500cm™, ha picos de absorcdo da amostra de catalisador
impregnado (linha laranja) que ndo ocorrem com a silica pura (linha preta). Em comparagao
com o catalisador (linha azul), a amostra de g-C3N4/Si10; apresenta picos de menor intensidade.
Isso se deve ao fato de que o catalisador impregnado possui um menor grau de liberdade para

a vibragdo de suas ligagdes (Pavia, Lampman, e Kriz Jr, 2008).
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Figura 18 - Espectro de infravermelho da silica com e sem catalisador adsorvido, em que a linha preta representa

Si0,, a azul g-C3Ny e a laranja g-C3N4/Si0».

e Catalisador impregnade  =e=Catalisador puro  seSiica

Fonte: Autor (2025)

A silica gel possui bandas de absor¢ao dos grupos relativos as pontes de hidrogénio,
tal qual o nitreto de carbono grafitico; contudo, no primeiro, o pico obtido na faixa de 3400

cm’!

corresponde as ligagcdes dos grupos silandis Si-OH, enquanto no catalisador sdo
ligagdes N-H de aminas ndo condensadas. Ademais, outros picos da silica coincidem com
os do nitreto, como as vibra¢des da ligacao Si-O, grupos siloxanos (Si-O-Si), e grupos
silanois (Jia et al, 2022). Aliado a isso, observa-se a mudanca na coloragdo do solido apds

sua impregnagao, tornando-se amarelado.



Figura 19 - Espectro de reflectancia difusa do g-C3N4/SiO».
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Fonte: Autor (2025)
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A Figura 19 mostra que ha um pico de absorbancia do catalisador na regido de 400

nm, onde a transmitancia € menor. O catalisador impregnado, estando alojado nos poros da

silica, tem uma menor transmitancia do que quando nao impregnado. Esses resultados estdo

de acordo com o observado na literatura (Peng, 2019)

Observou-se também que o catalisador ndo apresenta fluorescéncia apos a

impregnacao em silica gel, isso devido a interacdo com os grupos silandis (Grando, 2009).

5.4.4. Impregnacdo em areia fina

Por fim, decidiu-se impregnar areia fina com o catalisador, dado seu amplo uso em

filtros durante o tratamento convencional de d4gua. Contudo, observou-se a formagao de duas

fases distintas, onde era possivel distinguir o so6lido amarelado com as caracteristicas do

nitreto de carbono grafitico, € uma outra contendo graos mais esbranquicados caracteristicos

da areia utilizada. Além disso, observou-se fluorescéncia na amostra com areia (Figura 20).

Ademais, apo6s teste de lixiviamento, notou-se o desprendimento do catalisador de seu

material suporte em 4gua, enquanto a areia permaneceu no fundo do recipiente.
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Figura 20 - Fluorescéncia das amostras de silica (a esquerda) e areia impregnadas (a direita), observadas

com uso da lanterna UVA 365nm Boitton.

Fonte: Autor (2025)

Portanto, com base nos resultados obtidos com os diferentes meios de suporte, a silica
gel foi o melhor material, dada sua alta adesdo ao catalisador, possibilidade de aumento da
area superficial do catalisador, sendo entdo o meio utilizado para os testes de adsor¢do de

matéria organica e fotocatalise.

5.5. Comportamento da solucio de acido hiumico e catalisador em luz UV

Tendo o catalisador obtido e condizente com o esperado pela revisao bibliografica,
preparou-se uma nova agua de estudo seguindo a mesma metodologia do preparo anterior,
a fim de suspender a silica impregnada com nitreto de carbono grafitico e realizar a
exposicao em camara com radiagdo UVC (100 a 280nm) e UVA (315 a 400nm) para avaliar
a degradacdo da matéria organica adicionada. O controle foi feito a partir da suspensdo do
catalisador em placas de Petri envoltas em papel aluminio para evitar a exposi¢do a luz.
10mg do catalisador g-C3N4/Si02 foram adicionados a 20 mL de solu¢do de acido hiimico,

cujas caracteristicas estdo dispostas nas Tabelas 4, 5 e 6.



Tabela 4 - Pardmetros fisico-quimicos das solu¢des de &dcido humico (5Smg/L).

Agua do Agua
poco destilada
Concentrac¢ao de acido humico 4,82 490
(mg/L)
Condutividade (uS/cm) 46,93 2,69
Absorbancia (254nm) 0,126 0,115
Absorbancia (495nm) 0,016 0,009
Cor aparente (Pt-Co) 46,6 448
Cor verdadeira (Pt-Co) 47,0 41,7
pH 6,60 5,55
Turbidez (UT) 1,50 1,69
Alcalinidade (mgCaCQ3) 18,3 2,02

Fonte:

Autor (2025)
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Tabela 5 - Varredura de absorbancias da amostra de agua de pogo ¢ Smg/L de acido humico.

Comprimento de onda Antes da 30 min no 30 min em 30 min em
exposicio escuro uvcC UVA

(nm)

227 0,138 2,871 2,897 2,823
235 0,130 2,434 2,637 2,263
254 0,117 1,171 1,341 1,040
280 0,099 0,263 0,281 0,247
365 0,041 0,050 0,048 0,047
400 0,027 0,036 0,034 0,034
436 0,019 0,027 0,026 0,026
465 0,015 0,022 0,022 0,021
495 0,011 0,018 0,019 0,018
500 0,010 0,017 0,018 0,017
592 0,002 0,010 0,010 0,010

Fonte: Autor (2025)
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Tabela 6 - Varredura de absorbancias da amostra de dgua destilada e S5Smg/L de acido himico.

Comprimento de onda Antes da 30 min no 30 min em 30 min em
(nm) exposicio escuro uvc UVA
227 0,144 2,948 2,931 2,962
235 0,138 2,663 2,640 2,754
254 0,126 1,148 1,456 1,523
280 0,107 0,318 0,338 0,429
365 0,047 0,069 0,059 0,132
400 0,032 0,050 0,041 0,112
436 0,024 0,039 0,030 0,096
465 0,019 0,034 0,024 0,087
495 0,015 0,029 0,020 0,080
500 0,014 0,028 0,019 0,079
592 0,006 0,018 0,011 0,062

Fonte: Autor (2025)

Observa-se um aumento nas absorbancias apds o contato da solucao de 4cido hiimico
com catalisador, tanto antes quanto apos a exposi¢do a radiagdo UV. Ressalta-se que os
valores foram obtidos nos momentos apos a exposi¢do, sendo valores pontuais para cada
amostra. Destaca-se a diferenca das absorbancias exibidas nos comprimentos de onda na
faixa de 227 a 254nm. Ademais, observa-se que para a exposicdo em UVC houve uma
reducdo de absorbancia em relagdo a amostra no escuro, sugerindo uma parcela de
degradacao. Em contrapartida, a solugao exposta a UVA obteve o maior aumento dentre as
exposi¢oes testadas, sendo possivel que a oxidagcdo da matéria organica presente na solugao
tenha levado a formacao de subprodutos cujo coeficiente de absortividade seja superior ao
acido htimico utilizado (Amorim, dos Santos e Custodio, 2025). Avaliou-se a cor verdadeira
e aparente das amostras para verificar se a contaminacdo resultante estava na forma

dissolvida ou suspensa (Tabela 7).
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Tabela 7- Cor das amostras em cada situagao.

Amostra Cor aparente (Pt-Co) Cor verdadeira (Pt-Co)
Agua destilada (no escuro) 79,8 56,1
Agua de poco (no escuro) 71,6 43,2
Agua destilada (UVC) 81,1 52,7
Agua de poco (UVC) 68,6 44,1
Agua destilada (UVA) 86,5 86,3
Agua de poco (UVA) 61,7 40,0

Fonte: Autor (2025)

De acordo com o mostrado pelas Tabelas 6 € 7, considera-se que ha o desprendimento
de material organico do catalisador para a solucdo. E possivel que, durante o processo de
policondensacdo térmica aplicado, nem toda a melamina tenha se convertido em g-C3Na.
Embora o material tenha sido lavado previamente, como descrito no item 4.1.1, e o teste de
lixiviamento em silica (Figura 16) tenha demonstrado boa adesdo do nitreto de carbono
grafitico a superficie da silica gel, os resultados obtidos apos as exposicoes a luz ndo foram
satisfatorios. As alteragdes observadas foram observadas novamente durante uma repeti¢ao

dos ensaios, sendo esta repeticdo a exibida nesta se¢ao de resultados.

5.6. Teste de adsor¢ao

Antes do ensaio de fotocatalise, buscou-se determinar a influéncia do catalisador na
solucdo de acido humico, uma vez que ele tem potencial de se adsorver no g-C3Ny. Para tal, os

frascos contendo a solugao e o catalisador foram submetidos a agitagcdo em shaker por 1 noite.
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O sobrenadante foi entdo analisado em relagcdo a sua cor (Tabela 8), turbidez (Tabela 9) e

varreduras (Figuras 20, 21, 22 e 23).

Tabela 8 - Cor das amostras antes e apds o ensaio de adsorcao.

Concentragao de Cor antes da adsorcdo  Cor apos adsor¢ado  Remogao
acido htimico (mg/L) (Pt-Co) (Pt-Co) (%)
5 423 37,2 12,1
10 110,0 97,9 11,0
15 198,0 178,0 10,1
20 256,0 228,7 10,7
Branco - 0,3 -

Fonte: Autor (2025)
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Tabela 9 - Turbidez das amostras antes e ap0s o ensaio de adsor¢ao.

Concentracdo de Turbidez antes da Turbidez apos Remocgao
acido humico (mg/L) | adsorcao (NTU) adsorcao (NTU) (%)
5 1,71 1,51 11,7
10 2,97 1,66 44,1
15 4,51 2,15 52,3
20 5,99 2,30 61,6
Branco - 0,46 -

Fonte: Autor (2025)

Em relacdo a remogao de cor, observa-se uma redugdo de cerca de 11% em todas as
concentracoes analisadas. Em relacdo a turbidez, entretanto, a remocdo aumentou
progressivamente com a concentracao, chegando a mais de 60% na solucdo de 20 mg/L de
acido humico. Isso se deve ao fato de que as amostras passaram pelo processo de filtragdo apos
o ensaio de adsor¢do, porém, para a leitura das solugdes base, ndo se realizou esse

procedimento.

Além das andlises de cor das amostras filtradas, repetiram-se as leituras das amostras
nao filtradas com concentracdes de 10 a 20 mg/L para efeitos de comparacao da remocgao total

da cor (Tabela 10).
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Tabela 10 - Cor removida das amostras filtradas e ndo filtradas no ensaio de adsorcao.

Concentragao de acido

Cor removida da amostra com Cor removida da amostra sem

hiimico (mg/L) filtracao (Pt-Co) filtracao (Pt-Co)
10 12,1 13,0
15 20,0 15,0
20 27,3 23,0

Fonte: Autor (2025)

Em analise dos dados da Tabela 10, nota-se que a cor removida nas amostras filtradas

se mostra proxima as nao filtradas, com remog¢ao em torno de 10% da cor total. As Figuras 21

a 24 mostram as varreduras das amostras no ensaio de adsor¢ao, em que as amostras de A a C

representam a triplicata realizada. A amostra A da solucdo de Smg/L de acido humico foi

descartada devido a diferenca observada durante a leitura, onde sua absorbancia sofreu uma

alteracdo maior comparada as outras amostras da triplicata.



58

Absorbancia

Figura 21 - Varreduras da solugdo de 5 mg/L provenientes do ensaio de adsor¢ao.
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Fonte: Autor (2025)

Figura 22 - Varreduras da solugdo de 10 mg/L provenientes do ensaio de adsorgao.
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Figura 23 - Varreduras da solugdo de 15 mg/L provenientes do ensaio de adsorcao.
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Figura 24 - Varreduras da solugdo de 20 mg/L provenientes do ensaio de adsorcao.
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Fonte: Autor (2025)

Com isso, observa-se o aumento da absorbancia de 200 a 300nm devido ao acréscimo

do catalisador as solugdes. E provavel que, durante o processo de sintese do catalisador pelo
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processo de policondensagao, parte da massa tenha se convertido em um produto intermediario
da reagdo desejada, ocorrendo a liberagdo do material para a agua e, consequentemente,
interferindo nas leituras desses comprimentos de onda (Matos, 2022). Apesar disso, na faixa de
350 a 450nm, observa-se uma redugao em relacao a solugao base utilizada, sendo esta a melhor
observada na andlise feita com as concentragdes de 15 e 20 mg/L. Portanto, pode-se concluir,
a partir da reducdo da cor das amostras e desta regido dos graficos, que houve adsor¢do do

material dissolvido no catalisador.

5.7. Ensaio de fotocatalise

Para o ensaio fotocatalitico, foram analisadas as solugdes com concentragdes de 10 a 20

mg/L com relacdo as suas varreduras, mostradas nas Figuras 25, 26 e 27.

Figura 25 - Varreduras da exposi¢ao das solu¢des ao UV para a concentragdo de 10 mg/L de acido

humico.
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Fonte: Autor (2025)



Figura 26 - Varreduras da exposi¢@o das solu¢des ao UV para a concentragdo de 15 mg/L de acido

humico.
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Figura 27 - Varreduras da exposi¢@o das solu¢des ao UV para a concentragdo de 20 mg/L de acido

humico.
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A partir dos graficos, observou-se novamente o pico associado a adi¢do do catalisador
na amostra, enquanto que, para os outros comprimentos de onda, ndo houve diferenca visivel.
E possivel que, durante o processo da degradagdo do 4cido humico, haja a geragdo de um
subproduto cujo coeficiente de absortividade seja maior que o exibido pelo adcido htimico, o que
explica os aumentos de absorbancia na faixa de 200 a 300nm (Amorim, dos Santos e Custodio,

2025).

6. CONCLUSOES

A sintese do semicondutor organico nitreto de carbono grafitico (g-C3N4), a partir de
melamina, foi obtida com sucesso. Os espectros de infravermelho do sélido amarelo obtido
a partir da reagdo térmica com melamina apresentam absorg¢des tipicas dos grupos heptazina
e picos de absorcdo caracteristicas de ligacdes entre carbono e nitrogénio em anéis
aromaticos, que também sdo caracteristicos para esse material. A fluorescéncia tipica do
catalisador também foi observada com o uso de uma lanterna de emissdao em 365nm. O

espectro de fluorescéncia para o composto apresentou uma absor¢do maxima na regido de
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400nm, enquanto o espectro de refletincia difusa apresenta transmitancia minima nessa

mesma regido espectral. Esses resultados estdo em concordancia com achados na literatura.

Diversos materiais foram estudados como meio de suporte sélido para o catalisador.
A silica gel 60 foi o material que melhor aderiu a g-C3N4. A silica, por sua natureza porosa,
favoreceu a impregnagao, além de que ocorreu alguma interacdo quimica entre o catalisador
e a silica, uma vez que a fluorescéncia ndo foi observada no sistema g-C3N4/SiO2. A
coloragao amarelo-claro do catalisador impregnado indica sua adesdo a superficie da silica.
O espectro de reflectincia difusa mostra uma diminuigdo na transmitancia do g-C3Ns quando

comparado ao g-C3N4/Si02, que absorve mais e transmite menos.

O nitreto sintetizado apresentou resultados indicativos de adsor¢do de substancias
himicas, dada a remocdo de cor da solugcdo apdés o ensaio realizado. O catalisador
impregnado em silica gel 60 foi o material que apresentou o melhor resultado no que diz

respeito a adesdo do catalisador e potencial adsortivo.

Ensaios de degradacdo das solugdes de acido humico por exposi¢ao a luz UV foram
realizados na auséncia e presenga do catalisador g-C3N4/SiOz. Entretanto, ndo se obtiveram
resultados conclusivos sobre a degradacdo da matéria organica na 4gua devido a
coincidéncia das absorgdes tanto do acido humico como do material possivelmente liberado
pelo catalisador. O mesmo pode ser observado durante 0 mesmo ensaio com a adi¢ao do
catalisador impregnado, possivelmente associado a liberagao de um composto intermediario

com maior coeficiente de absortividade.

Para ensaios futuros, a caracterizagdo de possiveis intermedidrios resultantes da
fotodegradacdo de substancias humicas deve ser realizada, bem como seu comportamento
em analises de espectroscopia de varredura, que podem interferir na determinagdo da

oxidagdo de matéria organica pelo método.
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