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RESUMO

A poluicdo do ar em ambientes internos deve-se a presenca de
diferentes tipos de poluentes. Entre as diversas técnicas de tratamento do
ar interno destaca-se a oxidag&o fotocatalitica. A oxidagdo fotocatalitica
trata-se de um processo oxidativo avangado, caracterizando-se pela
oxidacéo via radicais livres, como o radical hidroxila, que transforma os
compostos poluentes em espécies quimicas indcuas (geralmente diéxido
de carbono e agua). Este trabalho propOs-se a preparar e caracterizar
fotocatalisadores e aplica-los como uma alternativa para o tratamento de
contaminantes presentes em ambientes internos, tais como as bactérias.
Os fotocatalisadores foram sintetizados pelo método de Sol/Gel e
depositados em filtros de fibra de vidro. Os fotocatalisadores foram
caracterizados pela técnica de Microscopia Eletrdnica de Varredura
(MEV), Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) e Difratometria de
Raios-X (DRX). Entre os resultados obtidos nos testes de caracterizagdo
o fotocatalisador sintetizado com concentragdo de 0,4 M de TiO; e pelo
Método de Deposicdo e Calcinacdo 1, revelou que nessas condi¢Bes
obtém-se a melhor dispersdo e aderéncia do TiO, no suporte e, por esse
motivo, foi selecionado para os testes de desinfecgdo. O fotocatalisador
comercial P25 também foi utilizado para os testes de desinfecgdo e foi
preparado na mesma concentracdo e mesmo método de deposigdo e
calcinacgéo selecionados para fins de comparacgdo. Para realizacdo desses
testes, foi utilizada a bactéria do género Escherichia coli e uma unidade
piloto, que consistiu num duto com recirculacdo de ar, realizada por um
ventilador. Resumidamente, o funcionamento da instalagdo consistiu em
pulverizar um cultivo de bactérias de E. Coli, através de um nebulizador,
no interior do duto. O piloto continha quatro lampadas ultravioleta
dispostas perpendicularmente a passagem de ar, que foram ativadas em
dois momentos do experimento. Um deles sem a disposicdo de henhum
filtro no duto, com a finalidade de identificar a eficiéncia de desinfecgédo
por fotolise. Posteriormente, foram realizados os testes com o filtro com
TiO, sob irradiacdo UV. Os experimentos foram conduzidos em tempos
de recirculacéo do fluxo de bactérias de dois e dez minutos. As amostras
foram coletadas em placas de Petry com meio de cultura, expostas por
dois minutos nos dois tempos de recirculagdo analisados. Essas placas
foram colocadas logo apds a secdo onde as lampadas e o filtro estavam
posicionados. Com a utilizagdo do fotocatalisador escolhido, obtiveram-
se valores bastante interessantes nos resultados de desinfec¢do de
bactérias, principalmente com o tempo de recirculagdo de dez minutos.
Um dos valores mais expressivos foi com a utilizagdo de filtro com TiO,



e lampadas UV acionadas (Fotocatalise), sendo obtido um percentual de
98% de reducdo da concentracdo inicial de bactérias (sem a utilizacéo de
filtro e sem lAmpadas UV acionadas). Considerando como concentragdo
inicial as bactérias retidas no filtro sem TiO, e sem 0 acionamento das
lampadas UV, 71% deve-se a inativacdo das bactérias retidas no filtro
pelo fotocatalisador sintetizado através da fotocatalise. Este & um
resultado bastante similar ao obtido com fotocatalisador comercial P25,
ou seja, de também 71%, na inativacdo de bactérias retidas no filtro
através da fotocatalise, apds também considerar como concentragdo
inicial as bactérias retidas no filtro sem TiO, e sem 0 acionamento das
lampadas.

PALAVRAS-CHAVE: Poluicdo do ar interno, Escherichia coli,
desinfeccao e fotocatalise.



ABSTRACT

Indoor air pollution due to the presence of different types of
pollutants. Among the various techniques of indoor air treatment
highlights the photocatalytic oxidation. The photocatalytic oxidation is
an advanced oxidation process, characterized by free radical oxidation,
such as the hydroxyl radical, which degrades the polluting compounds
into harmless chemical species (usually carbon dioxide and water). This
work aimed to prepare and characterize photocatalysts and apply them
as an alternative for the treatment of indoor contaminants such as
bacteria. The photocatalysts were synthesized by the method of Sol /
Gel and deposited on glass fiber filters. The photocatalysts were
characterized by electron microscopy (SEM), energy dispersive
spectroscopy (EDS) and X-ray diffraction (XRD). Among the results of
tests to characterize the photocatalyst synthesized with 0.4 M
concentration of TiO, and the method of deposition and an annealing
revealed that under these conditions we get the better dispersion and
adhesion of TiO, in the support and for that reason, was selected for the
disinfection tests. The photocatalyst P25 was also used for disinfection
tests and was prepared in the same concentration and same method of
deposition and annealing criteria selected for comparison. To perform
these tests, we used the Escherichia coli bacteria and a pilot plant,
which consisted of a recirculating air duct, made by a fan. Briefly, the
operation of the installation consisted of spraying a bacterial culture of
E. Coli, via a nebulizer within the duct. The pilot had four UV lamps
arranged perpendicularly to the passage of air, which were activated in
two stages of the experiment. One without the willingness of any filter
in the pipeline, in order to identify the efficiency of disinfection by
photolysis. Later, tests were performed with the filter with TiO, under
UV irradiation. The experiments were conducted in times of
recirculation flow of bacteria from two and ten minutes. The samples
collected by Petry plates were exposed for two minutes over two periods
of recirculation analyzed. These plates were placed after the section
where were positioned the lamps and the filter. With the use of
photocatalyst chosen, the values obtained very interesting results in the
disinfection of bacteria, especially with the recirculation time of ten
minutes. One of the values was more significant with the use of filter
and UV lamps activated TiO, (Photocatalysis), and obtained a
percentage of 98% reduction of the initial concentration of bacteria
(without the use of lamps without UV filter and activated). Considering
how the initial concentration of bacteria trapped in the filter without



TiO, and without activating the UV lamps, 71% due to inactivation of
bacteria retained on the filter by photocatalyst synthesized by
photocatalysis. A similar result to 71% of inactivation bacteria retained
on the filter by photocatalysis, after also considering how the initial
concentration of bacteria trapped in the filter without TiO, and without
activating the lights, was obtained with the commercial photocatalyst
P25.

KEYWORDS: Indoor air pollution, Escherichia coli, disinfection and
photocatalysis.
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1. INTRODUCAO

E possivel observar, na atualidade, uma preocupagdo maior com a
poluicdo do ar em ambientes internos através do crescente nimero de
pesquisas realizadas nesta &rea. O interesse com a poluigdo de ambientes
internos comegou a ser estudado a partir das deécadas de 60
(SPENGLER et al., 2004) e 70 (DILGUERIAN, 2005; STERLING et
al., 1991).

No Brasil, a preocupagdo com a qualidade do ar interno veio a
tona com o falecimento do ministro das comunicagdes Sérgio Motta, em
1998, que teve seu quadro clinico agravado pela bactéria Legionella
pneumophila. O crescimento e proliferacdo deste microrganismo e de
outros tipos de bactérias estdo geralmente associados a ma manutengao
de sistemas de climatizacéo.

O numero de novas tecnologias criadas a fim de reduzir muitos
dos poluentes ambientais, como na agua, no ar e no esgoto, tem crescido
a cada ano. A fotocatalise heterogénea é uma tecnologia emergente que
esta cada vez mais sendo utilizada para o tratamento de diferentes
poluentes e que pode ser considerada, de acordo com Chis, et al., (2005)
bem adaptada ao tratamento de ar interno.

Este trabalho tem como objetivo principal preparar, caracterizar e
testar fotocatalisadores depositados em manta de fibra de vidro,
destinados a desinfeccdo do ar em dutos de condicionamento de
ambientes internos. A bactéria E. coli foi utilizada para obter a
eficiéncia de desinfecgdo por fotdlise, além da eficiéncia de desinfeccéo
do filtro com o fotocatalisador com e sem a incidéncia de luz UV.

O Conselho Nacional de Desenvolvimento Cientifico e
Tecnol6gico (CNPq) mediante o Edital Universal n.° 481486/2008-9 foi
guem financiou este trabalho. Ele se insere nas linhas de pesquisas
desenvolvidas pelo Laboratério de Controle da Qualidade do Ar
(LCQAr/ENS/UFSC) sobre poluicdo do ar interno. Em consequiéncia
disto, alguns trabalhos foram gerados, como as dissertacGes de mestrado
de Piceli (2005) e Quadros (2008) e o Trabalho de Conclusédo do Curso
de graduacdo em Engenharia Sanitaria e Ambiental de Moreira (2008).
Do mesmo modo, este trabalho também se insere na linha de pesquisa
do LCQAr em fotocatalise, que ja foi tema de alguns Trabalhos de
Conclusdo do Curso de graduacdo em Engenharia Sanitaria e Ambiental
(BRANCHER, 2010; CAMPOQOS, 2009); e de dissertagdo do Programa
de P6s-Graduacdo em Engenharia Ambiental (OLIVEIRA, 2011).
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1.1. JUSTIFICATIVAS

A maioria das pessoas passa boa parte de seu tempo dentro de
ambientes internos. De acordo com a Organizacdo Mundial de Salde
(WHO, 1998) as horas gastas dentro desses ambientes correspondem a
mais de 90 % do tempo, em alguns paises. Segundo a “Environmental
Protection Agency” — EPA (2009), a poluicdo do ar interno esta entre os
cinco maiores riscos ambientais para a sadde do ser humano.

Desde a década de 70, os processos de sucgdo de ar externo,
aquecimento, resfriamento, distribuicdo e eliminacdo dos subprodutos
provenientes da presenga humana e dos equipamentos, criaram a
necessidade da instalagdo de grande nimero de dutos através de todas as
estruturas dos edificios. No entanto, os filtros utilizados para purificar o
ambiente e o conjunto de dutos utilizados comegaram a converter-se em
criadouros de varios tipos de microrganismos (STERLING et al., 1991).

Por sua vez, 0s microrganismos, por possuirem a capacidade de
sofrerem mutacéo, ocasionam a cada ano novos surtos, que infectam e
matam animais e pessoas de diferentes maneiras em todo mundo. Pode-
se destacar entre esses surtos, a gripe aviaria em 2003, e a gripe suina,
que surgiu em 2009 e que se espalhou por todo 0 mundo (VEJA, 2009).
Um dos surtos mais recentes, registrado na Alemanha, foi ocasionado
pela bactéria E. coli em junho de 2011 (VEJA, 2011).

De acordo com Jacoby et al. (1998) doengas como tuberculose,
legioneloses, gripes, resfriados, caxumba, sarampo, rubéola, variola,
pneumonia, meningite, difteria, aspergiloses e escarlatina sdo
transmitidas via aerossois contaminados. Desses aerosséis, um grande
namero sdo alérgenos, que podem ser responsaveis por casos de asmas
além de outras doencas respiratorias.

A fotocatalise faz parte dos processos oxidativos avancados, que
sdo aqueles que utilizam radicais livres, como o radical hidroxila, para
degradar os compostos poluentes em espécies quimicas indcuas
(geralmente dioxido de carbono e agua). E de fundamental importancia
0 estudo da aplicacdo dessa tecnologia como forma de tratamento de
poluentes microbiol6gicos do ar em ambientes internos climatizados. No
presente trabalho, a aplicacdo desta tecnologia foi utilizada através da
deposicdo do TiO, em filtros de ar condicionado que foram ativados
pela luz UV no estudo da desinfeccdo de um fluxo de ar contaminado
pela bactéria E. coli. Os experimentos foram conduzidos em um reator
que simula um duto de transporte de ar de sistemas de climatizacio de
edificios.



1.2. OBJETIVOS

OBJETIVO GERAL

Sintetizar, caracterizar e testar fotocatalisadores depositados em
manta de fibra de vidro, destinados a desinfec¢do do ar em dutos de
condicionamento de ambientes internos.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

o Sintetizar TiO,, pelo método sol/gel e deposita-lo em filtros de
fibra de vidro para tratamento de ar interno;

e Avaliar o potencial de desinfeccdo do fotocatalizador
sintetizado sobre a bactéria E. coli, e compara-lo com o obtido pelo
fotocatalisador comercial Degussa P25.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. POLUICAO DO AR EM AMBIENTES INTERNOS

De acordo com Dilguerian (2005) até a década de 70 a
preocupacdo com a qualidade do ar limitava-se ao ar externo, devido aos
grandes indices de polui¢do provenientes de contaminantes como 0 gas
carbénico, fuligem, além de outras substancias jogadas na atmosfera. A
poluicdo do ar interno esta entre os cinco maiores riscos ambientais para
a saude de acordo com a “Environmental Protection Agency” - EPA
(2009).

Uma grande parcela da humanidade estd exposta a diferentes
produtos quimicos e poluentes com niveis mais elevados em ambientes
internos que aos externos (WHO, 2006). De acordo com a Organizagao
Mundial de Saude (WHO, 2005), a polui¢do do ar interno é responsével
pela morte de 1,6 milhdes de pessoas todo o ano, 0 que corresponde a
uma morte a cada 20 segundos. O ambiente interno é o local onde as
pessoas passam a maior parte do seu tempo, mais de 90% em alguns
paises (WHO, 1998).

A Sindrome do Edificio Doente (SED) ou ( “SBS — Sick Building
Syndrome”) tem sido relatada com maior freqliéncia desde 1970. A
principal causa deste problema foi a substituicdo da ventilagdo natural
dos edificios pela ventilagdo movida a energia (REDLICH et al., 1997).

O termo Sindrome do Edificio Doente (SED) é usado para
descrever situacdes em que a ocupacdo de um edificio tem relagdo com
a saude e efeitos sobre o conforto dos ocupantes, estando estes
problemas diretamente associados ao tempo passado dentro do edificio,
mas que, no entanto, nenhum tipo de doenca pode ser identificado
(EPA, 1991).

2.1.1. Legislacdo sobre qualidade do ar interno

De acordo com Carmo e Prado (1999) as pesquisas na area de
qualidade do ar interno tiveram um grande impulso nos anos 90,
principalmente na Europa e nos Estados Unidos. O Brasil pouco se
desenvolveu nessa area e certamente ha muitos edificios com problemas
de qualidade do ar.

Entretanto, o pais ja conta com algumas regulamentacdes,
publicadas pelo Ministério da Salide e Agéncia Nacional de Vigilancia
Sanitaria, que demonstram uma preocupacdo com a qualidade do ar em
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ambientes internos. Tais regulamentagdes sdo a Portaria 3.523
(BRASIL, 1998), que introduziu critérios e procedimentos para limpeza
e manutencdo dos sistemas de climatizagdo e a Resolugdo n° 9
(BRASIL, 2003), que determina Padrdes Referenciais de Qualidade do
Ar de Interiores em ambientes climatizados artificialmente, de uso
publico e coletivo.

2.1.2. Poluentes biolégicos

Mesmo que o ar geralmente ndo ofereca condi¢cbes para o
crescimento de microrganismos, ele representa um excelente meio de
dispersdo. A permanéncia dos microrganismos no ar pode ser de
segundos, minutos, horas, dias, meses e até anos. Seu deslocamento ¢é
também muito variado, podendo ocorrer em diferentes distancias, como
milimetros, centimetros, metros, quildmetros ou milhares de
quildmetros (SILVA FILHO e OLIVEIRA, 2007).

A contaminagdo do ar interno com microrganismos pode ocorrer
sob diferentes circunstancias, sendo que na maioria das vezes, entre as
principais causas estdo a falha no projeto do edificio, no sistema de
ventilagdo ou do ar condicionado, o que permite a proliferacdo desses
pequenos seres (CARMO e PRADO, 1999).

Os microrganismos patogénicos sao as maiores preocupacgdes nas
investigagdes de qualidade do ar interno. Esses pequenos organismos
sdo capazes de provocar doencas aos individuos mais suscetiveis
presentes no interior de um edificio e muitas dessas doengas sao
ocasionadas por fungos, virus e bactérias (HESS KOSA, 2002).

De acordo com Carmo e Prado (1999) a principal solucdo para
diminuir os problemas com microrganismos nos ambientes internos é
evitar, ou pelo menos reduzir, o crescimento dos mesmos. O uso de
filtros eficientes no sistema de tomada de ar externo é apontado entre os
procedimentos que podem ser aplicados a fim de alcancar esse objetivo.
A aplicacdo desse procedimento é importante principalmente para
controlar a entrada de esporos de fungos e outros contaminantes
bioldgicos. Além disso, salienta-se que tais filtros devem ser trocados
periodicamente.
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2.2. SISTEMAS DE CLIMATIZAGCAO

Um sistema de climatizagdo bem concebido, instalado, operado e
mantido, pode promover uma boa qualidade do ar interno. Quando
procedimentos adequados ndo forem seguidos, pode resultar em
problemas do ar nos ambientes fechados (EPA, 1990)

O conceito de climatizacdo € definido, segundo a Portaria 3.523
do Ministério da Satude de 28 de agosto de 1998, como “0 conjunto de
processos empregados para se obter, por meio de equipamentos em
recintos fechados, condicdes especificas de conforto e boa qualidade do
ar, adequadas ao bem-estar dos ocupantes”.

E grande o nimero de pessoas que passam grande parte de seus
dias dentro de ambientes internos que possuem sistemas mecanicos de
aquecimento, ventilacdo e ar condicionado, conhecido também pela
sigla HVAC - “Heating, Ventilation and Air Conditioning” .

De acordo com Mckinney (2004) os sistemas de ar condicionado
tém criado ambientes que permitem a sobrevivéncia de Vvarios
microrganismos, podendo assim, afetar adversamente a salde das
pessoas.

Filtros de ar

Entre os principais componentes de um sistema de climatizagdo
estdo as serpentinas, a bandeja do condensado, o sistema de distribuicéo,
as torres de resfriamento e os refrigeradores, além dos filtros de ar.

A NBR 16401 da ABNT adota a classificagdo dos filtros utilizada
pela EN 779:2000, que determina a eficiéncia dos filtros grossos por
ensaio gravimétrico com poeira padronizada. Esta resolucdo determina
também a eficiéncia dos filtros finos em relacdo a retencdo de particulas
de 0,4 um produzidas por dispersdo de aerossol liquido. A Tabela 1, traz
a classe dos filtros e as respectivas eficiéncias, de acordo a NBR 16401 -
ABNT (2008).



Tabela 1: CLASSIFICAGAO DOS FILTROS E SUAS EFICIENCIAS.

Grossos Gravimétrica média Eg %
Gl 50 <Eg <65
G2 65 <Eg<80
G3 80 <Eg <90
G4 90<Eg
Finos Para particulas de 0,4pm Ef %

F5 40 < Ef<60
F6 60 < Ef<80
F7 80 <Ef<90
F8 90<Ef<95
F9 95 <Ef

Fonte: NBR 16401 - ABNT, (2005).

Niveis de filtragem minimos, dependendo da aplicagdo comum,
sdo também definidos pela ABNT (2008). A condi¢do e a qualidade do
meio filtrado e suas instalacGes sdo muito importantes para determinar a
capacidade de protecdo dos componentes do sistema de ar condicionado,
que entregard um ar puro e, assim, uma boa qualidade de ar interno ao
edificio. A auséncia de vazamentos ao redor do filtro, como lacunas
entre os mesmos, é fundamental para que a eficacia dos filtros possa ser
alcancada (BEARG, 2004).

E recomendado que os filtros sejam limpos mensalmente ou,
quando descartaveis, até a sua obliteracdo (maximo trés meses de
utilizacdo) (BRASIL, 1998 e 2003). No estudo realizado por Cartaxo, et
al., (2007) foi encontrada, nos filtros de ar condicionados analisados,
uma elevada presenca de bactérias patogénicas, como Bordetela
parapertussis, Staphylococcus e Actinomyces, 0 que indicou uma
situacdo de potencial risco para a salide humana.



8
2.3. NANOTECNOLOGIA

De acordo com a National Science and Technology Council
(2004) a nanotecnologia ¢é definida como a compreensao e o controle da
matéria, em dimensdes com cerca de 1 a 100 nandmetros.

As nanoparticulas, que sdo particulas da ordem de um a cem
nandmetros, apresentam uma grande area superficial e, frequentemente,
exibem propriedades mecanicas, Opticas, magnéticas ou quimicas,
distintas de particulas e superficies macroscopicas. O aproveitamento
dessas propriedades em aplicagdes tecnolégicas forma a base da
nanotecnologia de materiais (QUINA, 2004). Englobando a ciéncia da
nano escala, no campo da engenharia e tecnologia, a nanotecnologia
envolve a criagdo de imagens, medicdo, modelagem e manipulagdo da
matéria nessa escala de comprimento (NATIONAL SCIENCE AND
TECHNOLOGY COUNCIL, 2004).

As nanoparticulas, por possuirem uma grande area superficial, em
muitos casos, possuem excelentes propriedades de adsor¢do de metais e
substancias organicas. Além disso, as propriedades redox e/ou de
semicondutor, das nanoparticulas, podem ser aproveitadas em processos
de tratamento de efluentes industriais e de &guas e solos contaminados,
baseados na degradacdo quimica ou fotoquimica de poluentes organicos
(QUINA, 2004).

2.4. PROCESSOS OXIDATIVOS AVANCADOS (POA)

Processos Oxidativos Avangados (POA) é a denominagédo
utilizada para os processos que utilizam o radical hidroxila (OHe*) para
oxidar poluentes em espécies quimicas indcuas (geralmente didxido de
carbono e 4gua) (QUADROS e SCHIRMER, 2008).

Os POA sdo processos considerados limpos e ndo seletivos, que
podem degradar inGmeros compostos, independente da presenca de
outros. Além disso, eles podem ser usados para destruir compostos
organicos, tanto em fase aquosa, como em fase gasosa ou adsorvidos
numa matriz sélida (TEIXEIRA e JARDIM, 2004).

De acordo com Teixeira e Jardim (2004) os POA apresentam uma
série de vantagens, entre elas:

o Mineralizacdo do poluente e ndo somente transferéncia de fase;

e Sd0 muito usados para a degradacdo de compostos refratarios
(aqueles que ndo sdo biodegradados pelos organismos normalmente
presentes em sistemas hioldgicos de tratamento e outros processos);
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e Transformam  produtos  refratdrios em  compostos
biodegradaveis;

e Podem ser usados combinados com outros processos (pré e pos-
tratamento);

o Tem forte poder oxidante e com rapida cinética de reacao;

o Geralmente ndo necessitam de um poés-tratamento ou disposicao
final;

e S30 capazes de mineralizar os contaminantes e ndo formar
subprodutos (se quantidades adequadas de oxidantes forem utilizadas);

¢ Quando utilizados no tratamento de agua, geralmente melhoram
as propriedades organolépticas do efluente tratado;

¢ Em muitos casos, consomem menos energia, acarretando menor
custo aos tratamentos;

e Possibilitam tratamento in situ.

Os POA séo divididos, conforme a Tabela 2, em dois grupos, os
sistemas homogéneos e sistemas heterogéneos. Nos sistemas
homogéneos o catalisador encontra-se ha mesma fase dos compostos a
serem degradados. Consiste num sistema onde o catalisador é suspenso
no efluente a ser tratado, geralmente aplicado para efluentes liquidos
(QUADROS e SCHIRMER, 2008). Ja os sistemas heterogéneos sdo
caracterizados pela utilizagdo de catalisadores sélidos, tal como ocorre
com o processo de fotocatdlise heterogénea (TEIXEIRA e JARDIM,
2004).

Tabela 2: Processos oxidativos avangados.

Sistemas Sem irradiacdo Com irradiagédo
Os/UV
03/H;0; H,0,/UV
Homogéneos O,/0OH 03/H,0,/UV
H,0,/Fe** UV/vacuo
H,0,/Fe*"/UV
" . TiO,JUV
Heterogéneos Elétron-Fenton Ti0,/H,0,/UV

Fonte: ALBERICI (1996).
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2.5. FOTOCATALISE HETEROGENEA

A fotocatélise heterogénea (FH) tem sua origem na década de
setenta, quando pesquisas em células fotoeletroquimicas comegaram a
ser desenvolvidas com o objetivo de producdo de combustiveis a partir
de materiais baratos, visando a transformagdo da energia solar em
guimica (NOGUEIRA e JARDIM, 1998).

Um dos trabalhos pioneiros em FH foi desenvolvido por
Fujishima e Honda (1971) que demonstrou experimentalmente, através
de uma célula eletroquimica (esquema apresentado na Figura 1) o
fendmeno da fotocatalise, com a eletrolise da agua a oxigénio a partir de
TiO,, sem que uma fonte de energia elétrica tenha sido aplicada.
Quando o eletrodo de TiO, foi irradiado com uma fonte luminosa, a
corrente registrada no voltimetro foi proporcional a intensidade da luz.
Foi observado, a partir da direcdo da corrente, que ocorreu uma reagao
de oxidacdo no eletrodo de TiO, e uma de reducdo no eletrodo de
platina (Pt). A reagdo de oxidacdo foi notavel através da formacao de
oxigénio, resultante da eletrolise da agua. Ja a reacdo de reducdo foi
observada em forma de energia elétrica, devolvida a carga exterior.

Voltimetro

——

Ml"f

Carga externa

hy

Energia luminosa

Eletrodo de Pt Eletrodo de TiO,

Figura 1: Esquema da célula eletroquimica com eletrodo de TiO, sob
irradiagdo luminosa. Fonte: (Fujishima e Honda, 1971).
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Na fotocatalise heterogénea, o catalisador é fixado a um material
suporte, colocado em meio ao fluxo de efluente a ser tratado, seja este
meio liquido ou gasoso (QUADROS e SCHIRMER, 2008). Neste tipo
de processo, um semicondutor (geralmente o TiO,) é ativado por luz
solar ou artificial (hv). O semicondutor é caracterizado por bandas de
valéncia (BV) e bandas de condugdo (BC), sendo a regido entre elas
chamada de “bandgap”, conforme o esquema da Figura 2 (NOGUEIRA
e JARDIM, 1998).

| ]
Luz UV
A<380nm

]
Banda de Conducao (BC)

quioay

ogoeu|

TiOH-

Banda de Valéncia (BV) TiOH
E—————

Figura 2: Esquema do processo de Fotocatalise Heterogénea.
Fonte: Adaptado de KRISHNA, et al., (2005).

Quando um fotocatalisador é irradiado com fétons, com energia
maior ou igual ao do semicondutor, ou maior que a “Eg - energia de
bandgap” (TiO; possui Eg= 3,2 eV), o elétron (¢") é transferido para a
banda de conducdo (BC) deixando um buraco ou lacuna com carga
positiva (h*) na banda de valéncia (BV) (NOGUEIRA e JARDIM, 1998;
FUKUNAGA, 2003). Esse par de cargas foto excitadas, que ocorre
dentro de uma particula, & denominado par de elétron/buraco (WADE,
2005) e sdo originados gracas as imperfeicfes existentes na superficie
do fotocatalisador apds ser sintetizado (ROMAN, 2006). Estes buracos
apresentam potenciais na faixa de +2,0 a +3,5 eV, variando com o tipo
de semicondutor adotado. O potencial gerado, por ser bastante positivo,
¢ capaz de gerar radicais OHe a partir de moléculas de 4gua adsorvidas
na banda de valéncia do semicondutor. Enquanto isso, o elétron da
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banda de conducdo reage com o O, do ar, gerando espécies reativas
como o perdxido e anions superoxidos (QUADROS et. al., 2008). No
momento em que o fornecimento de energia luminosa é interrompido, o
fotocatalisador retorna ao seu estado inicial inativo (QUADROS e
SCHIRMER, 2008).

Considera-se o radical hidroxila OHe como a espécie oxidante
dominante no processo de fotocatalise. Ele é produzido na superficie do
fotocatalisador e com 0 aumento da area superficial, é esperada também
uma maior producdo de OHe e, consequentemente, uma maior
degradacdo de poluentes. Entretanto, parece haver um valor limite de
area superficial especifica Otima, que resulta em uma degradacdo de
organicos maxima (TEIXEIRA e JARDIM, 2004).

As equacles 1, 2, 3 e 4, a seguir, podem ser utilizadas para
descrever o processo de fotocatélise. A Equacdo 1 representa o inicio do
processo de fotocatélise, em que ocorre a ativagdo do semicondutor.
Nesse caso, 0 TiO, sofre a incidéncia do féton (hv) com energia
suficiente (MO et al., 2009; MOURAO et al., 2009)

TiO,+hv > h' gy + € gc (Equacéo 1)

Com a ativagdo do semicondutor, sdo formados poderosos
agentes oxidantes (h") e redutores (") na superficie do TiO,. Os agentes
oxidantes (h*) podem produzir o radical hidroxila (OHs) através da
reacdo com a agua adsorvida (H2O4qs) (Equacdo 2), ou através da reagdo
com os fons (OH',s) adsorvidos na superficie da particula do TiO,
(Equacéo 3), segundo Mouréo et al. (2009).

h"gv + HzOz0 — OHe + H (Equagéo 2)
h"gv + H" + OH ;s — OH> (Equagéo 3)

A Equacdo 4 expressa a reagdo de reducdo, que ocorre na banda
de conducdo, entre o elétron (¢) e o oxigénio adsorvido no
fotocatalisador. Com essa reacdo é produzido o ion radical superdxido
(02" ads), 0 qual pode originar o fon perdxido de hidrogénio (H20,). Esse
fon, por sua vez, é capaz de originar o radical hidroxila (OH?¢)
(OKAMOTO et al., 1985)

€ Bc + 02 ags — O2 ads (Equacéo 4)

A Equagdo 5 expressa a reagdo do radical hidroxila (OHe),
formado pelas reacdes de oxidacdo e reducdo, com o poluente, na
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presenca de oxigénio. Os produtos da reacdo sdo dioxido de carbono
(COy) e 4agua (H,0) (MO et al., 2009).

OH- + Poluente + O, — nCO, + nH,0 (Equagéo 5)

A energia necessaria de um féton para gerar o par de
elétron/buraco em um fotocatalisador pode ser relacionada ao seu
comprimento de onda, de acordo com a Equacéo 6 (WADE, 2005).

A (nm) < 1240/ Eg (Equagéo 6)

Onde:
Eg — Energia de Band Gap (eV)
A — Comprimento de onda (hm)

A eficiéncia de um fotocatalisador é medida em termos de
namero de reagdes ocorridas por féton absorvido, o que depende da taxa
de geracdo, destino de migragéo do féton e dos niveis de energia do par
de elétron/buraco foto-excitados. A taxa em que esse par de
elétron/buraco é gerado é primeiramente determinada por condicGes de
irradiacdo, tais como os fluxos e energias de fétons e, por outro lado,
pelas caracteristicas de absor¢do dptica das particulas do fotocatalisador,
tais como sua energia de bandgap, tamanho e area superficial das
particulas (WADE, 2005). Além disso, de acordo com Suri, et al.
(1993) a atividade do fotocatalisador pode ser influenciada pela
morfologia do cristal, capacidade de adsorcdo e a baixa capacidade de
recombinacao do par elétron buraco.

2.5.1. Radiagdo UV

Conforme ja foi explicado, para que o processo de fotocatalise
ocorra é necessaria ativacdo do semicondutor através de uma luz UV ou
visivel. A radiacdo eletromagnética da luz ultravioleta varia entre 400 e
10 nm e esta subdividida em varias regides (MASSCHELEIN, 2002). A
Tabela 3, a seguir, classifica os diferentes tipos de radiacdo UV com as
respectivas faixas de radiacéo.
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Tabela 3: Diferentes tipos de radiagdo UV

Tipo Faixa de radiacéo
UV-A de 400 a 315 nm
uVv-B de 315 a 280 nm
uv-C de 280 a 200 nm

Fonte: MASSCHELEIN (2002)

Além disso, a utilizacdo de somente a radiacdo ultravioleta pode
ser usada como forma de tratamento de poluentes. Em microrganismos,
a luz ultravioleta é absorvida pelas moléculas de proteinas de RNA e
DNA. O DNA é um polimero de acido nucléico formado por uma dupla-
hélice de quatro bases (adenina, guanina, citosina e timina), que
constitui o cadigo genético. Essas bases sao ligadas em pares (adenina
com timina e citosina com guanina) por ligacdes de hidrogénio. Destas
guatro bases, a timina é que sofre a reacdo fotoguimica, de acordo com o
esquema representado pela Figura 3 (BOLTON, 1999).

o} 6) o)
CH; CHg
J’H/C'h HEC\H'L )J\ |)J\
HN NH —C NH
J L L =T 1T T
o N \‘N /\ [ >N )
H H |
H

H H

timina timina dimero

Figura 3: Dimerizacdo fotoquimica de timinas.
Fonte: BOLTON, 1999.

Se duas bases de timina estdo localizadas uma ao lado da outra, a
absorcdo de um féton de UV por uma das timinas leva a formacdo de
uma ligacdo quimica entre as duas timinas, chamada de dimerizacdo. Se
uma quantidade suficiente de dimeros de timina for formada, isso
atrapalha a estrutura do DNA de modo que 0 mesmo ndo possa replicar.
Este é entdo o mecanismo fundamental de desinfeccdo por radiacdo UV
(BOLTON, 1999)

Entretanto, um dos pontos desfavoraveis da fotdlise estd no
mecanismo que alguns microrganismos tém, principalmente as
bactérias, em dissociar os dimeros de timina formados. Este processo é



15

desencadeado pela absorcdo da luz UV e é chamado de fotorreativacéo.
Esse mecanismo de reparo pode ser inibido com uma dose elevada de
radiagdo UV (BOLTON, 1999).

De acordo com Brito (2001) a radiacdo ultravioleta requer, no
entanto, um rigoroso controle quanto aos aspectos de manutencao. Isso
porque, além de exigir uma protecdo do individuo responsavel pela
manuten¢do, o nivel de energia da lampada tende a diminuir com o
tempo. Assim, os riscos sdo grandes de utilizar um sistema néo eficaz
para desinfeccdo do ar de ambientes, além de poder gerar uma falsa
seguranca aos funcionarios de um determinado estabelecimento.

2.5.2. Fotocatalisadores usuais

Atualmente, apenas 0s materiais com estruturas cristalinas sao
considerados com caracteristicas fotocataliticas promissoras. A
existéncia da zona proibida (zona entre as duas bandas) em suas
estruturas garante separacdo eficiente dos portadores de carga (e, h*) e
0s protege da recombinacéo imediata (CHIS et al., 2005).

De acordo com Alberici et al. (1998) semicondutores como 0
TiO,, CdS, ZnO, WOj; ZnS, Fe,0O3 podem agir nos processos
fotocataliticos, nas reagdes de oxidacao e redugdo, com a incidéncia de
luz, devido & sua estrutura eletronica.

Dioxido de titanio (TiO), também conhecido como titania, é o
fotocatalisador mais comumente utilizado devido as suas caracteristicas
superiores, tais como: a alta atividade fotocatalitica, a estabilidade
guimica e baixo custo. As vacancias ou lacunas footogerados na
superficie do TiO, sdo altamente oxidantes e ndo sdo considerados
toxicos (CHIS et al. 2005; NOGUEIRA e JARDIM, 1998).

Determinadas espécies quimicas (metais, Oxidos ou outros
semicondutores), quando adicionados ao TiO, podem alterar as
propriedades da superficie deste semicondutor e aumentar o rendimento
fotocatalitico (VALENTE et al., 2005).

De acordo com Fujishima e Zhang (2006) a comercializacdo do
TiO, baseado em produtos fotocataliticos, comegou em meados de 1990,
no Japdo. A mais difundida indistria de fotocatalisadores, “Evonick -
Degussa Chemical Company” comercializa 0 TiO, P25-Degussa com
formas cristalinas, rutilo em 20% e 80% anatase (CHIS e
EVSTRATOV, 2008; NOGUEIRA e JARDIM, 1998). Esse tipo de
fotocatalisador comercial tem sido muito utilizado como padrdo no
estudo de oxidacdo de diferentes poluentes, devido a sua alta
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fotoatividade, excelente estabilidade e baixo custo (CHIS et al., 2005;
NOGUEIRA e JARDIM, 1998; WANG et al., 2007; MO et al., 2009).

Outro fotocatalisador de TiO, comercializado, porém menos
popular que o Degussa P25, é conhecido por Hombicat 100UV. Na
Tabela 4, a seguir, encontra-se um resumo de algumas caracteristicas
estruturais e morfolégicas dos fotocatalisadores Degussa P25 e
Hombicat 100UV.
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Tabela 4: Caracteristicas de dois didxidos de titdnio comerciais em po.

Processo sulfato Degussa. 1984 ¢
Método de preparagio | Pirgliss de chama de TiCL 0 SUB0 | Sachilcben Chemie GmbH
precipitagio (1984)
R 1984 e
. ) ) 100% ] Degussa, 19¢
Composicdo per XRD 70% znatase 30% rutilo : mﬁ?ﬁfﬁo W 1%%@ GmbH
Densidade do pé (g/ml) 0,03 033 W@‘;ﬁn?
Tamanho cristalmo 30 =10 Colon; Hidalen; Navip.
priméric, XRD (nmg) ] _ 2001
Morfalogi Heterogéneo, superficie Particrlas cireulares Colon; Hidalgo; Navio.
e snrugada aglomeradas 201
Tamanho da particula Colon; Hidalga; MNavie.
) <10 20-30 Eet
. Colon; Hidalgo: Navie.
Area superficizl especifica - g 2001; Kirchnerova ¢t &l.,
(me) 50 289; 189; 300 2005: Tabirt Serpone:
Nizo, 1996,
i ra et al., 2003;
Perda de peso na ) mgmss . :
lcimacts (%) <=2(1273K) =9 (1123K); 8,8 (873E) Tahiri: gggggg,hm,
Isotérmica de absorcio do | oo 42082 1PP, | Histeresede04a1pp, | Colou: Hidalzo: Navip.
nitrogénio 2001
Volume do poro (alg) 0,13 034 Colon; ﬁ%ﬁﬂ; Mayio.
Heterogéneo, pico em 3.3 Colén: Hidalga: Navio.
Distribuigio do tamanho Pequena porosidade, pico s 2001
des poros em 31,5 nm — -
- zhiri: Sempone: Mao,
Mesoporo sm.3.6 om 1606 '
Caracterishica de absorgio | Pico em zproxmadamente | Pico em aproximadaments Colon; Hidaleo; Navio.
daluz 250 pm 310nm 2001
Fase de transformacio por Fépide soments para Lentn 30% Hidalgo: Coldn: Navio.
MOZZEm rutilo (em 12 horzs) , 100k 2002
Tamenho dz particnla iz | 0.7 — 10 (70%), 50— 100 03—6(23 0. 30-110 -
4gua (um) (10%); 3 (65%); 60 Torahme e Lassa, 2002)
Aumento de contziido de : -
Estabilidade térmica rutlo > 673 K. menor Mﬁ;;” KG Line Yy 1997
s

Fonte: KIRCHNEROVA et al.,

2005

2.5.3. Fases cristalinas do TiO,

Anatase, rutilo e brookite sdo as trés principais formas estruturais
para o didxido de titanio. Elas possuem diferentes atividades nas reagdes
de fotocatalise. No entanto, a maioria dos trabalhos praticos destaca as
estruturas anatase e rutilo (Figura 4) (ALBERICI, 1996; FUJISHIMA et
al., 2008). Resultados cristalograficos demonstram que anatase e rutilo
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apresentam estrutura tetragonal, onde o &tomo de Ti encontra-se
coordenado octaedricamente por seis 4tomos de oxigénio equidistantes

(ALBERICI, 1996).
Titénio/

Titani C
I 7122)
Oxigénio 243 1
Oxigénio\‘
Rutilo
Anatase

Figura 4: Formas alotrdpicas do TiO,.
Fonte: ZIOLLI e JARDIM (1998).

Muitas pesquisas demonstram que a forma rutilo do TiO, é
menos fotoativa que a forma anatase ou até mesmo que ndo possui
atividade fotocatalitica. Por esse motivo, a forma anatase &
preferencialmente usada (ZIOLLI, 1999).

Além disso, a fase anatase é a forma cristalina com melhores
propriedades fotocataliticas devido a alta capacidade de fotoabsorver o
oxigénio molecular e suas formas ionizadas, além da baixa capacidade
de recombinacéo elétron-lacuna (TEIXEIRA e JARDIM, 2004) .

Ndo ha uma temperatura de transicdo definida para a
transformagéo de fase de anatase — rutilo. Geralmente, a transformacéo
de fase ocorre em uma extensa faixa de temperatura, compreendida
entre 350 a 1175 ° C. Essa transformacdo de fase ¢ influenciada por
fatores, como o método utilizado no preparo da amostra, presenca de
impurezas ou aditivos, além da atmosfera presente durante a
transformacgédo (SALEIRO et al., 2010).
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2.6. APLICACOES DA FOTOCATALISE

A Fotocatalise Heterogénea (FH) apresenta um grande potencial
de aplicacdo como método de descontaminagdo, tanto em fase aquosa
como gasosa, considerando varios fatores que vdo desde sua eficiéncia
até o custo envolvido no processo (NOGUEIRA e JARDIM, 1998). A
Tabela 5 a seguir, apresenta um resumo das diferentes aplicagcdes do
processo de fotocatalise heterogénea.
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Tabela 5: Diferentes aplicagfes do processo de fotocatélise.

Propriedade Categoria

Aplicacéo

Materiais para prédios
residenciais e escritorios.

Autolimpante

Lampadas externas, internas

e sistemas relacionados.

Materiais para estradas.

Outras aplicac0es.

Telhados, componentes de cozinhas e
banheiros, decoracgdo de interiores, superficies
plésticas, revestimentos de aluminio, pedras de
construgdo e cortinas, persianas de papel.

Papel translicido para cobertura de lampadas
internas, revestimento  em lampadas
fluorescentes e lampadas de tinel rodoviario.

Paredes de tlneis, paredes com isolamento
acustico, placas de transito e refletores.

Materiais para tendas, tecidos para vestuario
hospitalar e uniformes e spray para carros.

Limpezado  Filtros de ar para ambientes  Filtros de ar para salas, aparelhos de ar
ar internos. condicionado equipados com fotocatalisador e
filtros de ar para fabricas.

Purificacdo de ar externo. ~ Concreto para rodovias, estradas e calcadas,
paredes de tunel, paredes com isolamento
acustico e paredes de prédios.

Purificacao Agua de abastecimento. Agua de rios, &gua subterranea, lagos e
de 4gua reservatorios.
Outras aplicagdes. Tanques de alimentacdo para peixes, gua de
drenagem e 4guas residuais industriais.
Atividade Terapia para o cancer. Instrumentos como os de endoscopia.
antitumoral
Auto- Hospital Azulejo para cobrir 0 chdo e as paredes das
esterilizante salas de operagdo, borracha de silicone para
cateteres médicos e roupas e uniformes
hospitalares.
Outros

Banheiros publicos, banheiros e salas de
reproducdo de ratos.

Fonte: FUJISHIMA et al., (2000).
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Nos topicos a seguir, estdo listadas algumas das aplicagbes do
processo de fotocatalise.

2.6.1. Materiais de construcao autolimpantes

Materiais de construcdo autolimpantes fabricados com TiO5, tais
como telhas, vidros e tendas, sdo amplamente aplicados em paises como
0 Japdo. Tais produtos podem manter-se limpos pela a¢do da luz solar e
dgua da chuva, baseados na agdo fotocatalitica e na propriedade
hidrofilica do TiO,. De acordo com a Figura 5, pode-se observar a
gradual adsor¢do e decomposi¢do de compostos poluentes em CO, pela
acdo fotocatalitica do TiO,. Na mesma figura, observam-se 0s
contaminantes organicos e poeiras lavados pela agua da chuva
(FUJISHIMA e ZHANG, 2006).

. Light
Light & Water

v - l

co, :
/
co, , _
TiO, TiO,

Figura 5: Esquema do processo de descontaminagdo em superficies
autolimpantes e super hidrofilicas. Fonte: FUJISHIMA e ZHANG (2006).

A propriedade autolimpante do TiO; ndo impede que a superficie
nunca fique suja, pois o processo de limpeza dependera das condictes
ambientais, tais como intensidade de luz solar, quantidade de chuva e da
concentracdo de poluente. Entretanto, a propriedade autolimpante ird
retardar o acimulo de sujeira na superficie e, assim, reduzir custos com
a manutencdo e limpeza, principalmente em superficies de dificil acesso,
como as paredes de edificios altos (FUJISHIMA e ZHANG, 2006).

A propriedade hidrofilica do TiO, atrai as goticulas de agua, o
que faz com que se forme um lencol de agua sobre as superficies dos
materiais, lavando os contaminantes. Além disso, essa propriedade é
extremamente importante em termos Opticos, principalmente em
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superficies vitreas, pois impede a formacdo de gotas de agua, o que
contribui para que a superficie ndo fique embaciada (PARAMES e DE
BRITO).

2.6.2. Purificadores de ar

Segundo Jacoby et al. (1996) existem varios atributos que
justificam a fotocatalise heterogénea para aplicagdes no tratamento do ar
em ambientes internos. Isso porque poluentes, tais como 0s compostos
organicos volateis (COV), sdo preferencialmente absorvidos na
superficie do fotocatalisador e oxidados a didxido de carbono (CO,).
Assim, ao invés de simplesmente mudar a fase e a concentragdo do
contaminante, a toxicidade absoluta do fluxo tratado é reduzida. Além
disso, reatores fotocataliticos apresentam baixo consumo de energia,
vida util longa e necessitam de uma manutencéo reduzida.

De acordo com Chis et al. (2005) a FH é uma das tecnologias
emergentes para a purificacdo de gases que pode ser considerada bem
adaptada para a remediacdo do ar interior. Em temperatura ambiente, a
FH pode degradar uma ampla gama de contaminantes em produtos
finais indcuos, tais como o CO, e H,O, sem acréscimo de energia
significativa. Além disso, é grande a variedade de classes de compostos
organicos toxicos que é passivel de degradacdo por fotocatélise
heterogénea. Na maior parte, a fotodegradacdo leva a total
mineralizac&o dos poluentes, gerando CO,, H,O e fons do heterotomo*
presente. Entre as classes de compostos passiveis de degradacdo por
fotocatalise estdo os alcanos, cloroalifaticos, &lcoois, &cidos
carboxilicos, fendis, clorofenois, herbicidas, surfactantes e corantes
(NOGUEIRA e JARDIM, 1998). Além disso, os odores ocasionados
muitas vezes por substancias, como a amdnia, o sulfeto, o acetaldeido,
tolueno e metil mercaptano, presentes em ambientes internos, podem ser
degradados com o processo de fotocatalise. Isso porque, a concentracdo
desses, como de outros tipos de poluentes, nos ambientes internos sao
baixas, 0 que é um fator favoravel para a purificacdo de ar a base de
TiO,. A Figura 6, traz um exemplo de um filtro cerdmico, composto por
uma estrutura tridimensional, com TiO, depositado, utilizado para a
purificacdo do ar (FUJISHIMA e ZHANG, 2006).

! Heteroatomo: atomo de um elemento diferente do carbono, como oxigénio ou
nitrogénio, presente em um composto organico de cadeia aberta ou ciclica
(COSTA, 2005).
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Figura 6: Exemplo de filtro de ceramica porosa com TiO, para tratamento de
ar. Fonte: FUJISHIMA e ZHANG (2006)

Filtros como esses podem também ser aplicados no tratamento de
bactérias presentes na corrente de ar, sendo de extrema importancia,
principalmente, no tratamento de ar de ambientes como hospitais,
instituicOes para idosos, escolas, entre outros (FUJISHIMA e ZHANG,
2006).

2.6.3. Fotocatalise aplicada na desinfeccéo de efluentes

A fotocatalise é bastante aplicada para a desinfecgdo de efluentes
gasosos e efluentes liquidos. A Figura 7 traz um esquema representativo
de como ocorre o processo de fotocatalise na desinfeccdo de uma célula
bacteriana.
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Membrana Externa
Camada de Peptidoglucano —— 0,

Membrana Citoplasmatica

Camada de
Peptidoglucano

Membrana Citoplasmatica

Figura 7: Esquema do processo de fotocatélise na inativacéo de uma célula
bacteriana. Fonte: SUNADA et al., (2003)

O processo de desinfeccdo por fotocatalise inicia-se com a
decomposi¢do parcial da membrana externa e da camada de
peptidoglucano através de espécies reativas, tais como OHe, H,0,, O,”
produzidas no fotocatalisador. No entanto, durante esse processo a
viabilidade das células bacterianas ndo é perdida totalmente. Apds a
mudanca na membrana externa e na camada de peptidoglucano, as
espécies reativas podem facilmente atingir a membrana citoplasmatica.
Assim, a membrana citoplasmatica é atacada, levando a peroxidagéo
lipidica da membrana. Com a desordem da membrana citoplasmatica
ocorrem a morte e decomposi¢do da célula (SUNADA et al., 2003) .

Escherichia coli

A bactéria Escherichia coli é o microrganismo mais encontrado
em trabalhos de desinfeccdo por fotocatalise, tanto de fase aquosa (DE
SOUZA CORDEIRO et al., 2004; GUILLARD et al., 2008) como
gasosa (VOHRA et al., 2005; 2006; MODESTO JUNIOR, 2008).

E. coli pertence (Figura 8) ao género Escherichia e ¢ um membro
bem conhecido da familia Enterobacteriaceae. Enterobacteriaceas sdo
comumente referidas como as bactérias entéricas, ou bactérias que
podem sobreviver no trato gastrointestinal, que consiste em estruturas
do sistema digestivo (cavidade oral, eséfago, estdmago, intestino, reto e
anus) (MANNING, 2010).
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Esta bactéria é um bacilo Gram-negativo que se move geralmente
com flagelos, que ocorrem isoladamente, ou em pares e possuem rapido
crescimento em culturas liquidas. E. coli é um organismo anaerébio,
facultativo, capaz de realizar seu metabolismo através de processos
fermentativos e respiratorios. Sua temperatura ideal de crescimento é de
37 ° C e se desenvolve facilmente em uma ampla gama de meios de
cultura simples e sintéticos (MAX, 1997).

2.7. FATORES QUE INFLUENCIAM O PROCESSO DE
FOTOCATALISE

Além das caracteristicas do fotocatalisador utilizado e do tipo de
reator escolhido para os testes de degradacdo de poluentes, outros
fatores podem influenciar o processo de fotocatalise, de acordo com MO
et al. (2009). Estes estdo apresentados na seqiiéncia.

¢ Radiacdo UV: Como componente essencial para o processo de
reacdo de fotocatalise, a luz UV, mais especificamente o comprimento
de onda e intensidade, tem um grande efeito sobre a taxa de reacdo do
processo;

e Concentragdo do contaminante organico: A concentracdo do
contaminante tem grande influéncia no processo de fotocatalise.
Geralmente, cada poluente possui uma concentracdo Otima que
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maximiza a reacdo fotocatalitica quando as outras condi¢cdes que
influenciam o processo estdo estaveis;

e Umidade: As moléculas de agua adsorvidas no fotocatalisador
irdo reagir e gerar alguns grupos hidroxila, que, por sua vez, sdo 0s
grandes responsaveis pela oxidacdo de poluentes. O excesso ou a
auséncia do vapor de agua pode retardar o processo;

e Temperatura: A temperatura ndo afeta somente a reacdo
cinética do processo de fotocatalise, como pode afetar também a
decomposi¢do de alguns poluentes, como por exemplo, a adsorgdo dos
compostos em fase gasosa no fotocatalisador;

o Presenca de Oxigénio: A presenga de O, é essencial para que o
processo de fotocatalise possa ocorrer.

2.8. TECNICAS DE FORMACAO DOS FILMES DE TIO;

Os processos de formacdo de filmes de TiO; se dividem em trés
grupos fundamentais:

e Deposi¢do Quimica por Vapor (Chemical Vapor Deposition -
CVD) é definido como a deposicdo de um sélido em uma superficie
aquecida por uma reagdo quimica na fase de vapor. O ndmero de
reacOes quimicas usadas na CVD é consideravel e inclui decomposi¢édo
térmica (pirdlise), a reducdo, a hidrolise, dismutacdo, oxidagdo,
carburagdo e nitracdo. Eles podem ser usados isoladamente ou
combinados, por exemplo, pelos processos de deposicéo fisica por vapor
(PVD) (PIERSON, 1999).

e Deposicdo Fisica por Vapor (Physival Vapor Deposition - PVD)
é a denominacdo utilizada para a condensacéo, a partir da fase de vapor,
sobre um substrado, transportado através de um vacuo ou em um
ambiente de baixa pressdo gasosa (ou plasma), obtido a partir de uma
fonte solida ou liquida. Normalmente, os processos PVD sdo utilizados
para depositar filmes com espessuras na faixa de alguns nanémetros a
milhares de nanémetros. Entre as técnicas de deposicdo por PVD, pode-
se destacar, evaporacdo a vacuo, deposicdo por sputtering (impacto de
ions) e metalizacdo i6nica (MATTOX, 1998).

e Deposicdo a partir de liquidos, conhecida como método de
Sol/Gel que esta mais bem detalhado no tépico a seguir.
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Método Sol-gel

O Meétodo Sol-Gel é formado de dois estados fisicos da solucdo
precursora dos materiais nanoestruturados, ou seja, do liquido para gel.
O termo “gel” ¢ utilizado pois, nesse estagio do método, o composto ¢é
formado por uma rede de éxidos inchados por um solvente, com
ligacbes quimicas que garantem uma coesdo mecénica dos materiais,
dando-lhes uma caracteristica rigida, ndo-deformavel ao gel
(AUDEBERT e MIOMANDRE, 2005). Entretanto, antes do estado de
gel ser alcancado, o sistema esti em estado de liquido, o que consiste de
uma mistura de oligbmeros, de coloidal de pequenas e macromoléculas.
Em funcdo dessas caracteristicas, a solugdo liquida é chamada "sol"
(AUDEBERT e MIOMANDRE, 2005).

O precursor para sintese no processo sol-gel consiste em um
elemento de metal ou metaléide rodeado por varios ligantes reativos. Os
alcoxidos metélicos séo os mais populares utilizados no processo sol-gel
porque eles reagem facilmente com a 4gua (ROMAN, 2006).

Durante a sintese pelo processo sol-gel, as reagBes quimicas
ocorrem de acordo com a seqiiéncia de reacdes apresentada na Figura 9
(ROMAN, 2006).

I Hidrélise |
—M—OR + HOH =———=> —M—_0OH + ROH

| Processo de Reesterific.lzlgéo
| | Condensagéo de Agua |

—M—OH +—M—0H «—————= __M—0—M—+ HOH
| | Hidrdlise |

Condensagio do Alcool

I
—M—OH + —M— OR ©&——= —M—0—M— + ROH
| | Alcodlise |

Onde: M — Metal (Exemplo: Ti); R — Alquila ou ligante organico

Figura 9: Quimica dos processos que ocorrem durante a sintese sol/gel.
Fonte: ROMAN (2006).

Na reacdo de hidrélise do precursor, ocorre a formacdo de
ligacbes M-OH. A hidroxilacdo de precursores pode ser obtida pela
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modificacdo do pH da solucdo aquosa (HIRATSUKA et al., 1995). Em
seguida, ocorre a reacdo de condensacdo da agua e do alcool, utilizados
no processo. O gel resultante passa por um tratamento térmico, a fim de
obter TiO, na sua forma cristalina (ROBERT, et al., 1999).

A Figura 10 traz um fluxograma das rotas de sintese sol-gel com
as principais etapas de sintese.

M-OR
(precursor do metal M)

Processo de cristalizagdo
l (calcinagdo, hidrotermal, ...)

Hidrolise

1 1

Policondensacdo Obtencio de fase ]

do material ‘ [ geralmente amorfa

hidrolisado

Figura 10: Fluxograma das etapas de sintese pelo método Sol-Gel.
Fonte: MOURADO et al. (2009)

Entre os diferentes parametros de sintese que determinam as
propriedades de um catalisador pelo método de sol gel estdo a hidrélise
do catalisador, o pH e o tipo de Oxido utilizado. Além disso, a
temperatura, o tempo de reacdo, a concentracdo dos reagentes e o
método de secagem também sdo fatores determinantes (ROMAN,
2006).

O tratamento térmico, ou temperatura de calcinacdo é
especialmente importante para remoc¢do de moléculas organicas, a partir
dos produtos finais, e completar a cristalizacdo (SILVA GOMES, 2010;
HIRATSUKA et al., 1995).

O Método Sol-Gel apresenta inimeras vantagens em relacdo aos
demais métodos, tais como facilidade de execucdo, pureza dos materiais
obtidos, além do facil controle sobre a composicdo dos materiais
(SILVA GOMES, 2010).
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2.9. TECNICAS PARA CARACTERIZACAO DOS FILMES

Entre as diferentes técnicas utilizadas para caracterizagdo de
fotocatalisadores pode-se destacar a Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV), Energia Dispersiva por Raios-X e Difracdo de Raios-
X (DRX), que serdo apresentadas na sequéncia.

2.9.1. Microscopia eletrénica de varredura (MEV) e energia
dispersiva por raios-x (EDS)

A caracterizacdo das propriedades de superficie de um so6lido em
contato com uma fase liquida ou gasosa é de importancia vital em
muitas areas, tais como na catalise heterogénea e na tecnologia de filmes
finos de semicondutores. Entre as técnicas de caracterizacdo estdo a
espectroscopia e a microscopia (SKOOG et al., 2002).

De acordo com Dedavid et al. (2007) a microscopia eletrénica de
varredura (MEV) utiliza um feixe de elétrons, no lugar de fotons, que
sdo utilizados na microscopia Optica convencional. Isto permite
conseguir um aumento de até 300.000 vezes, ou mais, e solucionar o
problema de resolugéo relacionado com a fonte de luz branca, conforme
0 esquema apresentado na Figura 3. Em comparacdo, o funcionamento
do microscopio 6ptico baseia-se no aumento da imagem por um
conjunto de lentes convergentes, associado a uma fonte de iluminagéo
da amostra, fornecendo uma imagem translicida dos microrganismos
(Figura 11). Essa técnica, no entanto, permite um aumento Util de
aproximadamente mil vezes (SILVA FILHO e OLIVEIRA, 2007).
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microscdpio dptico microscipio eletrénico de varredura

Figura 11: Esquema para comparagéo entre o microscopio éptico e
microscopio eletrénico de varredura. Fonte: DEDAVID, et al. (2007).

O principio do funcionamento do MEV consiste em utilizar um
feixe de elétrons de pequeno didmetro para explorar a superficie da
amostra e transmitir o sinal do detector a uma tela catddica, cuja
varredura estd perfeitamente sincronizada com aquela do feixe
incidente. A interagdo do feixe incidente com a superficie da amostra
resulta no sinal da imagem. Esse sinal recolhido pelo detector ¢ utilizado
para modular o brilho do monitor, permitindo assim a observagdo da
imagem.

Grande parte dos instrumentos utilizam como fonte de elétrons
um filamento de tungsténio (W) aquecido, operando numa faixa de
tensdes de aceleracdo de 1 a 50 kV. O feixe de elétrons ¢é acelerado pela
alta tensdo criada entre o filamento e o anodo. Esse feixe interage com a
amostra e produz elétrons e fotons, que podem ser coletados por
detectores adequados e convertidos em um sinal de video (DEDAVID et
al., 2007).

A versatilidade da microscopia eletrdnica de varredura e da
microanalise encontra-se na possibilidade de se poder captar e medir as
diversas radiacfes provenientes das interacfes elétron-amostra. Estas
interacdes podem revelar informagdes da natureza da amostra, incluindo
composicdo, topografia, potencial eletrostatico, campo magnético local e
outras propriedades da mesma (DEDAVID et al., 2007).
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Ap6s a superficie da amostra ser varrida por um feixe de elétrons,
energeticamente, varios tipos de sinais sdo produzidos. Entre os sinais
produzidos, os mais utilizados para estudos de superficie sdo os elétrons
espalhados e secundarios, assim como a emissdo de raios-X. Para
estimar a emissao de raios-X é empregada a microssonda eletronica. A
emissdo de raios-X resultantes é detectada e analisada através de um
espectrometro dispersivo de comprimento de onda ou de energia
(SKOOG et al., 2002). O detector de raios-X e 0 MEV sdo concepcdes
alternativas de projeto do mesmo instrumento basico. Isto é, partem do
mesmo principio fisico para resultados diferenciados (DEDAVID et al.
2007).

Na espectroscopia por energia dispersiva (EDS - Energy
Dispersive Spectroscopy) os raios-X sdo distribuidos no espectro por
ordem de sua energia, ou seja, do baixo nimero atdmico (baixa energia)
para elevado niimero atdmico (alta energia), de acordo com o exemplo
da Figura 12 (MALISKA, 2010).

1.50 2.3 310 3.90 470 550 630 7.0 7.90 870

Figura 12: Espectro obtido na analise de EDS mostrando a ordem dos
nimeros atémicos para os picos da série K. Fonte: MALISKA (2010).

Na analise de EDS sdo usados picos de energia normalmente
entre 0 e 10 KeV o que permite a observacdo das seguintes raias:

- raias K para o Be (Z=4) até 0 Ga (Z=31);

- raias L desde o Ca (Z=20) até o Au (Z=79);

21 keV = 1000 eV = 10° eV. / Elétron-Volt (eV) é a energia adquirida por
um elétron quando acelerado através de uma diferenca de potencial de 1
volt. (Fonte: http://www.on.br/)
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- raias M para o Nb (Z=41) até o mais alto nimero atémico
(MALISKA, 2010).

A andlise no EDS fornece uma grande quantidade de informagdes
sobre as naturezas quimicas e fisicas das amostras analisadas (SKOOG
et al.,, 2002). Entretanto, para anélise de amostras ndo condutoras de
eletricidade (tais como as bioldgicas e minerais) no MEV e EDS,
algumas técnicas foram desenvolvidas para obter a imagem. Um dos
procedimentos mais utilizados envolve o recobrimento da superficie
com um filme metélico fino, produzido pelo bombardeio ou evaporagdo
em véacuo (SKOOG et al., 2002).

2.9.2. Difracdo de Raios-X (DRX)

Os raios-X constituem uma radiacdo eletromagnética de
comprimento de onda de cerca de 10° A até 100 A, produzidos pela
aceleracdo ou desaceleracdo de elétrons de alta energia, ou pelas
transicBes de elétrons dos orbitais internos dos 4tomos (SKOOG et al.,
2002).

A descoberta dos métodos de difragdo de raios-X (DRX), em
1912, por Von Laue, levou ao conhecimento sobre o espacamento e
arranjo dos &tomos em materiais cristalinos, além das propriedades
fisicas dos metais e de outros sélidos. Gragas a essa descoberta, a DRX
fornece um meio convenientemente e pratico para identificacdo
qualitativa de compostos cristalinos (SKOOG et al., 2002).

O método de po, ou seja, 0 método de difragdo de raios-X usando
amostras policristalinas € o Unico capaz de fornecer informagdes
qualitativas e quantitativas sobre 0s compostos presentes em uma
amostra solida. Esse método é baseado no fato de que o padrdo de
difracdo de raios-X € Unico para cada substancia cristalina. Assim, a
identidade quimica de uma amostra desconhecida pode ser atribuida
quando estd em concordancia exata com um padrdo de uma amostra
conhecida (SKOOG et al., 2002).

A difracdo de raios-X de um cristal é explicada pela Lei de
Bragg. De acordo com essa lei, quando um feixe de raios X atinge a
superficie de um cristal com um determinado angulo 0, uma parte ¢é
espalhada pela camada dos atomos da superficie. Os raios ndo
espalhados penetram na segunda camada de atomos, onde novamente
uma fracdo é espalhada e o restante passa para uma terceira camada. A
difracdo de feixe é o efeito cumulativo desse espalhamento pelos centros
regularmente espagados no cristal, de acordo com a Figura 13 (SKOOG
etal., 2002).
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Figura 13: Difraco de raios-X por um cristal.
Fonte: Skoog et al. (2002).

A Equacéo 7 é chamada de Equagdo de Bragg, em que 0s raios-X
parecem ser refletidos pelo cristal somente se o angulo de incidéncia
satisfazer a condi¢do apresentada.

Sen 6 = (n A)/(2d) Equacéo 7

Onde: n=ordem de reflexdo; A=comprimento de onda dos raios x
usado; d=distancia do plano de atomos; e 6=angulo difratado medido no
equipamento difratdmetro (SKOOG et al., 2002).
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3. MATERIAIS E METODO

Neste capitulo estdo descritos todos os procedimentos utilizados
no trabalho de acordo com a ordem de realizagcdo dos experimentos.
Primeiramente, é apresentado, sucintamente, o reator que foi utilizado
nos testes de desinfeccdo. Na sequiéncia, sdo descritos, com detalhes, 0s
passos utilizados para a escolha dos parametros de sintese do
fotocatalisador e sua adesdo ao substrato. Um tdépico aborda os
procedimentos para a caracterizacdo dos fotocatalisadores, seguido da
descricdo da parte experimental, desde os procedimentos adotados para
a manipulagdo das bactérias até os testes com os fotocatalisadores.

3.1. DISPOSITIVO EXPERIMENTAL

Para este trabalho foi desenvolvida uma unidade piloto (Figura
14) para ser utilizada nos testes de desinfecgdo (descrito no item 4.6). O
piloto foi baseado em um dos trabalhos de Vohra, et al., (2006) e
Goswami, et al., (1999). Este possui um sistema de recirculacdo de ar
que simula um duto de ar condicionado. Para o seu funcionamento foi
necessario a aquisicdo de um rolo de filtro de fibra de vidro (Linter,
modelo “FV-25, classe G2, conforme ABNT NBR 6401, gramatura
300gr/m?), que foi utilizado como substrato para o fotocatalisador. Um
ventilador (Multi Vac, modelo 250 B) foi conectado ao duto,
responsavel pela recirculagdo do ar, além de outros materiais
complementares. O duto, em forma de anel, simula um sistema de
ventilagdo de um processo de condicionamento de ar para ambientes
internos. Este duto ficou disposto, durante todo o experimento, no
terceiro andar, mais especificamente na platibanda anexa ao Laborat6rio
de Controle de Qualidade do Ar — LCQAr no Departamento de
Engenharia Sanitaria e Ambiental da Universidade Federal de Santa
Catarina.



Figura 14: Imagens do piloto que foi utilizado para os testes de desinfecgéo por
fotdlise e por fotocatalise: A) Imagem frontal do piloto; B) Imagem do piloto no
local onde foram realizados os experimentos.

3.2. LIMPEZA, SINTESE, DEPOSICAO E CARACTERIZACAO
DO FOTOCATALISADOR

Apds a construcdo do piloto, as etapas de limpeza do substrato,
sintese, deposicdo e calcinacdo dos fotocatalisadores foram realizadas.
Os materiais prontos foram caracterizados por diferentes técnicas e, a
partir dai, um fotocatalisador foi selecionado para os testes de
desinfeccdo. Na Figura 15 é apresentado um fluxograma que ilustra as
etapas que levaram a selecdo do fotocatalisador assim como itens
explicativos que se seguem.
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deposicéo e deposicéo e deposicéo e deposicéo e

calcinacéo 1 calcinacéo 2 calcinacéo 1 calcinagéo 2
Caracterizagao: Caracterizagao: Caracterizagéo: Caracterizagao:
MEV, EDS, DRX MEV, EDS, DRX MEV, EDS, DRX MEV, EDS, DRX
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Selegdo de um
fotocatalisador para os

Figura 15: Fluxograma dos fotocatalisadores sintetizados e caracterizados até a
selecdo de um dos materiais para os testes de desinfeccao.

3.2.1. Limpeza do substrato

O substrato utilizado para deposicdo do fotocatalisador foi uma
manta filtrante em fibra de vidro (Linter-modelo FV-25). A fibra de
vidro € um material adequado para ser usado como um suporte das
espécies cataliticas, uma vez que tem baixo custo, é flexivel, resiste a
corrosdo e é de facil manuseio (VALTIERRA et al., 2006). O filtro
adquirido esta classificado na classe G2 (ABNT NBR 6401), ou seja,
com capacidade para retengdo de substancias grossas. Apesar da
dificuldade em encontrar um filtro de ar condicionado fabricado em
fibra de vidro, um dos motivos para a escolha deste filtro como suporte
para o TiO,, nos testes de desinfeccdo, foi que este material suporta as
elevadas temperaturas necessaria ao processo calcinacao.
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Antes do procedimento de deposi¢do do fotocatalisador no filtro
de fibra de vidro, foi necesséaria a limpeza do material. Tal limpeza foi
adotada a fim de eliminar as impurezas existentes, além de melhorar a
aderéncia das particulas de TiO, junto as fibras do filtro.

Os filtros foram limpos por duas horas no equipamento de ultra-
som (Marca Kondortech, modelo CD-4820), da empresa Inovida com
uma solucéo de 50% de Alcool Isopropilico (Quemis) e 50% de agua
deionizada (Figura 16A). Na seqiiéncia, foram secos por uma hora em
uma estufa (De Leo No 2105-Tipo 2), pertencente ao LAPOA —
Laboratorio de Potabilizagio das Aguas — ENS — UFSC, a 90° C (Figura
16B) (VALTIERRA et al., 2006).

Figura 16: Procedimento de limpeza dos filtros no utlra-som: A) Limpeza do
filtro no utlra-som; B) Filtros secos na estufa.

3.2.2. Sintese dos fotocatalisadores

Os fotocatalisadores foram sintetizados em duas concentracGes de
TiO,, 0,4 M e 0,6M. Essas duas concentragdes de TiO,, apos
sintetizadas, foram depositadas sobre a fibra de vidro, apds ser limpa,
por dois métodos de deposicdo e calcinacdo diferentes. Estes
fotocatalisadores foram, primeiramente, sintetizados em pequenas
quantidades, a fim de evitar o desperdicio de reagentes.

Os fotocatalisadores foram gerados pelo método sol-gel a partir
da solucdo precursora de butoxido de titdnio (Ti(OC4Hg)s — Sigma-
Aldrich - 97% P.A.), de etanol anidro (C;HgO — Quimex - 95% P.A.) e
de acido nitrico (HNO3z;— Quimex - 65% P.A.) (AMORIN et al., 2009).



38

Foram sintetizados fotocatalisadores a partir das concentragdes de
0,4 M e 0,6 M da solugéo orgénica de TiO, (AMORIN et al., 2009; YU,
2008; SAINI, 2007; DA SILVA FILHO, 2007) de acordo com as etapas
a seguir:

e Solug@o A: Duas solugdes denominadas de “A;” e “A,” foram
preparadas, respectivamente, uma com 3,40 ml (no caso da solugdo com
concentracdo de 0,4 M de TiO,) e a outra com 5,10 ml (no caso da
solugdo com concentragdo de 0,6 M de TiO;). Cada uma destas
concentracOes foi adicionada em duas amostras de 25 ml de etanol
anidro. Estas duas misturas foram deixadas sob agitacdo magnética leve
durante 1 hora (Figura 17) (AMORIN et al., 2009; YU, et al., 2008;
VALTIERRA et al., 2006).

—

Figura 17: SHIUGS A e A, sob agitagéaﬂvnétca leve.

e Solucdo B: Duas solu¢des denominadas de “B;” e “B,” foram
preparadas através da mistura de 5 ml de HNO3, 50 ml de etanol anidro
e 6,5 ml de agua destilada (Figura 18 - A). Em cada uma dessas misturas
foram adicionadas, gota a gota, as solugdes “A;” e “A,” (0,4 M ¢ 0,6M)
sob vigorosa agitacdo, para promover a hidrélise da solugdo (Figura 18 -
B) (AO et al, 2003) e assim permaneceu por 60 minutos (AMORIN et
al., 2009; YU, et al., 2008; VALTIERRA et al., 2006; DING, 1997).
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Figura 18: A) Solucédo B inserida, com o auxilio de um funil, no pipetador; B)
Solugéo B, adicionada gota a gota a solugdo A; sob vigorosa agitacao.

As solucdes resultantes (uma resultante da mistura da solucédo
“A;”, com concentra¢do de 0,4M de TiO, com a solu¢do “B;“ e a outra
resultante da mistura da solugdo “A,” de 0,6 M de TiO, com a solucéo
“B,”) foram estocadas por 24 horas, em temperatura ambiente, dentro de
uma capela, resultando nas solugdes organicas de TiO, (AMORIN et al.,
2009; YU, et al. 2008; AO et al, 2003).

3.2.3. Deposicdo dos filmes

As solucdes resultantes, misturas das solucdes A com a B, foram
depositadas sobre pequenas amostras do filtro de fibra de vidro, apds
passar pelo processo de limpeza (item 3.2).

Para cada solucdo resultante (aquelas com concentracdo molar de
0,4 M e a com 0,6M), foram utilizadas diferentes metodologias de
deposicdo e calcinacdo. Para a melhor compreensao, neste trabalho elas
serdo denominadas de “Método 1” e “Método 2” conforme os itens a
seqguir:

e Método 1: Para ocorrer a deposicdo do titdnio no substrato, as
amostras do filtro de fibra de vidro foram imersas nas solucdes
resultantes (uma com concentracdo de 0,4 M de TiO, e a outra com 0,6
M de TiO,) por um tempo de 30 minutos (Figura 19A). Na seqliéncia,
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elas foram retiradas com cuidado das solugdes (Figura 19B) e foram
secas dentro de uma estufa do Laboratério Integrado de Meio Ambiente,
LIMA- ENS - UFSC (Quimis — Modelo Q-317 B242) a uma
temperatura de 105° C, por uma hora (Figura 19C). Em seguida, as
amostras foram calcinadas para promover a cristalizacéo e densificagdo
dos filmes (AMORIN et al., 2009), através de tratamento térmico, que
foi realizado em um forno pertencente também ao LIMA (Quimis —
Modelo Q 318D24), a uma temperatura de 500 °C, por um periodo de 4
horas (Figura 19 - D) (YOU, et al.; 2001).

Figura 19: Etapas do Método 1: A) Filtros imersos na solucdo TiO,; B) Filtros
retirados da solucéo apds 30 minutos; C) Filtros secos na estufa, a 105°C, por 1
hora; D) Filtros calcinados na mufla, a 500 °C, por 4 horas.
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e Método 2: Para ocorrer a deposicdo do titdnio no substrato, as
amostras do filtro de fibra de vidro foram imersas nas solucdes
resultantes (uma com concentracdo de 0,4 M de TiO, e a outra com 0,6
M de TiO,), por um periodo de 12 horas, dentro de uma estufa
pertencente ao Laboratério de Energia e Meio Ambiente - LEMA —
EQA - UFSC (De Leo) a 60 °C. Apos este periodo, a fibra de vidro foi
retirada (Figura 20A) e lavada com agua destilada para retirar o excesso
de solucgao resultante (Figura 20B) (YU, et al. 2006; YU et al., 2005).
Em seguida, as amostras foram depositadas em um cadinho de porcelana
(Figura 20C) e secas na mesma estufa a 60° C durante um periodo de 2
horas, sendo na sequiéncia, calcinadas, por 2 horas, a 500° C em um
forno do LIMA (Quimis — Modelo Q 318D24) (Figura 20 - D) (YU, et
al., 2006).

Figura 20: Etapas do Método 2: A) Filtros retirados, apos ser imersos na
solugéo de TiO, a 60 °C por 12 horas; B) Filtros lavados com agua destilada; C)
Filtro disposto em cadinhos; D) Filtros calcinados em uma mufla, a 500°C, por
2 horas.



42

3.2.3. TiO,comercial

O TiO, do tipo P25 comercializado, adquirido na Evonick
Industries com a marca Degussa, foi também utilizado neste trabalho.

A fibra de vidro antes da deposic¢do do TiO, — P25, foi limpa de
forma semelhante ao procedimento utilizado por Behnajady et al.,
(2007). O meio filtrante foi mergulhado em uma solucdo de HCI (0,08
M) e, na seqliéncia, em NaOH (0,01 M) para melhorar a aderéncia das
particulas de TiO, ao substrato (Figura 21).

Figura 21: Limpeza da fibra com solucéo de HCI e NaOH, antes da
deposicao de TiO, comercial - P25— Degussa.

Foi preparada uma suspensdo 0,4 M de TiO, - P25 em &gua
destilada, concentracdo idéntica aquela selecionada entre 0s
fotocatalisadores sintetizados a partir de butdxido de titanio. O pH dessa
suspensdo foi ajustado a 3 com HCI (1 M) e a solucéo foi preparada em
ultra-som (Marca Kondortech, modelo CD-4820) durante 30 minutos
para melhorar a dispersdo das particulas de TiO, (Figura 22A)
(BEHNAJADY et al., 2007).

Para deposicdo do fotocatalisador TiO, — P25 na fibra, assim
como secagem e calcinacdo do material, foram realizados os mesmos
procedimentos utilizados no método escolhido entre os fotocatalisadores
produzidos, ou seja, 0 Método 1.

A fibra de vidro foi mergulhada na solucdo de TiO, — P25 por um
periodo de 30 minutos (Figura 22B). Na seqiiéncia, ela foi mantida em
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um forno a 105° C, por uma hora, seguido da calcinagdo a 500 °C, por 4
horas (YOU et al., 2001).

Figura 22: A) Preparo da solugdo de TiO, — P25 em ultra-som; B) Posterior
deposicao da fibra por 30 minutos.

3.2.4. Filtros sem TiO,

A eficiéncia de retencdo de bactérias com o filtro sem o TiO,
depositado em suas fibras foi também determinada neste trabalho. Essa
analise foi necessdria para comparacdo e posterior determinacdo da
eficiéncia do filtro com TiO, depositado em suas fibras. Isto porque,
apesar do filtro de fibra de vidro utilizado neste trabalho ser classificado
como G2 e, portanto, ndo ter a fungdo de filtrar bactérias, mas sim por
funcionar como uma barreira no interior do duto ao fluxo de bactérias,
foi observado durante o0s experimentos, que havia retengdo de
microrganismos. Essa retencdo fisica poderia ser confundida com o
efeito provocado pelo processo de fotocatalise sobre as bactérias caso a
capacidade de retengdo neste filtro ndo fosse determinada.

Nos filtros sem TiO, depositado foi utilizado 0 mesmo processo
de limpeza adotado nos filtros com TiO, sintetizado a partir do butdxido
de titanio. Os filtros sem didxido de titanio depositado passaram pelo
mesmo tratamento térmico utilizado para a secagem e calcinacdo dos
filtros com TiO, — P25 e com TiO, sintetizado a partir de butéxido de
titinio. Esse procedimento foi utilizado, pois foi observado que ap6s o
tratamento térmico, ocorria uma reducdo na espessura do meio filtrante.
Portanto, para critérios de comparacdo do efeito somente do TiO,
depositado nas fibras sobre o poluente, foi utilizado o meio filtrante,
apds passar também por tratamento térmico. Em virtude também da
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reducdo de espessura do meio filtrante (filtros sem TiO, e com TiO, —
P25, bem como os com TiO; sintetizado a partir de butdxido de titanio)
foram analisados com duas camadas nos testes de determinacdo da
eficiéncia de desinfeccdo. Desta forma foi possivel aumentar a area de
contato entre o ar e as fibras do filtro com TiO,, bem como melhorar a
fixacdo do filtro ao suporte do duto.

3.3. CARACTERIZACAO DO FOTOCATALISADOR

A seguir, sdo apresentados os métodos utilizados para a
caracterizacdo dos fotocalisadores sintetizados neste trabalho.

Apbés a sintese, foram avaliadas as caracteristicas fisicas,
quimicas, eletrénicas e superficiais dos materiais elaborados. Os
produtos nano-estruturados depositados sobre o filtro de fibra de vidro,
que apresentaram caracteristicas mais interessantes, foram selecionados
para realizagdo dos testes de eficiéncia de fotodegradacdo de bactérias.

Para avaliacdo dos filmes depositados sobre o filtro de fibra de
vidro, foram utilizadas a microscopia eletrdnica de varredura (MEV),
juntamente com a espectroscopia de energia dispersiva (EDS), a
difragdo de raios-X (DRX) e a espectrofotometria de luz UV — Vis,
conforme descrito nos subitens a seguir.

3.3.1. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e
Espectroscopia por Energia Dispersiva (EDS)

Para a avaliacdo mais detalhada das caracteristicas morfolégicas,
como textura e superficie dos filmes depositados sobre o filtro de fibra
de vidro, foi utilizado o MEV.

Para a confirmacdo da composicdo quimica das amostras nas
regides visualizadas pelo MEV, foi utilizado a Espectroscopia de
Energia Dispersiva (EDS).

As amostras de fibras foram fixadas em pequenas fitas de
carbono (Figura 23A) e em seguida, recobertas com ouro, em um
equipamento denominado sputter coater (marca Bal-tec, modelo SCD
005) (Figura 23B). As amostras recobertas, Figura 23C, foram
posicionadas, para a varredura, no interior do microscépio, (Figura
23D), e as analises foram realizadas.
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Figura 23: Preparo das amostras para analise de MEV e EDS: A) Amostras de
fibras de vidro fixadas em pequenas fitas de carbono; B) Sputter coater-
equipamento para recobrir as amostras com ouro; C) Amostras recobertas com

ouro; D) Amostras posicionadas no interior do equipamento.

O Microscdpio Eletrénico de Varredura (Figura 24), utilizado nas
analises de MEV e EDS, é da marca Phillips XL30 e encontra-se no
Laboratério de Caracterizagdo Microestrutural e Analise de Imagens —

(LCMAI/LABMAT) do Departamento de Engenharia de Materiais -
(EMC/UFSC).
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Figura 24: Microscopio eletronico de Varredura utilizado nas analises.

A microscopia eletrbnica de varredura permitiu também
visualizar o efeito da fotélise e fotocatalise sobre as bactérias nos filtros
com e sem TiO; depositado, ap6s os testes de desinfeccao.

3.3.2. Difracéo de Raios-X (DRX)

A avaliacdo da quantidade e da fase cristalina presentes nos
fotocatalisadores produzidos foi determinada através do método de
difragdo de raios-X (DRX). O equipamento utilizado (Figura 25) foi um
Difratometro da marca Philips X’Pert, com radiagdo CuK | 1 | e com A
1,54056 A. A varredura em 20 foi feita a 0,05 graus, a cada 1 segundo.
Este equipamento encontra-se no Laboratério de Caracterizacdo
Microestrutural e Analise de Imagens — (LCMAI/LABMAT) do
Departamento de Engenharia de Materiais - (EMC/UFSC).
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Figura 25: Difratdmetro de raios-X utilizado para avaliagdo das
amostras.

A identificacdo dos picos dos resultados das amostras foi feita
pelo software “High Score Plus”, da Panalytical. Através desse
software, os difratogramas obtidos foram comparados aos padrdes
difratométricos de cada fase cristalina, com base no JCPDS (Joint
Committee of Powder Diffraction Standards). J& a quantificacdo das
fases identificadas foi obtida pelo Método de Rietveld, utilizando o
banco de dados ICSD (Inorganic Crystal Structure Database).

Amostras do p6 com TiO; (Figura 26 — C e D) para a analise em
DRX foram obtidas apés o tratamento térmico da solugéo resultante sem
o filtro (Figura 26 — A e B). As solugdes resultantes, obtidas a partir de
Butéxido de Titanio, foram sintetizadas com as duas concentracdes
estudadas (0,4M e 0,6M) e o tratamento térmico de cada solucdo foi
realizado de acordo com os dois métodos estudados.



Figura 26: A) e B) Amostra das solugdes resultantes de TiO, (concentragdo de

0,4 M e 0,6 M) sintetizados a partir do Butéxido de Titanio, antes do tratamento

térmico; C) p6 obtido apds tratamento térmico (concentracdo de 0,4 M e 0,6 M)

pelo Método 1; D) p6 obtido apds tratamento térmico (concentragdo de 0,4 M e
0,6 M) pelo Método 2.

Na caracterizacdo das amostras do fotocatalisador TiO, P25 por
DRX, de forma semelhante, somente o pd, sem estar depositado no filtro
de fibra de vidro, foi analisado. No entanto, neste caso, o pé do TiO; -
P25, sem qualquer tratamento térmico, assim como foi adquirido (Figura
27A) e 0 po obtido apdés 0 mesmo tratamento térmico utilizado no
método de deposicao e calcinacdo escolhido, ou seja Método 1, (Figura
27B) foram analisados.



49

Figura 27: Amostras do p6 de TiO, — P25: A) antes do tratamento térmico; B)
Ap6s tratamento térmico.

3.4. ESCOLHA DO FOTOCATALISADOR, DO METODO DE
DEPOSICAO E CALCINACAO

A concentracdo de TiO, e 0 método de deposigdo e calcinagdo do
fotocatalisador que foram utilizados nos testes de desinfeccdo, foram
escolhidos com base nos resultados de caracterizacdo das amostras dos
diferentes catalisadores sintetizados.

Assim, o fotocatalisador escolhido, obtido a partir de butoxido de
titdnio, foi novamente sintetizado, desta vez em maior quantidade, e foi
depositado sobre o filtro de fibra de vidro, com dimens@es de 20 cm de
altura e 30 cm de largura. Este tamanho se adequa ao suporte do filtro
(Figura 28) que foi utilizado para os testes no duto.

A mesma concentracdo e 0 mesmo método de deposicdo e
calcinacdo escolhido para a sintese a partir do butoxido de titanio, foram
utilizados para a diluicdo do TiO, — P25.

Figura 28: Suporte do duto para o meio filtrante de fibra de vidro.
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No entanto, para a calcinacdo dos fotocatalisadores, quando
sintetizados em maiores quantidades, foi utilizado o forno do
departamento de Engenharia Mecénica — UFSC (Marca Jung, modelo
3012) (Figura 29A e B). A mudanca de forno foi necessaria em virtude
do forno do LIMA ser pequeno demais para comportar a fibra nas
dimensdes necessarias aos testes no duto.

Figura 29: Forno utilizado para tratamento térmico nas amostras de filtro
maiores: A) Forno fechado; B) Forno aberto.

3.5. EQUIPAMENTOS UTILIZADOS PARA MEDIGCOES NO
DUTO

Os equipamentos citados neste item foram utilizados para
medicBes de velocidade, umidade e temperatura do ar e da radiacdo UV
emitida pelas lampadas no interior do duto.

3.5.1. Velocidade da corrente de ar

Antes de dar inicio aos testes de desinfec¢do realizou a calibracéo
da velocidade da corrente de ar no interior do duto. Para esta finalidade,
foi utilizado um anemdmetro a fio quente (AIRFLOW, modelo TA45),
pertencente ao LCQAr - Figura 30.
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Figura 30: Termo-anemd&metro que foi utilizado no experimento.

A velocidade do ar no interior do duto foi ajustada e fixada
durante todo o experimento em 2,0 m/s, baseado nos testes reportados
por (VOHRA et al., 2006). Esta medi¢do foi realizada com o termo-
anembmetro posicionado no orificio presente na secdo de injecdo da
amostra (Figura 33 — item 1).

3.5.2. Determinacéo da radiagdo UV

No duto utilizado nos experimentos foram anexadas quatro
lampadas de luz negra, de 15 W cada (G-Light, T8 BLB) (Figura 31A),
gue emitem uma radiacdo UV de 365nm na se¢do do duto (Figura 33 —
item 2). A intensidade de radiacéo ultravioleta (mW/cm?) emitida pelas
quatro lampadas foi medida através de um radiémetro da marca General,
modelo UV513AB, com capacidade de medir uma faixa de radiagdo UV
entre 280 e 400 nandmetros (Figura 31B), que foi emprestado pela
empresa Inovida. A intensidade da radiacdo medida pelo equipamento,
posicionado no local onde o filtro de fibra de vidro é inserido, foi de
aproximadamente 1,55 mwW/cm?.



Figura 31: A) Ladmpadas UV-A com indicacéo do local onde foi posicionado o
equipamento; B) Radiémetro que foi utilizado para a medicao.

3.5.3. Determinagéo da umidade e temperatura

Para averiguacdo da umidade e da temperatura no interior do
reator foi utilizado um aparelho portétil de leitura direta, modelo CO-2
da marca Instrutherm (Figura 32A), pertencente ao LCQAr.

As medidas foram realizadas logo apds a coleta das Ultimas trés
placas de petri em cada experimento, na sec¢do de injecdo da amostra
(Figura 32B), a fim de reduzir a contaminacdo durante os testes de
desinfeccao.

Figura 32: A) Equipamento utilizado para medir a temperatura e umidade; B)
Medidor inserido na secdo de inje¢do de amostras do duto.
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36. METODOLOGIA UTILIZADA NOS TESTES DE
DESINFECCAO

Nos topicos a seguir, sdo detalhados todos os procedimentos
utilizados para a realizacdo dos testes de desinfeccdo da bactéria
Escherichia coli por fotélise e fotocatalise.

3.6.1. Funcionamento do duto

Para os testes de desinfecdo do ar contaminado de bactérias por
fotdlise e fotocatalise foi utilizado um sistema de recirculagdo de ar no
piloto (Figuras 14 e 33).

O funcionamento do sistema consistiu em pulverizar uma
suspensao liquida contendo bactérias (conforme item 3.6.6), através de
um nebulizador (marca NS, modelo Inalar Compact) pertencente ao
LCQAr, na seccdo de injecdo da amostra (Figura 33 - item 1; Figura
34A). Esse aparelho, de acordo com as especificacdes técnicas do
fabricante, trabalha com uma vazdo de nebulizacdo que varia entre 0,15
mL/min a 0,25 mL/min e possui um motor a ar comprimido de 1/40 HP.
Na secdo do reator (Figura 33 — item 2) além do conjunto de lampadas
UV-A, que foram ativadas ou ndo durante os experimentos, estava
presente o suporte para insercdo, ou ndo do filtro, com ou sem
fotocatalisador depositado durante as analises. Com a ativacdo do
ventilador no mesmo instante da ativacdo do nebulizador, os aerossoéis
contendo bactérias foram transportados e distribuidos pelo interior do
duto. A coleta das amostras de ar contaminado foi realizada por trés
placas de Petry, dispostas paralelamente a corrente de ar contaminado,
uma sobre a outra em um suporte (Figura 34B) na secdo de coleta de
amostra (Figura 33 — item 3). Logo apds o final de cada experimento, as
amostras foram coletadas e, através da comparacdo dos resultados
obtidos antes e apds a aplicacdo de cada tratamento, foi possivel
identificar a eficiéncia de cada filtro com ou sem a incidéncia de
radiagdo UV-A.
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Figura 33: Esquema simplificado da instalagéo para teste de desinfeccéo.

Figura 34: A) Pulverizacdo de bactérias na se¢do de injecdo de amostra; B)
Suporte com as trés placas de Petry na secdo de coleta de amostra.

O procedimento utilizado por Vohra et al., (2006) ndo foi
utilizado neste trabalho. Este autor, ap6s pulverizar 20 ml de cultura
contendo bactérias no interior do duto, através de um nebulizador,
recirculou o fluxo de ar contaminado, com a bactéria Escherichia coli,
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por um periodo de até 1 hora dentro do duto. No entanto, foi observado
guando este mesmo procedimento foi aqui aplicado, que apds a
pulverizagdo de 20 ml de cultura no interior do duto (o que levou
aproximadamente 45 minutos) e recirculagdo do ar por 10 minutos,
foram poucas as colbnias de bactérias observadas nas placas amostradas
em um tempo de exposicao de 2 minutos (Figura 35).

Py

Figura 35: Placa, com poucas coldnias, ap6s recirculagéo do fluxo
contaminado por 10 minutos.

Entretanto, neste tipo de amostragem, esperava-se encontrar um
grande nimero de colbnias nas placas amostradas. Esta expectativa
deve-se ao fato de uma grande quantidade de cultura ter sido
pulverizada no interior do duto e de nenhum tipo de tratamento ter sido
aplicado. Entre as hipdteses levantadas para explicar esse resultado, esta
a de que o duto teria muitos vazamentos e ou que o proprio ventilador
seria responsavel por secar os aerossdis de PBS (Phosphate Buffer
Saline- pH 7.2 — Anexo 1), que foram responsaveis pelo transporte das
bactérias. Tendo em vista este resultado, nos experimentos realizados
neste trabalho as placas de Petry ficaram expostas ao fluxo
contaminado, ao mesmo tempo em que o ventilador era operado e 0
nebulizador pulverizava 0s aerossdis com bactérias. O tempo de
exposicao das placas na secdo de coleta de amostras foi mantido em dois
minutos, ou seja, 0 mesmo utilizado nos experimentos de Vohra et al.,
(2006) quando analisava a eficiéncia de retencdo do filtro sem o
fotocatalisador estar depositado. Esse tempo de exposicdo das placas ao
fluxo contaminado gerou uma boa distribuicdo de bactérias no interior
do duto, observada pela uniforme distribuicdo de colbnias entre as trés
placas de Petry.
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Os testes de desinfeccdo no duto, através da fotdlise e
fotocatalise, foram realizados em duas seqiiéncias de etapas,
esquematizadas pelas Figuras 36 e 37, e detalhadas nos itens que se
seguem.

Na primeira seqtiéncia (Figura 36) foi utilizado um tempo de dois
minutos para a nebulizacdo e recirculacdo da amostra no interior do
duto. Nesse mesmo periodo, estavam presentes as trés placas de Petry na
secao de coleta de amostras. Apds esse ciclo, o ventilador, o nebulizador
e as lampadas (quando acionadas), foram desligados e as placas foram
coletadas na se¢ao de amostragem.

Cada ensaio de dois minutos foi constituido das seguintes etapas:

Etapa 1 - Sem filtro (SF): O nebulizador e o ventilador foram
acionados por dois minutos, ao mesmo tempo em que trés placas de
Petry estavam expostas ao fluxo no suporte;

Etapa 2 - Sem filtro com UV (SF+UV): O nebulizador, o
ventilador, as l&mpadas UV foram acionados por dois minutos, ao
mesmo tempo em que ndo havia nenhum filtro posicionado no suporte e
as placas estavam expostas ao fluxo de ar.

Etapa 3 - Filtro com TiO, P25 sem UV (Frio2/p2s) ou Filtro com
TiO, B sem UV (Frio2/s): O nebulizador e o ventilador foram acionados
por dois minutos, ao mesmo tempo em que o filtro com TiO, P25 ou 0
filtro com TiO, B (sintetizado a partir de butoxido de titdnio) estava
posicionado no suporte. Neste mesmo periodo, as placas estavam
expostas ao fluxo de ar.

Etapa 4 - Filtro com TiO, P25 + UV (Frio2/p2stUV) ou Filtro com
TiO; B + UV (Frio2/s+UV): O nebulizador, o ventilador, as lampadas
UV foram acionados por dois minutos, ao mesmo tempo em que o filtro
com TiO;, P25 ou o filtro com TiO, B (sintetizado a partir de butoxido
de titdnio) estava posicionado no suporte. Neste mesmo periodo, as
placas estavam expostas ao fluxo de ar.

Etapa 5 - Filtro sem TiO; (Fsrioz) : O nebulizador e o ventilador
foram acionados por dois minutos, a0 mesmo tempo em que o filtro sem
TiO, depositado, que passou por um mesmo processo de calcinacao
utilizado nos filtros com TiO, estava posicionado no suporte. Este filtro
sera utilizado para comparacédo dos resultados com os filtros com TiO,
depositado.
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INICIO )
Etapa 1 - SF
Placas inseridas na secdo de coleta de amostra;
/ Nebulizador e Ventilador acionados por 2
. . minutos.
Sistema desligado:Coleta das 3 J
placas inseridas.
Ventilador e lampadas acionados por Etapa 2 — SF +UV N
8 minutos. Novas placas inseridas na secdo de coleta de
amostra;
Nebulizador, Ventilador e lAmpadas UV-A
Sistema desligado:Coleta das 3 acionados por 2 minutos. )
placas inseridas.
Ventilador e lampades acionados por AW Etapa 3 - (Frodles) 0U (Froole)
Novas placas inseridas na secdo de coleta de
amostra;
. . Nebulizador, Ventilador acionados por 2
Sistema desligado:Coleta das 3 minutos na presenca de filtro com TiO,.
placas inseridas.
Ventilador e ldmpadas acionados por

Novas placas inseridas na secdo de coleta de
amostra;

8 minutos. Etapa 4 — (Frio2/p2stUV) 0U (Frioa/pestUV) }

Nebulizador, Ventilador e lampadas UV-A

Sistema desligado:Coleta das 3 acionados por 2 minutos na presenca do filtro

placas inseridas. com TiO..
Ventilador e lampadas acionados por
8 minutos.
Etapa 5 - Fsrrioz
Novas placas inseridas na secdo de coleta de
. amostra;

Coleta das 3 amostras inseridas. Nebulizador e Ventilador acionados por 2
Medicéo da umidade e temperatura minutos na presenca do filtro sem TiO,, mas
no interior do duto com ventilador

acionado.
FINAL
Limpeza do duto com recirculagéo de
solugdo de Alcool Isopropilico.

Figura 36: Esquema das etapas utilizadas nos testes de desinfec¢do com
pulverizacao e recirculagdo de bactérias por dois minutos. (OBS: a descricédo
dos cédigos usados na figura encontra-se logo abaixo).
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Placas inseridas no 10° minuto e coletadas
no 12° minuto;
Ventilador e lampadas acionados por 8
minutos.

-

Placas inseridas no 10° minuto e coletadas
no 12° minuto;
Ventilador e lampadas acionados por 8
minutos.

Placas inseridas no 10° minuto e coletadas
no 12° minuto;
Ventilador e ldmpadas acionados por 8
minutos.

X

Placas inseridas no 10° minuto e coletadas
no 12° minuto;
Ventilador e lampadas acionados por 8
minutos.

|
|
|

Placas inseridas no 10° minuto e coletadas
no 12° minuto;
Medi¢éo da umidade e temperatura no
interior do duto com ventilador acionado.

7N

s

d

INICIO
Etapa 1 - SF
Nebulizador e Ventilador acionados
por 12 minutos.

\

Etapa 2 - SF +UV
Novas placas inseridas na secdo de
coleta de amostra;
Nebulizador, Ventilador e lampadas
UV-A acionados por 12 minutos.

-

Etapa 3 — (Frio2/p2s) 0U (Frioz/g)
Novas placas inseridas na secdo de
coleta de amostra;
Nebulizador, Ventilador acionados
por 12 minutos na presenca de filtro
com TiO..

\_
-

/
Etapa 4 — (Frio2/p25+UV) 0U \
(Frioz/pes+UV)

Novas placas inseridas na secdo de
coleta de amostra;
Nebulizador, Ventilador e lampadas
UV-A acionados por 12 minutos na
nresenca do filtro com TiO-.

J

Etapa 5 - Fsrrioz
Novas placas inseridas na secdo de
coleta de amostra;

Nebulizador e Ventilador acionados por
12 minutos na presenca do filtro sem
\ TiO,, mas tratado termicamente.

FINAL
Limpeza do duto com
recirculagio de solucéo de Alcool
Isopropilico.

Figura 37: Esquema das etapas realizadas nos testes de desinfec¢do com
pulverizacdo e recirculacdo de bactérias por dez minutos. (OBS: a descri¢do dos
codigos usados na figura encontra-se logo abaixo).
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Na segunda sequéncia de experimentos (Figura 37) foram
utilizadas um tempo de dez minutos para a recirculacdo e pulverizacéo
das bactérias no interior do duto. No décimo minuto, sem que o fluxo
fosse interrompido, o suporte contendo as trés placas de petri foram
depositados rapidamente na se¢do de coleta de amostras. Novamente as
placas foram expostas ao fluxo de ar por um periodo de dois minutos, e
apos esse periodo, o conjunto: ventilador, nebulizador e as lampadas
(quando ativadas), foram desligados e as placas recolhidas.

Cada ensaio de dez minutos foi constituido das seguintes etapas:

Etapa 1 - Sem filtro (SF): O nebulizador e o ventilador foram
acionados por dez minutos sem a utilizagdo de nenhum tipo de
tratamento. No 10° minuto, sem que o fluxo de ar fosse interrompido,
trés placas de Petry foram inseridas no suporte e depositadas,
rapidamente, na secéo de coleta e expostas ao fluxo por dois minutos;

Etapa 2 - Sem filtro com UV (SF+UV): O nebulizador, o
ventilador e as lampadas UV foram acionados por dez minutos ao
mesmo tempo em que ndo havia nenhum filtro posicionado no suporte.
No 10° minuto, sem que o fluxo de ar fosse interrompido, trés placas de
Petry foram inseridas no suporte e depositadas, rapidamente, na se¢do de
coleta e expostas ao fluxo por dois minutos;

Etapa 3 - Filtro com TiO, P25 sem UV (Frio2/p2s) ou Filtro com
TiO, B sem UV (Frio2/g): O nebulizador e o ventilador foram acionados
por dez minutos, ao mesmo tempo em que o filtro com TiO, P25 ou o
filtro com TiO, B (sintetizado a partir de butoxido de titanio) estava
posicionado no suporte. Também no 10° minuto, sem que o fluxo de ar
fosse interrompido, trés placas de Petry foram inseridas no suporte e
depositadas, rapidamente, na se¢do de coleta e expostas ao fluxo de ar
por dois minutos;

Etapa 4 - Filtro com TiO, P25 + UV (Frio2/p2stUV) ou Filtro com
TiO, B + UV (Frio2/g+tUV): O nebulizador, o ventilador e as lampadas
UV foram acionados por dez minutos, ao mesmo tempo em que o filtro
com TiO;, P25 ou o filtro com TiO, B (sintetizado a partir de butoxido
de titanio) estava posicionado no suporte. No 10° minuto, sem que 0
fluxo de ar fosse interrompido, trés placas de Petry foram inseridas no
suporte e depositadas, rapidamente, na secdo de coleta e expostas ao
fluxo por dois minutos;

Etapa 5 - Filtro sem TiO; (Fsrioz) : O nebulizador e o ventilador
foram acionados por dez minutos, a0 mesmo tempo em que o filtro sem
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TiO, depositado, que passou por um mesmo processo de calcinacdo
utilizado nos filtros com TiO, estava posicionado no suporte.
Semelhante as etapas acima, no 10° minuto, sem que o fluxo de ar fosse
interrompido, trés placas de Petry foram inseridas no suporte e
depositadas, rapidamente, na se¢do de coleta e expostas ao fluxo de ar
por dois minutos. Os resultados obtidos com a utilizag&o deste filtro foi
comparado aos resultados obtidos com a utilizagéo dos filtros com TiO,
depositado.

Apbs a coleta das placas na se¢ao de amostragem no final de cada
etapa, nos dois experimentos, o fluxo dentro do duto foi recirculado e
exposto a radiacdo emitida pelas lampadas UV-A por oito minutos, sem
a ativagdo do nebulizador. Esse procedimento foi aplicado como medida
para “limpar” o duto entre uma etapa e outra, tendo como base os
resultados j& obtidos quando o procedimento de recirculagdo do fluxo
por dez minutos, realizado também por Vohra et al., (2006), foi
utilizado. A eficiéncia desta “limpeza” pode ser comprovada através da
exposicdo, por dois minutos, de uma placa de Petry (denominada como
“branco de amostragem”) ao fluxo de ar, apds completados os oito
minutos de recirculacdo e com as lampadas UV-A acionadas. Os
resultados das inimeras placas em branco coletadas durante os
experimentos foram bastante satisfatérios (Figura 38).

Figura 38: Placas dos brancos obtidas com a exposi¢do ao fluxo de ar por 2
minutos, ap6s a recirculagdo do ar por 8 minutos.

No final de cada dia de experimentos, o duto foi limpo com uma
solucédo Alcool isopropilico, conforme o item 3.6.4. deste documento.
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3.6.2. Coleta e incubacgao das amostras

As placas recolhidas foram identificadas e encaminhadas para
uma estufa (Quimis modelo Q 316 B25), a 35°C, localizada no LIMA —
ENS — UFSC, por um periodo de 24 horas, para o crescimento das
colodnias de bactérias (Figura 39AB).

Figura 39: A) Estufa utilizada para o crescimento das colénias; B) Placas
amostradas armazenadas dentro da estufa por 24 horas.

Apbs 24 horas, as placas foram retiradas da estufa e as col6nias
de bactérias que se desenvolveram em cada placa, foram contadas. A
contagem foi realizada visualmente em um local bem iluminado com
fundo escuro, em ¥ de cada placa, quando a concentracdo de bactérias
era elevada, ou em toda a placa, utilizando uma caneta esferografica
para demarcar as coldnias ja contadas (Figura 40).
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Figura 40: Contagem de col6nias de E. coli em placa de Petry.

3.6.3. Eficiéncia do sistema

Para avaliacdo dos resultados dos fotocatalisadores no processo
de desinfeccéo por fotélise e fotocatalise, cada amostra foi coletada em
triplicata e os ensaios foram repetidos, no minimo, por trés vezes. Em
cada resultado obtido nos experimentos foram calculados valores
médios e seus respectivos desvios padrdes.

Apds a contagem das coldnias que cresceram em cada uma das
placas, a eficiéncia dos tratamentos e os fatores de nebulizacdo puderam
ser determinados. Os resultados de cada uma das diferentes etapas foram
representados pela média do nimero de colbnias contadas nas trés
placas amostradas. A eficiéncia de cada tipo de tratamento foi
determinada através da comparacao entre os resultados obtidos em cada
uma das etapas (média do nimero de colbnias obtida nas trés placas
amostradas) dos diferentes tratamentos aplicados. Foram calculados a
eficiéncia de retencdo dos meios filtrantes sem o TiO, apds passar por
tratamento térmico. Para identificar o poder de desinfeccdo somente das
lampadas UV-A sobre as bactérias, foi calculado a eficiéncia por
fotdlise. A eficiéncia dos fotocatalisadores sem e com a incidéncia de
luz (fotocatalise), foi também estudada. Ja o fator de nebulizacdo foi
obtido a fim de analisar a estabilidade do sistema de nebulizacdo nos
dois tempos de re-circulacdo de bactérias no interior do duto.
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A sequir, estdo demonstrados como foram obtidos os percentuais
de eficiéncia em cada tipo de tratamento utilizado, assim como o calculo
do fator de nebulizacdo das bactérias aerolizadas no interior do duto.

o Fator de nebulizago

Para calcular o fator de nebulizacdo, primeiro foi estimada a
concentracdo de bactérias aerolizadas nas placas amostradas. A
concentracdo de bactérias aerolizadas nas placas  (Caerolizada),
posicionadas no interior do duto, foi calculada de forma semelhante a
Yuetal., (2008) ou seja, de acordo com a Equacdo 8, a seguir:

Caerolizada = (UFC X FD)/ (Qamostra X tamostragem) (Equa(;éo 7)

Onde:

UFC — Unidade Formadora de Col6nias;

FD - Fator de diluicéo;

Qamostra — Vazdo de amostragem (m?/min);
tamostragem— T€MPO de amostragem (2 minutos).

A determinacdo de UFC para calcular a concentracdo de bactérias
aerolizadas (Caerolizada) fOi CONtada nas placas (Figura 40), apos serem
coletadas na secdo de coleta de amostras, sem que qualquer tipo de
tratamento tenha sido aplicado, ou seja, sem a utilizacdo de filtro e sem
a ativacdo das lampadas UV-A.

A vazdo de amostragem, calculada em 7,2 m¥min (que é também
a vazdo de circulagdo do fluxo de ar na secgdo de amostragem), foi
obtida na secdo onde as foram placas coletadas. Ja o tempo de
amostragem, ou seja, o tempo em que as placas foram expostas ao fluxo
contaminado, era de dois minutos.

Quanto ao fator de diluicdo (FD), diferente ao trabalho de Yu et
al., (2008) neste trabalho néo foi utilizado nenhum método de diluicdo
seriada para contagem das bactérias. Portanto, neste estudo, o fator de
nebulizacdo sera sempre igual a 1.

Para o calculo do fator de nebulizacdo foi também necessario
determinar os valores de concentracdo da suspensdo de bactérias que
foram introduzidas no nebulizador. As concentragdes da suspensdo de
bactérias nebulizadas (Chebuizador) foram obtidas através da captura de
1uL de amostras da suspensdo (descrito no final do item 3.6.6).
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A partir dos valores de (Carolizada) € (Crebulizador) O fator de
nebulizacdo (FN) pode ser calculado, de forma semelhante a Yu, et al.,
(2008), ou seja, de acordo com a Equacéo 9, a seguir:

FN= |Og (Caerolizada)/ IOg (Cnebulizador) (Equa(;éo 8)

Onde:
Caerol izada™ U FC/m3;
Cnebulizador— UFC/ml.

¢ Porcentagem de desinfeccéo por fotolise:

Comparagdo do resultado obtido no nimero de colénias entre a
Etapa 1 (sem filtro (SF)) e a Etapa 2 (sem filtro, mas com a utilizacéo
de lampadas UV-A (SF+UV)):

100 x (SF - (SF+UV))/SF (Equagdo 9)

e Porcentagem de retencéo do filtro com tratamento térmico e
sem TiO,:

Comparagéo do resultado obtido do nimero de colénias entre a
Etapa 1 (sem filtro (SF) e a Etapa 5 (com Filtro sem TiO, depositado

(Fsrrio2)):
100 x (SF — (Fs/rio2))/SF (Equagdo 10)

e Porcentagem de desinfeccéo pelo didxido de titénio:

Comparacéo do resultado obtido no nimero de colénias entre a
Etapa 5 (com filtro sem TiO, depositado (Fsrioz)) € a Etapa 3 (com a
utilizacdo de filtro com TiO, comercial aderido (Frioz/p2s), OU com a
utilizacdo de filtro com TiO; sintetizado a partir do butoxido de titanio

(Frioz/B)):

100 x (Fsrrio2 = (Frio2/p2s))! Fsrrioz2 0U (Equagdo 11)
100 x (Fsrrio2 — (Frio2/s))/ Fsrioz

e Porcentagem de desinfeccdo por fotocatalise:
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Comparacdo do resultado obtido no nimero de colbnias entre a
Etapa 5 (com Filtro sem TiO, depositado (Fsrio2)) € a Etapa 4 (com a
utilizagdo de filtro com TiO, comercial aderido, mais a incidéncia de
radiacdo UV-A (Frioo/p2s+uv), OU com a utilizacdo de filtro com TiO,
sintetizado a partir do butéxido de titdnio mais a incidéncia de radia¢éo
UV-A (Frio2/s+uv)):

100 x (Fsrrio2 — (Frioz/p2s+uv))! Fsrioz  ou (Equacdo 12)
100 x (Fsrrioz — (Frioz2/s+uv))! Fsrrioz

3.6.4. Limpeza do duto e materiais

Antes de iniciar cada teste para avaliar a capacidade de
fotodegradagdo das bactérias pelo filtro, foi necessario desinfcetar o
duto, assim como esterilizar os materiais utilizados durante o
experimento.

Os recipientes utilizados para a pulverizacdo das bactérias no
interior do duto, tais como potes do nebulizador, mangueiras de
nebulizagdo (Figura 41A), assim como as mangueiras que direcionavam
0s aerossois até o interior do duto (Figura 41B), foram encaminhados
para o setor de Esterilizacdo do Hospital Universitario, para esterilizagdo
em Oxido de etileno. Este procedimento ocorreu ja que estes materiais se
deformam ao serem esterilizados pelo método de autoclavacéo.

Figura 41: Materiais apés esterilizagdo em 6xido de etileno: A) Mangueiras e
potes de nebulizacdo; B) Mangueiras que direcionaram o fluxo ao interior do
duto.

Os filtros de fibra de vidro, com e sem o fotocatalisador
depositado nas fibras, foram expostos a luz UV-C, germicida (Philips 30
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W), durante 15 minutos, em uma capela de fluxo laminar (Veco —
modelo Bio SEG 12 Classe Il tipo Al) (Figura 42), localizada no
Laboratério de Imunologia e Doengas Infecciosas — LIDI, no
Departamento de Microbiologia e Parasitologia da UFSC.

FIQUE-SE
TRASALHAR. CERTIPOUE SE
A o UV, ESTEA Al

Figura 42: Filtros expostos a lAmpada ultravioleta germicida UV-C por
15 minutos.

Para a desinfeccdo do duto no final de cada experimento, foi
utilizado o procedimento semelhante ao de Goswami et al., (1999). Com
0 mesmo nebulizador utilizado para formar os aerosséis contendo
bactérias, foram pulverizados 15 ml de uma solugdo com 70% de Alcool
isopropilico PA (Quemis) e 30% de agua destilada. Essa solucéo foi re-
circulada pelo ventilador no interior do duto, por um periodo de 2 horas.
Apbs esse periodo, a se¢do de injecdo da amostra, o0 suporte para a
entrada do filtro e a se¢do de coleta de amostra foram abertas. Logo
apos, o fluxo no interior do duto foi re-circulado por um periodo de 12
horas, para facilitar a evaporacao do alcool (Figura 43).
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Entrada " .
paraFiltro Se¢do de

Coleta

Figura 43: Vista da parte superior do duto, com destaque para a se¢do de
injecdo, suporte para entrada do filtro e se¢do de coleta. Todas se apresentam
abertas para facilitar a evaporagao do desinfetante no interior do duto.

Outros materiais, essenciais para a realizacdo dos testes de
desinfeccdo, tais como a solucdo de PBS (Phosphate Buffer Saline, pH
7.2 — Anexo 1), os caldos de CTS (Caldo Trypticase Soy - Merck) e o
ATS (Agar Trypticase Soy — Merck) que foi distribuido nas placas,
necessitaram de um processo de esterilizagdo antes de serem utilizados.
As solucbes de PBS (Figura 44A), assim como os caldos de CTS
preparados e depositados no tubo Falcon (Figura 44B e C) foram
autoclavados, a 121°C, por 15 minutos. Esse procedimento de
desinfeccdo também foi aplicado a solugdo obtida com a dissolugédo do
pé do Agar (ATS) em éagua destilada (Figura 44D), posteriormente
distribuido nas placas de Petry (Figura 44E).



Figura 44: Materiais esterilizados: A) Solugdo de PBS; B) e C) Tubos com
caldos (CTS); D) Solugdo com Agar (ATS) e E) Agar distribuido nas placas de
Petry.

3.6.5. Escherichia coli.

Apesar da falta de relatos de trabalhos que associem as bactérias
do género Escherichia coli. entre os principais poluentes de ar em
ambientes internos climatizados, esta foi a bactéria escolhida para os
testes de desinfeccdo com o fotocatalisador. Esta selecéo foi baseada no
grande numero de trabalhos com fotocatalise que utilizaram este
microrganismo em seus processos de desinfec¢éo.

As coldnias de Escherichia coli. (ATCC 25922%) inicialmente
cultivadas em Agar Mac Conkey, foram adquiridas no Laboratério
Didatico de Microbiologia Clinica, do Departamento de Analises
Clinicas da UFSC.

¥ ATCC - American Type Culture Collection (www.atcc.org).
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A manipulagdo e estocagem dos meios de cultura e das bactérias
foram, na parte inicial do trabalho, realizadas no Laboratério Didatico
de Microbiologia Clinica do Departamento de Analises Clinicas da
UFSC. Contudo, esses procedimentos foram realizados em sua maioria
no Laboratorio Integrado de Meio Ambiente - LIMA do Departamento
de Engenharia Sanitéria e Ambiental — UFSC.

Para o crescimento e multiplicacdo das colénias de Escherichia
coli., foram utilizados alguns procedimentos no seu preparo que estdo
descritos nos itens a seguir.

3.6.6. Suspensao de bactérias

Para dar inicio ao preparo da suspensdo liquida com bactérias,
col6nias de Escherichia coli. (ATCC 25922) cultivadas inicialmente em
Agar Mac Conkey, foram transferidas, com o auxilio de uma alga
descartavel, para uma placa com Agar Trypticase Soy (ATS). Nesta
transferéncia foi utilizada a técnica de esgotamento em placa, ou seja, 0
material foi espalhado, com o auxilio da alga, sobre a superficie da placa
com ATS, em movimento de estrias sucessivas (Figura 45A). Em
seguida, a placa foi incubada por um periodo de 24 horas, a 37°C, em
uma estufa bacteriolégica (Laboratério Didatico de Microbiologia
Clinica do Departamento de Analises Clinicas da UFSC). Ap6s a
incubagdo, foi possivel obter col6nias novas de Escherichia coli.
isoladas, tornando-se faceis de serem posteriormente coletadas (Figura
45B).

Comegar

aqui

Figura 45: A) Esquema da técnica de semeadura por esgotamento em placa
Fonte: (http://www.icb.ufmg.br/mic/mic/m-42.html); B) Coldnias de
Escherichia coli. isoladas pela mesma técnica.
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Trés a cinco coldnias de Escherichia coli. que se desenvolveram
no Agar, foram transferidas novamente, com o auxilio de uma alga
descartavel, para um Caldo Trypticase Soy (CTS) (Figura 46). Na
seqliéncia, o caldo com as bactérias inoculadas foi incubado em uma
estufa sob agitacdo a 85 rpm, a 37°C (Cientec - Modelo CT-712 R)
pertencente a0 LAPOA — Laboratorio de Potabilizacio das Aguas —
ENS — UFSC, por um periodo que variou de 16 a 24 horas (Figura 47)
com a finalidade de promover o crescimento das bactérias.
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Em seguida, a amostra foi transferida para uma centrifuga (Sigma
2-3) (Figura 48), pertencente ao - LIMA — ENS - UFSC, a uma
velocidade de 2500 rpm, por 5 minutos. Na seqiiéncia, o sobrenadante
foi descartado, e os sedimentos bacterianos foram ressuspensos com a
adicdo de 30 ml de solucdo salina de PBS (Figura 49 A, B, C) (YU et
al., 2008). A agua destilada foi utilizada como meio para a ressuspensao
e diluicdo dos sedimentos bacterianos em alguns trabalhos, tal como foi
utilizada por Vohra, et al., (2006). Foi utilizado o mesmo método de
ressuspensdo e dilui¢do, aplicado por Yu et al., (2008) ou seja, uma
solucdo de PBS, em virtude dessa solucdo reduzir a pressdo osmética
entre as células bacterianas e o meio liquido. Em um dos estudos sobre
fotocatélise desenvolvido por Cushnie et al., (2009) a agua foi
identificada como sendo responsavel pela inviabilidade das bactérias de
Escherichia coli.

Figura 48: Centrifugacdo da amostra a uma velocidade de 2500 rpm por 5
minutos.
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Figura 49: A) Sedimento bacteriano ap6s centrifugacdo; B) Descarte do
sobrenadante; C) Sedimentos ressuspensos com a adigdo de solugéo de PBS; D)
cultivo pronto para ser pulverizado.

Esses procedimentos, desde a etapa de centrifugacdo até a de
ressuspensdo do sedimento, foi repetido cinco vezes. A “Diluicdo de
2x”, ou seja, o processo repetido duas vezes, utilizado no trabalho de Yu
et al. (2008), ndo foi a diluicdo adotada para este trabalho. Esta diluicdo
gerou, na maioria das amostragens, apés a solucdo ser pulverizada
dentro do duto, uma concentragdo inicial de bactérias elevada para um
tempo de exposigdo da placa de 2 minutos. Isto dificultou a contagem
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inicial de col6nias e, em consequéncia, prejudicou a determinacdo da
eficiéncia do filtro sem o fotocatalisador.

Antes de o cultivo ser pulverizado no interior do duto, uma
amostra de 1 pl foi coletada, com o auxilio de uma alca calibrada
descartavel e em seguida semeada em uma placa com Agar (ATS)
através da técnica de esgotamento em placa (Figura 45A). As colbnias
desenvolvidas nesta placa, apés um periodo de 24 horas dentro da
estufa, foram contadas conforme o topico 3.6.2 deste documento. Com
esses resultados dessas placas, foi possivel identificar a concentragéo
inicial do cultivo que foi pulverizado no interior do duto.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesse capitulo, estdo apresentados e discutidos os resultados
obtidos no presente trabalho. Eles estdo organizados conforme a ordem
apresentada no capitulo Materiais e Métodos.

4.1. MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV) E
ESPECTROSCOPIA DE ENERGIA DISPERSIVA (EDS)

4.1.1. Fibra sem TiO; ap6s procedimento de limpeza

Antes da deposicao do fotocatalisador e ap6s o procedimento de
limpeza com solugo de Alcool Isopropilico, as fibras foram observadas
no MEV. Os resultados podem ser observados conforme as micrografias
apresentadas na Figura 50.

Figura 50: Micrografias do filtro sem TiO, ap6s processo de limpeza e sem
tratamento térmico.
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Na Figura 50A ¢é possivel observar na micrografia com aumento
de 25 vezes, um emaranhado de fibras. Na superficie de algumas dessas
fibras, nota-se a presenga de irregularidades. Uma dessas
irregularidades, com aparéncia de uma bolha, foi observada no aumento
de 150 wvezes, apresentado na micrografia da Figura 50B.
Provavelmente, essas saliéncias podem ser atribuidas a tintura em cor
azul existente em uma das camadas da fibra e que, ap6s o tratamento
térmico, desapareceram. Apesar da existéncia dessas irregularidades, foi
possivel observar, apds aplicacdo do processo de limpeza, na
micrografia com aumento de 100 vezes (Figura 50C) e na micrografia
com aumento de 1000 vezes (Figura 50D) que as fibras aparentaram
estar com suas superficies limpas. A largura da fibra, registrada na
Figura 50D foi medida em aproximadamente 39 um.

Uma anélise dos elementos existentes em diferentes pontos da
fibra, ap6s o processo de limpeza, foi realizada no EDS (Figura 51). O
espectro presente na Figura 51B representa o resultado da andlise
correspondente a irregularidade em formato de bolha da fibra registrada
na micrografia da Figura 50B. Ja o espectro da Figura 51A, corresponde
ao resultado da analise em um ponto qualquer da superficie da fibra
registrada na micrografia da Figura 50D. A finalidade dessas analises de
EDS foi possibilitar uma distingdo entre os compostos que foram
realmente depositados e 0s que pertencem a estrutura da fibra.
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Figura 51: Espectros EDS em diferentes pontos da fibra antes da
deposicdo de TiO,.

Foram identificados nos dois espectros apresentados na Figura
51, a presenca de carbono (C), oxigénio (O), sédio (Na), silicio (Si) e
calcio (Ca) na fibra ap6s o processo de limpeza. A presenca de picos de
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ouro (Au) nos dois espectros da Figura 51, assim como nos demais
espectros (Figura 53, 55, 57, 59 e 61), deve-se ao recobrimento das
amostras com ions de ouro para a analise no EDS. Outros elementos,
como o aluminio (Al), magnésio (Mg) - Figura 51A, e cloro (Cl) -
Figura 51B, foram também identificados nos espectros. A presenca
desses elementos pode ser atribuida a composicdo da fibra ou aos
residuos da tinta presente em uma das camadas do material.

4.1.2. Método 1

As imagens apresentadas na Figura 52, correspondem & varredura
de microscopia eletrénica de varredura do fotocatalisador sintetizado
com uma concentracdo de 0,4 M de TiO, com método de deposicao e
calcinacéo 1.

£

~ Figura 52: Micrografias do Méto

-

do 1, com concentra

¢io de TiO, de 0,4 M.

A partir das micrografias da Figura 52, observa-se que a fibra
apresenta, em algumas partes, grandes aglomerados, formados por
pequenos cristais de titanio (A, B, C). Observa-se na Figura 52C, com
um aumento de 4000 vezes, que esses aglomerados de cristais foram
medidos e possuem largura com tamanho aproximado entre 168 nm a
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4,21 micrometros. Entretanto, os cristais com tamanho muito reduzido
ndo puderam ser medidos, pois quanto menor a particula observada,
mais dificil foi efetuar a medicéo na imagem pelo MEV.

Apesar da maioria das fibras apresentarem em algumas areas a
presenca de grandes aglomerados de particulas, em outras éareas de
algumas fibras foi observada a inexisténcia das particulas aderidas na
fibra, conforme observado na micrografia com aumento de 500 vezes -
Figura 52D.

Na Figura 53, encontra-se 0 espectro obtido no EDS, dos
compostos presentes na superficie da fibra observada na micrografia da
Figura 52D.

0,9 1,80 2,70 3,60 4,50 540 6,30 7,20 8,10 9,00

Figura 53: Espectro EDS do fotocatalisador aderido a fibra, com
concentragao 0,4 M pelo método de deposigdo e calcinagdo 1.

Como pode ser observado no espectro da Figura 53, os picos do
tithnio (Ti) nesta andlise se apresentaram menores em relacdo aos
demais picos identificados. Isso pode ter ocorrido devido a pequena
quantidade de TiO, presente na fibra no ponto onde foi efetuada a
analise de EDS. Como pode ser observado no espectro da Figura 53,
foram identificados picos de titanio, como ja era esperado. Os outros
elementos, tais como carbono (C), oxigénio (O), sédio (Na), aluminio
(Al), magnésio (Mg), silicio (Si) e calcio (Ca), ja haviam sido
identificados nas analises de EDS da fibra sem titdnio aderido a
superficie (Figura 51).

As imagens apresentadas na Figura 54 correspondem as analises
de microscopia eletrénica de varredura do fotocatalisador sintetizado
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com uma concentracdo de 0,6 M de TiO, com método de deposicédo e
calcinacéo 1.

Figura 54: Micrografias do Método 1, com concentragédo de TiO,de 0,6 M.

Na micrografia A, com ampliagdo de 500 vezes, e na micrografia
B, com ampliacdo de 250 vezes, da Figura 54, como também a maior
parte das imagens observadas desta mesma amostra, foi observado a
presenca concentrada de titnio. Uma melhor distribuicdo das particulas
poderia ocorrer com a adicdo de um produto dispersante, tal qual o
poliacrilato de aménia utilizado por Barati et al., (2009) para producao
de filmes finos de TiO,. Nestas imagens, o fotocatalisador aparentou
uma estrutura rigida, com aparéncia de grandes blocos e ndo uma
estrutura porosa, formada por pequenos cristais. Esses blocos indicam
que o titanio, nesses locais, apresentou-se amorfo e ndo foi transformado
para a forma cristalina. Um aumento no tempo ou na temperatura de
calcinacdo poderia auxiliar na transformacdo desses blocos em uma
superficie porosa de cristais. Entretanto, neste caso, seria mais
conveniente aumentar o tempo de calcinacdo ao invés da temperatura, ja
que a estrutura da fibra ndo suporta temperaturas acima dos 550 °C. Ao
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contrario, em pequenos pontos da fibra desta mesma amostra,
micrografia C da Figura 54, com ampliacdo de 2000 vezes, pode-se
observar a presenca dos aglomerados de cristais de titanio. Alguns
desses aglomerados de cristais foram medidos e possuem largura com
tamanho aproximado entre 606 nm a 7,27 micrometros. No entanto,
observou-se nas imagens dos fotocatalisadores produzidos a partir do
Método 1, com uma concentracdo de TiO, de 0,6 M, um nimero maior
de fibras com poucos cristais de TiO, aderidos, como exemplifica a
Figura 54D, em relagdo ao fotocatalisador com concentragéo de 0,4 M.

Na Figura 55 encontra-se 0 espectro obtido na analise de EDS,
em um dos pontos da fibra com TiO, depositado, observada na
micrografia da Figura 54B.
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Figura 55: Espectro EDS do fotocatalisador aderido a fibra, com
concentragao 0,6 M pelo método de deposigdo e calcinagéo 1.

Assim como nos resultados das analises de EDS da Figura 53,
picos de titanio (Ti) e oxigénio (O), foram também identificados no
espectrograma da Figura 55, além de outros compostos atribuidos a
composicdo da fibra. A diferenca mais relevante desse espectrograma -
Figura 55, em relacdo ao espectrograma da Figura 53 foi a variagdo nos
tamanhos dos picos de titanio (Ti) e oxigénio (O). Essa variacdo pode
ser explicada pela concentracdo maior de titanio utilizada para a sintese
no Método 1, ou seja 0,6 M que se concentrou somente em alguns
pontos da superficie das fibras, deixando uma maior parte das fibras
descobertas de fotocatalisador. No entanto, vale ressaltar que as analises
de EDS, por serem pontuais, 0s resultados podem ser bastante variaveis
dependendo do ponto na amostra onde foram direcionadas.
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A partir dos resultados de MEV, de EDS e a partir das imagens
observadas durante as analises dos fotocatalisadores produzidos a partir
do Método 1, na concentragdo de 0,4 M de TiO,, as particulas de TiO,
apresentaram sob forma de cristais e bem distribuidas, abrangendo
grande parte das superficies das fibras. Essas caracteristicas foram
pouco observadas nos resultados obtidos pelo mesmo método de
deposicdo e calcinagdo, com a concentracdo de TiO, de 0,6 M.

4.1.3. Método 2

A Figura 56, a seguir, apresenta os resultados de microscopia
eletrbnica de varredura para o método de deposicéo e calcinagdo 2 com
uma concentracao de TiO, de 0,4 M.

Figura 56: Micrografias do Método 2 com concentragdo de TiO, de 0,4 M.

Observou-se no momento da analise de MEV e através da
micrografia da Figura 56A, que a maioria das fibras ndo apresentava
vestigios de TiO, em sua superficie. Este resultado foi inesperado, ja
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que no Método 2, a fibra de vidro ficou imersa na solucéo resultante por
um periodo de 12 horas, tempo maior que no Método 1, no qual a fibra
fica imersa na solugdo por um periodo de 30 minutos e onde foi
observado um maior nimero de cristais de TiO, aderidos a ela.

No entanto, em poucos pontos foi observada a presenca de placas
de titdnio aderidas as fibras, conforme as micrografias B, C e D da
Figura 56. O formato de placas, ao invés da forma de particulas, pode
ser explicado, neste caso, pelo pouco tempo, duas horas, em que 0
material ficou exposto & temperatura de calcinagdo de 500 °C.

Na Figura 57, encontra-se o espectro obtido na andlise de EDS,
em um dos pontos da fibra com TiO, depositado, observada na
micrografia da Figura 56C.
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Figura 57: Espectro EDS do fotocatalisador aderido a fibra, com
concentracao 0,4 M pelo método de deposicdo e calcinagéo 2.

No espectro da Figura 57, obtido a partir do fotocatalisador
aderido a fibra, registrado na Figura 56C, foram identificados picos
relativos ao carbono (C), oxigénio (O), sédio (Na), magnésio (Mg),
aluminio (Al), silicio (Si), cloro (CI), calcio (Ca) e titanio (Ti). Esses
elementos foram semelhantes aos identificados nos espectros das figuras
53 e 55. Destaca-se nesse espectro, 0 aumento no pico do elemento
calcio e tithnio em relacdo as analises de EDS dos demais
fotocatalisadores. Essa elevacdo pode ser explicada, pois no ponto da
fibra onde a andlise de EDS foi realizada, provavelmente havia uma
concentra¢do maior desses elementos.
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As imagens da Figura 58 correspondem aos resultados de
microscopia eletrdnica de varredura obtidos com o método de deposicao
e calcinacéo 2 e com uma concentragdo de TiO, de 0,6 M.

Figura 58: Micrografias do Método 2, com concentracédo de TiO,de 0,6 M.

Nas imagens de MEV (Figura 58), com uma concentragdo de
TiO, de 0,6 M, assim como nos resultados obtidos com a concentragao
de 0,4 M de TiO,, foram poucas as fibras nas quais observou-se a
presenca de particulas de titanio. No entanto, com a concentracao de 0,6
M de titdnio foi observado que as particulas apresentaram baixa
aderéncia na fibra. Este fato pode ser observado nas imagens A e B da
Figura 58, onde no fundo destas figuras, sobre a fita de carbono, €
possivel notar particulas de titanio que provavelmente cairam da fibra no
momento da analise de MEV.

Apesar de grande parte das fibras ndo apresentarem a presenca de
particulas de titanio, em alguns pontos, imagens C e D da Figura 58, foi
observado a presenca de cristais aderidos a fibra, ao invés de pequenos
blocos de TiO, como foi observado na Figura 56, imagens C e D. O
tamanho desses cristais foi medido no MEV e variou entre 583 nm a
2,24 um (Figura 58D).
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Na Figura 59, encontra-se o espectro obtido na andlise de EDS,
em um dos pontos da fibra com TiO, depositado, observada na
micrografia da Figura 58D.
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Figura 59: Espectro EDS do fotocatalisador aderido a fibra, com
concentragao 0,6 M pelo método de deposigdo e calcinagéo 2.

Na Figura 59, foram identificados os mesmos elementos
identificados nas de EDS dos fotocatalisadores sintetizados e
apresentados nas figuras 53, 55 e 57.

4.1.4. Fotocatalisador comercial P25

Na Figura 60, a seguir, encontram-se algumas das imagens de
MEV do fotocatalisador comercial P25 aderido a fibra de vidro. Para
esse fotocatalisador foi utilizado o método de deposicéo e calcinacéo 1,
assim como a concentracao de 0,4 M para preparar a suspensdo de TiO,
P25. Entretanto, o fotocatalisador P25 ndo necessita de elevadas
temperatura para calcinar o material e ja é adquirido pronto para ser
depositado e analisado. Essa andlise foi interessante para comparar com
os resultados das anélises de MEV dos fotocatalisadores sintetizados.



Figura 60: Micrografias do TiO, comercial P25.

Com a andlise de MEV do fotocatalisador P25 foi possivel
observar a presenga de particulas de TiO, aderido em todas as fibras de
vidro observadas, assim como registradas nas imagens A e B da Figura
60. A distribuicéo das particulas de titanio sobre a fibra pode ser melhor
analisada na imagem C, da Figura 60, com aumento de 1500 vezes.
Nesta imagem, é possivel notar que apesar das particulas de titanio
estarem bem distribuidas por toda a fibra, uma concentragdo um pouco
maior foi observada em alguns pontos. Um desses pontos foi
aproximado, com aumento de 24000 vezes, resultando na micrografia D,
da Figura 60. Algumas particulas neste local foram medidas em
tamanhos que variaram entre 79,8 nm a 94,3 nm. Esses cristais foram
menores que aos medidos nos fotocatalisadores sintetizados, apesar das
dificuldades de medicdo das particulas muito pequenas pelo
equipamento.

Na Figura 61, encontra-se 0 espectro obtido na analise de EDS
em um dos pontos da fibra com TiO, depositado, observado na
micrografia da Figura 60C.



85

1', Au
|
[ \\ hu H

Sl

|J\

“Na\ H-n
I ‘ ‘Alx,4 v U | ,l

Yoy, o/

N S .

1,00 2,00 3,00 400 5,00 6,00 7,00 8,00 9,00

Figura 61: Espectro EDS do fotocatalisador P25 aderido a fibra, com
concentracdo 0,4 M pelo método de deposicéo e calcinagéo 1.

No espectro da Figura 61 identificou-se 0s mesmos elementos ja
presentes nas micrografias das figuras 53, 55, 57 e 59. Nesse espectro,
no entanto, os picos de titdnio e de oxigénio apresentaram-se mais
elevado nas anélises de EDS do fotocatalisador comercial P25 em
comparagdo as analises de EDS dos fotocatalisadores sintetizados a
partir de butoxido de titdnio. O pico elevado de Ti e O pode ser
explicado pelo acimulo de TiO, no ponto onde a analise de EDS foi
realizada (Figura 60C).

4.2. DIFRATOMETRIA DE RAIOS-X

4.2.1. Método 1

As figuras 62 e 63, a seguir, apresentam, respectivamente, 0s
difratogramas obtidos com a analise de DRX dos fotocatalisadores com
concentracdo 0,4 M e 0,6 M. Eles foram sintetizados a partir de
butéxido de titanio, pelo método de deposicéo e calcinacdo 1.
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Figura 62 : Difratograma de raios X do fotocatalisador com concentragéo 0,4
M obtidos pelo método de deposicdo e calcinagéo 1.
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Figura 63: Difratograma de raios X do fotocatalisador com concentragdo 0,6 M
obtidos pelo método de deposicao e calcinagdo 1.

Na Figura 62, foi identificado no difratograma a presenca de
picos nas formas cristalinas anatase e rutilo. Quando quantificados, o
fotocatalisador com concentragdo 0,4 M apresentou 92,9 % sob a forma
cristalina anatase e 7,1 % sob a forma cristalina rutilo.



87

No difratograma presente na Figura 63 foi possivel identificar a
presenca das fases cristalinas anatase e rutilo semelhante ao obtido para
concentracdo de 0,4 M de TiO,. Apds a quantificagdo, obteve-se valores
para a fase cristalina anatase de 88,8 % e para a fase cristalina rutilo de
11,2%. Portanto, observou-se, com a concentracdo do fotocatalisador de
0,6 M, uma pequena reducdo na fase cristalina anatase acompanhados de
um pequeno aumento na fase cristalina rutilo, em relacdo a concentragdo
de 0,4 M. Além disso, percebe-se um aumento de ruidos no
difratograma da Figura 63 em relagdo ao da Figura 62, provavelmente
ocasionado pelo aumento de material na forma amorfa.

4.2.2. Método 2

Nas figuras 64 e 65, a seguir, estdo apresentados,
respectivamente, os difratogramas obtidos com a analise de DRX para
os fotocatalisadores com concentragdo 0,4 M e 0,6 M. Eles foram
sintetizados a partir de butdxido de titanio, pelo método de deposigédo e
calcinagéo 2.
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Figura 64: Difratograma de raios X do fotocatalisador com concentragéo 0,4 M
obtidos pelo método de deposicao e calcinagdo 2.



88

80
_ A - Anatase
70 1 R - Rutilo

60 -

40 -

Intensidade

30 -

20 4

10 -

Figura 65: Difratograma de raios X do fotocatalisador com concentragéo 0,6 M
obtidos pelo método de deposicao e calcinagéo 2.

A partir da Figura 64, é possivel observar no difratograma a
presenca de picos caracteristicos de duas fases cristalinas, anatase e
rutilo. Apds a quantificacdo, obteve-se 84 % de fase cristalina anatase e
16 % de fase cristalina rutilo.

Na Figura 65, também se observou no difratograma a presenca de
picos caracteristicos de duas fases cristalinas, anatase e rutilo. Apos a
quantificacdo, obteve-se 46,9 % de fase cristalina anatase e 53,1 % de
fase cristalina rutilo.

Apesar da presenca de picos caracteristicos das fases anatase e
rutilo nos difratogramas das Figuras 62, 63, 64 e 65, todos 0s
difratogramas apresentam ruidos que sdo picos ndo definidos. Esses
ruidos podem ser atribuidos a partes amorfas presente nos
fotocatalisadores sintetizados ou pelos desvios de alguns raios-X
incidentes sobre as amostras na hora da analise. Entretanto, todos os
fotocatalisadores sintetizados apresentaram a maior parte da fase
cristalina de TiO; sob a forma anatase. Entre os difratogramas obtidos, o
que apresentou uma maior propor¢do da fase anatase, foi o
fotocatalisador sintetizado pelo método de deposicdo e calcinagdo 1,
com concentracdo de 0,4 M.



89

4.2.3. Fotocatalisador comercial P25

A Figura 66, a seguir, apresenta o difratograma do fotocatalisador
comercial P25, sintetizado a uma concentracéo de 0,4 M de TiO,, apds o
mesmo processo de deposi¢éo e calcinagdo utilizado no Método 1. J& na
Figura 67, estd presente o difratograma obtido na analise de Raios — X
do p6 do fotocatalisador P25, sem passar por qualquer tratamento, na
mesma forma em que foi adquirido.

A - Anatase
A R - Rutilo

400

300

Intensidade

200 -

100 A

20

Figura 66: Difratograma de raios X do fotocatalisador comercial P25 apds o
método de deposicdo e calcinagéo 1.
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Figura 67: Difratograma de raios X do fotocatalisador comercial P25, assim
como foi adquirido.

Nas figuras 66 e 67, foi possivel identificar a presenca das fases
cristalinas anatase e rutilo. Os picos destes difratogramas, ao contrério
dos fotocatalisadores sintetizados pelo método sol-gel, apresentaram
formas bem definidas com reducdo na presenca de ruidos. Apesar do
tratamento térmico, o difratograma da Figura 66, mostrou-se bastante
semelhante ao difratograma da Figura 67, em que nenhum tratamento
térmico foi aplicado. As porcentagens de cada fase cristalina nos dois
difratogramas das figuras 66 e 67, apresentaram-se também
semelhantes. Entretanto, a fase anatase representou uma parcela de 89,4
% e a fase rutilo, 10,6 %, na analise de DRX quando o fotocatalisador
P25 passou por tratamento térmico. J& o fotocatalisador P25, sem
qualquer tratamento térmico, apresentou 90,2 % sob a forma cristalina
anatase e 9,8 % sob a forma cristalina rutilo. Portanto, ap6s o tratamento
térmico, houve uma pequena redugdo de 0,8 % na fase cristalina anatase
acompanhado da mesmo propor¢do de aumento para a fase cristalina
rutilo. Esse aumento na fase cristalina rutilo do P25, com o aumento da
temperatura foi também observado no trabalho de Fernandes e Santana,
(2005). Nesse estudo, na temperatura de 600°C foi observado a
predominancia de fase cristalina rutilo de 89% em relacéo a fase anatase
11%. Ja no tratamento térmico a 700 °C, foi observado somente a
presenca de fase cristalina rutilo. Além disso, as parcelas das fases
cristalinas do TiO, P25, sem passar por tratamento térmico, obtidas
nesse trabalho, foram um pouco diferentes aos valores relatados na
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literatura, ou seja, de 80% para fase anatase e 20% para fase rutilo,
conforme Chis e Evstratov (2008) e 70% anatase e 30% rutilo, conforme
Teixeira e Jardim, (2004).

4.3. ESCOLHA DO FOTOCATALISADOR PARA OS TESTES DE
DESINFECCAO

Em resumo estdo apresentadas, a seguir, as principais
justificativas que levaram a escolha do fotocatalisador a partir dos
resultados de caracterizacao ja apresentados.

4.3.1. MEV e EDS

Comparando os resultados de MEV para os métodos de
deposicdo e calcinacdo 1 e 2 realizados, 0 Método 1, além de ser mais
pratico, foi o que apresentou a maior quantidade de TiO, aderido as
fibras de vidro. Além disso, as particulas de TiO, nesse método,
apresentaram-se sob forma de uma estrutura porosa, principalmente com
a concentracdo de 0,4 M de TiO, e ndo no formato de grande blocos.
Outra vantagem apresentada pelo método de deposicdo e calcinagdo 1
em relacdo ao Método 2, foi em relacdo a melhor aderéncia das
particulas de TiO, nas fibras de vidro.

Quanto as analises de EDS elas ndo foram muito decisivas na
escolha do fotocatalisador. Isso porque, a presenca de titanio e oxigénio
foi identificada em todas as amostras analisadas, o que confirmou a
presenca de fotocatalisador sintetizado depositado sobre as fibras.

4.3.2. DRX

Em relacdo aos resultados as analises de DRX dos
fotocatalisadores sintetizados, as propor¢oes de fase cristalina anatase e
rutilo foram semelhantes ao fotocatalisador comercial P25. Entretanto, o
fotocatalisador sintetizado pelo método de deposicdo e calcinagdo 1,
com 04 M de TiO, foi o que apresentou entre todos os
fotocatalisadores sintetizados e o comercial a maior proporcdo de fase
cristalina anatase de 92,9%, ou seja, a fase com maior fotoatividade.

Com base no exposto anteriormente, o fotocatalisador sintetizado
a partir da concentracdo de 0,4 M de TiO, e pelo método de deposicao e
calcinacdo 1 foi o escolhido para os testes de desinfec¢do no reator.
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4.4, EXPERIMENTOS COM O PILOTO E A BACTERIA E. Coli
4.4.1. Fator de nebulizacéo

Na Tabela 6, encontram-se os valores obtidos das concentracfes
das suspensdes de bactérias inseridas no nebulizador (Crepulizador)
acompanhadas dos valores das concentragfes de bactérias aerolizadas
nas placas (Cagrolizada)-

A partir dos valores de (Caerolizada) € (Crebulizador) € @ fim de avaliar
a estabilidade do sistema de nebulizagdo, nos dois tempos de
recirculacdo de bactérias no interior do duto, foram calculados os fatores
de nebulizagdo (FN), conforme a Equacdo 8, apresentada no capitulo
anterior.

Tabela 6: ConcentragGes de bactérias no nebulizador e aerolizadas, e fator de
nebuliza¢do, nos dois experimentos.

2 2,7x10 1734 0,41
2 8 x 10° 416,04 0,38
2 3,9x10° 2775 0,37
2 1,2 x 10° 185,7 0,37
2 1,1x10° 63 0,30
10 1,6 x 10° 19,51 0,21
10 2,2 x10° 78,40 0,35
10 6,8 x 10° 258,5 0,38

Obs: Vazao de nebulizacédo entre 0,15 mL/min a 0,25 mL/min -
desconsiderada nos calculos; Temperatura e umidade médias dentro do reator
nos diferentes dias de experimento: 28,5 °C e 76,5 %.

De acordo com a Tabela 6, a faixa de valores de concentracdo de
bactérias obtidos a partir dos caldos nebulizados (Crepulizador), fOI
semelhante nos dois tempos de experimento. Na verdade, esse resultado
ja era esperado ja que o procedimento utilizado para o preparo da
suspensdo, contendo bactérias, inserida no nebulizador, foi idéntico nos
dois tempos de experimento. Entretanto, em muitas placas as col6nias
desenvolvidas tanto do caldo do nebulizador (Crepulizado), COMO da
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concentracdo aerolizada (Cgerolizada) fOram resultados incontaveis e nao
foram mensurados entre os valores da Tabela 6, conforme os exemplos
mostrados na Figura 68.

Figura 68: Resultados de placas incontaveis: 1) Concentragdo de bactérias no
nebulizador (1ul); 2) Concentragao de bactérias aerolizadas (S/filtro).

A faixa de resultados obtidos das bactérias aerolizadas nas placas
(Caerolizada) Mostrou-se menos uniforme que a Crepulizado NO €XPErimento
de dois e de dez minutos. Quando comparados os valores de
concentracBes de bactérias aerolizadas entre os dois tempos de
experimento, no tempo de dez minutos houve uma reducdo da
concentracdo. 1sso pode ser observado comparando valores semelhantes
Crebulizado € Seus respectivos valores de Cgerolizaga NOS tempos de
experimentos de dois e dez minutos. Tendo como exemplo os valores da
Tabela 1 de Chepuizago de 1,2 x 10° (UFC/ml) e 1,6 x 10° (UFC/ml),
obtidos nos tempo de experimento de dois e dez minutos,
respectivamente, observa-se que 0 Cgerolizada Obtido para o tempo de
experimento de dois minutos foi superior ao tempo de dez minutos, ou
seja, 185,7 UFC/m® e 19,51 UFC/m°, respectivamente.
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Apesar do tempo de exposicdo das placas ser 0 mesmo, dois
minutos nos dois experimentos, ha duas hip6teses para justificar a
reducdo Caerolizada NO tempo de experimento de dez minutos. Uma delas
seria devido ao fendmeno de adsor¢do das bactérias no interior do duto.
Isso porque, o tempo de dois minutos pode ndo ter sido suficiente para
saturagdo do contaminante no interior do duto, e em consequéncia, a
maior parte do cultivo foi direcionada para as placas, o que resultou em
concentracbes mais elevadas. A outra hipGtese seria que parte dos
aerossois da solugcdo de PBS, responséveis pelo transporte das bactérias,
pode ter secado com o maior tempo de recirculacdo do fluxo e evitou
assim, o transporte das bactérias. Essa hip6tese pode ser sustentada pelo
modelo desenvolvido por Cox, (1987 apud Maus et al., 1997). Esse
modelo explica que a viabilidade das bactérias no ar é afetada por
efeitos de desidratacdo e por reagBes tdxicas com o oxigénio. Esses
efeitos, que muitas vezes resultam em uma perda de viabilidade, estdo
relacionados ao tipo de bactéria e ao tempo de exposicdo ao oxigénio.
Em funcéo dessas hipdteses e desses resultados, o fator de nebulizagéo
no tempo de dois minutos, apresentou também resultados um pouco
maiores. Entretanto, os dois tempos de experimento analisados
apresentaram resultados de FN baixos em comparacdo aos valores de
fatores obtidos por Yu et al., (2008) entre 0,74 a 0,81 para 0 mesmo tipo
de bactéria. No entanto, vale ressaltar que o tipo de nebulizador, reator,
vazdo e tempo de amostragem foram diferentes aos utilizados pelo
mesmo autor.

A umidade média no interior do duto durante os diferentes dias as
analises foi de 76,5 % e a variagao do teor de umidade sobre as bactérias
ndo foi avaliada nesse trabalho. Apesar disso, Yu et al., (2008) avaliou
em seu estudo que a variagdo de umidade foi insignificante nos valores
de FN para E. coli.

As figuras 69 e 70 ilustram algumas das placas dos resultados de
concentracdo de bactérias no nebulizador e concentracdo de bactérias
aerolizadas nos experimentos de dois e dez minutos, respectivamente.
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Figura 69: Fotos das placas com témpo de experimento de dois minutos: 1)
Concentragdo nebulizada; 2) Concentragdo aerolizada.

Figura 70: Fotos das placas com tempo de experimento de dez minutos: 1)
Concentragdo nebulizada; 2) Concentracdo aerolizada.
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4.4.2. Avaliacdo do processo de desinfeccdo por fotolise e
fotocatalise.

O fotocatalisador escolhido para os testes foi preparado pela
concentracdo de 0,4 M e pelo método de deposicdo e calcinagdo 1. Esse
fotocatalisador foi o escolhido em funcdo de que essa concentracdo e
esse método de deposicdo e calcinagdo terem gerado os melhores
resultados de caracterizacdo por MEV, EDS e DRX. Essa também foi a
concentracdo e 0 método de preparo utilizados para o fotocatalisador
comercial P25, o qual também foi utilizado nos testes de desinfecgdo,
principalmente para critério de comparacao.

A Tabela 7 e o Gréfico 1, trazem os resultados dos experimentos
por fotdlise, com filtro sem TiO,. Além disso, essa mesma tabela e
gréfico trazem os resultados do filtro com TiO, sintetizado a partir de
butéxido, e com filtro com TiO, comercial P25, com e sem a ativacéo
das lampadas UV-A. Nestes dois experimentos, o fluxo de bactérias no
interior do duto foi recirculado por um periodo de dois minutos. Esses
resultados exprimem a eficiéncia de retengéo ou inativacéo, dependendo
do tratamento adotado, obtidos a partir da comparacdo dos valores com
o valor médio obtido sem nenhum filtro estar posicionado no duto.
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Tabela 7: Resultados dos experimentos realizados por um periodo de dois

Concentracio
Inmicial / Sem
filtro

907

minutos.

2497

1835

Sem filtro e
uv

702

1720

200

Eficiéncia

Fotolise (“4)

12,68%

31.12%

89,10%

44.30%

+32.56

Filtro sem

B0y

31

128

33

Eficiéncia
Filtro sem
Ti0: (%)

94.38%

94.87%

98.20%

05,819

£1,70

Filtro com

37

124

19

| Eficigncia
Filtro com
10 (sintetizada)
(%)

93,71%

95,03%

98,41%

95,71%

=198

Filtro com
T sintetizada)
e UV

36

79

24

Eficiéncia
Filtro com
TiOossintetizada)
e UV (%)

96,03%

96.84%

98,69%

o719

=111

Filtro com

TiQ, P15

88

26

Eficigéncia
Filtro com
Tith P25 (%)

96,47%

08,58%%

97,53%

+1,49

Filtro com
T P25 UV

36

24

Eficiéncia
Filtro com
TigpPiseUV
(%)

96,43%

98,96%

97,70%

+1,79

{(*) Problemas na amostragem.
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100,00%
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80,00%
° Fotdlise
W 70,00% -
B Filtros/TiO2
60,00% —
® Filtro ¢/TiO2 (Butéxido)
50,00% —

m Filtro¢/TiO2 (P25)
40,00% +———

% Retengdo ou inativa

m Filtro¢/TiO2 (Butoxido) +
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® Filtro¢/TiO2 (P25)+UV

30,00% ——
20,00%

10,00% -

0,00% ———

Gréfico 1: Eficiéncia de retengdo ou inativagdo de E. coli nos experimentos de
dois minutos.

E possivel observar, na Tabela 7, assim como no restante do
trabalho, que a concentracdo de bactérias inseridas no duto variou
bastante nos diferentes dias de experimento. Isso ocorreu devido a
dificuldade de controlar o crescimento de bactérias no cultivo
nebulizado no interior do duto, apesar de sempre ter sido adotado um
mesmo procedimento de preparo. A partir do Gréfico 1 e da Tabela 7
nota-se uma reducao no numero de col6nias de E. coli iniciais de 44,30
% somente com a ativacdo das lampadas UV-A (Fotdlise). Valor
semelhante de 45% de inativacdo por fotélise, para diferentes espécies
de bactérias, foi obtido no trabalho de Kondo, et al., (2003) quando um
tipo de lampada semelhante a utilizada neste trabalho foi ativada. Essa
reducdo pode ser atribuida ao fenémeno de dimerizacao fotoquimica das
timinas presentes no material genético das bactérias, conforme
demonstrado por Bolton (1999). Entretanto, os resultados de inativacdo
por fotdlise obtidos no presente trabalho foram bastante variaveis nos
diferentes dias de experimento. Essa instabilidade pode ser explicada
pelo pouco tempo para a satura¢do do contaminante por todo o interior
do duto, para que somente o efeito de fotdlise pudesse ser considerado.
Na Figura 71 observa-se algumas placas coletadas antes e ap6s o
acionamento das lampadas UV-A com o tempo de recirculacdo de dois
minutos. Nessas imagens é possivel observar uma reducdo no nimero de
colbnias, antes e ap6s o acionamento das lampadas, em dois diferentes
dias de experimento.



Figura 71: Efeito da fotélise no sistema recirculado por dois minutos em dias
diferentes: 1) Placa amostrada sem filtro e 2) Placa amostrada sem filtro com
lampadas UV-A acionadas.

Ja o filtro sem TiO, depositado, apresentou médias de resultados
de retencdo de 95,81% (Tabela 7 e Grafico 1). Ao contrario dos
resultados obtidos por fotolise, os resultados de retencdo do filtro, no
tempo de experimento de dois minutos, se apresentaram mais uniformes,
com um desvio-padrdo também menor de +1,70. Essa uniformidade com
a utilizacdo do meio filtrante, pode ser explicada pela proximidade entre
o filtro e a secdo onde a amostra foi injetada. Assim, no tempo de dois
minutos, boa parte do contaminante, logo que foi pulverizado, ja foi
retido no filtro restando apenas uma pequena parcela do fluxo de
bactérias para percorrer o restante do duto. Provavelmente, o tempo de
experimento de dois minutos também nédo foi suficiente para que essa
pequena parcela que ndo foi retida pelo filtro saturasse o interior do
duto. Por se tratar de uma pequena parte do contaminante, as variagdes
entre um resultado e outro entre os diferentes dias de experimento,
foram também baixas. Entretanto, apesar do elevado valor de retengédo
da fibra, ela por si s6 ndo é capaz de inibir as bactérias que sdo
acumuladas na superficie do filtro. Esse fato pode ser melhor sustentado
pelo trabalho de Maus et al, (1997) o qual constatou que amostras do



100

filtro de fibra de vidro, quando inseridas, sob condi¢cfes ideais de
nutricdo e umidade em caldo e Agar nutriente, ndo inibiram o
crescimento da bactéria E. coli. Além desse, outros tipos de filtros como
o de polipropileno e policarbonato foram analisados para a mesma
bactéria e também ndo apresentaram resultados de inibicdo. Cartaxo et
al., (2007) ao coletar amostras microbiologicas na superficie de
cinguenta filtros de residéncias constatou que em apenas uma das
amostras, ndo houve crescimento consideravel de qualquer tipo de
microrganismo. Assim, apesar do valor de retencdo de bactérias do filtro
utilizado neste trabalho ja ser elevado no tempo de experimento de dois
minutos, o filtro ao invés de melhorar a qualidade do ar, pode prejudica-
la ainda mais. Isso porque, um filtro de um sistema de ar condicionado
se nao for bem inspecionado, com limpeza ou substituicdo periddica
pode, além de ndo tratar o ar, tornar-se uma fonte de proliferacdo de
bactérias para o interior de um ambiente.

Na Figura 72 é possivel observar em algumas placas coletadas,
uma reducdo no nimero de coldnias antes e apds a utilizagdo do filtro
sem TiO,, com o tempo de recirculagdo de dois minutos.

Figura 72: Efeito do poder de retencéo do filtro no sistema recirculado por dois
minutos: 1) Placa amostrada sem filtro; 2) Placa amostrada com filtro sem TiO,
depositado.

A eficiéncia de desinfeccdo dos filtros com TiO, depositado
(sintetizado a partir de butéxido) e a partir de P25, sem a incidéncia de
luz UV, foi, respectivamente, de 95,72% * 1,98 e de 97,53% + 1,49, em
relacdo a concentracdo incial de bactérias no duto. Esses valores, sdo
bastante semelhantes e até um pouco inferior a porcentagem obtida
somente com o filtro sem TiO, deposisitado, quando o TiO; sintetizado
foi obtido a partir de butdxido de titanio. A eficiéncia de desinfecdo pelo
fendmeno de fotocatalise, no filtro com o fotocatalisador comercial P25,
apresentou um valor de 97,70 + 1,79 em relacdo a concentracdo incial de
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bactérias no duto. Ja a eficiéncia obtida por fotocatalise com o filtro com
fotocatalisador sintetizado a partir de butdxido foi de 97,19 + 1,11 em
relacdo a concentragéo inicial de bactérias no duto. A partir do Grafico
1, observa-se que a eficiéncia de redugdo de bactérias por fotocatélise
nos dois fotocatalisadores testados, a partir da concentracéo inicial de
bactérias no duto, ficou proxima da eficiéncia de retencéo somente com
o filtro sem TiO, depositado. Entretanto, o tempo de experimento de
dois minutos nesses diferentes tratamentos também foi pequeno para
saturacdo do contaminante no interior do duto, assim como ocorreu com
o filtro sem TiO, depositado. A proximidade desses resultados pode
também ser explicada pelo tempo de recirculagdo que, provavelmente,
também pode ndo ter sido suficiente para a adsor¢do da carga de
poluentes no catalisador presente na superficie do filtro.

Apesar do procedimento de preparo da suspensdo com E.coli ter
sido 0 mesmo, apds a pulverizacdo dessa solucdo no interior do duto, a
média do nimero de coldnias de bactérias contadas nas placas variou
bastante entre os diferentes dias de experimentos. Em decorréncia desta
variagdo, algumas placas, conforme ja dito anteriormente, ndo puderam
ser contadas em virtude do grande nimero de col6nias. Esses resultados
tidos como “incontaveis”, ndo foram contabilizados nos resultados das
médias de retengdo ou inativacdo da Tabela 7 e no Gréfico 1. Esses
dados “incontdveis” ocorreram somente em placas coletadas sem
nenhum filtro estar posicionado, ou somente quando as lampadas UV-A
estavam acionadas. Nesses casos, alguns parametros como eficiéncia por
fotélise e eficiéncia do meio filtrante sem TiO, depositado ndo puderam
ser determinados. Entretanto, com a finalidade de ndo descartar os
experimentos com resultados “incontaveis” e, visto que inclusive o
meio filtrante, sem TiO,, era capaz de reter boa parte da concentracédo
inicial de bactérias, um novo célculo de eficiéncia foi realizado tendo
como concentracdo inicial a eficiéncia de retencdo somente do filtro sem
TiO,. Além disso, esse novo calculo foi necessario para evidenciar a
eficiéncia somente dos fotocatalisadores sintetizado e comercial,
desconsiderando a eficiéncia do filtro, que por si s6 ja rettm uma
elevada concentracdo de bactérias. Os resultados desse novo calculo de
eficiéncia, estdo representados no Gréafico 2 e nas Tabelas 8 e 9, tanto
para o fotocatalisador sintetizado, como para o P25, respectivamente,
com o tempo de recirculacdo de dois minutos.
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Tabela 8: Resultados de inativacdo de E. coli nos experimentos de dois minutos
com fotocatalisador sintetizado.

Tipo de tratamento Eficiéncia Eficiéncia
Concentracio
- " Filtro com Filtro com Filtro com Filtro com
Inicial/Filtro
Tiy Ti0:.(%) TiQye UV | Ti0; UV(%)
sem Ti0y
{2 minutos) {2 minutos)
Meédia de coldnias
1571 1205 2330% 1200 23,62%
(UFC)
Meédia de coldnias
51 57 -11,76% 36 2041%
(UFC)
Média de coldnias
128 124 333% 79 3843%
(UFC)
Média de coldnias
1977 1605 18,82% 1283 35,10%
(UFC)
Média de coldnias
1249 1109 11.21% 833 3331%
(UFC)
Méedia de coldnias
1196 033 21,99% 233 30,18%
(UFC)
Méedia de colonias
33 29 12,12% 24 27.27%
(UFC)
Meédia % de
11,29% 31.05%
Inativacio
Desvio padrao =1141 =5,77
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Tabela 9: Resultados de inativacdo de E. coli nos experimentos de dois minutos
com fotocatalisador comercial.

Tipo de tratamento Eficiéncia Eficiéncia
" Concentracio
Filtro com Filtro com Filtro com Filtro com
Inicial/Filtro
Ti Ti0 (%) TiQ e UV | Ti0y UV (%)
sem Tiy
{2 minwtos) {2 minutos)
Média de coldnias
128 28 31,25% 20 3047%
({UFC)
Meédia de coldnias
235 727 12.93% 587 29 70%
(UFC)
Media de coldnias
1977 1864 5.72% 1533 22 46%
(UFC)
Média de coldnias
1249 1035 17,13% 1044 16.41%
(UFC)
Meédia de coldnias
1196 1043 12,79% 233 28.68%
(UFC)
Meédia de coldnias
33 26 21.21% 19 42 42%
(UFC)
Média % de
16,84% 18.36%
Inativacdo
Desvio padrio =274 =274
100,0%
90,0%
80,0%
H TiO2 (Butoxido)
70,0% Ti02 (P25)
o
‘g 60,0% M TiO2 (Butoxido) + UV
2
& 50,0% B Ti02 (P25} + UV
=
40,0% 316,
° 5190 28%
30,0% 17%

11%

20,0%

10,0% 1
0,0%

Gréfico 2: Eficiéncia de inativacdo de E. coli com o fotocatalisador sintetizado

e comercial, nos experimentos de dois minutos.
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Através das tabelas 8 e 9, observa-se que a concentracgdo incial de
bactérias no filtro para os diferentes fotocatalisadores, ndo foi sempre a
mesma em todos o0s experimentos. Isso deve-se ao fato do
fotocatalisador comercial ter sido adquirido apds alguns experimentos ja
terem sido realizados, como também ocorreu nos experimentos com
tempo de recirculagdo no duto de dez minutos. Além disso, em alguns
casos, ocorreram problemas na amostragem e alguns dados tiveram que
ser descartados.

A partir dos dados das Tabelas 8 e 9 acompanhados dos dados do
Grafico 2, observa-se que os fotocatalisadores, sem a incidéncia de luz
UV, apresentaram resultados pouco expressivos na eficiéncia de
inativacdo de bactérias. Esses valores ja eram esperados, visto que nos
resultados de eficiéncia, considerando como concentracéo inicial o fluxo
de bactérias inseridas no duto sem qualquer tipo de tratamento, 0s
resultados foram praticamente despreziveis. No entanto, pode-se dizer
que o fotocatalisador P25 apresentou um resultado melhor de
desinfeccdo quando comparado ao fotocatalisador sintetizado, ou seja,
17,13% contra 10,97%. Além de apresentar um resultado um pouco
melhor, o fotocatalisador comercial P25, sem a incidéncia de luz UV,
apresentou um desvio padrdo também menor que o fotocatalisador
sintetizado. Esses resultados, apesar de pouco expressivos podem ser
atribuidos a absorcdo das bactérias na superficie dos fotocatalisadores,
resultado também observado no trabalho de Modesto Junior (2008).

Com a ativacdo das lampadas UV sobre a superficie dos
fotocatalisadores (Fotocatalise), observou-se um aumento nos valores de
desinfeccdo de bactérias. Nesse caso, o fotocatalisador sintetizado
apresentou resultados de inativagdo um pouco melhores ao resultados
obtidos com o fotocatalisador comercial, ou seja, 31,01% =+ 5,82 contra
28,35% + 7,97.

Nas figuras 73 e 74, a seguir, encontram-se algumas imagens das
placas coletadas apés utilizacdo do filtro, com TiO, sintetizado a partir
de butéxido, e com TiO, P25. Nessas imagens é possivel observar uma
pequena reducdo no nimero de coldnias antes e apds a utilizacdo dos
filtros com os diferentes tipos de TiO,.
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Figura 73: Efeito da fotocatalise com sistema recirculado por dois minutos: 1)
Placa amostrada sem filtro; 2) Placa amostrada com filtro sem TiO,; 3) Placa
amostrada com filtro com TiO, (a partir de butéxido) e com UV-A; 4) Placa

amostrada com filtro com TiO, (a partir de but6xido).

Figura 74: Efeito da fotocatalise com sistema recirculado por dois minutos: 1)

Placa amostrada sem filtro; 2) Placa amostrada com filtro sem TiO,; 3) Placa

amostrada com filtro com TiO, (P25) e UV-A; 4) Placa amostrada com filtro
com TiO, (P25).
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Contudo, a partir dos baixos resultados de desinfeccao obtidos e a
partir também dos valores de eficiéncia de desinfec¢do por fotdlise
variaveis, adotou-se um tempo de recirculacdo no duto de dez minutos,
para novos experimentos. Na Tabela 10 e Grafico 3, encontram-se 0s
resultados dos experimentos com os diferentes tipos de tratamentos, tais
como: por fotolise, sem filtro; com filtro sem TiO;; com o filtro com
TiO; sintetizado a partir de butoxido de titanio; e com o filtro com TiO,
comercial P25. Todos os experimentos com filtros foram realizados com
e sem as lampadas UV-A. Esses resultados foram realizados para o
tempo de recirculagdo no duto de dez minutos. Assim como foi
realizado no tempo de recirculagcdo de dois minutos, os resultados de
retengdo ou inativacdo foram calculados a partir da média da
concentracdo inicial de coldnias obtidas nas placas sem nenhum filtro
estar inserido no duto.
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Tabela 10: Resultado dos experimentos realizados por um periodo de dez
minutos.

Concentraca
o Inicial /
Sem filtro

281

3722 1129

Sem filtro e
uv

104

Eficiéncia

Forolise (%)

62,99%

53.40%

+5,09

Filtro sem

N518.)

60

Eficiéncia
Filtro sem
Ti0s (%)

78,65%

§4,81% 88,93%

84,13%

+5,17

Fltro com

| THE% (sintetiza do)

17

Eficiéncia
Filtro com

{Sintetizada) (¥0)

93,95%

95,66%

94,81%

+1,21

Filtro com
i sintetizads)
e UV

98,09%

Eficiéncia
Filtro com
TiQusintetizada)
e UV (%)

98,229

97,96%

Fltro com

Ty P25

26

344 *

90,75%

+0,01

Eficiéncia

Filtro com

Tig, P25
(%)

90,75%

90,76%

Filtro com
Tilr e UV

18

240 *

+0,03

Eficiéncia

Filtro com

TihPZi e
UV (%)

93,59%

93,55%

(*)Problemas na amostragem.
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Gréfico 3: Eficiéncia de retengdo ou inativagdo de E. coli nos experimentos de
dez minutos.

Na Tabela 10 e no Grafico 3, é possivel observar que somente
com as lampadas UV ligadas, ou seja através da fotélise, obteve-se uma
expressiva reducdo de bactérias no interior do duto 53,40 % + 8,09.
Esses resultados de desinfeccdo por fotdlise foram superiores aos
obtidos no tempo de recirculacdo de dois minutos. Além disso, 0s
resultados foram mais uniformes no tempo de dez minutos em
comparacao ao tempo de recirculagcdo de dois minutos. Provavelmente
essa maior uniformidade deve-se ao maior tempo para a saturacdo do
contaminante pelo interior do duto para que somente o efeito provocado
pelas lampadas pudesse ser encontrado. Na Figura 75, estdo algumas
imagens de placas coletadas antes e ap6s a ativacdo das lampadas. Nelas
é possivel visualizar a redugcdo no nimero de col6nias pelo fenémeno de
Fotolise.

Figura 75: Efeito da fot6lise no sistema recirculado por dez minutos: 1) Placa
amostrada sem filtro; 2) Placa amostrada sem filtro com lampadas UV-A
acionadas.
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O meio filtrante, sem TiO, depositado, apresentou um resultado
de retengdo de bactérias de 84,13% =+ 5,17. A eficiéncia de retencéo no
tempo de recirculacdo de dez minutos foi reduzida em aproximadamente
11% em relagdo ao porcentual de retengdo do filtro com o tempo de
recirculacdo de dois minutos. Provavelmente essa redugdo deve-se ao
tempo maior para a saturagdo do filtro com o fluxo de bactérias, fato que
provavelmente ndo ocorreu no tempo de dois minutos. Uma eficiéncia
de retencdo também elevada de 98%, foi obtida no trabalho de Vohra et
al., (2006) quando utilizou um filtro de fibra de vidro. No entanto, nesse
experimento foi utilizado a B. cereus como bactéria teste para obter a
eficiéncia de retencdo para um mesmo tempo de recirculacdo e
amostragem das placas. Na Figura 76, é possivel observar a redugdo no
nimero de bactérias em uma das placas coletadas antes a apds a
utilizacdo do filtro sem TiO, no tempo de recirculacdo de dez minutos.

Figura 76: Efeito do poder de retencéo do filtro no sistema recirculado por dez
minutos: 1) Placa amostrada sem filtro; 2) placa amostrada com filtro sem TiO,
depositado.

Foi obtido com o filtro com fotocatalisador sintetizado a partir de
butéxido de titanio, sem a ativacdo das lampadas UV, 94,81% + 1,21 de
eficiéncia de inativacdo de bactérias. Com a utilizacdo do filtro com
TiO, comercial P25, foi obtido uma eficiéncia de desinfecgédo de 90,75%
+ 0,01. Portanto, obteve-se valores de desinfec¢do maiores com o filtro
com fotocatalisador sintetizado a partir de butdéxido sem a ativacdo de
lampadas UV com o sistema recirculado por dez minutos.

Com a utilizacdo do filtro com TiO, sintetizado a partir de
butéxido e com a incidéncia de luz UV (Fotocatalise), obteve-se um
valor de 98,02% + 0,09 na eficiéncia de desinfeccdo de bactérias. Ja
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com o filtro com TiO, comercial P25, com a incidéncia de luz UV,
obteve-se valores de desinfeccdo menores aos obtidos com o
fotocatalisador sintetizado, ou seja, de 93,58% =+ 0,02.

Pelos mesmos motivos expostos quando o sistema foi recirculado
por dois minutos, ou seja, principalmente, com a finalidade de
evidenciar a eficiéncia somente de cada fotocatalisador a partir do filtro
sem TiO, depositado na inativacdo de bactérias, os valores foram
recalculados. Eles estdo apresentados no Grafico 4 e na Tabela 11 com a
utilizagdo de filtro com TiO, sintetizado a partir de butoxido e na Tabela
12, com a utilizacéo de filtro com TiO, comercial.

Tabela 11: Resultados de inativacéo de E. coli nos experimentos de dez
minutos com fotocalisador sintetizado.

Tipo de tratamento Eficiéncia Eficiéncia
Concentracio
—_— Filtro com Filtro com Filtro com Filtro com
Inicial/Filtro
Tith Tih. (%) Tidhe UV | Tilh UV (%)
sem Ti0s
{10 minutos) {10 minutos)
Média de coldnias
60 17 T1.67% 3 01.67%
(UEC)
Média de coldnias
341 347 35.86% 324 40,11%
(UEC)
Meédia de colonias
125 49 60.80% 23 81.60%
(UEC)
Media % de
56,11% 71,14%
Inativacio
Desvio padrio +1836 +2733
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Tabela 12: Resultados de inativacdo de E. coli nos experimentos de dez
minutos com fotocatalisador

comercial.
Tipo de tratamento Eficiéncia Eficiéncia
Concentracio
- Filtro com Filtro com Filtro com Filtro com
Inicial/Filtro
Ti: Ti0: (%) Tig:e UV | Ti0: UV (%)
sem Ti0y
(10 minutos) (10 minutos)
Media de coldnias
60 26 36.67% 18 T0%
(UFC)
Media de coldnias
363 344 39.11% 240 37.52%
(UFC)
Meédia de colonias
283 139 43.82% 109 61.48%
(UFC)
Meédia % de
57.81% T1.03%
Inativacio
Desvio padrio +20.56 +14.61
100,0%
90,0% 7% —71%
80,0% T
0,

70,0%
B TiO2 (Butoxido)

60,0%
m TiO2 [P25)
50,0%

% Inativagdo

W TiO2(Butoxido) + UV
40,0% TiO2(P25)+ UV
30,0%
20,0%

10,0%

0,0%

Graéfico 4: Eficiéncia de inativacdo de E. coli nos experimentos de dez
minutos.

Nos resultados apresentados nas Tabelas 11 e 12 e no Grafico 4,
observa-se que somente os fotocatalisadores, sem a incidéncia de luz
UV, reduziram uma grande quantidade de bactérias no interior do duto.
Foi possivel obter um valor de 55,92% 14,76 na desinfeccdo de
bactérias somente com o fotocatalisador sintetizado a partir de butdxido
de titAnio. Com a utilizacdo do fotocatalisador comercial P25, obteve-se
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um valor similar, ou seja, de 57,82% +20,55, sem a ativacdo das
lampadas UV. Essas reducdes devem-se, provavelmente, a adsor¢cdo das
bactérias na superficie do fotocatalisador depositado sobre o filtro. Os
valores obtidos no presente trabalho foram bastante elevados em
comparacgdo aos resultados obtidos por Vohra, et al., (2006), ou seja,
menor que 10% na desinfeccdo sobre a mesma bactéria com o
fotocatalisador P25 em um tempo de recirculagdo no duto de 15
minutos. Essa diferenca entre os resultados com a utilizagdo do mesmo
fotocatalisador, com 0 mesmo género de bactéria e um duto similar ao
adotado no presente trabalho, pode ser explicado por algumas diferengas
operacionais entre 0s experimentos nos dois trabalhos analisados. Entre
essas diferencas estd a concentracdo de bactérias inseridas no duto, além
de uma possivel diferenca de concentracdo do fotocatalisador P25
depositado no filtro no trabalho de Vohra, et al., (2006). Como ja foi
observado nos resultados de MEV dos fotocatalisadores sintetizados
(item 4.1), dependendo da concentragdo de TiO, utilizada, pode ocorrer
uma variagao na distribuicdo e na calcinagdo do TiO, sobre as fibras.
Entretanto, sdo bastante interessantes os resultados elevados de
desinfeccdo obtidos no presente trabalho com a utilizacdo do
fotocatalisador sem a incidéncia de luz UV. Isso porque, neste caso,
mesmo que as bactérias ndo tenham sido inativadas pelo processo de
fotocatélise, grande parte do poluente ja esta adsorvido na superficie do
material. Além disso, se por ventura as lampadas forem acionadas, parte
do poluente j& estd adsorvido e pronto para ser mineralizado pelo
processo de fotocatalise.

Em relacdo aos resultados de fotocatadlise nos dois
fotocatalisadores analisados, os resultados foram superiores aos obtidos
somente com a adsor¢do do poluente no TiO,. Semelhante ao ocorrido
quando somente o fotocatalisador foi utilizado, os valores de
desinfeccdo por fotocatalise foram parecidos nos dois fotocatalisadores
propostos nos experimentos com recirculagdo de dez minutos.

Com a utilizacdo do fotocatalisador sintetizado a partir de
butdxido de titanio, obteve-se uma eficiéncia de desinfeccdo de 71,14%
+ 27,33. Com o fotocatalisador comercial P25 a eficiéncia de
desinfeccdo foi de 71,03% + 14,61 de desinfecgdo. Provavelmente esse
resultado de desinfeccdo obtido deve-se a acdo do fotocatalisador a
estrutura da bactéria, principalmente ao ataque ao material genético, o
que acarreta na mineralizacdo das bactérias sobre o filtro. Resultados
semelhantes de desinfeccdo por fotocatalise foi obtido por Vohra et al.,
(2006), quando também utilizou o fotocatalisador comercial P25, ou
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seja, uma eficiéncia de 75% na inativacdo de bactérias de Escherichia
coli em um tempo de recircula¢do um pouco maior, de 15 minutos.

A semelhanca entre o resultado de desinfeccdo por fotocatalise,
do fotocatalisador sintetizado com o fotocatalisador comercial, é
bastante satisfatdria. 1sso porque, o fotocatalisador comercial P25 é um
dos fotocatalisadores mais utilizados e de referéncia em estudos de
fotocatélise.

Na Figura 77 é possivel observar a reducdo no nimero colénias
de algumas das placas coletadas em situag¢fes com filtro sem TiO, e com
filtro com TiO, comercial, com e sem lampadas UV-A. Na Figura 78,
também é possivel identificar a redugdo no nimero de coldnias em
algumas placas coletadas em diferentes tipos de tratamento, no entanto,
com a utilizagdo de TiO, sintetizado.

Fiura 77: Efeito da fotocatalise com sistema recirculado por dez minutos: 1)
Placa amostrada com filtro sem TiO, ; 2) Placa amostrada com filtro com TiO,
(P25); 3) Placa amostrada com filtro com TiO, (P25) e UV-A.
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Figura 78: Efeito da fotocatalise com sistema recirculado por dez minutos: 1)
Placa amostrada com filtro sem TiO,; 2) Placa amostrada com filtro com TiO,
(a partir de but6xido); 3) Placa amostrada com filtro com TiO, (a partir de
butoxido) e UV-A.

Portanto, comparando os resultados obtidos com os tempos de
dois e dez minutos, observou-se que nos dois fotocatalisadores
analisados, no tempo de recirculagdo de dez minutos os resultados de
desinfeccdo foram melhores. Cogita-se, a partir desses resultados, que a
desinfeccdo por fotocatalise precisa de um certo tempo para a adsorcao
do contaminante sobre o fotocatalisador, para que 0 mesmo comece a
apresentar resultados mais expressivos. Além disso, o tempo de dois
minutos provavelmente foi baixo para saturacdo do contaminante pelo
interior do duto, processo necessario para que somente a eficiéncia por
fotocatalise fosse considerada.

Entretanto, vale ressaltar que a carga inicial de bactérias inserida
no duto nos diferentes dias de experimentos, apesar de variavel, foi
bastante elevada. De acordo com Mills, et al., (1993) o espectro de
absorcao do poluente pode afetar drasticamente a cinética de degradacéo
do fotocatalisador. Assim, se um fotocatalisador € um forte absorvedor
de luz UV pode ocorrer desvios na cinética de fotomineralizacdo, com
decréscimo da eficiéncia com o aumento da concentracdo do poluente.
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Além disso, a concentracdo elevada de bactérias pode ter dificultado um
melhor desempenho do fenémeno de fotocatalise, ja que o poluente
pode ser capaz de absorver grande parte da luz UV emitida pelas
lampadas. Com isso, grande parte do poluente pode estar recobrindo a
superficie do fotocatalisador e impedindo a incidéncia de radiacéo para
que o processo de fotocatalise ocorra mais facilmente (TEIXEIRA e
JARDIM, 2004). Portanto, apesar do reator utilizado neste trabalho
simular um duto em escala bastante similar aos utilizados em sistema de
ar condicionado, ele simulou durante os experimentos uma condi¢éo
bastante atipica de contaminacdo. Apesar da variacdo da carga de
bactérias ndo ter sido considerada no calculo da eficiéncia neste
trabalho, em situacdes reais, ou seja com cargas menores, eles podem
apresentar resultados de desinfecgdo mais favoraveis aos obtidos.

Além disso, nesse trabalho, ndo foi estudada a vida ultil e a
capacidade de regeneracdo do fotocatalisador depositado sobre o filtro.
Entretanto, vale ressaltar que todos os experimentos foram realizados
sempre com o0 mesmo filtro com TiO, e, ap6s inlmeros experimentos,
ndo foi indentificada reducdo de eficiéncia dos fotocatalisadores em
relagéo ao tempo de uso.

4.4.3. MEV e EDS ap6s os testes de desinfecgao

As micrografias apresentadas a seguir referem-se as analises de
MEV dos fotocatalisadores ap6s serem utilizados nos testes de
desinfeccdo. Essa analise teve como finalidade visualizar uma possivel
mineralizacdo das bactérias apds o processo de fotélise e fotocatalise.

Na Figura 79 encontram-se as micrografias obtidas apds
pulverizacao e recirculacdo das bactérias no duto por dois e dez minutos,
respectivamente, sobre o filtro sem diéxido de titanio depositado.

’ S - el o
3 .- . o

Figura 79: Micrografias da fibra de vidro sem TiO,: A) Ap6s pulverizagdo de
bactérias no experimento de dois minutos; B) Ap6s pulverizagdo de bactérias no
experimento de dez minutos.
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Na Figura 79 — A e B, observa-se nas micrografias com aumento
de 10000 vezes, a presenca de um grande nimero de colbnias de
bactérias do género E. coli, algumas identificadas por circulos,
misturadas a residuos, alguns identificados por setas. O registro dessas
imagens teve como finalidade para uma melhor visualizagdo do efeito
do fotolise e da fotocatalise sobre as bactérias. Uma maior quantidade de
bactérias foi observada nas amostras coletadas apds o experimento de
dez minutos, devido ao maior tempo de pulverizacdo da cultura sobre a
superficie do filtro (Figura 79B). As bactérias visualizadas, por
possuirem formato caracteristico, ou seja, em formato de bacilo com as
extremidades arredondadas, puderam ser distinguidas do restante do
material visualizado. Ja os residuos sdo provenientes da solu¢do tampéo
de PBS, responsavel pelo transporte das bactérias no interior do duto.
Isso ocorreu, pois apds a suspensdo com E. coli ser aerolizada pelo
nebulizador, parte das bactérias e dos residuos, formados por cristais de
NaCl, KCI, Na,HPO, e KH,PO, sdo depositados sobre a superficie do
filtro.

A desinfeccao por fotélise, exercida pelas lampadas UV-A sobre
as bactérias, pode ser observada na Figura 80 a seguir. As imagens
foram registradas com amostras expostas a luz UV-A no tempo de
experimento de dois minutos (Figura 80 A) e no tempo de experimento
de dez minutos (Figura 80B). Para critério de comparagdo da morfologia
da bactéria antes e apés a fotdlise, (Figura 80C) observa-se uma colénia
de E. coli, sema exposicdo ao TiO; e a luz UV-A.
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Figura 80: Micrografias com filtro sem TiO, exposta a luz UV-A: A) Amostra
visualizada ap6s o tempo de experimento de dois minutos; B) Amostra
visualizada ap6s tempo de experimento de dez minutos; C) Amostra de bactéria

com filtro sem TiO, e sem UV-A.

E possivel visualizar na Figura 80 — A e B, nas micrografias com
aumento de 10000 e 5000 vezes, respectivamente, a presenca de
possiveis residuos de bactérias, identificados por circulos, apds o
processo de fotdlise. Alguns residuos provenientes da solugdo de PBS
foram identificados por setas conforme a Figura 80 B. N&o foi
observada uma diferenca expressiva na morfologia das bactérias entre as
imagens observadas nos dois tempos de experimentos analisados, Figura
80 — A e B. Entretanto, quando comparadas as imagens de uma colénia
de E. coli antes (Figura 80 C, com aumento de 20000 vezes) e apés o
processo de fotdlise (Figura 80 — A e B), é possivel observar que
provavelmente as colbnias foram inativadas pela radiagdo UV-A
restando apenas residuos de bactérias sobre o filtro. Entretanto, de
acordo com Montagner et al., (2005) um dos inconvenientes do uso da
radiacdo UV como Unica forma no tratamento de microrganismos é
exatamente o fato deste tipo de tecnologia ndo eliminar a massa
microbiana apds sua inativacdo, ja que em matrizes gasosas, esta pode
ser transportada pelo ar e causar alergias.
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Na Figura 81 encontram-se as imagens obtidas com o
fotocatalisador sintetizado a partir de butoxido de titanio com a
incidéncia de luz UV. As imagens registradas na Figura 81 — A e B sdo
referentes a amostras com o tempo de experimento de dois minutos e
nas imagens da Figura 81 - C e D sdo referentes ao tempo de
experimento de dez minutos.

Figura 81: Micrografias com filtro com TiO, a partir de butdxido de titanio
com bactérias expostas a luz UV: A e B — Amostras visualizadas ap6s o tempo
de experimento de dois minutos; C e D — Amostras visualizadas ap6s o tempo

de experimento de dez minutos.

Através das Figuras 81 — A e B, nas micrografias com aumento
de 10000 e 20000 vezes, respectivamente, € possivel identificar a
presenca de algumas colénias de E. coli se adsorvendo ao
fotocatalisador sintetizado, no tempo de recirculagdo de dois minutos. Ja
no tempo de recirculacdo de dez minutos, nenhuma coldnia de E. coli foi
identificada, conforme pode-se observar nas Figuras 81 — C e D, ambas
com aumento de 10000 vezes, indicando uma possivel mineralizacdo
das bactérias. Esses resultados estdo de acordo aos resultados obtidos
com os testes de desinfec¢do no duto, ou seja, o tempo de recirculagdo
de dois minutos ndo foi suficiente para obter resultados expressivos de



119

desinfeccdo com o fotocatalisador. A presenca de residuos, assim como
os observados na Figura 79 — A e B e na Figura 80B, foram mais
dificeis de serem identificados nas imagens da Figura 81, j& que ficaram
misturados ao fotocatalisador aderido ao filtro. Entretanto, alguns
cristais, por possuirem formato com os cantos quadrados, puderam ser
distinguidos, conforme as setas indicativas na Figura 81 — C e D.

A analise de EDS, Figura 82 - A e B, foi utilizada a fim de
confirmar se a micrografia observada na Figura 81 - A e B, assim como
na Figura 81 — C e D, era mesmo composta por TiO, ou somente por um
acumulo de residuos provenientes da nebulizacdo da suspensdo de
bactérias.
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Figura 82: Espectros EDS indicando a presenca de TiO, nas amostras
observadas: A) Referente a imagem observada na Figura 31B; B) Referente a
imagem observada na Figura 31C.

Através dos espectros da Figura 82 — A e B, confirmou-se que 0s
locais analisados possuiam TiO, depositado sobre a fibra de vidro. Os
outros compostos identificados, ja haviam sido observados nas analises
de EDS da fibra sem TiO,, Figura 51, e podem ser atribuidos a
composic¢do da propria fibra.

As micrografias registradas na Figura 83, a seguir, sdo referentes
as analises das amostras com o fotocatalisador comercial P25. Da
mesma forma adotada nas analises com o fotocatalisador sintetizado, a
Figura 83 — A e B refere-se as amostras visualizadas apds o tempo de
experimento de dois minutos e, na Figura 83 — C e D, refere-se as
amostras visualizadas no tempo de dez minutos.
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Figura 83: Micrografias com filtro com TiO, comercial P25 com bactérias
expostas a luz UV: A e B — Amostras visualizadas apds o tempo de experimento

de dois minutos; C e D — Amostras visualizadas apds o tempo de experimento
de dez minutos.

Na Figura 83 — A e B, com aumento de 10000 e 5000 vezes,
respectivamente, percebe-se a presenca de possiveis col6nias de E. coli
provavelmente ainda se adsorvendo ao fotocatalisador P25 no tempo de
experimento de dois minutos. As col6nias observadas nessas imagens
apresentaram um formato mais achatado, em comparacéo as coldnias de
E. coli observadas na Figura 79 — A e B. Provavelmente, esse formato
deve-se a maior adsorcdo e mineralizagdo das bactérias a este
fotocatalisador, no tempo de experimento de dois minutos. Na Figura 83
— C e D, ambas com aumento de 20000 vezes, observam-se a presenca
de colbnias de E. coli se mineralizando no fotocatalisador, ao contrario
das imagens observadas na Figura 81 — C e D em que nenhuma col6nias
de E. coli pode ser identificada.

No trabalho de Greist et al. (2002) uma incompleta mineralizacao
dos microrganismos sobre o fotocatalisador (TiO, UAT20) também foi
observada nas imagens de MEV. Entretanto, essas imagens foram
observadas em um tempo de exposicdo das bactérias ao fotocatalisador e
a luz UV superior a 11 horas.
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No trabalho de Jacoby et al. (1998) uma mineralizacdo completa
da bactéria E. coli sobre o fotocatalisador P25 foi observada somente
apés 75 horas de exposi¢cdo do fotocatalisador a luz UV-C, como
também a luz UV-A.

Novamente, a analise de EDS foi requerida, Figura 84 — A e B,
para confirmagdo da presenca de TiO, nas micrografias observadas na
Figura 83 - A e B assim como da Figura83 —Ce D.
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Figura 84: Espectros EDS indicando a presenca de TiO, nas amostras
observadas: A) Referente a imagem observada na Figura 33B; B) Referente a
imagem observada na Figura 33C.

N&o diferente dos resultados obtidos na Figura 82 — A e B, 0s
espectros registrados na Figura 84 — A e B, confirmaram mais uma vez
que nos locais analisados havia TiO, depositado sobre a fibra de vidro e
ndo somente residuos de PBS. Os outros compostos identificados, ja
haviam sido observados nas analises de EDS da fibra sem TiO,, Figura
51 e podem ser atribuidos a composicdo da propria fibra.

Os resultados observados no fotocatalisador sintetizado, como no
comercial, nos dois tempos de experimentos foram bastante
satisfatorios, pois demonstraram, pelo menos, o inicio de uma possivel
mineralizacdo das col6nias de bactérias viaveis. Entretanto, com o
fotocatalisador sintetizado, no tempo de experimento de dez minutos,
apresentou uma auséncia de colbnias de bactérias nas imagens,
indicando, possivelmente, uma completa mineralizacdo de bactérias.
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Em comparacdo aos resultados obtidos por Greist et al. (2002)
para as bactérias S. marcescens e B. subtilis, para que uma
mineralizacdo das bactérias pudesse ser notdvel, as mesmas ficaram
expostas ao fotocatalisador e a luz UV por um tempo de até 36 horas.



123

5. CONCLUSOES

Através dos resultados obtidos, pode-se concluir:

¢ Foi possivel obter TiO, depositados em filtros de fibra de vidro
sintetizados a partir de butoxido de titanio pelo método sol-gel;

¢ Através da analise de MEV dos fotocatalisadores sintetizados, o
fotocatalisador com concentragdo de 0,4 M, obtido pelo método de
deposicdo e calcinacdo 1, foi o que apresentou uma melhor distribuicdo
de particulas de TiO, na forma de cristais aderidas nas fibras analisadas;

e Concluiu-se, a partir da anélise de MEV, que na concentragao
de 0,6 M, nos dois métodos de deposicdo e calcinacdo analisados, as
particulas de TiO, além de apresentarem uma quantidade reduzida sob
forma de cristais, ndo apresentaram um bom recobrimento da fibra.
Além disso, nessa concentracdo, com a utilizagdo do método de
deposicdo e calcinacdo 2, observou-se, nas micrografias, problemas
quanto a aderéncia do TiO, sobre as fibras;

e Os compostos identificados nos resultados da analise de EDS
foram semelhantes para todos os fotocatalisadores sintetizados.
Confirmou-se, através dessa analise, a presenca de titnio e oxigénio
entre os demais compostos identificados pertencentes a estrutura da
fibra;

o Através da analise de DRX, concluiu-se que todos 0s
fotocatalisadores sintetizados apresentaram o TiO, em maior propor¢ao
sob a forma cristalina mais fotoativa, ou seja, a forma anatase. Entre os
fotocatalisadores sintetizados o que apresentou uma maior concentragdo
de anatase, foi o fotocatalisador sintetizado a uma concentragdo de 0,4
M a partir do método de deposicao e calcinagéo 1;

eNo tempo de experimento de dez minutos, obteve-se uma
eficiéncia de desinfeccdo por fotdlise de 53,40% em relacdo a
concentracao inicial de bactérias inseridas no duto sem a utilizagdo de
filtro. Essa eficiéncia foi superior a obtida no tempo de dois minutos,
tempo este em que foram obtidos resultados mais variaveis entre os
diferentes dias de experimento. Entretanto, esse processo de desinfeccdo
ndo é considerado ideal, pois os residuos de bactérias permanecem no
filtro e ndo sdo mineralizados tal qual ocorre no processo de
fotocatéalise;

e O fotocatalisador sintetizado e o P25, sem a incidéncia de luz
UV-A, apresentaram resultados melhores de desinfeccdo no tempo de
recirculagdo de dez minutos. Resultados semelhantes de eficiéncia de
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56,11% e de 57,81% foram obtidos, considerando como concentracdo
inicial a concentracdo de bactérias retida no filtro, respectivamente com
o fotocatalisador sintetizado e P25. Esses resultados sdo atribuidos
principalmente a adsor¢cdo das bactérias sobre o TiO, depositado na
superficie do filtro;

e No processo de fotocatalise, resultados melhores de eficiéncia
também foram obtidos no tempo de dez minutos. Resultados de
desinfeccéo de 70,91% e de 70,99% foram obtidos, considerando como
concentracdo inicial a concentracdo de bactérias retida no filtro,
respectivamente com o fotocatalisador sintetizado e P25;

o ApoOs a anélise de MEV foi possivel confirmar que somente a
fotdlise, apesar de inativar as bactérias, ndo foi suficiente para eliminar
os residuos da bactéria na superficie do filtro, nos tempos de
experimento de dois e dez minutos;

e Entre os fotocatalisadores visualizados pelo MEV, o
fotocatalisador sintetizado, no tempo de experimento de dez minutos, foi
0 que apresentou uma melhor mineralizagéo das bactérias sobre o filtro.
Entretanto, no fotocatalisador comercial, principalmente no tempo de
experimento de dez minutos, foi possivel observar o fendmeno de
fotocatélise através da mineralizagdo, mesmo que ainda incompleta, das
bactérias sobre o fotocatalisador;

o Por fim, os resultados obtidos com o fotocatalisador sintetizado
foram considerados bastante satisfatorios, pois se trata ainda de uma
pesquisa inicial e foram semelhantes ao fotocatalisador comercial P25,
mais conhecido no momento devido a sua alta fotoatividade. Além
disso, o fotocatalisador sintetizado mostra-se bastante interessante para
ser aplicado em filtros de ar condicionado até mesmo em escala
comercial, pois boa parte das bactérias sdo mineralizadas na superficie
do filtro. A aplicagcdo dessa tecnologia reduziria problemas de baixa
qualidade do ar ocasionados, muitas vezes, pelo acimulo e proliferacdo
de bactérias em dutos em ambientes que merecem uma atengdo ainda
mais especial, tais quais 0s hospitais.
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6. RECOMENDACOES

Apesar dos objetivos desse trabalho terem sido atingidos,
algumas recomendacGes podem ser sugeridas para trabalhos futuros, tais
guais:

e Estudar o fotocatalisador sintetizado com uma concentracdo de
TiO, intermediaria as concentracfes utilizadas neste trabalho, ou seja,
entre 0,4M e 0,6M. Além disso, outros estudos poderiam ser conduzidos
utilizando um tempo maior de calcinagdo com a temperatura de 500 °C,
ja que a temperatura maxima suportada pelo filtro é de 550°C. Esse
procedimento ajudaria na calcinagdo do material j& que alguns
fotocatalisadores, como observados nas analises de MEV, apresentaram
caracteristicas amorfas em alguns pontos;

e Estudar a porosidade, o volume e a &rea especifica dos
fotocatalisadores sintetizados. A utilizacdo de algum surfactante, tal
como o Polyehyleno Glicol utilizado no trabaho de Sabataityte et al.
(2006) poderia ser adicionado & solucéo resultante a fim de estudar o
aumento da porosidade do filme;

¢ A adicdo de metais ao fotocatalisador sintetizado, tais como a
prata (Ag), que ja possui acdo bactericida, além de outros metais, como
o ferro (Fe), poderia ser estudada a fim de melhorar a eficiéncia de
desinfeccéo;

o Depositar o fotocatalisador sintetizado em outros tipos de filtros
que suportem também uma temperatura elevada, para poder realizar a
calcinacdo do TiO,. Outros substratos poderiam ser também utilizados
para a deposicao do fotocatalisador, tal quais as laminas de vidro ou até
mesmo nas paredes do duto;

o Utilizar outros tipos de luz, tais como: as lampadas germicidas
UV-C, as lampadas comuns, assim como a energia solar sobre esses
fotocatalisadores;

e Configurar o duto de forma que se possa inserir antes do
posicionamento das lampadas UV, mais um suporte contendo mais um
meio filtrante. Essa mudancga aumentaria o tempo de contato entre o ar e
0 contaminante presente no duto, além de aproveitar bem a incidéncia de
radiagdo UV,

e Estudar a desinfeccdo dos fotocatalisadores utilizados neste
trabalho para um tempo de recirculagdo superior a dez minutos;

o Analisar o filtro com o fotocatalisador sintetizado, também para
tratar compostos organicos volateis e outros compostos presentes em
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ambientes internos. Outros tipos de microrganismos, principalmente os
que transmitem doencas pelo ar poderiam ser também analisados;

e Realizar um estudo toxicolégico do TiO, sintetizado, assim
como o comercial, para confirmar a aplicabilidade desses
fotocatalisadores para o tratamento de ar interno.

o Utilizar a técnica de MEV para analisar também a viabilidade
das bactérias sobre os fotocatalisadores sem a incidéncia de luz UV.
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ANEXO

Solucdo PBS 1X (Phosphate Buffer Saline):
Para preparagdo do PBS, foram pesados na balanga de precisao:

e 8 gramas de NaCl (cloreto de sddio);

¢ 0,2 gramas de KCI (cloreto de potassio);

e 1,44 gramas de Na,HPO, anidro (fosfato de sédio dibasico);
¢ 0,24 gramas de KH,PO, (fosfato de potassio monobésico);

Esses reagentes foram dissolvidos em 1 litro de &gua destilada e
auto-clavados a uma temperatura de 121°C por 15 minutos.
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