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RESUMO 

O presente trabalho reporta a síntese pelo método sol-gel de ZnO nanoparticulado (nZnO) e avalia sua 

atividade frente ao ZnO comercial (cZnO) como fotocatalisador na degradação do antibiótico 

cloridrato de ciprofloxacino (CIP) em solução aquosa. A caracterização do nZnO foi realizada por 

DRX, MEV, MET e infravermelho com transformada de Fourier. Os experimentos de fotodegradação 

foram organizados em um planejamento experimental 23 e a influência dos parâmetros [ZnO], [H2O2] e 

pH foram avaliados estatisticamente. Os resultados experimentais mostraram que as melhores 

condições para o processo de fotodegradação, [H2O2] = 500 mg L-1 e [ZnO] = 20 mg L-1 em pH 4, 

foram idênticas para ambos fotocatlisadores, e a atividade do nZnO foi 6% superior à atividade do 

cZnO. A pequena diferença observada na atividade do nZnO em relação ao cZnO pode ser atribuída à 

heterogeneidade morfológica do nZnO obtido sinteticamente. 

Palavras-Chave: Fotodegradação; Nanopartículas; Óxido de Zinco; Contaminantes Emergentes; 

Fármacos no Meio Ambiente. 
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s fármacos enquadram-se em um grupo de poluentes denominados contaminantes 

emergentes. Esta denominação se dá porque durante muito tempo este tipo de 

contaminação foi desconsiderado pelas leis ambientais como um potencial poluidor, uma 

vez que estavam presentes somente em pequeníssimas concentrações no meio. Entretanto o consumo 

cada vez mais elevado desses produtos e o descarte inadequado tem levado a um aumento da 

distribuição desses contaminantes em ambientes naturais, especialmente o aquático. 

Isto é um motivo de grande preocupação, pois a presença dos fármacos no ambiente 

compromete a qualidade dos recursos hídricos, alterando a biodiversidade e o equilíbrio de ecossistemas 

aquáticos, fenômeno conhecido como ecotoxicologia. Outro fator de preocupação diz respeito ao 

tratamento da água para consumo. Muitos medicamentos utilizados para prevenir ou combater doenças 

são apenas parcialmente metabolizados, sendo, desta forma, excretados, inalterados ou na forma de seus 

metabólitos, na rede de esgoto ou no ambiente. O tratamento padrão das estações de tratamento (ETE) 

não removem totalmente estes contaminantes da água distribuída à população (Gabarrón et al. 2016), e 

assim estamos continuamente expostos a pequenas quantidades de fármacos sem necessidade. 

Dentre as diferentes classes de ativos farmacêuticos, os antibióticos são os que inspiram maior 

preocupação, pois existem relatos na literatura que relacionam o aparecimento de cepas bacterianas 

resistentes ao tratamento padrão com a presença destes ativos no meio ambiente (Ferro et al. 2015). 

Uma das famílias de antibióticos mais comumente encontradas em águas naturais e tratadas são as 

fluoroquinolonas. Um dos representantes desta família que apresenta alta utilização em tratamentos 

infecciosos comuns é o cloridrato de ciprofloxacino (CIP) (Figura 01). Esse fármaco não é 

biodegradável e tem sido detectado em ETE em concentrações que variam de ng L-1 até µg L-1 (Batt et 

al. 2006). 

Figura 01. Fórmula estrutural do ciprofloxacino. 

 
Fonte: Paul et al. (2010). 

Um dos processos estudados para a degradação, parcial ou total, de contaminantes orgânicos 

em sistemas aquáticos é a fotocatálise heterogênea com óxidos metálicos semicondutores. O processo 

da fotocatálise faz uso de um catalisador sólido que possua a capacidade de conversão da luz em outra 
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forma de energia, gerando pares de elétrons, os quais irão produzir radicais hidroxila (radicais reativos) 

que oxidam e mineralizam compostos orgânicos (Lima et al. 2014), um método conhecido como 

Processos Oxidativos Avançados (POA). 

Um dos óxidos metálicos mais estudados para este fim é o dióxido de titânio (TiO2), o qual 

possui extensa literatura sobre o assunto (Pelaez et al. 2012; Lan et al. 2013; Paz 2010). Um outro óxido 

que também pode ser utilizado para este fim é o óxido de zinco (ZnO). O ZnO é um semicondutor 

que possui um “band gap” de 3,37 eV e boa mobilidade eletrônica. Ele não se decompõe a pressão 

atmosférica a não ser em temperaturas superiores a 2070 K. Na literatura são encontrados alguns 

trabalhos que utilizam ZnO como fotocalisador em POA (Lee et al. 2016; Di Mauro et al. 2017). 

Sendo o fotocatalisador elemento essencial no processo de fotocatálise, esse estudo se 

fundamenta na tentativa de sintetizar ZnO nanoparticulado (nZnO) via método sol-gel, a fim de 

melhorar suas propriedades e torná-lo mais eficiente no processo de fotodegradação do fármaco CIP. 

A eficiência do nZnO será avaliada comparando-se com a eficiência do ZnO comercial (cZnO). 

EXPERIMENTAL 

O ZnO (cZnO) empregado neste trabalho foi fornecido pela Merck, hidróxido de sódio 

(NaOH) da FMAIA, ácido clorídrico (HCl) Synth e peróxido de hidrogênio (H2O2) Anidrol, todos grau 

P.A., foram utilizados sem purificação adicional. O fármaco cloridrato de ciprofloxacino (CIP) foi 

obtido da Aarti Drugs Limited, cujo teor, segundo laudo do fabricante, é de 100%. 

Para o preparo das nanopartículas do nZnO seguiu-se metodologia proposta por Fernandes et 

al. (2011). Resumidamente esta consiste na mistura de uma solução aquosa de álcool polivinílico (PVA - 

Sigma Aldrich) 10% a uma solução aquosa saturada de Zn(NO3)2.6H2O (Biotec) na proporção 1:1. Essa 

mistura é agitada vigorosamente à temperatura ambiente por 2h e, em seguida, aquecida sob agitação 

constante até a evaporação total da água. Finalmente o produto sólido é calcinado em mufla a 400 oC 

por 4h, deixado atingir a temperatura ambiente em dessecador e moído em gral. 

A caracterização dos catalisadores foram realizadas por DRX empregando-se um difratômetro 

RigakuMiniFlex 300/600, equipado com lâmpada de cobre (Cu), de 40 KV de potencial e 15 mA de 

corrente e varrendo-se de 0o a 80º. Os difratogramas experimentais foram comparados aos dados 

cristalográficos do ZnO catalogados no Inorganic Crystal Structure Database (PSDS 2018). O tamanho do 

menor cristalito foi calculado pela equação de Scherrer, a partir da largura a meia altura dos picos de 

difração. 
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A morfologia tanto do cZnO quanto do nZnO foram avaliadas por Microscopia Eletrônica de 

Varredura (MEV) empregando-se o instrumento Philips FEI Quanta 200. 

O ativo (CIP) e os catalisadores, cZnO e nZnO, foram caracterizados por espectrofotometria 

na região do infravermelho médio na forma de discos (pastilhas) de KBr empregando-se um 

espectrofotômetro com Transformada de Fourier Perkin Elmer Frontier FTIR. 

O H2O2 foi dosado previamente a cada adição, pelo método permanganométrico, como 

descrito na literatura (Vogel et al. 1992). 

A solução estoque de CIP foi preparada dissolvendo-se 0,2 g do fármaco em 100 mL de água 

destilada (concentração equivalente a 2,0 g L-1), e a concentração de CIP nos ensaios do planejamento 

experimental foi 5 mg L-1, tanto para o nZnO quanto para o cZnO. 

Os níveis superior e inferior das concentrações de ZnO, H2O2 e do pH empregados no 

planejamento experimental foram estabelecidos em experimentos prévios e são apresentados no 

Quadro 01. 

Quadro 01. Níveis das variáveis (ZnO, H2O2 e pH) utilizadas no planejamento experimental. 

Variável 
Níveis 

-1 0 1 

ZnO (mg L-1) 20 30 40 

H2O2 (mg L-1) 100 300 500 

pH 4 7 10 
 

Fonte: Autores. 

As amostras foram irradiadas por 1h e as variações espectrais eram verificadas por 

espectrofotometria na região do UV-vis (Shimadzu UV-1601PC), varrendo-se o intervalo de 220 a 400 

nm. Eram retiradas duas alíquotas, uma antes e outra após a irradiação. Estas alíquotas eram 

transferidas para uma cubeta de quartzo, sendo previamente filtradas em filtro seringa (Chromafil 

PVDF-20/15 MS 0,2µm). 

O parâmetro de resposta utilizado no planejamento experimental foi o percentual de redução 

da absorção (%𝑅𝑒𝑑𝐴𝑏𝑠), calculado segundo a equação %𝑅𝑒𝑑𝐴𝑏𝑠 = [1 − (𝐴𝑏𝑠𝑓𝑖𝑛𝑎𝑙/

𝐴𝑏𝑠𝑖𝑛𝑖𝑐𝑖𝑎𝑙)]𝑥100, no comprimento de onda de 272 nm, que corresponde ao max do CIP. 

O fotorreator empregado no estudo foi baseado em um modelo descrito por Schneider et al. 

(2014), sendo equipado com uma lâmpada de vapor de mercúrio de 125 W de potência, instalada a uma 

distância de 11 cm da amostra e um agitador magnético para auxiliar na homogeneização da solução 

teste. 
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Os resultados dos experimentais obtidos no planejamento experimental foram avaliados por 

meio do software estatístico Statistica® (Statsoft, Inc), no modo “experimental design”, sendo realizadas 

análises dos efeitos, interações, superfície de resposta e análise de variância (ANOVA). 

Para se verificar a toxicidade da amostra tratada comparada a amostra não tratada foram 

realizados testes ecotoxicológicos com Artemia salina segundo metodologia proposta por Meyer et al. 

(1982). O teste consiste na exposição por 24h dos náuplios de A. salina com a amostra em estudo, 

sendo então em seguida realizada a contagem náuplios vivos e mortos. Como controle positivo se 

utilizou uma solução aquosa de CIP 5 mg L-1 e como controle negativo utilizou-se água destilada. As 

concentrações de ZnO, H2O2 e pH utilizadas neste ensaio foram aquelas utilizadas no experimento do 

planejamento experimental que apresentou melhor resultado. Previamente ao ensaio com os 

microcrustáceos as amostras foram tratadas pela adição de uma quantidade catalítica de MnO2 para a 

decomposição do H2O2 que influencia no resultado. Os testes foram feitos em triplicata. 

Foram realizados também testes de atividade bactericida das amostras antes e após o 

tratamento fotocatalítico. Os testes foram realizados com os micro-organismos Escherichia coli (ATCC 

10536) e Staphylococcus aureus (ATCC 14458) e a metodologia utilizada foi o ensaio de sensibilidade por 

disco-difusão descrita na Metodologia dos Testes de Sensibilidade a Agentes Antimicrobianos por 

Diluição para Bactéria de Crescimento Aeróbico (ANVISA 2003). 

Para o ensaio microbiológico utilizou-se ágar Mueller Hinton HiMedia, NaCl P.A. (Alphatec) 

e padrão de turvação Laborclin. Os materiais foram previamente esterilizados em autoclave vertical 

Prismatec CS, manipulados em cabine de fluxo laminar Veco CFLV 09 e posteriormente incubados em 

estufa bacteriológica Tecnal BOD TE-371. 

Finalmente foram feitas medidas de Demanda Química de Oxigênio (DQO) para ambas as 

amostras, tratada e não-tratada, de acordo com a metodologia descrita no Standard Methods for the 

Examination of Water and Wastewater (APHA et al. 2005). 

RESULTADOS E DISCUSSÃO 

A caracterização do CIP foi realizada pela obtenção dos espectros de infravermelho e de 

absorbância em solução etanólica, estando de acordo com o descrito na literatura (Lai et al. 2011; 

Chang et al. 2017). Os espectros de infravermelho do cZnO e nZnO não apresentaram diferenças entre 

si (Figura 02), mostrando que ambos são estruturalmente equivalentes. 
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Figura 02. Espectros de FTIR na forma de pastilhas de KBr do ZnO comercial (cZnO) e do ZnO 
sintetizado (nZnO). 

 
Fonte: Autores. 

As Figuras 03a e 03b apresentam as imagens de MEV (Microscopia Eletrônica de Varredura) 

obtidas para o nZnO, com ampliação de 30000 vezes, e o cZnO, obtidas com ampliação de 10000 

vezes, respectivamente. Observa-se que o nZnO apresenta uma morfologia bem heterogênea, com 

regiões que se assemelham a pequenos aglomerados de pequenas partículas e outras com um aspecto 

mais cristalino, assemelhando-se a uma flor (flower shape), estrutura esta já descrita na literatura (El-

Kemary et al. 2010; Dodd et al. 2009). Por outro lado, as imagens do cZnO apresentam uma 

morfologia mais uniforme, sem a presença de pequenos aglomerados que caracterizam o produto 

obtido de forma sintética. 

Figura 03a. Imagens de MEV do nZnO com ampliação de 30000 vezes. 

 
Fonte: Autores. 
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Figura 03b. Imagens de MEV do nZnO com ampliação de 30000 vezes. 

 
Fonte: Autores. 

As Figuras 04a e 04b apresentam os resultados MET (Microscopia Eletrônica de Transmissão) 

de alguns desses aglomerados do nZnO. Verifica-se claramente nessas imagens que as dimensões 

dessas pequenas partículas individuais que fazem parte desses aglomerados possuem dimensões da 

ordem de 10 a 50 nm, o que evidencia que o método de síntese é capaz de produzir partículas na escala 

nanométrica. 

Figura 04. Imagens de MET de um dos aglomerados de nZnO (a) escala 200 nm; (b) escala 50 nm. 

 
Fonte: Autores. 

Fernandes et al. (2011) relatam em seu trabalho partículas com dimensões médias de 25 nm, 

dimensões um pouco inferiores as encontradas neste trabalho. Assim, concluímos que foi possível 

obter partículas em escalas inferiores a 100 nm, porém a homogeneidade do tamanho das partículas 

deixou a desejar. 

Os difratogramas do nZnO e cZnO (Figuras 05a e 05b) mostram picos localizados a 2θ = 

31.9◦, 34.5◦, 36.3◦, 47.6◦, 56.7◦, 62.9◦ e 68.1◦, que correspondem ao plano de reflexões da estrutura de 

ZnO hexagonal. Observa-se que os picos identificados para o nZnO correspondem 100% ao ZnO, 

conforme a base de dados. A intensidade e largura dos picos na amostra sintetizada mudou em 
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comparação ao cZnO, isto pode ser um indício da diminuição do tamanho do cristal (formação de 

nanocristais). Sendo assim, há mais uma evidência de que a síntese foi bem-sucedida, com formação de 

estruturas cristalinas menores, quando comparadas ao cZnO. 

Figura 05. Difratogramas (DRX) para as amostras de (a) cZnO (superior) e (b) nZnO (inferior). 

 
Fonte: Autores. 

Os experimentos fotocatalíticos foram realizados conforme o planejamento experimental 

proposto. Os resultados de %RedAbs para o cZnO apresentam variações de 42% a 76%, enquanto que 

para o nZnO variou de 55% a 78%, conforme os dados apresentados no Quadro 02. 

Quadro 02. Resumo dos experimentos realizados e seus respectivos valores de %RedAbs para o cZnO 
e nZnO. 

Experimentos 
Condições experimentais cZnO nZnO 

pH H2O2 (mg L-1) ZnO (mg L-1) %Red Abs %RedAbs 

E1 4 (-1) 100 (-1) 20 (-1) 42% 55% 

E2 4 (-1) 100 (-1) 40 (1) 57% 71% 

E3 4 (-1) 500 (1) 20 (-1) 76% 78% 

E4 4 (-1) 500 (1) 40 (1) 68% 72% 

E5 10 (1) 100 (-1) 20 (-1) 58% 62% 

E6 10 (1) 100 (-1) 40 (1) 64% 70% 

E7 10 (1) 500 (1) 20 (-1) 73% 74% 

E8 10 (1) 500 (1) 40 (1) 72% 72% 

E9 7 (0) 300 (0) 30 (0) 61% 67% 

E10 7 (0) 300 (0) 30 (0) 58% 66% 

E11 7 (0) 300 (0) 30 (0) 59% 68% 
 

Fonte: Autores. 

Meas. data:ZnO comercial - Bruna

Meas. data:ZnO sintetizado - Bruna

Zinc Oxide, O1 Zn1, 10

2-theta (deg)

In
te

n
s
it
y
 (

c
p

s
)

20 40 60 80

  0.0e+000

  2.0e+005

  4.0e+005

  6.0e+005

  8.0e+005
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As respostas experimentais baseadas nos valores de %𝑅𝑒𝑑𝐴𝑏𝑠 no planejamento experimental 

permitiram o desenvolvimento de um modelo estatístico com ajuste linear, com nível de significância 

de 95% (𝑝 − 𝑣𝑎𝑙𝑜𝑟 < 0,05), dos efeitos das interações entre os coeficientes associados às variáveis 

utilizadas no processo de degradação, tanto para o cZnO quanto para o nZnO. Os modelos lineares 

que descrevem a %𝑅𝑒𝑑𝐴𝑏𝑠 com os parâmetros codificados X1 para pH, X2 para H2O2, X3 para o ZnO; 

X1.X2 para a interação pH + H2O2, X1.X3 para a interação pH + ZnO e X2.X3 para a interação H2O2+ 

ZnO, podem ser descritos pelas Equações (1) e (2), respectivamente para o cZnO e nZnO. 

%𝑅𝑒𝑑𝐴𝑏𝑠 = 62,54545+ 3,00𝑋1 + 8,50𝑋2 − 2,75𝑋1.𝑋2 − 3,750𝑋2.𝑋3 (1) 

 
%𝑅𝑒𝑑𝐴𝑏𝑠 = 68,63636 + 4,75𝑋1 + 2,0𝑋2 − 4,0𝑋2. 𝑋3 (2) 

Ao compararmos os resultados de %𝑅𝑒𝑑𝐴𝑏𝑠 dos experimentos E1 e E2 (Quadro 02), 

observa-se que houve um aumento na resposta de 15% e 16%, respectivamente para cZnO e nZnO, 

apenas com a mudança do nível variável ZnO, a qual passou de 20 mg L-1 para 40 mg L-1. Entretanto 

este mesmo comportamento positivo não é observado quando a concentração de cZnO (ou nZnO) é 

elevada na presença de H2O2 500 mg L-1 (experimentos E3 e E4), verificando-se uma variação negativa 

de 8% quando se utiliza cZnO e 6% com nZnO. Ao compararmos os experimentos E1 e E2, com E5 e 

E6, apenas a variável pH sofre alteração de 4 para 10, e o que ocorre é que a resposta aumenta apenas 

8% do experimento E5 para o E6, ou seja, quando passamos para um pH mais básico, a degradação 

não foi tão eficiente. 

El-Kemary et al. (2010), em estudo semelhante sobre a degradação do CIP com o uso de 

nZnO, realizaram o ensaio de fotólise direta para garantir que a degradação de CIP pelo ZnO foi o 

mecanismo dominante. Nesse teste irradiou-se uma amostra aquosa de 4 mg L-1 de CIP sem ZnO 

durante 60 min, com lâmpada de 365 nm, e o que se demonstrou foi que não houve alteração na 

concentração de CIP por esse processo. Dessa forma, ficou evidente que a degradação ocorre pela ação 

do ZnO. No presente trabalho também se realizou o ensaio de fotólise direta, onde irradiou-se uma 

solução aquosa de CIP 5 mg L-1 em pH 4 durante 60 min, com lâmpada ultravioleta, porém nada 

ocorreu à amostra, ficando evidente, assim como no trabalho anteriormente mencionado, que a 

degradação ocorre pela ação do ZnO. 

O experimento E3, que gerou melhor resultado de degradação, foi realizado na ausência de 

nZnO, a fim de verificar a influência do catalisador no processo de fotodegradação, ou seja, realizou-se 

o ensaio de degradação utilizando apenas utilizando luz ultravioleta, H2O2 500 mg L-1 e pH 4. Foi 
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observado que o fator de resposta, %𝑅𝑒𝑑𝐴𝑏𝑠, sofreu uma redução de 78% para 50%, valor este 

considerado relevante no processo. Com isso, pode-se concluir que o maior responsável pela 

degradação do CIP é o H2O2, porém, ao utilizarmos ZnO, o mesmo contribui significativamente ao 

processo, conclusões estas que corroboram com a análise estatística. 

Os ensaios ecotoxicológicos com Artemia salina são apresentados no Quadro 03. O ensaio 

denominado “tratamento” se trata da degradação que obteve o melhor resultado, ou seja, E3. O 

“tratamento sem H2O2" consiste na mesma solução, porém neste caso adicionou-se MnO2 para que o 

H2O2 pudesse ser eliminado e não causando resultados de falso positivo. Todos os ensaios foram 

realizados em triplicata. 

Quadro 03. Percentagem de mortalidade nos ensaios toxicológicos. 

Ensaio toxicológico Mortalidade (%) 
Controle Positivo 100 

Controle Negativo 0 
Tratamento 100 

Tratamento (sem H2O2) 43,3 
H2O2 500 mg L-1 100 

 

Fonte: Autores. 

Pelos resultados apresentados no Quadro 03 observa-se que o tratamento além de degradar o 

CIP, o seu produto de degradação não apresentou toxicidade frente a A. salina, o que evidencia a 

utilidade do tratamento. 

Verificam-se também nos resultados expostos neste mesmo Quadro 03 que a presença de 

H2O2 apresenta um efeito letal aos microcrustáceos e caso não fosse removido poderia levar a 

conclusão errônea de que o resíduo do tratamento apresentaria toxicidade frente ao bioindicador 

utilizado. 

No ensaio de atividade antimicrobiana observou-se experimentalmente que ocorreu o 

crescimento de um halo inibitório apenas para a amostra que continha CIP na concentração 5 mg L-1, o 

qual apresentou halo inibitório médio de 15,5 mm para a bactéria E. coli e 16,5 mm para a bactéria S. 

aureus, as demais soluções teste não apresentaram atividade antimicrobiana, dessa forma pode-se afirmar 

que a amostra submetida ao tratamento por fotocatálise heterogênea com nZnO perdeu sua atividade 

antimicrobiana. 

A avaliação da atividade antimicrobiana é muito importante para soluções submetidas a um 

tratamento fotocatalítico porque mesmo com taxas de degradações altas, os intermediários formados 

podem ainda apresentar atividade microbiana. Estudos realizados por Dodd et al. (2009) e Paul et al. 
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(2010) avaliaram, respectivamente, a atividade antimicrobiana residual de soluções de ciprofloxacino e 

enrofloxacino em água ultrapura, submetidas a tratamentos fotocatalíticos em ensaios de inibição do 

crescimento da bactéria E. coli. Nesses estudos, os autores concluíram que a atividade antimicrobiana da 

solução diminuiu conforme a quinolona foi degradada. 

O ensaio de DQO foi realizado apenas para o melhor resultado da degradação (E3) utilizando 

nZnO, o qual obteve um percentual de redução da absorvância de 78%. O teste seguiu em duplicata e 

as amostras foram: solução de CIP 5 mg L-1 com adição de 500 mg L-1 de H2O2 (denominada Amostra 

A) e amostra degrada, após 1h de reação (denominada Amostra B). Os resultados obtidos são 

apresentados no Quadro 04, abaixo. 

Tabela 04. Resultados da análise de DQO para as amostras A e B, referentes aos ensaios de 
degradação com ZnO nanoparticulado. 

Amostras DQO (mg L-1) 
Amostra A 42,171 mg L-1 
Amostra B 35,271 mg L-1 

 

Fonte: Autores. 

Da amostra A, para a amostra B houve a redução da DQO em aproximadamente 7 mg L-1, ou 

16,4% de eficiência na remoção. Ou seja, 78% da amostra foi degradada ou convertida, mas apenas 

16,4% dos compostos orgânicos foram oxidados. Pode-se dizer que, apesar da solução de CIP ter sido 

degradada, a maior parte da molécula não sofreu oxidação, sendo possivelmente convertida em outra 

estrutura. 

CONCLUSÃO 

No estudo de fotocatálise heterogênea com cZnO observou-se que o antibiótico CIP 

apresentou percentual de degradação entre 42 e 76%, sendo a melhor condição na presença de 20 mg 

L-1de cZnO, 500 mg L-1de H2O2 e em pH 4. As degradações com nZnO apresentaram percentual de 

degradação entre 55% e 78%, sendo a melhor condição na presença de 20 mg L-1, 500 mg L-1 de H2O2 e 

em pH 4. Assim, o nZnO apresentou-se, em média, 6% mais eficiente que o cZnO, valor este 

considerado não muito expressivo em comparação com o comercial, mas que nos dá indícios de que o 

estudo das nanopartículas é importante, pois se for bem equacionado, pode aumentar ainda mais a 

eficiência dos processos fotodegradação. 

O tratamento estatístico do processo que utilizou o ZnO comercial como catalisador, 

demonstrou que as variáveis pH e H2O2, bem como as interações H2O2 e ZnO e H2O2 e pH 
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apresentaram significância sobre o processo de fotodegradação. Já para o nZnO, as variáveis 

estatisticamente significativas foram [ZnO], [H2O2] e a interação entre essas duas variáveis.  

Os ensaios de ecotoxicidade com A. salina e também de atividade antimicrobiana contra E. coli 

e S. aureus realizados com o resíduo da degradação empregando nZnO mostraram que o produto de 

degradação do CIP não apresentou toxicidade para os organismos teste e nem atividade antimicrobiana, 

o que é positivo, pois assim pode-se afirmar que durante a degradação não foram formados produtos 

tóxicos. Já o ensaio de DQO para o mesmo resíduo evidenciou que, apesar de 78% da amostra ter sido 

degradada, apenas 16,4% dos compostos orgânicos foram oxidados. 

Sugere-se, a fim de obter resultados mais expressivos para a fotodegradação, que a síntese do 

ZnO seja melhor equacionada, a fim de se obter partículas de tamanho homogêneo. Por fim, considera-

se positivos os resultados apresentados, visto que se comprovou, com a fotodegradação, a diminuição 

da toxicidade do antibiótico para os organismos teste. 
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Synthesis and Characterization of Nanoparticulate Zinc Oxide: 
Preparation via Sol-Gel Method and Applications as a Catalyst in the 

Ciprofloxacin Hydrochloride Degradation 

 
ABSTRACT 

The present work reports the synthesis by the sol-gel method of nanoparticulate ZnO (nZnO) and 

evaluates its activity against commercial ZnO (cZnO) as a photocatalyst in the degradation of the 

antibiotic ciprofloxacin hydrochloride (CIP) in aqueous solution. The characterization of the nZnO was 

performed by DRX, MEV, MET and FTIR. The photodegradation experiments were organized 

according to 23 experimental design and the influence of the parameters [ZnO], [H2O2] and pH were 

evaluated statistically. The experimental results showed that the best conditions for the 

photodegradation process, [H2O2] = 500 mg L-1 and [ZnO] = 20 mg L-1 at pH 4, were identical for 

both photocatalysts, and nZnO activity was 6% higher than cZnO activity. The small difference 
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observed in the activity of nZnO relative to cZnO can be attributed to the morphological heterogeneity 

of the nZnO obtained synthetically. 

Keywords: Photodegradation; Nanoparticles; Zinc Oxide; Emerging Contaminants; Pharmaceuticals in 

the Environment. 
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