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Resumo: A presencga de contaminantes persistentes em aguas, tais como corantes
sintéticos, pesticidas e farmacos, consiste em um permanente desafio aos métodos
convencionais de tratamento, o que vem sugerindo interesse por rotas de degradacgao
baseadas em processos oxidativos avancados. Nesse contexto, nanocatalisadores a
base de 6xidos metalicos, especialmente em sistemas modificados e compdsitos, vém
sendo investigados por seu potencial em degradar poluentes organicos. Este artigo
apresenta uma revisao bibliografica sobre o emprego da difracdo de raios X (DRX) e
da microscopia eletrbnica de transmissdo (MET) na caracterizacdo desses
nanocatalisadores aplicados ao tratamento de agua e efluentes. A DRX é discutida
como técnica central para identificacdo de fases cristalinas, avaliacdo de cristalinidade
e parametros estruturais, enquanto a MET é abordada quanto a descricdo morfologica
em escala nanométrica, distribuicio de tamanhos e aspectos microestruturais
relevantes ao desempenho catalitico. A sintese da literatura evidencia que a
correlagdo entre estrutura e morfologia, obtida pela combinagdo DRX-MET, é
relevante técnica para interpretar resultados de degradacédo e orientar o desenho
racional de materiais mais eficientes. A importancia do estudo reside em apoiar a
selecédo e a otimizagdo de nanocatalisadores voltados a mitigacdo de impactos
associados a efluentes industriais.

Palavras-chave: Nanocatalisadores; Oxidos metdlicos; Difragdo de raios X;
Microscopia eletronica de transmissao; Tratamento de efluentes.

1. INTRODUCAO

A persisténcia de contaminantes em corpos hidricos associados a efluentes
industriais € um problema socioambiental porque parte dos compostos langados em
leitos fluviais apresenta elevada estabilidade quimica e baixa biodegradabilidade.
Ademais, a ocorréncia em baixas concentracées tende a reduzir a eficiéncia de
alternativas convencionais de tratamento e a favorecer impactos ecotoxicoldgicos

cumulativos. Nesse cendrio, processos oxidativos avancados (POA), especialmente
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quando acoplados a materiais nanoestruturados, tém sido discutidos na literatura
como alternativas promissoras para intensificar a degradagéo de poluentes organicos
em aguas, com possibilidade de operagdo mais sustentavel e seletiva em comparagéo
a abordagens tradicionais (CARDOSO; CARDOSO; SILVA, 2021; KRISHNA et al.,
2022).

Entre os nanomateriais empregados, nanocatalisadores a base de oOxidos
metalicos (por exemplo, TiO, e ZnO) e seus compodsitos/nanocompadsitos tém recebido
atencao por combinarem estabilidade, custo relativamente acessivel e potencial para
geragdo de espécies reativas sob irradiagdo, favorecendo a mineralizagdo ou
transformacao de moléculas organicas recalcitrantes. Revisdes recentes destacam
avancos em rotas de sintese, modificacao (dopagens, heteroestruturas e compadsitos)
e aplicagbes em degradagédo de contaminantes emergentes e efluentes, incluindo
abordagens com nanofibras e matrizes nanoestruturadas de ZnO/TiO,, com énfase
em desempenho e limitagdes em condicdes reais (ARAUJO et al., 2023; MAPUKATA
et al., 2023; MATEI et al., 2023; BAIG; SIDDIQUE; PANCHAL, 2025).

Apesar do interesse aplicado, a compreenséo e comparabilidade entre estudos
dependem criticamente da caracterizacdo estrutural e morfolégica dos
nanocatalisadores. A difragdo de raios X (DRX) é uma técnica central para identificar
fases cristalinas, estimar parametros de rede, avaliar cristalinidade e inferir tamanho
médio de cristalitos, fornecendo uma base para discutir como a estrutura de um sdlido
se relaciona com a atividade catalitica. Revisdes metodoldgicas recentes em catalise
reforcam que, embora a DRX seja majoritariamente sensivel ao bulk, ela permanece
fundamental para estabelecer a fundagdo estrutural do catalisador e deve ser
combinada a técnicas complementares para ampliar a interpretagdo em escala nano
(BULAVCHENKO; VINOKUROV, 2023).

De modo complementar, a microscopia eletrdbnica de transmissdo (MET)
permite acessar informacodes diretas de morfologia, distribuicdo de tamanhos, grau de
aglomeracéo, interfaces e heterogeneidades em escala nanométrica, aspectos
frequentemente determinantes para disponibilidade de sitios ativos e para trajetorias
de transporte de carga em fotocatalise. Abordagens contemporaneas de MET também
enfatizam a tendéncia de quantificacdo e integracdo com outras técnicas para
sustentar correlacdes entre estrutura e propriedade com maior robustez, o que é

particularmente util em materiais cristalinos e nanoestruturados (LI, 2024).
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Diante disso, o presente artigo desenvolve uma revisdo bibliografica sobre
aplicagdes de DRX e MET na caracterizagdao de nanocatalisadores, com foco em
oxidos metalicos e sistemas compdsitos, destinados a degradagao de contaminantes
persistentes em agua e efluentes. A contribuicdo esperada consiste em sistematizar
quais parametros estruturais e morfolégicos sdo mais frequentemente reportados,
como sao interpretados (isoladamente e em conjunto) e de que maneira sustentam
inferéncias sobre desempenho catalitico, apontando lacunas e oportunidades para
desenho racional de materiais e para estudos futuros voltados a mitigacdo de
impactos ambientais (ARAUJO et al., 2023; MAPUKATA et al., 2023; MATEI et al.,
2023).

Basicamente, a difragdo de raios X (DRX) € uma técnica consolidada para
investigar a estrutura cristalina de materiais, particularmente util na caracterizagao de
o6xidos metalicos usados como fotocatalisadores. Em termos fisicos, a técnica se
baseia na interacdo elastica entre radiacdo X e planos cristalograficos, gerando
padroes de difragcdo que permitem identificar fases cristalinas por comparagao com
padroes de referéncia, além de estimar parametros estruturais.

Em nanomateriais, a DRX é empregada para confirmar a formagao de
polimorfos relevantes (por exemplo, anatasio e rutilo no TiO,; wurtzita no ZnO),
verificar a presenca de fases secundarias e, quando aplicavel, inferir cristalinidade e
efeitos de modificacdo (dopagem/heteroestruturas) sobre a rede cristalina. Em
revisdes recentes sobre fibras e nanomateriais de TiO, e ZnO, observa-se que a fase
do TiO, pode variar entre anatasio, mistura anatasio—rutilo ou rutilo, conforme as
condicbes de sintese e calcinagdo, enquanto ZnO aparece predominantemente na
fase wurtzita, associada a estabilidade termodinamica do material (MAPUKATA et al.,
2023).

Por sua vez, a microscopia eletrénica de transmissao (MET) permite observar
diretamente morfologia e organizagao estrutural em escala nanométrica. Ao registrar
a interagdo de um feixe de elétrons transmitido pela amostra, a MET possibilita (i)
estimar tamanho e distribuicdo de tamanho de particulas, (ii) identificar formas e
arranjos (nanoparticulas, nanofibras, nanoplacas etc.), e (iii) avaliar grau de
agregacao/heterogeneidade.

Em materiais fotocataliticos, essas informagdes sao decisivas porque

propriedades como area superficial efetiva, densidade de sitios ativos e transporte de

Trabalho de Conclusédo de Curso — Especializagdo em Analises Quimicas Ambientais 3


http://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/4.0/

Universidade Federal de Cataliao Instituto de®

U FC AT Instituto de Quimica D U || m |l |EUF@

Especializacio em Analises Quimicas Ambientais

carga sao sensiveis a morfologia e ao tamanho caracteristico. Assim, a MET é
frequentemente usada em conjunto com a DRX para correlacionar fase cristalina
(DRX) e morfologia/tamanho (MET), sustentando interpreta¢cdes sobre desempenho
catalitico em degradagao de contaminantes.

Ressalta-se que, por se tratar de revisGes com recortes e objetivos distintos,
nem todos os trabalhos reportam de forma padronizada fases cristalinas especificas
(DRX) e faixas numéricas de tamanho (MET); em varios casos, as técnicas séo
discutidas como instrumentos de correlacdo estrutura—atividade, e os detalhes
quantitativos aparecem principalmente quando as revisdes sintetizam estudos de caso

especificos.
2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1 Tratamento de efluentes e a légica dos Processos Oxidativos Avangados

A presenca de contaminantes organicos persistentes em efluentes industriais
(p. ex., corantes, pesticidas e farmacos) impde dificuldades aos métodos
convencionais por envolver moléculas recalcitrantes, em concentragdes variaveis e
sob matrizes aquosas complexas. Nesse cenario, os Processos Oxidativos
Avancgados (POA/AOP) consolidaram-se como familia de rotas capazes de gerar
espécies altamente reativas (em especial o radical hidroxila), promovendo oxidagao
nao seletiva e, em condi¢des favoraveis, mineralizacao parcial ou total de poluentes.
A literatura classica sistematiza os AOP justamente por essa caracteristica comum: a
geracao de espécies oxidantes de alta reatividade; bem como por suas diferentes
configuragdes (0zonio, perdxido, UV e combinagdes) (GLAZE; KANG; CHAPIN, 1987;
ANDREOZZI et al., 1999). Para contaminantes que respondem bem a rotas do tipo
Fenton e variantes fotoassistidas, algumas revisdes discutem mecanismos, limitagcoes
operacionais e desenho de processo, o que reforca a necessidade de integrar quimica
reacional e caracterizagdo de materiais na avaliagdo de desempenho (PIGNATELLO;
OLIVEROS; MACKAY, 2006).

2.2 Fotocatalise heterogénea e nanocatalisadores a base de 6xidos metalicos
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Entre os AOP, a fotocatalise heterogénea com semicondutores 6xidos (como
TiO, e ZnO) ocupa posigao central por combinar ativacdo luminosa, formacao de
pares elétron-lacuna e geragao subsequente de espécies reativas capazes de atacar
contaminantes organicos. Fujishima e Honda (1972) é frequentemente apontado
como marco do campo ao demonstrar, em eletrodo semicondutor, a viabilidade de
processos fotoeletroquimicos associados a agua. A partir dessa base, revisdes
classicas consolidaram o entendimento de mecanismos fotoinduzidos, rotas de
recombinacao e variaveis materiais/operacionais criticas para aplicacbes ambientais
(HOFFMANN et al., 1995).

No contexto de remediagdo, a tendéncia a nanoestruturagdo decorre do
aumento de area superficial, encurtamento de distancias de difusdo de carga e maior
densidade de sitios ativos, o que pode favorecer cinética aparente de degradacao.
Porém, a prépria literatura de revisdo enfatiza que desempenho nao é fungao apenas
de “tamanho”. depende de fase cristalina, defeitos, morfologia, composi¢cao
(dopagens/heteroestruturas) e estabilidade em meios reais, o que reforga a exigéncia
de caracterizagdo estrutural e morfolégica robusta como pré-requisito para
interpretacdes confiaveis (HOFFMANN et al., 1995; CHONG et al., 2010).

2.3 O papel da caracterizagao: estrutura, morfologia e textura como variaveis
explicativas

Em nanocatalisadores, resultados de degradacédo (remog¢ao, mineralizagao,
subprodutos) s6 se tornam interpretaveis quando correlacionados a propriedades
fisico-quimicas do material. Para propriedades texturais, técnicas de adsorcéo fisica
(N2) embasam calculos classicos de area especifica pelo método BET e distribui¢cao
de poros (BJH), amplamente empregados na descricdo de catalisadores e
adsorventes (BRUNAUER; EMMETT; TELLER, 1938; BARRETT; JOYNER;
HALENDA, 1951). Recomendagdes técnicas posteriores padronizam terminologia e
interpretacéo de isotermas para reduzir ambiguidades e melhorar comparabilidade
entre estudos (THOMMES et al., 2015). Entretanto, quando o objetivo € compreender
por que um material € mais ativo do que outro, duas familias de técnicas sao
recorrentes e complementares: difracdo de raios X (DRX), para estrutura cristalina e
fases, e microscopia eletrbnica de transmissdo (MET/TEM), para morfologia em

escala nanométrica e aspectos de microestrutura.

Trabalho de Conclusédo de Curso — Especializagdo em Analises Quimicas Ambientais 5


http://creativecommons.org/licenses/by-nc-nd/4.0/

Universidade Federal de Cataliao Instituto de®

U FC AT Instituto de Quimica D U || m |l |EUF@

Especializacio em Analises Quimicas Ambientais

2.4 Difragao de raios X (DRX): fundamentos e informagao extraivel

A DRX se fundamenta na interagao coerente de raios X com planos cristalinos,
sendo a formulagcdo de Bragg uma referéncia histérica para a interpretagdo de
maximos de difracdo e espagamentos interplanares (BRAGG; BRAGG, 1913). Em
materiais nanoestruturados, alargamento de picos pode refletir redugdo do tamanho
de cristalito e microdeformacgdes; a relagéo proposta por Scherrer (1918) permanece
como aproximacao classica para estimar tamanho de cristalito a partir do alargamento.

Do ponto de vista metodoldgico, a literatura consagrada em DRX organiza
procedimentos de aquisicdo e analise para materiais policristalinos e amorfos,
incluindo identificacao de fases, parametros de rede e cuidados com instrumental e
preparo de amostra (KLUG; ALEXANDER, 1974; CULLITY; STOCK, 2001). Quando
se busca refinamento quantitativo, o método de Rietveld (1969) constitui marco na
analise por perfis completos, permitindo refinar parametros estruturais a partir do
padrao de po, sob hipéteses e modelos apropriados. Em catalisadores, essas saidas
sdo particularmente relevantes para: (i) distinguir polimorfos (por exemplo, em 6xidos),
(i) detectar fases secundarias associadas a sintese/dopagem e (iii) acompanhar

mudancas estruturais apos uso/reuso.

2.5 Microscopia eletrénica de transmissao (MET/TEM): fundamentos e
contribuicao para nanocatalisadores

A MET fornece imagens e informagdes estruturais em escala nanométrica ao
explorar o espalhamento de elétrons transmitidos por amostras finas, permitindo
estimativas de tamanho de particula, distribuicdo morfoldgica, grau de aglomeragao
e, quando aplicavel, observacdes de defeitos e regides cristalinas/amorficas. Textos
de referéncia em microscopia eletrénica detalham principios fisicos e implicagdes
praticas (interacdes elétron-matéria, formagédo de imagem, contraste e limitagdes
instrumentais), com orientagdo direta para aplicagdes em ciéncia dos materiais
(WILLIAMS; CARTER, 2009; EGERTON, 2005).

Em nanocatalisadores, a MET € particularmente util para evitar inferéncias
equivocadas baseadas apenas em DRX: dois materiais podem apresentar padrbes de
difracdo semelhantes e, ainda assim, exibir morfologias muito distintas (nanofibras,

nanoparticulas quase esféricas, placas/lamelas), o que afeta area exposta,
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acessibilidade de sitios e transporte de massa em meio aquoso. Por outro lado, a MET
também exige cautela metodoldgica: preparo de amostra, selecdo de areas e
representatividade estatistica podem influenciar a interpretagcdo (WILLIAMS;
CARTER, 2009; EGERTON, 2005).

2.6 Por que DRX e MET sao tratadas como eixo central?

Na literatura classica e em revisdes de tecnologia aplicada, a combinagdo DRX
+ MET é frequentemente apresentada como “nucleo duro” para correlacionar
fase/estrutura (DRX) e morfologia/microestrutura (MET), fornecendo o minimo
necessario para discutir relagdes estrutura—atividade com rigor (CULLITY; STOCK,
2001; WILLIAMS; CARTER, 2009; CHONG et al., 2010). Em paralelo, técnicas
texturais (BET/BJH) e espectroscopicas podem ser mobilizadas como suporte para
completar o quadro (BRUNAUER; EMMETT; TELLER, 1938; THOMMES et al., 2015).

Compreende-se assim a necessidade metodologica de priorizagao de DRX e
MET como eixo analitico, mantendo as demais técnicas como complementares: uma
vez estabelecido o papel tedrico das técnicas e os tipos de evidéncia que cada uma
oferece, torna-se possivel avaliar criticamente como os estudos recentes reportam (ou
nao) DRX e MET e como isso condiciona a solidez das conclusdes sobre eficiéncia

catalitica em efluentes.
3. METODOLOGIA

Este estudo foi desenvolvido como pesquisa bibliografica, portanto de natureza
qualitativa, com objetivo voltado para identificagao, organizacao e interpretagao critica
de producdes cientificas ja publicadas sobre a caracterizagdo de nanocatalisadores
aplicados ao tratamento de efluentes. A pesquisa bibliografica foi adotada por permitir
a sistematizacdao de conhecimentos consolidados e a analise do estado do tema a
partir de fontes secundarias (CERVO; BERVIAN; SILVA, 2007; GIL, 2022).

O procedimento metodolégico consistiu nas etapas convencionais de
pesquisas bibliograficas: (i) definicdo do problema e dos objetivos; (ii) delimitagao
conceitual do tema e construgcao dos descritores; (iii) levantamento das fontes; (iv)

triagem e selecdo do material; (v) leitura exploratéria, seletiva e analitica; (vi) registro
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sistematico por fichamento; e (vii) sintese interpretativa (SEVERINO, 2017;
LAKATOS; MARCONI, 2021).

A busca bibliografica foi conduzida com descritores em portugués e inglés,
combinando termos ligados a: (a) nanocatalisadores e o6xidos metalicos; (b)
tratamento de efluentes/contaminantes persistentes; e (c) técnicas de caracterizagéao
DRX (XRD) e MET (TEM). As consultas foram realizadas nas bases e repositorios
definidos pelo acesso disponivel, priorizando filtros por recorte temporal (n&o mais do
que 10 anos de publicagao) e tipo de documento (artigos de revisao que tratam de
nanocatalisadores com énfase em Oxidos metalicos e compdsitos aplicados a
degradagao de contaminantes em agua/efluentes e que discutem, de forma explicita,
caracterizagdo por DRX e/ou MET). Foram excluidos: (i) estudos fora do escopo
ambiental (por exemplo, aplicagbes exclusivamente biomédicas sem interface com
agualefluentes); (ii) textos sem relagdo com caracterizacdo de nanomateriais; (iii)
duplicatas; e (iv) documentos sem informacdo bibliografica minima para
rastreabilidade.

A selegao do material bibliografico ocorreu em duas fases: (1) triagem por titulo,
resumo e palavras-chave; (2) leitura dos textos elegiveis. A extracdo de dados foi
organizada em fichas contendo informacgdes uteis: referéncia completa; tipo de
material (revisdo/ensaio/experimental); classes de nanocatalisadores discutidas
(6xidos, compdsitos, dopagens); contaminantes-alvo; contexto de aplicagado (agua,
efluente industrial, matrizes complexas); e informacdes de caracterizagao associadas
a DRX e MET (fases cristalinas, cristalinidade, tamanho de cristalito quando reportado;
morfologia, distribuicdo de tamanhos, aglomeracédo/heterogeneidade quando
reportado).

As informagdes extraidas foram agrupadas por eixos tematicos (por exemplo:
classes de oOxidos/compdsitos; tipos de contaminantes; padrdes recorrentes de
caracterizagao; limitagdes metodoldgicas reportadas). A interpretagcdo buscou
evidenciar convergéncias, divergéncias e lacunas, mantendo a distingédo entre

evidéncia reportada e as inferéncias destes autores.
4. RESULTADOS

4.1. Composicao e implicagdes do recorte
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O conjunto selecionado de textos combina (i) revisbes amplas sobre
nanomateriais e processos avangados para tratamento de agual/efluentes
(CARDOSO; CARDOSO; SILVA, 2021; ARAUJO et al., 2023); (i) revisdes tematicas
centradas em familias de materiais e arquiteturas especificas, com destaque para ZnO
visivel-ativo e nanofibras de TiO,/ZnO (BAIG; SIDDIQUE; PANCHAL, 2025;
MAPUKATA et al., 2023; MATEI et al., 2023); e (iii) revisbes sobre rotas de sintese
“verdes” e caracterizagao de nanoparticulas, Uteis para compreender como a literatura
descreve e valida nanomateriais por multiplas técnicas, incluindo DRX e MET
(KRISHNA et al., 2022; VIJAYARAM et al., 2024; YOSRI et al., 2021; SHIRAZ et al.,
2024). Além dessas revisdes, ha um artigo experimental que exemplifica como
compositos/heteroestruturas sao testados em degradacdo e desinfeccdo sob luz
visivel (AKINTUNDE et al., 2023).

Do ponto de vista de “estado da arte”, essa selegédo de artigos favorece uma
leitura integrada: as revisdes oferecem o mapa das estratégias (o que esta sendo
proposto para aumentar eficiéncia, estabilidade e aplicabilidade), enquanto o estudo
experimental ilustra como essas estratégias sdo operacionalizadas e avaliadas em um
recorte de poluente e matriz (AKINTUNDE et al., 2023). Por outro lado, também impde
um limite: nem todos os textos sio instrumento-centrados em DRX e MET; em muitos
casos, essas técnicas aparecem como parte de um conjunto de caracterizagao e
validacado de desempenho, e ndo como objeto principal de discussao (KRISHNA et al.,
2022; YOSRI et al., 2021).

4.2. Tendéncias consolidadas: 6xidos metalicos e compdsitos

As revisbes apontam que o avango recente no tratamento de agual/efluentes
por fotocatalise e POA tem sido impulsionado pela busca de materiais mais eficientes
e sustentaveis, com énfase em rotas que consigam responder a persisténcia de
contaminantes orgéanicos e a necessidade de tecnologias melhoradas (CARDOSO;
CARDOSO; SILVA, 2021). Nesse cenario, os 6xidos metalicos permanecem centrais,
seja como semicondutores classicos (TiO,, ZnO), seja como base para
nanocompdsitos e arquiteturas hibridas, pois combinam estabilidade e propriedades

relevantes a geragao de espécies oxidantes em condigdes fotoativadas, o que justifica
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o foco das revisdes em estratégias de modificacdo e desempenho (ARAUJO et al.,
2023; MATEI et al., 2023).

Araujo et al. (2023) enquadram esse movimento como um campo em
expansao, ao revisar avangos no uso de nanocompositos baseados em Oxidos
metalicos para descontaminagao de agua por fotocatalise e incluir uma abordagem
bibliométrica para caracterizar a evolugdo do tema. Isso é particularmente util para
situar o leitor: a literatura ndo evolui apenas por “novos materiais”, mas por uma
consolidacdo de linhas de pesquisa e por comparagbes cumulativas sobre quais

arranjos tendem a ser mais promissores.
4.3. ZnO como plataforma: visivel-ativo e “engenharia” de desempenho

Dentro do corpus, o ZnO aparece como um eixo estruturante. Duas revisdes se
complementam: enquanto Baig, Siddique e Panchal (2025) centram-se em ZnO
visivel-ativo e em estratégias para ampliar absorcdo e eficiéncia sob luz visivel
(dopagens metalicas e ndo metalicas, sensibilizagdo e acoplamento semicondutor),
Matei et al. (2023) fazem uma revisdo extensa da aplicagdo de nanoparticulas
fotocataliticas de ZnO para remogéao de poluentes emergentes em agua e efluentes.

A contribuicdo especifica do texto de Baig, Siddique e Panchal (2025) é
organizar o elenco de estratégias que procuram reduzir limitagdes praticas dos
semicondutores e discutir aplicagdes em remediagdo ambiental (incluindo tratamento
de agua e desinfecgdo). Isso conversa diretamente com a exigéncia de aplicabilidade:
ao priorizar luz visivel como condigao mais proxima de cenarios operacionais, o que
reforga uma direcao dominante do campo (BAIG; SIDDIQUE; PANCHAL, 2025).

Matei et al. (2023), por sua vez, ampliam o foco para avaliagdo de ZnO como
fotocatalisador. O texto explicita que se trata de uma revisdo extensa sobre ZnO para
remocgao de poluentes emergentes, o que é relevante para estabelecer, no artigo, que
a “promessa”’ do material € discutida ndo apenas em laboratorio idealizado, mas em
termos de aplicabilidade ao contexto de polui¢gado hidrica contemporéanea (MATEI et
al., 2023).

Do ponto de vista estrutural, o artigo reforca que a confirmagdo de fase
cristalina por DRX é central para inferir pureza e cristalinidade do ZnO, destacando
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picos tipicos em 26 = 31,8°, 34,4° e 36,3°, associados a estrutura hexagonal wurtzita
(BAIG; SIDDIQUE; PANCHAL, 2025).

No recorte morfologico, os autores indicam que a faixa de tamanho em ZnO
varia conforme dopante/condi¢des de sintese, citando ordens de grandeza como 10—
50 nm (ZnO dopado com V), 20—80 nm (ZnO dopado com S) e 15—40 nm (ZnO dopado
com Dy), com MET evidenciando morfologias como nanobastbes, nanoparticulas ou
nanosheets (BAIG; SIDDIQUE; PANCHAL, 2025).

4.4. Arquiteturas fibrosas e ganhos de aplicabilidade: eletrofiagao TiO, e ZnO

Um ponto em que os textos revisados adicionam densidade tecnoldgica € o
recorte de nanofibras eletrofiadas. Mapukata et al. (2023) revisam a fabricagao,
modificagdo e aplicagdo de nanofibras de TiO, e ZnO para degradag¢ao de poluentes
organicos emergentes, com destaque para classes como corantes e farmacos. A
relevancia desse enfoque, para o tema, € que ele desloca a discussao de “quais
nanoparticulas” para “quais arquiteturas e processos de fabricagdo podem melhorar
desempenho e viabilidade”, uma vez que a eletrofiagado permite materiais com elevada
area especifica e propriedades semicondutoras em uma forma potencialmente mais
adequada a integracao em dispositivos € ao manuseio (MAPUKATA et al., 2023).

Esse eixo também ajuda a explicar lacunas recorrentes em aplicagdes
ambientais: mesmo quando um material é altamente ativo, o desafio passa a ser como
estabiliza-lo, reaproveita-lo e aplica-lo em matrizes reais. Ainda que a revisdo de
Mapukata et al. (2023) seja focada em desempenho e progresso da literatura, o fato
de priorizar uma forma (nanofibras) ja sinaliza uma busca por solugdes mais
tecnoldgicas.

Para TiO, e ZnO eletrofiados, o artigo enfatiza a fungdo do DRX em discriminar
polimorfos/fases e comprovar a cristalizagdo apds calcinagao, citando que, em
exemplos compilados, o ZnO se apresenta como fase wurtzita, enquanto nanofibras
de TiO, podem surgir como mistura anatasio/rutilo, com propor¢des reportadas como
90/10 e 80/20, a depender do protocolo térmico (MAPUKATA et al., 2023).

Do ponto de vista do MET, o trabalho exemplifica a leitura cristalografica via

difracao eletrénica (SAED), reportando, em caso discutido, padrédo compativel com
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estrutura hexagonal e indexac¢ao do plano [101], o que complementa a interpretacao
de cristalinidade e orientagé&o cristalografica obtida por DRX (MAPUKATA et al., 2023).

4.5. Integracao com POA: quando o processo é tao importante quanto o material

Cardoso, Cardoso e Silva (2021) fornecem o enquadramento mais abrangente
ao revisar processos oxidativos avangados (p. ex., persulfato, processos baseados
em cloro/NH,CI, UV/H,0,, Fenton, ozbnio e fotocatalise heterogénea) e discutir o
acoplamento de nanomateriais a esses processos. Para a discussao do estado da
arte, esse texto é essencial porque reforca que o desempenho observado na
degradagao de contaminantes depende do arranjo processo + material + condigdes
operacionais, e nao apenas do catalisador isolado (CARDOSO; CARDOSO; SILVA,
2021). Isso é particularmente relevante para o contexto de efluentes industriais e
matrizes complexas, em que efeitos de interferentes, pH, carga organica e espécies
competidoras podem alterar a eficiéncia do processo.

Em termos de complementaridade, Araujo et al. (2023) e Cardoso, Cardoso e
Silva (2021) convergem em uma mensagem: ha pressao por tecnologias de
tratamento mais eficientes e sustentaveis, e os nanomateriais aparecem como parte
de uma estratégia de intensificacdo de processos (ARAUJO et al., 2023; CARDOSO;
CARDOSO; SILVA, 2021).

4.6. Evidéncia aplicada: compésitos g-C;N,/ZnO-Cu e avaliagao sob luz visivel

O artigo de Akintunde et al. (2023) € util para ancorar a discussao em um
exemplo de aplicacdo e avaliacido experimental. O estudo reporta um compdsito
envolvendo carbono nitreto grafitico (g-CzN,) e ZnO com Cu, avaliando desempenho
na degradacdo de um contaminante orgéanico (4-clorofenol) e na desinfecgéo de
afluente de esgoto sob fonte de luz visivel (LED ~450 nm), com desempenho
destacado para uma formulagéo especifica do compdsito (AKINTUNDE et al., 2023).
Esse tipo de trabalho cumpre duas fungdes na revisao: (i) mostra o vinculo entre a
tendéncia “visivel-ativo” discutida em revisdées (BAIG; SIDDIQUE; PANCHAL, 2025) e

a pratica experimental; (ii) reforca a légica de que arquiteturas hibridas/compdsitos
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sdo investigadas para responder simultaneamente a degradagédo e desinfecgao,

ampliando a relevancia ambiental do nanocatalisador (AKINTUNDE et al., 2023).

4.7. Sintese “verde” e caracterizacao: DRX e MET

Embora o foco desta pesquisa seja DRX e MET na caracterizacdo de
nanocatalisadores para tratamento de agua/efluentes, uma evidéncia importante dos
textos selecionados é que, em revisdes sobre sintese e aplicagao de nanoparticulas,
DRX e MET aparecem explicitamente como técnicas recorrentes de caracterizagao.

Krishna, Chandra Mishra e Naika et al. (2022) revisam nanoparticulas metalicas
obtidas por abordagens sustentaveis e, de forma direta, listam DRX e MET entre
técnicas empregadas para caracterizagdo, ao lado de UV-Vis, MEV e FTIR,
conectando esse conjunto de técnicas a avaliacdo de atividade catalitica para
remogao de poluentes (KRISHNA et al., 2022). De modo convergente, Yosri et al.
(2021) discutem sintese verde a partir de organismos marinhos e explicitam a
caracterizagao por técnicas incluindo MET e DRX, além de outras metodologias
espectroscopicas e microscopicas. Essas duas revisbes sustentam, com
verificabilidade, uma afirmacéao central para o objetivo desta revisdo: DRX e MET sao
parte do nucleo de técnicas usadas para validar nanoparticulas produzidas por rotas
“verdes” e relacionar propriedades fisico-quimicas com aplicacédo (KRISHNA et al.,
2022; YOSRI et al., 2021).

Vijayaram et al. (2024) reforcam esse quadro ao revisar sintese verde e
caracterizagao de nanoparticulas metalicas, com um discurso abrangente sobre
métodos/condicdes de sintese e técnicas de caracterizagdo, conectando o tema a
aplicagbes ambientais e biomédicas (VIJAYARAM et al., 2024). Ja Shiraz et al. (2024)
abordam “nanoparticulas fitogénicas”, com énfase em vias de sintese, caracterizagcao
e fungdes em plantas. Ainda que nao seja um texto centrado em efluentes, nao deixa
de demonstrar como revisdes recentes tratam a caracterizagdo de nanoparticulas
como etapa indispensavel do campo (SHIRAZ et al., 2024). O uso desses textos, na
discussao, precisa ser criterioso: eles sustentam o argumento metodoldgico e
instrumental (como DRX/MET sao mobilizadas), mas nem sempre sustentam, por si

s, inferéncias especificas sobre degradacgao de efluentes.

4.8. Recorte por contaminante e matriz: estrona como exemplo
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O artigo de Sanchez-Barboza, Villagran-Sanchez e Armenise-Gil (2019) é o
unico da selegao feita que se apresenta explicitamente como revisdo sistematica
focada em um contaminante (estrona). Ele agrega valor por: (i) representar um padrao
metodoldgico de revisao (triagem e sintese de condi¢des experimentais) e (ii) discutir
como condicbes (carga de catalisador, pH e matriz) influenciam remocgao por
fotocatalise, incluindo observagdes de que taxas/removibilidade variam entre agua
ultrapura e aguas residuarias (SANCHEZ-BARBOZA; VILLAGRAN-SANCHEZ;
ARMENISE-GIL, 2019). Ao que importa para esta pesquisa, isso deve ser tratado
como um “bloco” complementar: um exemplo de como a literatura pode sistematizar
condicbes operacionais para um contaminante especifico, sem extrapolar

indevidamente conclusdes para todos os poluentes.

4.9. Expansao de fronteira: MOF modificados com TiO, e integragao CO,

Zango et al. (2024) revisam estruturas de MOF modificados com nanoparticulas
de TiO, visando conversao de CO, e remediacdo de aguas residuarias. Esse texto
amplia o horizonte das leituras ao inserir os nanomateriais em arquiteturas
porosas/hibridas e em agendas contemporéneas de captura/conversao de CO,
articuladas a remediagdo ambiental (ZANGO et al., 2024). Para os propdsitos deste
trabalho, a utilidade reside em reforcar que o “estado da arte” inclui também materiais
de fronteira (MOF-baseados) que demandam caracterizagao estrutural/morfolégica
para sustentar alegagbes de desempenho, embora a profundidade especifica em DRX
e MET varie de texto para texto (ZANGO et al., 2024).

4.10. Sintese interpretativa geral

De acordo com a revisao bibliografica realizada, alguns pontos de convergéncia
técnica puderam ser mais bem compreendidos: (1) Macrovisdo de processos e
necessidade ambiental: Cardoso, Cardoso e Silva (2021) e Araujo et al. (2023)
fornecem o enquadramento de por que ha busca por tecnologias mais eficientes e
sustentaveis, e por que nanomateriais sdo investigados nessa rota (CARDOSO;
CARDOSO; SILVA, 2021; ARAUJO et al., 2023); (2) Plataforma ZnO e visivel-ativo:
Baig, Siddique e Panchal (2025) e Matei et al. (2023) ddo densidade ao eixo ZnO,
articulando estratégias de modificagdo e a agenda de poluentes emergentes (BAIG,;
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SIDDIQUE; PANCHAL, 2025; MATEI et al., 2023); (3) Arquiteturas para aplicabilidade:
Mapukata et al. (2023) introduzem nanofibras eletrofiadas (TiO,/ZnQO) como rota que
conversa com escalabilidade e integracdo em dispositivos, ainda que o campo
permaneca desafiador (MAPUKATA et al., 2023); (4) Evidéncia aplicada: Akintunde et
al. (2023) exemplificam avaliagdo sob luz visivel e aplicagdo combinada (degradacao
+ desinfeccdo) (AKINTUNDE et al., 2023); e (5) Caracterizagdo e validagcéo
instrumental: Revisdes sobre sintese verde explicitam DRX e MET como técnicas
recorrentes, ajudando a sustentar o foco instrumental do artigo (KRISHNA et al., 2022,
YOSRI et al., 2021; VIJAYARAM et al., 2024).

Entretanto, algumas lacunas permanecem e podem ser exploradas em futuras
pesquisas, particularmente no que se refere a (1) pouca centralidade exclusiva em
DRX+MET: varios textos citam DRX e MET como técnicas importantes, mas nem
todos organizam a discussdo em torno delas (KRISHNA et al., 2022; YOSRI et al.,
2021); (2) heterogeneidade de matrizes e contaminantes: a literatura revisada trabalha
com diferentes classes de poluentes e matrizes, e a revisdo sistematica de estrona
chama atencdo para dependéncia de condicdes e matriz, reforcando que
generalizagcbes devem ser cautelosas (SANCHEZ-BARBOZA; VILLAGRAN-
SANCHEZ; ARMENISE-GIL, 2019); (3) transicdo entre “performance” e “prova
estrutural/morfoldgica”: o tem vem avangcando em desempenho e arquiteturas, mas
um desafio recorrente € padronizar o quanto DRX e MET sao reportadas e
correlacionadas de forma consistente com desempenho, especialmente em matrizes
reais (CARDOSO; CARDOSO; SILVA, 2021; ARAUJO et al., 2023).

Como esta revisao bibliografica abordou principalmente nanocatalisadores a
base de TiO, e ZnO, bem como nanocompdésitos e rotas de modificacdo, a
comparagao de eficiéncia entre ambos depende de variaveis que variam amplamente
entre os trabalhos revisados (matriz aquosa, contaminante, pH, carga catalitica,
irradiancia e espectro), além de diferengas intrinsecas do material (fase cristalina e
morfologia). As evidéncias apontaram que a interpretagdo mais consistente nao se da
por ranking entre 6xidos, mas pela analise de adequagao ao cenario de aplicacao e
pela correlacido estrutura—propriedade, em que DRX e MET sao fundamentais para
sustentar comparagbes entre rotas de sintese, dopagens e arquiteturas (BAIG;
SIDDIQUE; PANCHAL, 2025; MATEI et al., 2023; MAPUKATA et al., 2023). Em
termos praticos, estudos sob condigcdes padronizadas e com avaliagdo de
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estabilidade/reuso tendem a produzir comparagdes mais robustas, o que reforga as
lacunas e dire¢des de pesquisa discutidas na proxima segao deste artigo (CARDOSO;
CARDOSO; SILVA, 2021).

CONCLUSOES

A revisao bibliografica desenvolvida indica que o uso de nanomateriais - com
énfase em oxidos metalicos e sistemas hibridos/compdsitos - permanece como uma
das frentes mais consolidadas e, ao mesmo tempo, mais dindmicas para enfrentar a
persisténcia de contaminantes organicos em agua e efluentes, sobretudo quando
articulada a processos oxidativos avancados. Os resultados apontam para a ideia de
que ganhos de desempenho tém sido buscados principalmente por engenharia de
material (dopagens, heteroestruturas, compdsitos e matrizes) e por engenharia de
forma (por exemplo, nanofibras), com atengdo crescente ao objetivo de viabilizar
atividade sob luz visivel e de aproximar o desempenho de condicdes mais realistas
de aplicacéo.

No que se refere ao foco especifico deste trabalho, a literatura analisada
sustenta que DRX e MET permanecem técnicas centrais para estabelecer relagdes
estrutura-propriedade em nanocatalisadores, por fornecerem evidéncias
complementares: a DRX contribui para a identificacdo de fases cristalinas e
parametros estruturais, enquanto a MET permite observar morfologia em escala
nanométrica, distribuicdo de tamanhos, heterogeneidades e, em alguns casos,
interfaces relevantes em compdsitos.

As revisbes voltadas a sintese e caracterizacdo de nanoparticulas,
particularmente aquelas que discutem rotas sustentaveis (‘verdes”), reforcam a
recorréncia de DRX e MET como parte do nucleo de técnicas empregadas na
validacdo de nanomateriais e na sustentacdo de inferéncias sobre desempenho.
Ainda assim, uma concluséao critica € que muitos trabalhos, mesmo quando altamente
relevantes para o tratamento ambiental, ndo organizam a discussdo de maneira
instrumento-centrada em DRX e MET; em diversos casos, essas técnicas aparecem
como componentes de um conjunto maior de caracterizagdo, o que limita a
profundidade comparativa quando o objetivo é revisar especificamente como DRX e

MET sao usadas.
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Do ponto de vista aplicado, observa-se que estudos e revisdes recentes
enfatizam a transi¢cao para materiais visivel-ativos e a expansao de sistemas hibridos,
como exemplificado por trabalhos que combinam degradacdo de contaminantes e
desinfeccdo sob luz visivel, reforcando a busca por solugbes mais integradas e
ambientalmente relevantes. Em paralelo, a revisdo sistematica voltada a um
contaminante especifico evidenciou a importancia de considerar matriz e condi¢des
operacionais, sinalizando que generalizagdes devem ser feitas com cautela e que a
comparabilidade entre estudos pode ser limitada quando ha grande variabilidade de
condi¢cdes experimentais.

Como agenda de trabalhos futuros, esta pesquisa sugere a necessidade de: (i)
maior padronizagao no reporte de resultados de DRX e MET (incluindo informacgdes
minimas comparaveis), (ii) avaliacdo mais frequente em matrizes reais de efluentes
industriais e sistemas aquosos complexos, e (iii) aprofundamento das correlagbes
entre parametros estruturais/morfolégicos e métricas ambientais (eficiéncia de
remogao, mineralizagéo, estabilidade e possibilidade de reuso).

Em sintese, os resultados sugerem que avangos significativos dependem nao
apenas de novas formulagcbes de materiais, mas também de caracterizagao
consistente e de critérios de aplicabilidade ambiental que permitam transpor
resultados laboratoriais para cenarios de tratamento de efluentes com maior

confiabilidade.
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