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RESUMO

A industria téxtil é responsavel por uma grande carga poluidora de efluentes o que
vem sendo enfatizado pelos érgdos ambientais, pois pode afetar os diversos ecossistemas.
Existem varios métodos para o tratamento de efluentes, sendo a adsor¢do um dos métodos
mais eficientes. Neste trabalho foi desenvolvido um estudo da remocao dos corantes reativos
vermelho BF-4B e amarelo BF-3R 200% de um efluente sintético, através do processo de
adsorcdo, utilizando como adsorvente a argila Bentonita, proveniente da Argentina. Foram
preparadas solucdes de 500 mg/L com cada corante, e estas sendo diluidas para 50 mg/L. Os
ensaios de adsorcdo foram realizados em banho finito com temperatura e agitacdo constantes
de, respectivamente, 30°C e 150 rpm, por um tempo de 24 horas. Foi usado o planejamento
experimental fatorial 22 e o planejamento composto central rotacional, cujas variaveis
estudadas foram a raz&o entre massa de adsorvente por 100 mL de solugéo assim como o pH
da solucdo. A analise de variancia apresentou um bom ajuste entre os valores observados e
preditos, onde 0 modelo quadratico sobressaiu-se em relacdo ao modelo linear, apresentando
um percentual de remocdo de 74,18% para o corante vermelho e 84,46% para o corante
amarelo. Dessa forma a argila Bentonita, mostrou-se promissora pelo seu baixo custo e boa

eficiéncia.

Palavras-chaves: Industria téxtil. Corante. Argila Bentonita. Adsorcao.



ABSTRACT

The textile industry is responsible for a large polluting load in its effluents,
which has been emphasized by environmental agencies, as it can affect the various
ecosystems. One of the most efficient methods for treating textile waste is adsorption. The
present work will describe a study of the removal of the reactive dyes red BF-4B and yellow
BF-3R 200% from a synthetic effluent, through the adsorption process, using Bentonite clay
from Argentina as an adsorbent. 500 mg/L solutions were prepared with each dye, and these
were diluted to 50 mg/L. The adsorption tests were carried out in a finite bath with constant
temperature and agitation of, respectively, 30 °C and 150 rpm, for a period of 24 hours.
Factorial experimental design 22 and central rotational composite design were used, whose
variables studied were the ratio between mass of adsorbent per 100 mL of solution as well as
the pH of the solution. The analysis of variance showed a good fit between the observed and
predicted values and the model proposed by the experimental star planning can be used to
estimate the removal percentage. Thus, Bentonite clay has shown promise for its low cost and

good efficiency.

Keywords: Textile industry. Dye. Bentonite clay. Adsorption.
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1. INTRODUCAO

A indUstria téxtil esta presente em todos os paises e € um dos setores de producdo mais
importantes, pois possui uma grande demanda, jA que a vestimenta trata-se de uma
necessidade humana.

O Brasil esta na lista dos 10 principais mercados da industria téxtil, bem como entre os
paises que possuem os maiores parques fabris do planeta. Grande parte das empresas
brasileiras esta concentrada no Nordeste, especialmente as voltadas para a producéo do jeans
(COSTA et al., 2008).

Os corantes sintéticos se enquadram na categoria de poluentes emergentes, que sao
definidos como qualquer substancia quimica que ndo foi incluida em programas de
monitoramento, nem em legislacdo pertinente a qualidade ambiental, mas estdo
constantemente sendo introduzidas no ambiente devido as atividades antrépicas (HORVAT et
al., 2012). As etapas de tinturaria e acabamento sdo as mais preocupantes, ja que esses
corantes possuem um alto carater poluidor.

O descarte dos efluentes téxteis sem tratamento nos ambientes aquaticos podem levar
rapidamente ao esgotamento do oxigénio dissolvido, tendo como consequéncia o0
desequilibrio desse ecossistema. A presenca de corantes nessas dguas, impede a penetracdo da
luz solar nas camadas mais profundas, alterando a atividade fotossintética do meio, resultando
em deterioracdo da qualidade dessa agua, diminuindo a solubilidade de oxigénio, e resultando
em efeitos toxicos sobre a fauna e flora aquatica (LALNUNHLIMI; KRISHNASWAMY,
2016).

Pensando no melhoramento e reaproveitamento da agua no processo, a cada dia
aumentam-se 0s estudos e técnicas na area de remocao dos corantes téxteis. Alguns métodos
sdo bastante utilizados na remocdo dos corantes, sdo eles: floculacdo, oxidacdo, coagulacao e
adsorcdo (MONTEIRO, 2016).

Neste trabalho foi utilizado o processo de adsorcdo em banho finito como técnica de
remocao dos corantes vermelho, azul e amarelo, de um efluente sintético, utilizando a argila
bentonita como adsorvente, pois apresenta um baixo custo. Sendo utilizado ainda, o
planejamento fatorial 22 para avaliar o percentual de remogdo do processo de adsorgdo e a
capacidade de remocgdo da argila em cada corante e o planejamento composto central

rotacional para habilitar uma otimizacdo quanto ao ajuste do modelo.
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2. REFERENCIAL TEORICO

2.1. A INDUTRIA TEXTIL

A industria téxtil estd presente em todos os paises devido uma necessidade humana
de vestuario e usos utilitarios, tendo um significado importante de modo a influenciar
costumes e tendéncias em diferentes épocas. E uma area de transformagdo onde parte da
matéria-prima fibrosa e alcanca a producdo dos mais diversos tipos de tecidos.

Atualmente, a China aparece como o lider mundial em exportacfes de produtos
téxteis e confeccionados. No Brasil, a industria téxtil tem grande valor socio econémico,
sendo esse setor o segundo maior empregador da industria de transformacdo, com
aproximadamente 1,6 milhGes de empregados diretos. Além do pais ser o 5° maior produtor
mundial de téxteis (ABIT, 2016).

Entretanto, esse empreendimento econdmico se caracteriza pela geracdo de grandes
quantidades de aguas residuais contendo corantes, surfactantes, ions inorganicos, agentes
umectantes, entre outros, que sdo classificados como compostos recalcitrantes e/ou
persistentes. Tais substancias alteram os parametros fisico-quimicos das aguas superficiais,

provocando disfuncdes ambientais graves (HIRSCHLER et al., 2011).

A responsabilidade do setor téxtil para com os descartes dos efluentes gerados no
meio ambiente ainda se deixa a desejar. Calcula-se que quase toda a carga organica de
corantes que entram no meio ambiente é atraves dos efluentes industriais téxteis
(REVANKAR; LELE, 2007). A despeito do alto desenvolvimento desse setor, € muito pouco
o0 investimento feito para tratar os residuos gerados. De acordo com Abreu et al. (2008) as
empresas investem apenas 0 basico no tratamento de seus residuos, pois seu Unico objetivo é

evitar multas, sem pensar na preocupacao social e ambiental.

Dessa forma os efluentes téxteis sé podem ser descartados nos corpos hidricos quando
devidamente tratados conforme a lei 9.433/1997, regulamentada pelo Decreto n°50.877, da
constituicdo Federal Brasileira, e CONAMA N°357, de 25 de abril de 2005.
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2.2. CORANTES

O uso de corantes pelo homem é uma atividade bem antiga, podendo encontrar registros
de sua utilizacdo em tecidos e hierdglifos egipcios datados de 2.500 anos a.C. Os corantes
utilizados até o século XIX eram todos de origem natural, derivados de moluscos, insetos,
vegetais e outros tipos de matéria organica. Porém, em 1856 o primeiro corante sintético
(malveina) foi descoberto pelo quimico inglés William H. Perkin, revolucionando a
formulacdo e fabricacdo de corantes, permitindo sintetizar uma grande quantidade de
corantes, com diferentes tonalidades e formulas em escala industrial (ZOLLINGER, 1987).

Os corantes utilizados na industria devem ser selecionados criteriosamente a partir de
determinadas caracteristicas, tais como alta afinidade com a matéria-prima, uniformidade na
coloracéo, resisténcia ao desbotamento e ser economicamente viavel. Assim, para atender a
demanda, cerca de 10.000 corantes e pigmentos estdo disponiveis para a industria téxtil, e
estima-se que a producdo mundial esteja em torno de 8.105 ton./ano, e pelo menos 10-15%

deles se tornam biodisponiveis através dos efluentes ( NIEBISCH et al., 2014 ).

Ha vérias maneiras para classificar os corantes, por exemplo, de acordo com a sua
constituicdo quimica, sua aplicacdo, solidez, tipo de excitacdo eletrénica, quando exposto a
luz, entre outras (TOSCAN et al., 2017). A seguir sdo apresentados 0s principais grupos de

corantes classificados pelo modo de fixagéo:

2.2.1. CORANTES REATIVOS

Esse tipo de corante possui um grupo eletrofilico (reativo) que forma ligacdo covalente
com grupos hidroxila das fibras celuldsicas, com grupos amino, hidroxila e tiois das fibras

proteéicas, além de grupos amino das poliamidas.

Segundo Dolby (1980), os corantes reativos sdo muito versateis nos seus processos de
aplicacdo, podendo trabalhar desde a temperatura ambiente até os métodos de vaporizacdo
semelhantes aos empregados nos processos continuos dos corantes atina e ao enxofre.
Existem varios tipos de corantes reativos, contudo os principais contém a funcdo azo e
antraquinona como grupos cromoforos, e os grupos clorotriazinila e sulfatoestilsulfona como
grupos reativos. Neste tipo de corante, a reacdo quimica se processa através da substituicéo
direta do grupo nucleofilico pelo grupo hidroxila da celulose, um exemplo disso esta
representado na Figural para o tingimento do algoddo (GARATINI e ZANONI, 2000).
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Figura 1- Exemplo do processo de tintura de algoddo com corante contendo Sulfatoetilsufona como
centro reativo da molécula

oH"
R -530z-CHz-CHz - 0803Na —— R -50:-CH = CHz + NazS50;,

R -50;-CH=CHz +0 - celulose —— R - S50 -CHz - CHz - O - celulose
OH"

Fonte: (GUARITINI E ZANONI, 2000)

2.2.2. CORANTES AZOICOS

S&o compostos coloridos, insolUveis em agua, que sdo realmente sintetizados sobre a
fibra durante o processo de tingimento. Nesse processo a fibra é impregnada com um
composto soluvel em agua, conhecido como agente de acoplamento (e.g. naftol) que apresenta
alta afinidade por celulose. A adicdo de um sal de diaz6nio (RN2+) provoca uma reagdo com
0 agente de acoplamento ja fixado na fibra e produz um corante insolivel em &gua
(GARATINI e ZANONI, 2000).

Os corantes azo s@o atualmente o principal grupo de pigmentos sintéticos no mundo, ja
que sdo os mais produzidos e diversificados, possuindo amplo uso na fabricacdo de varios
tipos de itens, tanto na inddstria téxtil como no processamento de papeéis, medicamentos,
cosméticos, fotografias, alimentos e suplementos, entre outros (CHUNG, 2016; SINGH,
2015).

2.2.3. CORANTES DIRETOS

Este grupo de corantes caracteriza-se como compostos sollveis em agua capazes de
tingir fibras de celulose (algodao, viscose, etc.) atraves de interacdes de Van der Waals. A
afinidade do corante é aumentada pelo uso de eletrdlitos, pela planaridade na configuracédo da
molécula do corante ou a dupla-ligacdo conjugada que aumenta a adsor¢do do corante sobre a
fibra (GARATINI e ZANONI, 2000).

A vantagem desta classe de corantes caracteriza-se pelo alto grau de exaustdo durante

a aplicagéo e consequentemente uma diminuigéo nos efluentes residuais.
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2.2.4. CORANTES ACIDOS

Os corantes &cidos sdo um grande grupo de corantes idnicos portadores de grupos
sulfénicos. Estes grupos ionizaveis tornam o corante soldvel em &gua, e sdo de grande
importancia no método de aplicacdo do corante na fibra téxtil. No processo de fixagdo, o
corante se liga a fibra através de uma troca i6nica envolvendo o par de elétrons livres dos
grupos amino e carboxilato das fibras protéicas, na forma ndo-protonada. Estes corantes
caracterizam-se por substdncias com estrutura quimica baseada em compostos azo,
antraquinona, triarilmetano, azina, xanteno, ketonimina, nitro e nitroso, que fornecem uma

ampla faixa de coloracdo e grau de fixagdo (SOUZA, 2006).

Devido a estrutura quimica dos corantes apresentar moléculas que dificultam sua
degradacdo como anéis aromaticos, grupos aminas e azos, grupos sulfénicos, e ions metalicos,
eles permanecem no ambiente por um longo periodo de tempo. Outra problematica dos
corantes € que em sua estrutura quimica, muitas vezes possuem inibidores de micro-
organismo, 0 que diminui ainda mais as chances de serem degradados naturalmente no

ambiente.

Portanto, em decorréncia da sua toxicidade e persisténcia no meio ambiente, a remocéo
desses corantes das aguas residuais tornou-se questdo de grande interesse da comunidade
cientifica e dos 6rgaos ambientais que regem as leis de descarte de substancias com alto poder
de poluicdo nos ambientes aquaticos (ALMEIDA; CORSO, 2014).

2.3. RESIDUOS TEXTEIS

A indastria téxtil consome significativamente uma extrema diversidade de produtos
quimicos em seus processos, matérias-primas, produtos auxiliares e técnicas fazendo com que
sejam formados residuos de naturezas diferentes. Em contrapartida, a preservacdo do meio
ambiente exige uma preocupacao social e uma legislacdo mais rigorosa para efetuar esse
descarte, promovendo a busca por novas abordagens e projetos que desenvolvam novas
técnicas de tratamento, ou aperfeicoamento de métodos j& existentes, para lidar com os

poluentes ndo biodegradaveis e toxicos.

Lucca Neto, 1995, relata que a maioria dos corantes ndo é considerada toxica por ingestéo.

A toxicidade oral é maior que 5000 mg/kg, ou seja, um adulto médio deveria ingerir de 1 a 1,5
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kg de corante para que este tivesse efeito letal. Com raras excecdes e em altos niveis de

exposicao, podem ser tOXicos aos peixes.

Lucca Neto também afirma que a maioria dos corantes ndo sdo bioacumulativos em
sistemas naturais ou em tecidos dos organismos. Contudo, alguns corantes que entram no
corpo humano podem ser metabolizados transformando-se em agentes cancerigenos, de
acordo com estudos do Instituto Nacional do Céancer, EPA e ETAD (Ecological and

Toxicological Association of Dyes and Organic Pigments Manufacturers).

Existem muitas formas de tratamento para efluentes téxteis, mas nenhuma é totalmente
eficaz quando se refere a efluentes com alta coloragdo. Muitas vezes, algumas necessitam de
associacdes de tecnicas para se tornarem mais eficientes, o que pode causar uma certa

inviabilidade por gerar um alto custo.

A busca por tecnologias adequadas no tratamento de residuos tem tomado um interesse
relevante perante os Ultimos anos diante 0 aumento da conscientizagcdo e cobrancas dos 6rgéos
ambientais. Podem ser citados como exemplos 0s métodos quimicos de tratamento como a
ozonizacdo, fotodegradacdo (FARAH et al., 2007), métodos fisicos por fluxo subcritico
(HOSSEINI et al., 2010) e métodos bioldgicos de adsor¢do (MENDES et al., 2015).

2.4. ADSORCAO

A adsorcdo € caracterizada por possuir uma alta eficiéncia na remocao das moléculas dos
corantes téxteis. Além de ter um baixo custo e pequena area para aplicacdo € um método
relativamente rapido, podendo ainda serem utilizados outros residuos como material

adsorvente.

Vaérios residuos ja foram testados como possiveis adsorventes, como por exemplo, cascas
de alimentos, residuos agricolas e industriais como serragem, cinzas, entre outros (SHARMA
et al., 2011).

Em geral a adsor¢do € considerada uma técnica superior, em comparacdo com outros
métodos de tratamento de residuos, em termos de custo, simplicidade de concepcdo e
funcionamento, disponibilidade, eficicia, e a sua ndo geracdo de substancias toxicas apds o

tratamento (CHOY et al., 2000). Isso agrega uma vantagem a mais na técnica, ja que €
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possivel tratar um efluente contaminado e ainda dar um destino mais apropriado a outro
residuo ja existente (DALLAGO et al., 2005).

A adsorcdo é uma operacdo de transferéncia de massa, a qual estuda a habilidade de
certos sélidos em concentrar na sua superficie determinadas substancias existentes em fluidos
liquidos ou gasosos, possibilitando a separacdo dos componentes desses fluidos. Uma vez que
0s componentes adsorvidos, concentram-se sobre a superficie externa, quanto maior for esta
superficie externa por unidade de massa solida, tanto mais favoravel sera a adsor¢do. Por isso,
geralmente os adsorventes sdo sdlidos com particulas porosas (RUTHVEN, 1984). A espécie
que se acumula na interface do material ¢ normalmente denominada de adsorvato ou
adsorbato; e a superficie solida na qual o adsorvato se acumula, de adsorvente ou adsorbente
(RUTHVEN, 1984).

A adsorcdo pode ser classificada quanto a sua interacdo em carater quimico e fisico.
As interagfes quimicas sdo mais fortes que as fisicas, apresentando uma maior taxa de
remocao, menor tempo de contato necessario para alcancar o equilibrio da solugéo, e poucas
taxas de dessorcdo do meio liquido. Porém cada adsorvente interage de modo diferente com o
adsorbato. Desta maneira a escolha do adsorvente é fundamental para a eficiéncia do processo
adsortivo (SARMA et al., 2008).

Chamam-se de isotermas de adsor¢éo (Figura 2), a relacéo entre o adsorbato removido
da fase aquosa e a quantidade de adsorbato restante na solucdo com temperatura constante
(MCCABE et al., 1993).
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Figura 2- Isotermas de Adsorgao

Irreversivel

W (g adorvida/g sélido)

<, ppm

Fonte: McCabe et al (1993)

Segundo McCabe et al (1993) as isotermas sdo classificadas de acordo com a sua
curva. As isotermas lineares apontam que a quantidade adsorvida é proporcional a
concentracdo do fluido. As isotermas concavas sdo favoraveis, apesar de um baixo nivel de
concentracdo de soluto podem adsorver altas quantidades. J& as isotermas convexas Sao
consideradas ndo favoraveis, devido a baixa capacidade de remocao. A grande relacdo ente o
soluto e o0 adsorvente sdo denominados isotermas irreversiveis. Os modelos mais utilizados de
isotermas no estudo de adsorcdo sdo de Langmuir, Freundlich, Brunauer, Emmett, Teller
(B.E.T.), entre outras.

O modelo de Langmuir baseia-se no principio de que a adsor¢do ocorre na superficie
do adsorvente, onde apenas sitios especificos irdo interagir com o adsorbato, ocupando assim
um namero finito de sitios, ocorrendo a formacdo de monocamadas (PODKOSCIELNY;
NIESZPOREK, 2011).

O modelo proposto por Freundlich foi um dos primeiros a equacionar a relacdo entre a
quantidade de material adsorvido e a concentra¢do do material na solucdo em um modelo com
caracteristicas empiricas. Este modelo empirico pode ser aplicado a sistemas ndo ideais, em
superficies heterogéneas e adsorcdo em multicamada (CIOLA, 1981; MCKAY, 1996).
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2.5. ARGILA BENTONITA

Argilas sdo essencialmente silicatos hidratados de aluminio geralmente cristalinos
denominados argilominerais, podendo conter ferro e magnésio. Podem conter ainda outros
minerais, matéria organica e sais solUveis. Sob o ponto de vista fisico-quimico, as argilas
podem ser consideradas como sistemas dispersos de minerais, nos quais predominam
particulas de didmetro abaixo de 2 ym (GRIM,1953).

Bentonita pode ser definida como uma rocha constituida essencialmente por um
argilomineral montmorilonitico (esmectitico), formado pela desvitrificagdo e subseqliente
alteracdo quimica de um material vitreo, de origem ignea, usualmente um tufo ou cinza

vulcanica em ambientes alcalinos de circulacéo restrita de agua (ROSS; SHANNON, 1926).

Segundo o Departamento Nacional de Producdo Mineral - DNPM, no Brasil, as reservas
(medida e indicada) de bentonita em 2004 totalizaram aproximadamente 47 milhdes de
toneladas, das quais 74,0% sdo relativas as reservas medidas, distribuidas no Estado do
Parand, Municipio de Quatro Barras, representando 47,7% das reservas lavraveis nacionais;
no Estado de S&o Paulo, nos Municipios de Taubaté e Tremembé, com 26,6%; no Estado da
Paraiba, no Municipio de Boa Vista e Campina Grande com 25,3% e no Estado do Rio de
Janeiro, no Municipio de Silva Jardim, com 0,4% (OLIVEIRA, 2005).

As argilas bentonitas sdo largamente utilizadas em muitos setores industriais, sendo
incluidas na classe dos minerais de maior interesse industrial. Elas possuem como
caracteristicas principais o alto poder de inchamento, até 20 vezes seu volume inicial,
atingindo espacos interplanares de até 100 A, alta area superficial (até 800 m2/g), capacidade
de troca catidnica (CTC) na faixa de 60 a 170 meq/100g e tixotropia. Estas caracteristicas
conferem a bentonita propriedades bastante especificas que tém justificado um grande namero
de aplicacdes. O numero total de cations trocaveis que uma argila pode apresentar € chamado
de capacidade de troca (adsorcédo) de cations (CTC). Quanto maior a CTC da argila, maior o
namero de cations que esta pode reter (BATISTA, 2009). Ainda segundo Abreu (1973), a
bentonita é caracterizada por apresentar uma alta capacidade de adsorc¢éo, alto teor de matéria

coloidal e grande possibilidade de ativacéo.

Assim sendo, as argilas esmectiticas, bentoniticas ou montmoriloniticas possuem uma

maior infinidade de usos industriais que outros tipos de argilas industriais reunidas, sendo um
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material extremamente versatil e de perfil adequado para obtencdo de produtos ou insumos de

elevado valor agregado.

2.6. ESPECTROFOTOMETRIA

A espectrofotometria € uma técnica analitica que utiliza a luz para medir

a concentracao de espécies quimicas (BATISTA, 2014).

Este método analitico baseia-se na interacdo (absorcao e/ou emissdo) da matéria com a
energia radiante, ou seja, radiacdo eletromagnética quando os elétrons se movimentam entre
niveis energéticos (a partir da absorcdo luminosa, a energia da espécie & aumentada e ha
promogdo deste para um estado excitado que possui maior energia que 0 seu estado
fundamental).Uma vez que diferentes substancias tém diferentes padrdes de absorcdo, a
espectrofotometria permite-nos, por exemplo, identificar substancias com base no seu
espectro. Permite também quantifica-las, uma vez que a quantidade de luz absorvida esta

relacionada com a concentracao da substancia (BATISTA, 2014).

A espectrofotometria esta relacionada com a absorcéo da radiacdo nos comprimentos
de onda entre o ultravioleta e o infravermelho. A caracteristica mais importante dos
espectrofotbmetros é a selecdo de radiagcbes monocromaticas, o que possibilita inGmeras

determinacgdes quantitativas regidas pela Lei de Beer.

2.7. LElI DE BEER-LAMBERT

August Beer estudou a influéncia da concentracdo de solugdes coloridas sobre a
transmissdo de luz, concluindo que a intensidade da radiacdo transmitida decresce
exponencialmente quando a concentracdo do meio aumenta aritmeticamente, desde que a
espessura do meio seja mantida constante. Assim, a lei de Beer —Lambert, também conhecida
como lei de Beer ou lei de Beer —Lambert —Bouguer é a relacdo empirica que associa a
absorcdo de luz com as propriedades do material atravessado pela radiacdo (AUGUST BEER,
1852, apud TOGINHO, 2009).

A lei de Beer- Lambert é representada pela equacdo 1:

A= eb.c 1)
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Onde:
A= Absorbancia;
€= Absorbitividade molar(L mol-1cm-1);
b= comprimento de onda(nm);

¢ = concentragdo do elemento que absorve, na solu¢do(mol L-1).

2.8. PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

Nos altimos anos a possibilidade de obtencdo de uma grande quantidade de dados
numéricos tem crescido em todos os campos da ciéncia, incluindo a quimica analitica, devido
o desenvolvimento de novas técnicas e instrumentacdo que permitem uma resposta de forma
mais rapida (VALCARCEL,1997). Neste contexto, a aplicagdo de ferramentas estatisticas é
de fundamental importancia, principalmente para explorar e entender uma gama crescente de
dados e informagdes originadas de um sistema (BEEBE,1987). Mas, a atividade estatistica
mais importante ndo é a analise de dados, e sim o planejamento de experimentos em que esses
dados devem ser obtidos. Quando isso ndo é feito de forma apropriada, o resultado muitas
vezes € uma montanha de numeros estéreis, da qual estatistico algum conseguiria extrair
quaisquer conclusdes (BARROS NETO et all., 1995).

O Planejamento experimental é baseado em testes ou uma serie de testes que
provocam mudancas nas variaveis de entrada de um sistema de forma a observar e identificar
os efeitos nas respostas ou nas variaveis de saida, sendo uma técnica importante para o
desenvolvimento de novos processos ou aprimoramento dos ja existentes.

Segundo MONTGOMERY (1991), as técnicas de planejamento e analise de
experimentos sdo utilizadas basicamente para melhorar as caracteristicas de qualidade dos
produtos ou processos de fabricacdo, reduzir o namero de testes e otimizar o uso de recursos
da empresa (material, tempo dos funcionarios, disponibilidade de equipamentos, etc).

BUTTON (2001), descreve que esse objetivo geral pode ser dividido em outros
objetivos secundarios:

« identificar as varidveis (fatores de controle) do processo que mais influem nos

parametros de resposta de interesse;
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» atribuir valores as variaveis influentes do processo de modo que a variabilidade da
resposta de interesse seja minima ou que o valor do resultado (parametro de qualidade) seja
préximo do valor nominal;

* atribuir valores as variaveis influentes do processo de modo que o efeito das

variaveis nao controlaveis seja reduzido.

2.9. PLANEJAMENTO FATORIAL

O planejamento fatorial é indicado para a fase inicial do procedimento experimental
quando h& necessidade de se definir os fatores mais importantes e estudar os efeitos sobre a
variavel resposta escolhida (BUTTON, 2001).

Para sua execucdo € necessario especificar os niveis de cada fator estudado, isto €, 0s
valores dos fatores (ou as versdes, nos casos qualitativos) que serdo empregados nos
experimentos. Cada um desses experimentos, em que o sistema é submetido a um conjunto de
niveis definido, € um ensaio experimental. Em geral, se houver nl niveis do fator 1, n2 do
fator 2, ..., e nk do fator k, o planejamento sera um fatorial n1 x n2 x ... X nk. Isto ndo significa
obrigatoriamente que serdo realizados apenas nl x n2 X ... X nk experimentos. Este & 0 nUmero
minimo, para se ter um planejamento fatorial completo. O experimentador pode querer repetir
ensaios, para ter uma estimativa do erro experimental, e nesse caso 0 nimero de experimentos
sera maior (DEMING, 1981).

Para estudar o efeito do fator sobre a resposta é preciso variar e observar o resultado dessa
variacdo. 1sso obviamente implica na realizacdo de ensaios em pelo menos dois niveis desse
fator. Um planejamento em que todas as variaveis sdo estudadas em apenas dois niveis &,
portanto, o mais simples. Havendo k fatores, isto é, k varidveis controladas pelo
experimentador, o planejamento de dois niveis ira requerer a realizagdo de 2 x 2 x ... x 2 = 2k

ensaios diferentes, sendo chamado por isso de planejamento fatorial 2 (BOX et. al, 1978).

Nos planejamentos fatoriais € comum codificar os dois niveis, onde os fatores sdo
explorados, usando os sinais (+) para 0 maior valor de uma variavel e (-) para 0 menor valor.
Esta codificacdo de fatores permite esquematizar o planejamento na forma de matriz de
contraste, que séo tabelas onde sdo organizados os sinais (+) e (-) e sdo particularmente Uteis

quando mais de 2 fatores séo estudados conjuntamente (MOREIRA, 2009).
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2.10. PLANEJAMENTO COMPOSTO CENTRAL ROTACIONAL

Segundo RODRIGUES e IEMMA (2005) a escolha do planejamento adequado é uma
funcéo direta do nimero de variaveis independentes envolvidas no estudo. No caso de duas ou
trés variaveis também recomenda-se 0 uso do Delineamento Composto Central Rotacional

(DCCR) ou Planejamento Fatorial com Pontos Axiais ou ainda Planejamento Estrela.

A Metodologia de Superficie de Resposta (MSR), do inglés “Response Surface
Methodology” (RMS), consiste em um grupo de técnicas matematico-estatisticas utilizadas
para analise e modelagem de problemas, nos quais uma resposta particular é funcdo de
diversas varidveis e o principal objetivo é otimizar esta resposta. As superficies representam
uma boa forma de ilustrar graficamente a relacdo entre as diferentes variaveis experimentais e
as respostas, oferecendo valiosas informacgdes sob o comportamento das variaveis na regido
estudada (MONTGOMERY, 1991).

Neste método os resultados dos planejamentos fatoriais sdo ajustados por modelos
matematicos. As etapas desse processo podem ser denominadas como etapas de deslocamento
e modelamento, sendo repetidas até que se atinja uma regido 6tima (maximo ou minimo) da

superficie estudada.



1. MATERIAIS E METODOS
3.1. MATERIAIS UTILIZADOS

e Corante Reativo Amarelo BF-3R 200%;

e Corante Reativo Vermelho BF-4B;

e Argila Bentonita;

e Hidroxido de Sodio (NaOH);

e Acido Nitrico (HNO3);

e Beckers;

e Tubos de Ensaio;

e Pipetas Volumétricas;

e Balbes Volumétricos;

e Erlenmeyers;

e Pissetas;

e Cubetas;

e Balanca analitica, modelo AY?220, marca TECNAL;

e Centrifuga, modelo EEQ-9004/B, marca EDUTEC;

e Incubadora Shaker com controle de temperatura, modelo SL-222, marca
SOLAB;

e Espectrofotometro, modelo UV-340G, marca GEHAKA,

e pHmetro, modelo TEC-3MP, marca TECNAL,;

e Papel de filtro Qualitativos;

e Funis;

e Agua destilada;

e Agitador magnético, marca LUCADEMA

28
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3.2. METODOS

A Figura 3 apresenta o fluxograma das etapas que foram seguidas para processo de
adsorcdo dos corantes pela argila Bentonita.

Figura 3- Fluxograma simplificado das etapas experimentais aplicadas
para obtencdo do percentual de remocéo

1 - Defini¢do do planejamento
experimental

A 4

2 - Preparacéo da solucéo de
corante

¥

3 - Ajuste de pH

¥

4 - Banho finito

Temperatura: 30°C
Rotacdo: 150 rpm

Tempo: 24 horas

A 4

5 - Filtracdo e Centrifugacéo

L 4

6 - Obtencéo da curva de
calibracédo

¥

7 — Obtencdo das concentracdes
apos o tempo de equilibrio

) 4

8 - Determinacao do percentual
de remocéo

Fonte: Autoria Propria
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3.2.1. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Para ambos os corantes, foi realizado planejamento fatorial 22 com triplicata no ponto
central para a argila. Duas variaveis foram analisadas: a Razdo massa de adsorvente (g)/100
mL de solucéo e o pH. Desse modo os experimentos foram realizados, combinando os niveis
de méaximo (+1) e minimo (-1) para verificar as condi¢fes Otimas de remog¢do dos corantes

pela argila, de acordo com a tabela 1:

Tabela 1- Valores das variaveis codificadas

Variaveis Cadigo Niveis
-1 0 +1
Razéo massa de adsorvente (g)/ 100 mL de X1 0,005 0,010 0,015
solucdo
pH X2 2,00 350 5,00

Fonte: Autoria prépria

Sendo em seguida também realizado o planejamento composto central rotacional para
assegurar o ajuste mais adequado para o modelo, combinando assim um maior nimero de

niveis para uma maior precisao.

Tabela 2- Valores reais e codificados das varidveis estudadas no planejamento composto central
rotacional

Niveis
-1 0 +1 -1,41 +1,41
X1 0,005 0,010 0,015 0,003 0,017

Variaveis Caodigo

Razdo massa de adsorvente (g)/
100 mL de solucgéo

pH X2 200 350 500 138 562

Fonte: Autoria prépria
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3.2.2. PREPARACAO DA SOLUCAO DE CORANTE

Inicialmente foram preparadas solucGes de 500 mg/L (Solugdes- mée) de cada corante
(Amarelo BF- 3R 200% e Vermelho BF-4B) e, a partir destas, foram preparadas solugdes
diluidas de 50 mg/L. Estas ultimas foram utilizadas nos planejamentos experimentais.

Ainda, a partir das respectivas solu¢cbes mae, foram feitas diluiches para obtencéo da
curva de calibragdo (10, 20, 30, 40 e 50 mg/L).

3.2.3. AJUSTE DO PH DA SOLUCAO

De acordo com os fatores estudados no planejamento experimental os pHs das
solugdes de 50 mg/L de cada corante foram ajustados para 1,4; 2; 3,5; 5 e 5,6 utilizando-se,

quando necessario, hidroxido de sodio (NaOH) e &cido nitrico (HNO3).

Para o procedimento de ajuste, as solucGes eram mantidas sob agitacdo em um
equipamento agitador magnético, marca LUCADEMA, enquanto adicionava-se acido ou base
para chegar ao valor de pH desejado. As medidas eram feitas em tempo real usando
equipamento pHmetro modelo TEC-3MP, marca TECNAL.

3.2.4. SISTEMA DE BANHO FINITO

Apos a afericdo das massas e ajustes do pH para cada ensaio, 0s erlenmeyers foram
acoplados no sistema de banho finito a uma temperatura constante de 30°C com rotacéo de
150 rpm por um periodo de 24 horas na Incubadora Shaker SL 222 da marca SOLAB.

Passadas 24 horas, as amostras foram retiradas e filtradas em papel filtro qualitativo
para retirar o material solido (argila) que estava presente na solucdo. Posteriormente, as
amostras foram centrifugadas na centrifuga modelo EEQ — 9004/B marca EDUTEC durante
cerca de 2 (dois) minutos, com agitacdo de 2000 rpm, com intuito de separar totalmente o
liguido de algum sobrenadante sélido que ainda existia na amostra filtrada.

A partir de entdo, cada uma das 11 amostras foi analisada através da técnica de
espectrofotometria na regido do visivel, em um espectrofotdmetro GEHAKA Modelo
UV/Vis-340G.

No espectrofotdmetro, primeiramente foi construido o espectro de absorcdo, na faixa

espectral de 350 a 750 nm, para se determinar o comprimento de onda onde é verificada a
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méaxima absorbancia. Determinado esse comprimento de onda, obteve-se a curva de
calibragcdo utilizando-se solucbes de 10, 20, 30, 40 e 50 mg/L da solucdo mae preparada
anteriormente. Por fim, com a curva de calibragdo, obteve-se a concentragdo do corante apos
o tempo de equilibrio e consequientemente o percentual de remocao.

Para o célculo do percentual de remocdo (% Rem) nas diferentes condicdes estudadas
neste trabalho, foi utilizada a seguinte equagéo:

%Rem = (C‘é_c

)+ 100 @)

0

Onde:
Co (mg/L) — Concentracdo inicial do corante;
C (mg/L) — Concentragéo final do corante;
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2. RESULTADOS E DISCUSSOES

4.1. CORANTE VERMELHO
4.1.1. CURVA DE CALIBRACAO

A Figura 4 mostra o espectro de absorcdo para o corante Vermelho reativo BF-4B. Este
grafico identifica o comprimento de onda onde ocorre a maxima absorbancia que foi de 540

nm.

Figura 4- Espectro de Absorc¢éo para o Corante Vermelho reativo BF-4B

Espectro de Absorcao

Absorbancia

O T T I 1
350 450 550 650 750

Comprimento de onda (nm)

Fonte: Autoria Prépria

Apos a determinacdo do comprimento de onda correspondente a maxima absorbancia,
foi possivel construir a curva de calibragdo, como mostra a Figura 4. A partir desta curva,

determinou-se a concentracdo das solucdes, apds o tempo de equilibrio.
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Figura 5- Gréfico da Curva de Calibracdo para o Corante Vermelho reativo BF-4B
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Fonte: Autoria Propria
4.1.2. MODELO LINEAR PARA REMO(}AO DO CORANTE VERMELHO
A percentagem de remocdo, obtida através do estudo de banho finito usando o

planejamento fatorial 22 com triplicata no ponto central para argila Bentonita pode ser vista na
Tabela 3.

Tabela 3- Valores das variaveis codificadas para o planejamento experimental com o percentual de
remocdo da Argila Bentonita para modelo linear com corante vermelho

Ensaio X1 X2 % de Remocéo
1 -1 -1 71,66
2 1 -1 91,56
3 -1 1 35,77
4 1 1 40,64
5 0 0 86,37
6 0 0 84,42
7 0 0 79,23

Fonte: Autoria Propria
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De acordo com os resultados obtidos na Tabela 3, a melhor remogéo do corante foi
alcangada no ensaio 2 com 91,56%, onde foi usada a razdo entre massa de adsorvente por 100
mL para solucdo de 0,005 g/L e 0,015 com pHs 2 e 5, respectivamente.

Os dados obtidos foram tratados no software Statistica 7.0 e determinou-se 0 modelo
matematico que relaciona a percentagem de remoc¢do com os dois fatores analisados, de

acordo com a Equagéo 3:

%Rem = 69,9503 — 21,7025x,  (3)

A influéncia que as variaveis estudadas no processo causam na percentagem de remogao
do corante pode ser analisada através do grafico de Pareto (Figura 5), onde a variavel
apresenta influéncia estatisticamente significativa se os resultados ultrapassarem a linha de p
=0,05.

Figura 6- Grafico de pareto do modelo linear para o corante vermelho.

Grafico de Pareto

11,7668]

(1) Razéo ¢

Estimativa dos Efeitos (Valor Absoluto)

Fonte: Autoria Propria

Ao analisar o grafico de Pareto, podemos observar que a variavel pH (X2), apresenta

influéncia estatistica significativa no percentual de remogéo pela argila em estudo. Observa-se
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ainda que a influéncia apresentada por esta variavel é negativa, visto que, quanto menor o pH,
maior € a percentagem de remogéo.

As Figuras 6 e 7 mostram os graficos da superficie de resposta e as curvas de niveis
para a percentagem de remocdo, respectivamente. A superficie de resposta e as curvas de

niveis permitem observar, de uma forma mais geral, a influéncia das variaveis sobre o
percentual de remocéo.

Figura 7- Grafico da Superficie de Resposta pelo modelo linear para corante vermelho
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Fonte: Autoria Propria
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Figura 8- Grafico das curvas de niveis descritas pelo modelo Linear para a Argila Bentonita para
corante vermelho.
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Fonte: Autoria Prépria

Podemos observar que a varidvel X; (Razdo massa de adsorvente (g)/ 100 mL de
solugdo) pouco influencia no percentual de remocdo, enquanto valores baixos de pH
favorecem um maior percentual de remocao.

Para verificar se 0 modelo proposto é significativo, preditivo e/ou apresenta falta de
ajuste, fez-se uma analise da variancia dos resultados obtidos. A Tabela 4 mostra a analise de

variancia para a percentagem de remocao.

Tabela 4- Analise de Variancia para a percentagem de remogao da Argila Bentonita para modelo linear
com corante vermelho

Fonte de variagdo Qui(c)lrrg?ica I?itr)zlrJZacilee Qul\g((jérqéitaica F(CS?(J)I/Z;O lzgge;/?)o FeallFuab
Regressao 1883,99 1 1883,99 7,99 6,61 1,21
Residuos 1178,24 5 235,65
Falta de Ajuste 1151,02 3 383,67 28,20 19,16 1,47
Erro puro 27,2152 2 13,61
Total 3062,23 6
% de variacdo explicada: 6152 %

% méaxima de variacdo explicavel: 99,11 %
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De acordo com os dados da Tabela 4 observa-se que o modelo apresentou um
coeficiente de determinagéo (% de variacdo explicada) de 61,52 %, 0 que ndo representa um
bom resultado, uma vez que 37,59 % de variacdo ndo pode ser explicada pelo modelo. Na
verificagdo da regressdo, como Fea/Fan > 1, a regressdo foi estatisticamente significativa.
Como esse mesmo valor foi Fea/Fian < 10, temos que o modelo ndo foi preditivo. Como néo
apresentou falta de ajuste, o modelo linear € adequado.

A Figura 11 apresenta o diagrama de dispersdo dos valores calculados em funcdo dos
valores observados e 0 ajuste da regressao (linha sélida), com um intervalo de confianca de 95

% para o percentual de remocao.

Figura 9- Diagrama de dispersdo para o modelo linear para corante vermelho
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30 40 50 60 70 80 90 100
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Fonte: Autoria Propria

4.1.3. MODELO QUADRATICO PARA REMOCAO DO CORANTE VERMELHO

A tabela abaixo aborda os valores de remocao para a argila Bentonita utilizando

o0 planejamento composto central rotacional.
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Tabela 5- Valores das variaveis codificadas estudadas no planejamento composto central rotacional
para o Corante vermelho

Ensaio X1 X2 % de Remocéo
1 -1 -1 71,66
2 1 -1 91,56
3 -1 1 35,77
4 1 1 40,64
5 0 0 86,37
6 0 0 84,42
7 0 0 79,23
8 -1,41 0 10,37
9 0 141 81,61
10 1,41 0 87,56
11 0 -1,41 91,02

Fonte: Autoria Propria

A partir da tabela 5 a melhor remogéo para 0 modelo quadratico também foi o ensaio 2,

com um percentual de remocéo 91,56%, nas mesmas propriedades do modelo linear.

Os dados obtidos também foram tratados no software Statistica 7.0 e determinou-se o
modelo matematico que relaciona a percentagem de remog¢é@o com os dois fatores analisados,

mostrado na Equacéo 4.

%Rem= 83,3407 + 16,7398 X; - 12,5140 X, -19,1218 X% 4)

Observando o gréafico de Pareto (Figura 10) percebe-se que o termo linear para a razao
entre massa de adsorvente por 100 mL de solucdo e o pH para modelo linear e quadratico
apresentaram-se estatisticamente significativo pois ultrapassaram a linha para p = 0,5. O
termo linear para o pH tem influéncia negativa, ou seja, quanto menor o pH da solu¢do maior
o percentual de remocédo. Ja em termos quadraticos, a razdo entre massa de adsorvente por
100 mL de solugéo influenciou negativamente, indicando que para uma razao entre massa e

volume de solugdo mais baixos, havera uma maior remocao.
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Figura 11- Grafico da Superficie de Resposta pelo modelo quadrético para corante vermelho
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Fonte: Autoria Prépria
Figura 12- Gréfico de contorno das variaveis descritas no modelo para corante vermelho
20
1,5
1,0

05

pH

0.0

05

-1,0

-1,5

-2,0 -1,9 -1,0 -0,5 0,0 05 1,0 15 20
Razéo

Fonte: Autoria Propria

Como pode ser visto nas Figura 11 e 12 um aumento ou diminuicdo da maior razdo
entre massa de adsorvente por 100 mL de solucdo interfere no percentual de remocdo, pois é a

variavel mais significativa. Na regido do ponto central (pH por volta de 3,5) tem-se bons

41
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percentuais de remocéo, indicando que para um pH mais baixo, a remogdo se torna mais
viavel. Para verificar se 0 modelo proposto é significativo, preditivo e/ou apresenta falta de
ajuste, fez-se uma analise da variancia dos resultados obtidos. A Tabela 6 mostra a analise de

variancia para a percentagem de remogéo.

Tabela 6- Analise de Variancia para a percentagem de remogao da Argila Bentonita para
modelo quadratico com corante vermelho

Soma Graus de Média Fealculado  Ftabelado

Fonte de variagdo o adratica  Liberdade Quadratica (95%)  (95%) FeallFrab
Regressao 5559,38 3 1853,13 6,70 4,35 1,54
Residuos 1934,79 7 276,40
Falta de Ajuste 1907,57 5 381,51 28,04 19,3 1,45
Erro puro 27,2152 2 13,61
Total 7494,17 10
% de variacdo explicada: 7418 %

% méaxima de variacdo explicavel: 99,64 %

Analisando os dados da Tabela 6 observa-se que o modelo apresentou um bom
coeficiente de determinacdo, explicando apenas 74,18% da variacdo total das respostas. Na
verificacdo da regressdo, como Fca/Fan > 1, @ regresséo é estatisticamente significativa, mas
ndo foi preditiva ( Fca/Ftb < 10). O modelo apresentou falta de ajuste.

A Figura 13 apresenta o diagrama de dispersdo dos valores calculados em funcdo dos
valores observados e o ajuste da regressao (linha solida). Verifica-se que a maioria dos pontos
estdo dentro do limite de confianca estabelecido, porém, alguns ainda ficaram fora, mostrando

que a regressao ndo foi muito significativa.
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Figura 13- Diagrama de Disperséo dos valores preditos em fungdo dos valores calculados para
modelo quadratico com corante vermelho
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Fonte: Autoria Prépria

4.2. CORANTE AMARELO

2.2.1 CURVA DE CALIBRACAO

A Figura 14 mostra o espectro de absor¢do para o corante Amarelo BF-3R 200%. Para

este corante 0 comprimento de onda com maxima absorbéancia foi de 465 nm.

Figura 14- Espectro de Absorcdo para o Corante Amarelo reativo BF-3R 200%
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Fonte: Autoria Prépria
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Apos a determinacdo do comprimento de onda correspondente @ maxima absorbancia,
foi possivel construir a curva de calibragdo, como mostra a Figura 4. A partir desta curva,

determinou-se a concentracdo das solucgdes, apds o tempo de equilibrio.

Figura 15- Gréfico da Curva de Calibragdo Corante Amarelo reativo BF-3R 200%
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@
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0 10 20 30 40 50
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Fonte: Autoria Propria

4.2.2. MODELO LINEAR PARA REMOCAO DO CORANTE AMARELO

A percentagem de remocdo, obtida atraves do estudo de banho finito usando o
planejamento fatorial 22 com triplicata no ponto central para argila Bentonita com corante

amarelo pode ser vista na Tabela 7.
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Tabela 7- Valores das varidveis codificadas para o planejamento experimental com o
percentual de remog&o da Argila Bentonita para o Corante amarelo

Ensaio X1 X2 % de Remocéo
1 -1 -1 75,33
2 1 -1 85,57
3 -1 1 24,72
4 1 1 47,77
5 0 0 39,96
6 0 0 28,62
7 0 0 28,26

Fonte: Autoria Prépria

De acordo com os resultados obtidos na Tabela 7, a melhor remocdo para o corante
amarelo também foi alcancada no ensaio 2 com 85,57%, onde foi usada a mesma razao entre
massa de adsorvente por 100 mL para solucdo de 0,005 g/L e 0,015 com pHs 2 e 5,
respectivamente.

A partir desses dados o modelo matematico que relaciona a percentagem de remogéo

com os dois fatores analisados, pode ser observado na Equacéo 5:

%Rem = 47,1763 — 22,1040x, (5)

A partir do gréfico de Pareto da Figura 16, a variavel que apresenta influéncia estatistica
significativa na remocdo da argila Bentonita com corante amarelo para o modelo linear é o
pH. Por apresentar uma influéncia negativa, quanto menor o pH, maior é a percentagem de

remocéao.



Figura 16- Grafico de pareto do modelo linear para o corante amarelo
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Fonte: Autoria Prépria

As Figuras 17 e 18 mostram os graficos da superficie de resposta e as curvas de niveis

para a percentagem de remocéo para o corante amarelo, respectivamente

Figura 17- Grafico da Superficie de Resposta pelo modelo linear para corante amarelo
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Fonte: Autoria Propria
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Figura 18- Grafico das curvas de niveis descritas pelo modelo linear para a Argila Bentonita
para corante amarelo
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Fonte: Autoria Prépria

Podemos observar que a varidvel X; (Razdo massa de adsorvente (g)/ 100 mL de
solugdo) pouco influencia no percentual de remocdo, enquanto valores baixos de pH
favorecem um maior percentual de remocao.

Para verificar se 0 modelo proposto é significativo, preditivo e/ou apresenta falta de
ajuste, fez-se uma analise da variancia dos resultados obtidos. A Tabela 8 mostra a analise de

variancia para a percentagem de remocao para o corante amarelo.

Tabela 8- Analise de Variancia para a percentagem de remocdo da Argila Bentonita para
modelo linear com corante amarelo

- Soma Graus de Média Feaiculado ~ Frabelado

Fonte de variagdo Quadratica  Liberdade Quadratica  (95%)  (95%) FeallFrap
Regressio 1954,35 1 105435 622 661 094
Residuos 1571,56 5 314,31
Falta de Ajuste 1482,94 3 49431 11,16 1916 0,58
Erro puro 88,6174 2 44,31
Total 3525,91 6
% de variacéo explicada: 5543 %

% maxima de variacdo explicavel: 97,49 %
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De acordo com os dados da Tabela 8 observa-se que o modelo apresentou um
coeficiente de determinacdo de 55,43 %, 0 que ndo representa um bom resultado, uma vez que
42,06 % de variacdo ndo pode ser explicada pelo modelo. Na verificacdo da regressdo, como
Fea/Fap > 1, a regressdo nao foi estatisticamente significativa. Como esse mesmo valor foi
(Fcal/Fp < 10), temos que o modelo ndo foi preditivo. Como ndo apresentou falta de ajuste, o

modelo linear é adequado.

A Figura 19 apresenta o diagrama de dispersdo dos valores calculados em funcéo dos
valores observados e 0 ajuste da regressao (linha sélida), com um intervalo de confianca de 95

% para o percentual de remocao.

Figura 19- Diagrama de disperséo para o modelo linear para corante amarelo
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Fonte: Autoria Prépria

4.2.3. MODELO QUADRATICO PARA REMOCAO DO CORANTE AMARELO

A tabela 9 mostra os valores de remocgdo para a argila Bentonita utilizando o

planejamento composto central rotacional para o corante amarelo.
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Tabela 9- Valores das variaveis codificadas estudadas no modelo quadrético para o corante

amarelo
Ensaio X1 X2 % de Remocéo
1 -1 -1 75,33
2 1 -1 85,57
3 -1 1 24,72
4 1 1 47,77
5 0 0 39,96
6 0 0 28,62
7 0 0 28,26
8 -1,41 0 21,79
9 0 141 29,35
10 1,41 0 44,60
11 0 -141 89,23

A partir da tabela 9 a melhor remocdo para 0 modelo quadréatico foi o ensaio 11,
com um percentual de remocéo 89,23%, onde foi usada a razéo entre massa de adsorvente

por 100 mL para solucédo de 0,003 g/L e 0,010 com pHs 1,38 e 3,5; respectivamente.

Com dados tratados no software Statistica 7.0, determinou-se 0 seguinte modelo

matematico (Equacéo 6):

Fonte: Autoria Propria

%Rem= 32,2807 - 21,6370 X, + 16,5322 X% (6)

No grafico de Pareto (Figura 20) observou-se que a Unica variavel que influenciou
significativamente tanto para o termo linear quanto para o quadratico foi o pH. Pois ambos
ultrapassaram a linha para p = 0,5. O termo linear para o pH tem influéncia negativa. Ja os

termos quadraticos o pH influencia quando positivo, ou seja, quanto maior o pH da solucéo

maior o percentual de remocao.
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Figura 20- Grafico de pareto do modelo quadrético para o corante amarelo
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Fonte: Autoria Prépria

Ja as Figuras 21 e 22 mostram os graficos da superficie de resposta e as curvas de
nivel criadas a partir do modelo estatistico para o planejamento experimental 22 ampliado
em estrela, respectivamente, para o corante amarelo.

Figura 21- Grafico da Superficie de Resposta pelo modelo quadratico para o corante amarelo
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Fonte: Autoria Propria
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Figura 22- Grafico das curvas de niveis descritas pelo modelo quadrético para a Argila
Bentonita para corante amarelo
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Fonte: Autoria Prépria

A partir das Figura 21 e 22 pode notar-se que na regido do ponto central (pH= 3,5) e nos
valores abaixo prevalecem os maiores percentuais de remocdo, indicando que para um pH
mais baixo, a remocao é bem maior.

Para verificar se 0 modelo proposto é significativo, preditivo e/ou apresenta falta de

ajuste, a tabela 10 mostra a analise de variancia para a percentagem de remocéo.

Tabela 10- Andlise de Variancia para a percentagem de remocao da Argila Bentonita para
modelo quadratico com corante vermelho

Fonte de variagdo Qu?igrrgilica I?itr)zlrjggiee Qul\g((jérqéiﬁca F(CSISG(J)I/TSO igge;/a:)o Feal/Fuab
Regressao 5288,70 2 2644,35 21,74 4,46 4,87
Residuos 973,27 8 121,66
Falta de Ajuste 884,65 6 147,44 3,33 19,33 0,17
Erro puro 88,6174 2 44,31
Total 6261,97 10
% de variacdo explicada: 84,46 %

% maxima de variacdo explicavel: 9858 %
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De acordo com os dados da Tabela 10 observa-se que o modelo apresentou um
coeficiente de determinacdo de 84,46 %, que € um bom resultado, j& que apresenta 14,12 %
de variagdo ndo pode ser explicada pelo modelo. Na verificagdo da regressao, como Fcal/Ftab
> 1, a regressdo é estatisticamente significativa, mas néo foi preditiva ( Fcal/Ftab < 10). Como
ndo apresentou falta de ajuste, 0 modelo quadrético é adequado.

A Figura 23 apresenta o diagrama de dispersdo dos valores calculados em funcéo dos
valores observados e o ajuste da regressao (linha sélida), com um intervalo de confianca de 95

% para o percentual de remocao.

Figura 23- Diagrama de dispersdo do modelo quadréatico para corante amarelo
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3. CONCLUSAO

O planejamento experimental foi um método eficiente para verificar a influéncia que as
variaveis relagdo entre massa de adsorvente por 100 ml de solucéo e o pH apresentaram com a
percentagem de remocdo da argila Bentonita para os corantes reativos Vermelho BF-4B e
Amarelo BF- 3R 200%. De maneira geral, 0 modelo quadratico se ajustou melhor em relagdo
ao modelo linear, apresentando um percentual de remocéo de 74,18% para o corante vermelho
e 84,46% para o corante amarelo. Foi observado ainda que a remocao foi mais eficaz em pHs
mais acidos e que este fator influencia mais significativamente que a relagdo entre massa e
volume de solucdo. A andlise de variancia apresentou um bom ajuste entre os valores
observados e preditos e 0 modelo proposto pelo planejamento composto central rotacional,
pode ser utilizado para estimar o percentual de remo¢do dentro do dominio estudado neste
trabalho. Assim, a argila Bentonita pode ser considerada um bom adsorvente, devido a sua

disponibilidade na natureza, baixo custo e boa eficiéncia.
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