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RESUMO

O agreste pernambucano abriga varias industrias de transformacao quimica, onde 6%
delas produzem altos volumes de efluentes liquidos no seu processo de producéo.
Estes sdo divididos em vérias etapas, sendo a de lavanderia e tingimento responsavel
pela geracdo de uma grande quantidade de efluentes liquidos contendo corantes,
metais, sais entre outros, essa pigmentacao impede a penetracéo da luz impedindo a
fotossintese da flora aquéatica e ainda sdo considerados toxicos e mutagénicos, para
tratamento desses efluentes industriais liquidos existem varios processos e quando
se trata de diminuir a concentracao de corantes em efluentes liquidos, a adsorcao se
mostra bastante efetiva. Este trabalho avaliou a capacidade absortiva do carvao
ativado produzido a partir da casca da batata, em um efluente sintético contendo o
corante direct Black 22. Foi realizado com planejamento fatorial 22 com 1 ponto central,
onde o banho finito foi operado com variagao de dois fatores a agitagao (0 rpm, 100
rpm, 200 rpm) e a concentracdo do corante Direct Black 22 ( 0,02 g/L, 0,05¢/L e 0,08
g/L) mantendo 5 h como tempo de equilibrio. A remocao do corante Direct Black 22
de efluentes sintéticos apdés o processo de adsorcdo por banho finito, manteve-se
entre 55% e 98,75%, sendo o0 maior percentual de remoc¢éo do corante obtido fazendo
uso de maior concentracdo, que foi 0,08 g/L e a agitacdo se mostrou mais eficiente
guando tende a 200 rpm, sendo o melhor resultado obtido nas maiores condicdes de

concentracao e agitacao.

Palavras-chave: Indastria téxtil, tratamento de efluentes, adsorcédo, carvao ativado.



ABSTRACT

The Pernambuco agreste is home to several chemical transformation industries, where
6% of them produce high volumes of liquid effluents in their production process. These
are divided into several stages, being the laundry and dyeing responsible for the
generation of a large amount of liquid effluents containing dyes, metals, salts and
others, this pigmentation prevents the penetration of light preventing photosynthesis of
aguatic flora and are still considered toxic And mutagens, there are several processes
for the treatment of these liquid industrial effluents, and when it comes to reducing the
concentration of dyes in liquid effluents, the adsorption is quite effective. This work
evaluated the absorptive capacity of the activated carbon produced from the potato
peel in a synthetic effluent containing the Direct Black 22 dye. It was carried out with
22 factorial design with 1 central point, where the finite bath was operated with two
factors variation (0O rpm, 100 rpm, 200 rpm) and the concentration of Direct Black 22
dye (0.02g/L,0.05g/Land 0.08 g/L)maintaining 5 h as the equilibrium time. The
removal of the Direct Black 22 dye from synthetic effluents after the finite bath
adsorption process was maintained between 55% and 98.75%, with the highest
percentage of dye removal obtained using a higher concentration, which was 0, 08 g /
L and the agitation was more efficient when it tended to 200 rpm, being the best result

obtained in the highest conditions of concentration and agitation.

Keywords: Textile industry, effluent treatment, adsorption, activated carbon.
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1. INTRODUCAO E JUSTIFICATIVA

Abrangendo varias industrias de transformacdo quimica, o agreste de
Pernambuco produz altos volumes de efluentes liquidos na producdo téxtil.
Caracterizado principalmente pela presenca de poluentes organicos e corantes, o
impacto ambiental causado pelo efluente téxtil se deve, principalmente, a presenca de
altas concentra¢des de corantes, resultantes da nao fixacéo a fibra durante o processo
de tingimento.

Cerca de 70% de corantes aplicados em processos téxteis sdo corantes azo,
onde 80% desses corantes sao utilizados nas lavanderias da regido, apresentam um
ou mais grupos de cromoéforos do tipo -N=N- ligados a estruturas aromaticas
substituidas. (VAN DER ZEE, 2002; FERRAZ JR. et al., 2011).

A atividade industrial vem crescendo, fazendo com que grandes volumes de
efluente sejam descartados no ambiente, com isso se faz necessario o
desenvolvimento de tecnologias de baixo custo e eficientes que possam remediar 0s
impactos ambientais que o progresso industrial vem trazendo, uma das técnicas
usadas para tratamento desse tipo de efluente, é a adsorgéao.

Esta técnica vem ganhando bastante destaque ao longo dos anos mostrando-
se eficiente no tratamento de efluentes contaminados, ela consiste na incorporacéo
de um adsorbato, que pode ser encontrado no estado liquido ou gasoso, na superficie
de um material que seria o adsorvente, geralmente apresentado no estado sélido.
(ALMEIDA, 2015).

Segundo YU et al. (2000), varios processos vém sendo desenvolvidos pelas
engenharias com o intuito de diminuir a concentragdo de poluentes contidos em
efluentes industriais liquidos, nesse sentido o processo de adsorcdo se mostra
bastante promissor, visto que os adsorventes podem ser produzidos a partir de
residuos agroindustriais, sem valor agregado e serem transformados em materiais
altamente seletivos.

A batata (Solanum tuberosum L.) € vastamente utilizada em processos
industriais, como exemplo, a industria de bebidas e a panificacdo, devido a
possibilidade da geragéo de produtos diversificados como paes e vinhos. Durante o
seu processamento, aproximadamente 35 % de sua composicao é transformada em

residuos solidos e liquidos, neste sentido, se faz necessaria a viabilizacdo de estudos
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que objetivem agregar valor a este grande volume de residuo gerado durante o
processo de beneficiamento da batata (ALFREDO, 2015).

O uso de tratamento convencional das lavanderias locais, que possuem uma
alta producao de efluentes, um alto consumo de agua em uma regido que possui um
déficit hidrico € um grande problema ambiental.

Diante do exposto, este trabalho teve por finalidade desenvolver um material
de baixo custo, com caracteristicas adsorventes, a partir do residuo do beneficiamento
da batata, que possa ser utilizado para a amenizacdo ou até mesmo a remocao do
corante Direct Black 22, tetra-azo de um efluente simulado de industria de

beneficiamento téxtil.

2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Desenvolver um adsorvente (carvdo ativado) a partir de residuos
agroindustriais da batata capazes de remover corante Direct Black 22, tetra-azo em

efluentes sintéticos de industria de beneficiamento téxtil.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

o Obter o carvao ativado a partir da casca da batata;
. Aplicar os adsorventes obtidos em sistema de banho finito para avaliar a
remocao do corante Direct Black 22, tetra-azo.

o Analisar os resultados obtidos através do software Estatistica.
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3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 INDUSTRIA TEXTIL

O agreste de Pernambuco contém um numero consideravel de industrias
téxteis (FIGURA 1), tendo como principal atividade os ramos da manufatura de
confeccbes, onde as principais cidades do Polo de confec¢cbes do Agreste sao:
Caruaru, Toritama e Santa Cruz do Capibaribe, com uma vasta comercializacdo que

se estende pelo Brasil e outros paises sul-americanos.

Figura 1 - Localizacao do pdélo de confeccdes do Agreste de Pernambuco, Brasil

Santa Cruz do Capibarike
Taquaritinga do Norte
Vertenies

Santa Maria do Cambuc
Vertente do Lério
Surubim

Frei Miguelinho
Toritama

Caruaru

Brejo da Madre d= Deus
Sao Caitano

Agrestina

Bererros

Riacho das Almas
Cumaru

VWRONIWV &EWNPK

el
s WNMHO

& &

Passira

Fonte: TRINDADE et al, (2013).

O processo de confeccao téxtil € dividido em varias etapas como mostra na
(FIGURA 2), sendo a de lavanderia e tingimento responsavel pela geracdo de uma
grande quantidade de efluentes liquidos, contendo Corantes, metais, sais (em
especial, sulfato de sédio, cloreto de sddio e hidroxido de sédio), sulfeto, surfactantes
e formaldeido. Despejados nos corpos d’agua os residuos da industria téxtil sdo de
dificil degradacdo no ambiente em condi¢bes naturais, precisando assim de
monitoramento e medidas mitigadoras. (CHAGAS, 2009; MARCELINO, 2013).



Figura 2 - Processo produtivo de uma industria téxtil

» Minimiza a quebra das fibras, aumentando sua
resisténcia através da adicdo de agentes de
ENGOMAGEM s et

+ Remover os compostos da etapa de engomagem

DESENGOMAGEM

* Remove impurezas da fibra por hidrélise de 6leos

A naturais, gorduras graxas e sulfactantes atraves do
DESEMULSI FICAQAO uso de solucdes alcalinas em especial NaOH.

*Remove cores indejadas das fibras pelo uso de

BRANQUEAMENTO produtos quimicos como hipoclorito de sédio e

peroxido de hidrogénio.

*Melhora a habilidade de pigmentagéo e aparéncia da

A fibra para etapa de tingimento, pela aplicacdo de uma

M ERCERIZAQAO solucgéo alcalina concentrada seguida da lavagem da
fibra em meio fortemente acido.

+ Adiciona cor as fibras requerendo grandes volumes de
agua tanto durante o tingimento como na lavagem das
TINGIMENTO gimen

Fonte: Adaptado de SANTOS, 2011.

3.1.1 Corantes encontrados em efluentes industriais

Segundo GUARANTINI E ZANZONI 2000, existem dois grupos que
classificam os corantes em funcéo da sua estrutura quimica: croméforo e
auxocromo, os cromoforos sistemas conjugados de ligagdes duplas com elétrons
deslocalizados, responsaveis pela cor como é exemplificado na (TABELA 1), e 0os
auxocromos, grupos funcionais que modificam a capacidade de absor¢ao de luz do

cromaoforo, alterando o comprimento de onda e a intensidade da absorcao.

18



19

Tabela 1 - Apresenta a classificagdo dos corantes mais comuns, baseada no

cromoforo presente.

Classe Cromédforo Estrutura Molecular
OH
0
,f’ NO2
Nitro _N
e
O
Azo —N—=N——
0
I
N e,
Antraquinona | S T
5

Fonte: GUARANTINI E ZANZONI, 2000.

As diferentes forcas de atracdo sdo responsaveis pela ligacdo quimica entre o0s

corantes e as fibras, normalmente numa mesma combinacéo corante-fibra pode existir

mais do que um tipo de ligacdo quimica. Geralmente o corante é fixo a fibra em

solucdo aquosa e pode envolver varios tipos de interacdes: idnicas, de Van der Waals,

por pontes de hidrogénio e covalentes (GUARANTINI E ZANZONI 2000).

Os corantes azos sd0 0 maior e mais importante grupo de corantes

principalmente devido a sua sintese simples. Cerca de 10 a 15% é liberado ao meio

ambiente durante sua fabricacdo e aplicacéo atraves, principalmente dos despejos de

efluentes e podem ser classificados também quanto a sua aplicacéo a fibra como é
mostrado na (TABELA 2).
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Tabela 2 — Algumas Classificacdes dos corantes quanto sua aplicacao sobre a fibra.

CLASSIFICAGAO DESCRIGAO

Em geral, os corantes azdicos possuem o grupo —N N- (grupo
azo). A reacdo do aco nitroso (HONO) com uma anilina Ar-NH2
Corantes azoicos | origina o Ar-N=N+ (ion dioz6nio), que rapidamente reage com outras

anilinas ou fendis originando a formacao de compostos azéicos.

Seus principais representantes sdo corantes indigoides e
Corantes a Cuba | antraquinoides. S&o aplicados insolliveis em agua e transformados
em sollaveis por reducdo com ditionito de sédio, em meio alcalino.
Aplica-se geralmente em algodao. Gera hidrossulfito de sédio, que

pode causar problemas ecolégicos.

Corantes de Enxofre Sua principal caracteristica sdo as pontes de polissulfetos
presentes nas macromoléculas, altamente insolGveis em agua. Sao
utilizados em fibras celulésicas. Podem gerar residuos de alta
toxidade

Sao corantes utilizados principalmente em fibras celuldsicas;
possuem um grupo eletrofilico (reativo) que séo capazes de formar
Reativos ligagbes covalentes com grupos hidroxila das fibras da celulose e

também com grupos amino das poliamidas.

Através de interacfes de Van der Waals sdo compostos
sollveis em aguas capazes de tingir fibras de celulose. Esta classe

Diretos de corantes é constituida principalmente por corantes contendo

mais de um grupo azo.

Corantes Corantes insolluveis aplicados em fibras celulosicas e

Dispersivos hidrofébicas através de suspensao.

Substancias com estrutura quimica baseada em compostos
Corantes Acidos azos, antraquinona, triarilmetano, azinas, xanteno, ketonimina, nitro
e nitroso, que fornece uma ampla faixa de coloracdo e grau de

fixacdo

Fonte: DEL MONEGO, 2007; SOUZA, 2006 ; AMORIM, 2010.
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3.1.2 Direct black 22

A Estrutura molecular do corante Direct Black 22 (FIGURA 3).

Figura 3 - Corante Direct Black 22, tetra-azo.

Na Na*

OH
OH "g'" NH,
W/ N
N, 0-8 NN

/
HN, N 0 =/ HN
N / Molecular Formula:
C44H32N13Naz011S3
HsN Na*

Peso Molecular:
1083.97 [g/mol]

Fonte: Amorim, 2010.

3.1.3 Impacto ambiental

Sérios impactos sdo gerados no meio ambiente como consequéncia do
crescimento populacional junto a processos industriais e a ndo planejada urbanizacéao,
muitos poluentes estdo sendo difundidos constantemente pelas reservas ambientais,
sendo 0s mais toéxicos 0s metais pesados, assim como também corantes, pesticidas,
derivados fendlicos, farmacos, produtos de higiene pessoal, entre outros
(KYZAS,2014).

O principal problema ambiental causado pelos corantes € a sua remocao dos
efluentes, onde pode ter a concentragdo menor que 1 ppm mas sua cor sera sempre
visivel, mesmo que em concentra¢cdes muito baixas, sendo mais facil sua identificacédo
(ZOLLINGER, 1991).
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Essa pigmentacdo impede a penetracdo da luz impedindo a fotossintese da
flora aquatica, e por serem estaveis a luz, séo resistentes a digestdo aerébia e ndo
sdo biologicamente degradéaveis tendo extrema importancia tratar os efluentes que
contém corantes antes de os descarregarem para 0 meio ambiente (ARDEJANI et al.,
2008; ARDEJANI et al., 2007; CLAUSEN e TAKASHIMA, 2007).

Durante o processamento ou aplicacdo, calcula-se em que 15% da
producdo mundial de corantes sejam desperdicadas para o meio ambiente, tendo
como principal fonte de perda a fixagdo incompleta dos corantes (10 — 20%) as fibras,
durante o processo de tingimento das fibras téxteis (ZOLLINGER, 1991; GUARATINI
e ZANONI, 2000).

Sendo uma grande ameaca para o ambiente o lancamento de muitos corantes
azos, assim como também seus respectivos produtos de degradacdo sdao
considerados toxicos e mutagénicos (SAHIN, S; DEMIR, C; GUCER, S 2007; LOPES
et al, 2004).

3.1.4 Legislacdo ambiental

O 6rgao responsavel pela execucdo da politica estadual de meio ambiente
e de recursos hidricos é a CPRH (Companhia Pernambucana de Recursos
Hidricos), com objetivo de exercer a funcdo de 6rgdo ambiental estadual, com
atuacao na protecédo, conservacao e pesquisa aplicada as atividades do controle
ambiental, para o aproveitamento dos recursos naturais do Estado de

Pernambuco.

Um efluente liquido industrial € caracterizado como um despejo liquido
proveniente do estabelecimento industrial, compreendendo emanagdes de processo
industrial, agua de refrigeragé@o poluida, aguas pluviais poluidas e esgoto domeéstico e
preconiza algumas proibicdes para o langamento no sistema coletor publico de esgoto
sanitario, que engloba alguns tipos de substancias que, por si ou por interagdo com
outros materiais possam vir a causar risco a vida ou prejudiquem a operagao e

manutenc¢ao dos sistemas de esgotos. (BRASIL/1987)
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‘O langamento indireto de efluentes no corpo
receptor deverd observar o disposto nesta Resolucdo
guando verificada a inexisténcia de legislacdo ou normas
especificas, disposi¢cbes do 6rgdo ambiental competente,
bem como diretrizes da operadora dos sistemas de coleta
e tratamento de esgoto sanitario” (BRASIL, 2011).

A resolucdio CONAMA 430/11 dispde sobre condicbes e padroes de
lancamento de efluentes em corpos de agua receptores de efluentes. No artigo 24 do
capitulo IV cita que “Os efluentes de qualquer fonte poluidora somente poderao ser
lancados, direta ou indiretamente, nos corpos de agua, apos o devido tratamento e
desde que obedecam as condicbes, padrdes e exigéncias dispostos nesta Resolucéo

e em outras normas aplicaveis”.

3.2 SISTEMA DE TRATAMENTO DE EFLUENTES

Para tratamento de efluentes industriais liquidos existem varios processos tais
como precipitacdo quimica, processo de filtracdo, troca de ions, processos de
coagulacéo, atividade de adsorcdo em carbono, sdo os mais utilizados para tratar
esse tipo de residuo, quando se trata de diminuir a concentracdo de corantes
presentes em efluentes liquidos, a adsorcdo se mostra bastante efetiva, qualquer
material solido que possua estrutura porosa, pode ser utilizado como adsorvente,
como € o caso do carvao vegetal, da argila, 6xido de ferro, zedlitos sintéticos e naturais
e pedacos de carbono ativado.

Porém o custo elevado desses materiais adsorventes os tornam inviaveis para
uso industrial j& que sado utilizados em grande escala. Alguns materiais alternativos,
gue possuam custo inferior e eficiéncia na remocao desses contaminantes vem sendo
pesquisados. Dentre todos os meétodos citados anteriormente, a adsorcdo possui
algumas vantagens: gera baixa quantidade de residuos e pode haver a reutilizagéo
do adsorvente a tornando uma das técnicas mais viaveis tanto no custo quanto na
sustentabilidade. (SPINELLI et Al., 2005).
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3.3 ADSORCAO

O processo de adsorcado (FIGURA 4) € composto pela presenca de um
adsorvente, que realiza a adsor¢ao de forma seletiva na superficie do adsorbato. Este
processo pode ser realizado de duas formas, através da adsorcdo fisica ou da
adsorcao quimica (SANTOS, 2011).

Figura 4 - Processo de adsorcao.

Fonte: Peneiras moleculares, 2016.

Os processos de adsorcdo possuem infinitas possibilidades de aplicagéo,
tanto as mais simples como é o caso do funcionamento de purificadores de agua e de
ar domésticos, como também sistemas complexos como os catalisadores e suportes
cataliticos industriais (GUELFI, 2007).

Por meio da tabela 3, pode-se observar as principais diferencas entre

processos de adsorcéo fisica e quimica.
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Tabela 3 - Principais diferencas entre adsorc¢ao fisica e adsorcdo quimica.

ADSORCAO FISICA

ADSORCAO QUIMICA

Causada por forcas de van der Waals.

Causada por forcas eletrostaticas e

ligacdes covalentes.

N&o ha transferéncia de elétrons.

Ha transferéncia de elétrons.

Calor de adsorc¢éo é 2 — 6 kcal/mol.

Calor de adsorc¢éo é 10 — 200 kcal/mol.

Fendmeno geral para qualquer espécie.

Fendmeno especifico e seletivo

A camada adsorvida pode ser removida
por aplicagéo de vacuo a temperatura de

adsorcao.

A camada adsorvida s6 é removida por
aplicacdo de vacuo e aquecimento a

temperatura acima da de adsorcéo.

Formacdo de multicamadas abaixo da

temperatura critica.

ha

monocamadas.

Somente formacéao de

Acontece somente abaixo da

temperatura critica.

Acontece também a altas temperaturas.

Lenta ou Rapida.

Instantanea.

Adsorvente quase nao é afetado.

Adsorvente altamente modificado na

superficie.

Fonte: TEIXEIRA, COUTINHO E GOMES, 2001.

3.3.1

Adsorcao Fisica (Fisissorc¢ao)

E um processo que se da de maneira exotérmica e podem ser formadas por

camadas monomoleculares, onde na medida que o nUmero de camadas aumenta a
forca de adsorcéo vai diminuindo. (FIGUEIREDO, 1987).

3.3.2 Adsorcao Quimica (Quimissorgéo)

As interagbes adsorbato-adsorvente sdo mais fortes, envolvendo geralmente

ligagbes covalentes, também se da de maneira exotérmica, porém, os valores de

entalpia sdo mais elevados que na fisisso¢do. A proximidade entre os atomos do fluido

e 0 adsorvente é menor, se comparado a fisisso¢do, fazendo com que seja mais dificil
a reversao desse processo. (ATKINS E PAULA, 2012).
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3.4  ADSORVENTES

Adsorvente é uma substancia geralmente sdlida, que exibe uma area
superficial onde se desenvolvem os fendmenos da adsor¢do. O adsorbato € o fluido
em contato com o adsorvente. As espécies quimicas contidas no adsorbato sao
retidas pelo adsorvente, que geralmente séo sistemas sélidos com particulas porosas
e composto por microparticulas. As caracteristicas que influenciam no processo de
adsorcado sdo: area superficial, porosidade, grupos funcionais e conteudo de matéria
mineral (MOURA, 2001).

3.4.1 Carvao ativado

Os adsorventes podem ser obtidos através de diversos tipos materiais, sendo
0s materiais lignoceluldsicos, amplamente utilizados pela sua disponibilidade no meio
ambiente. Os adsorventes podem ser desenvolvidos a partir de madeira, endocarpo
de coco, sementes, polimeros sintéticos, biomassas, residuos agroindustriais e
outros. (LETTERMAN, 1999, apud SOUZA, B.M. 2010).

O carvéo ativado pode ser produzido por meio de tratamento térmico, através
da aplicacdo de rampas de temperatura, nos materiais in natura, fazendo uso de
fornos do tipo mufla, para que haja a desobstrucéo do sistema de poros presentes nos
materiais utilizados (FRANCA, 2009; LAZARO, 2008; NUNES, 2009).

Frequentemente o carvao ativado (FIGURA 5) vem sendo utilizado para
controlar poluicdo ambiental, é usado como adsorvente para remover compostos
organicos e espécies toxicas de efluentes industriais, sua capacidade de remocéo vai
depender basicamente de sua porosidade e regido de superficie. A adsorcao de
carvao ativado é uma das técnicas mais eficazes para a remocao de ions metalicos
em aguas residuais. Varios fatores véo influenciar no desempenho do adsorvente no
processo, tais como, tipo de carvao ativado, carbono e caracteristicas fisico-quimicas
dos efluentes a serem tratados (DE LIMA, L.S., et al, 2011).
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Figura 5: Estrutura do carvao ativado.
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Fonte: MacrovenFoda, 2016.

3.5 RESIDUOS AGROINDUSTRIAIS

Nos Ultimos anos a minimizacdo ou reaproveitamento de residuos sélidos
gerados nos diferentes processos industriais tem ganhado bastante atencéo, residuos
da indastria de alimenticia envolvem quantidades apreciaveis de casca, caroco e
outros que sao fonte de matéria organica, servem como fonte de proteinas, enzimas
e Oleos essenciais, passiveis de recuperacdo e aproveitamento. no Brasil se constitui
a pratica de uma forma bem generalizada, tanto no caso dos efluentes liquidos, como
também nos solidos (POLO et al., 1988).

3.5.1 Cascade batata

A batata é cultivada em aproximadamente 120 paises e consumida por mais
de um bilh&o de pessoas em todo o mundo e de acordo com dados recentes do Centro
Internacional da Batata, atualmente a batata é a terceira cultura alimentar mais
importante no mundo, ficando atras apenas do arroz e do trigo. Esse crescimento
produtivo € 6timo quando se trata do setor econdmico, porém, a medida que o

consumo aumenta, também respectivamente a geracédo de residuo organico. Torna-
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se viavel o estudo da utilizacdo da casca da batata em processos de adsor¢do como

material alternativo para o tratamento de efluentes (COOPERCITRUS, 2002).

Figura 6 - Descascamento, acabamento e lavagem

Fonte: SAl, 2017.

3.6 SISTEMA DE BANHO FINITO

Na técnica do banho finito, € adicionado a um determinado volume uma massa
conhecida como adsorvente, a uma temperatura e sob agitacao estabelecida durante
um tempo determinado, o equilibrio é estabelecido quando n&o ocorre mais
transferéncia e a concentragdo final de soluto na solucdo e a massa de soluto
adsorvida sobre a superficie do adsorvente por uma unidade de massa de adsorvente,
supondo que o inerte ndo é adsorvido, as condi¢cdes iniciais e finais de massa nos
fornecera o ponto de equilibrio para um sistema a uma temperatura determinada pelas
condicdes utilizadas. (CURBELO, 2002).

4. METODOLOGIA

4.1 TIPO DE ESTUDO

De acordo com o0s objetivos do projeto, este estudo caracteriza-se como

explicativo experimental e quantitativo.
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4.2 MATERIAIS

e Casca da Batata,

e Vidrarias: becker, bureta, baldo volumétrico, erlenmeyer, kitassato, pipeta
graduada, proveta graduada,;

e Peneira, (200 mesh);

e Acido Cloridrico (HCI);

e Agitador mecanico, (Marconi MA 147);

e Agitador mecanico (Fisaton, 713D);

e Balanca analitica, (Marte — Al 200 C);

e Agitador/Agquecedor — IKA;

e Forno Mufla;

e Estufa (Fanem — 315 SE);

e Espectrofotdbmetro de UV — Visivel, (Shimadzu , UV 1800);

e Agua Destilada;

e Corante Direct Black 22;

e Papel Filtro.

4.3 AMOSTRAS

A matéria prima utilizada neste trabalho foi recolhida de uma Lanchonete mével
que descarta diariamente o residuo proveniente de 60 a 80 kg de batata,
estabelecimento situado na Cidade de Palmares — PE.

4.4  PREPARACAO DO CARVAO ATIVADO

A figura 7 apresenta todas as etapas do processo de preparacao do adsorvente

utilizado no presente trabalho.
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Figura 7 Fluxograma do processo de Produgé&o do carvao ativado

MATERIA-PRIMA M CALCINACAO
\Z
M e
\7
PULVERIZACAO PENEIRAMENTO CARVAO

Fonte: Prépria,2017.

Para as amostras serem submetidas ao processo de calcinacéo, retirou-se a
umidade através de secagem em estufa a 60°C até a obtencdo da massa constante.

A figura 8 mostra a casca da batata apds a secagem, e durante a Pesagem.

Figura 8 - Casca de Batata Seca

Fonte: Prépria,2017.
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Pesou-se aproximadamente 35,0 + 1,0 g da matéria-prima (casca batata seca)

em capsulas de porcelana.

Apés a pesagem a casca da batata seca foi levada ao forno do tipo mufla,
previamente aquecido a 700°C por 1 hora, para fazer a carbonizacdo, onde as

amostras permaneceram por 10 minutos como mostra na Figura 9.

A carbonizacdo é basicamente a etapa onde ir4 ocorrer a preparacdo do
material, sdo removidos componentes volateis e gases leves (CO, Hz, CO2, CHa),
produzindo uma massa de carbono fixo dando uma estrutura porosa primaria que nos
ajudara na fase da ativagao, a disposicao desses cristalitos € dada de forma irregular,
deixando intersticios livres entre eles, que sdo preenchidos ou bloqueados com
carbono desorganizado, por isso que € necessario a ativacdo do carbono, o que ira
aumentar a sua capacidade de adsor¢cédo (WIGMANS, 1989; DI BERNARDO, 2005).

Figura 9 - Casca batata calcinada

Fonte: Prépria,2017.



32

Pesou-se aproximadamente 7,0 g da matéria-prima (casca batata seca)
calcinada em capsulas de porcelana e posteriormente foram adicionadas 20 mL de
acido cloridrico 0,1 M onde o ativante permaneceu em contato com a amostra durante
10 minutos, para aumentar a superficie de poros, aumentando assim seu poder

adsortivo.

Figura 10 - Casca batata calcinada

Fonte: Propria,2017.

Na sequéncia foi lavado com &agua destilada, até que o pH atingisse a
neutralidade como mostra na Figura 11, e logo apés secos em estufa a 60°C até que
atingisse massa constante, posteriormente as amostras foram moidas e peneiradas
em malha de 200 mesh (adaptado de BERNARDES, 2009).
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Figura 11 - Lavagem do Carvéao

Fonte: Prépria,2017.

4.5 PREPARACAO DAS AMOSTRAS CONTENDO CORANTE DIRECT
BLACK 22, TETRA-AZO

As amostras do efluente sintético (FIGURA 12), foram preparadas de acordo com a
matriz de planejamento.

Figura 12 - Efluente Liguido industrial sintético

Fonte: Prépria,2017.
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Para a preparacao dos efluentes liquidos industriais sintéticos, realizou-se um
planejamento experimental onde as concentragdes das solugdes sintéticas foram de
0,02, 0,05 e 0,08 g/L.

4.6  SISTEMA DE BANHO FINITO

Os ensaios de banho finito foram preparados de acordo com a matriz de
planejamento experimental utilizada. Adicionou-se 0,5 g de carvao ativado a 50 mL
dos efluentes industriais sintéticos com concentracdes seguindo os niveis do
planejamento fatorial adotado. Apos adicionar, o conjunto (efluente sintético + carvao
ativado) as amostras foram levadas para agitacdo, com rotacdes que também
seguiram os niveis adotados no planejamento e permaneceram por durante 5 horas,

de forma a garantir o equilibrio do sistema, mostrado na Figura 13.

Figura 13 - Sistema Banho Finito.

Fonte: Propria,2017.
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4.7 ANALISE ESTATISTICA

Os ensaios foram realizados de acordo com uma matriz de planejamento
fatorial 22 com 1 ponto central. Os niveis maiores e menores adotados no

planejamento podem ser visualizados na tabela 4.

Tabela 4 - Niveis dos fatores do planejamento 22 com um ponto central

Fator -1 0 +1
[Concentracéo] | 0,02 0,05 0,08
[Agitacao] 0 100 200

Fonte: Prépria,2017.

Na tabela 5 pode-se observar o nimero de experimentos realizados e sua
relacdo com os niveis adotados no planejamento. A massa de adsorvente foi mantida

fixa em todos os ensaios.

Tabela 5 — Matriz de Planejamento
PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL

CORANTE DIRECT BLACK |MASSA
22 ADSORVENTE 0,5¢g
CONCENTRACAO (g/L) AGITACAO |ENSAIO
-1 -1 1

+1 -1 2

-1 +1 3

+1 +1 4

0 0 5

Fonte: Propria,2017.

Foram considerados no planejamento dois fatores (variaveis
independentes): a concentracdo do corante, e a agitacdo. Com o valor inicial
(efluente sintético) e final (efluente tratado) de cada parametro, calculou-se a
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reducéo deste valor, em porcentagem (variavel dependente), apds a aplicacéo
do processo de adsorcao. A equacao 1 foi utilizada para obtencao dos valores
percentuais.

Co

%Remz( )x100

0
(Equacéo 1)

Onde:

%Rem: porcentagem de remocao

Co: concentracao inicial (g/L)

C: concentracéo final (g/L)

A analise estatistica foi auxiliada pelo software Statistica.

5. RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 DETERMINACAO DO iNDICE DE REMOCAO DO CORANTE

Para determinacdo do comprimento de onda de maior absorcédo na amostra, foi
realizada uma varredura de 320 a 700 nm, fazendo uso de um espectrofotdmetro,
onde foi adotado o comprimento de onda 460 nm, como pode ser visualizado na
(FIGURA 14).
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Figura 14 - Varredura no espectro para determinagdo do maior comprimento de

onda a ser usado nas leituras.
Determinac¢ao do Comprimento de onda
0,25
0,2
0,15
0,1

0,05

0 100 200 300 400 500 600 700 800

Fonte: Propria,2017.

Para determinacdo da concentracdo de equilibrio das amostras apés o
processo de banho finito, foi construida uma curva de calibracdo (FIGURA 15) com

concentracdes variando de 0,005 a 0,1 g/L.

Figura 15 Curva de Calibracdo do Corante

Curva de Calibragao do Corante v = 1,6358x
0,25
0,2
0,15
0,1
0,05
0
0 0,02 0,04 0,06 0,08 0,1 0,12

Fonte: Propria,2017.
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A tabela 6 mostra a matriz de planejamento experimental juntamente com os

valores obtidos da variavel de resposta remocao de corante.

Tabela 6 - indice de remog&o do Corante

Concentragao Concentragao indice de
Ensaio | Inicial Agitacao | Final Absorbancia | remocao%
1 0,02 0 0,009 0,044 55
2 0,08 0 0,002 0,033 97,5
3 0,02 200 0,001 0,031 95
4 0,08 200 0,001 0,031 98,75
5 0,05 100 0,020 0,062 60

Fonte: Prépria,2017.

Analisando a tabela 6, pode-se observar que o maior percentual de remocao
do corante foi obtido fazendo uso de maior concentracao, 0,08 g/L, e maior agitagéo,
200 rpm, obtendo um percentual de 98,75%. As menores remocdes 55 e 60%
encontraram-se quando se utilizou concentracdes de 0,02 e 0,05 g/L e agitacdes de 0

e 100 rpm, respectivamente.

Kelm, 2016, usando o processo oxidativo fenton no mesmo corante (Direct
Black 22) obteve percentual de remog&do maximo de 92% variando as concentracdes

de Fe?* e de H202 durante o processo.

Ja Oliveira et al, 2015, trabalhando com carvdo ativado comercial e corante
indigo nas concentracfes de 5 e 10 mg/L obteve remocdo de mais de 65% nas
solucBes do corante em ambas as concentracfes estudadas, observando-se uma

estabilizacdo a partir de 30 min de adsorcéao.

Diettrich 2016, usando As cascas de bergamota da espécie "Ponkan" (Citrus
reticulata) como precursor do carvao ativado e testando o azul de metileno como
corante, a concentracdo de 70 ppm, observou remocao de aproximadamente 98%. O
percentual permaneceu constante proximo aos 40 min, estabelecendo-se entre 98,6

e 98,7%, o que indica uma taxa de adsorcao bastante elevada.
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5.2  ANALISE ESTATISTICA

5.2.1 Diagrama de Pareto

O diagrama de Pareto ordena as frequéncias das ocorréncias, da maior para a
menor, possibilitando a preordenacdo dos problemas. E uma das ferramentas mais
eficientes para identificar problemas, melhorar a visualizagdo, confirmar os resultados,
comparar o antes e depois do problema e identificar itens que séo responsaveis pelos
impactos eliminando as causas. A Figura 16 exibe o diagrama de Pareto gerado para

0S experimentos.

Figura 16 - Diagrama de Pareto

Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: Remog&o de Corante Direct Black 22 (%)
2**(2-0) design; MS Residual=564,4531

DV: Remocéo (%)
/ 0,9733472
(1)C(g/L)
/ 0,8681205
(2)A(rpm)
/ -0,815507
1by2

p=,05
Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Fonte: Prépria,2017.
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Verificando o diagrama de Pareto, foi possivel perceber que os fatores agitacao
e concentracdo ndo foram significativos sobre a variavel de resposta remocao de
corante, como também néo foi significativa a interagdo entre 0s mesmos.

Através da tabela 7, pode-se visualizar os efeitos dos fatores estudados, como
também a interacdo entre eles para a variavel de resposta percentual de remocéo de

corante.

Tabela 7 - Estimativa de efeitos dos fatores estudados para remocao de éleo

Fatores Efeito p
Concentracgao (g/L) 23,12 0,50
Agitacao (rpm) 20,62 0,54
Interacéo C*A -19,37 0,56

Fonte: Prépria,2017.

Nivel de significancia € o limite que se toma como base para afirmar que um
certo desvio € decorrente do acaso ou ndo. Sao aceitos como estatisticamente
significativos os niveis P = 0,05 e P = 0,01, ou seja, 5% e 1% respectivamente. A partir
de um nivel de significancia convencionado (alfa) os desvios sdo devidos a lei do
acaso e o resultado é considerado nao significativo. Assim, se alfa = 5%. Na pratica,
considera-se satisfatorio o limite de 5% de probabilidade de erro, ndo sendo
significativas as diferencas que tiverem uma probabilidade acima desse limite. O nivel
de significancia deve ser estabelecido antes do experimento ser realizado e
corresponde ao risco que se corre de rejeitar uma hip6tese verdadeira ou aceitar uma
hipétese falsa. A significancia de um resultado também é denominada de valor p (p-
value) (ARSHAM, 1988).

De acordo com a tabela 7, realizando o teste p, nenhum fator teve efeito

estatistico sobre a variavel de resposta, como também a interag&o entre eles.

5.2.2 Grafico de contorno

Através do gréfico de contorno pode-se explorar a relacdo potencial entre trés
variaveis. Os gréaficos de contorno exibem a relagéo tridimensional em duas

dimensdes, com fatores x e y (preditoras) representadas graficamente nas escalas x
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e y e valores de resposta representados por contornos. A Figura 17 apresenta o

grafico para o processo.

Figura 17 - Grafico de contorno

Fitted Surface; Variable: Remocéo (%)
2**(2-0) design; MS Residual=564,4531
DV: Remogéo (%)

1,2

A(rpm)

B > 100
B < 100
Il <90
Bl < 80
[1<70
[1<60
' ' ‘ 2 <50
0,4 0,6 1.2 gl < 40

C(g/L)

Fonte: Prépria,2017.

Analisando a relacéo entre a concentracao de corante e a agitacao utilizada em
cada experimento, pode-se observar que aumentando os valores dos fatores
utilizados no processo, ou seja, aumentando a concentracdo e a agitacdo, pode-se
perceber um melhor desempenho no percentual da remocéo do corante Direct Black
22, entretanto para baixas concentragcdes de corante o processo nao foi eficiente, mas
0 acrescido da agitacao sua eficiéncia aumenta em 40%. Logo podemos observar que

em altas concentragOes a agitacao € irrelevante mas para baixas é imprescindivel.
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6. CONSIDERACOES FINAIS

A obtencao do carvao através da casca de batata mostrou-se possivel, fazendo
uso de um forno do tipo mufla e a utilizacdo do acido cloridrico 0,1 M como ativante.

A aplicacdo do adsorvente produzido a partir da casca da batata inglesa
mostrou-se eficiente na remocgé&o do corante Direct Black 22, com percentual maximo
de 98,75%, fazendo uso de das maiores concentracdes de corante e agitacao.

Mesmo tendo atingido niveis satisfatérios de remocédo do corante, 0s testes
estatisticos aplicados, ndo mostraram niveis significantes nos efeitos causados pelos
fatores utilizados (concentracdo e agitacdo) na variavel de resposta analisada (% de
remocao do corante).

Diante do exposto, pode-se constatar, mesmo ao analisarmos os dados
estatisticos, que a proposta de desenvolvimento de adsorventes fazendo uso de
material amilaceo (casca de batata) e sua aplicacdo na remoc¢do do corante Direct
Black 22, mostrou-se satistatoria. Para a otimizacdo dos resultados, e melhor
acompanhamento constatou-se a necessidade da ampliacdo dos niveis utilizados na

matriz do planejamento fatorial adotado.
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