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RESUMO

As industrias téxteis sdo conhecidas por gerarem grandes volumes de efluentes
caracterizados pela alta concentragao de corantes naturais e sintéticos, registrando um
consumo médio de agua estimado em cerca de 300 litros por quilo de tecido, a
depender do processo de fabricagdo, insumos empregados e o tipo de produto
fabricado. Os processos de tingimento geram aguas residuarias em que os efluentes
sdao compostos por alta concentragao de corantes, metais pesados, sélidos totais, e
diversos outros poluentes nao biodegradaveis. A preocupagdo com a escassez de
recursos naturais, principalmente hidricos, incentiva estudos que proporcionem a
amortizagdo dos danos ambientais inevitaveis, a fim de garantir o uso sustentavel e a
preservagao do meio ambiente. O objetivo deste trabalho foi realizar a adsorgéao do
corante organico catidnico azul de metileno por meio de peneira molecular zeolitica, e
estimar o modelo estatistico que representa a remogao do corante na zedlita comercial
através do processo de adsorgéo. Aplicou-se o planejamento experimental do tipo
Delineamento de Faces Centradas (DFC) para verificagao dos efeitos de trés variaveis
independentes (massa de adsorvente, tempo de adsorg¢ao e concentragéo do corante)
no teste de adsorgcdo. O experimento apresentou o desempenho da zedlita comercial
no processo de adsorgao do teste com o corante azul de metileno, onde verificou-se
que a razdo maxima de adsor¢do de 3 mg/g foi alcangada em baixa quantidade de
massa de adsorvente (1g) e alta concentragdo de corante (100 mg/L), cujo tempo de
adsor¢ao nao influenciou significativamente nos resultados. Os valores de eficiéncia de

remogao mantiveram-se todos acima de 99%.

Palavras-chave: Corante téxtil. Adsorvente. Planejamento experimental. Delineamento

de Faces Centradas.



ABSTRACT

Textile industries are known for generating large volumes of effluents characterized by
a high concentration of natural and synthetic dyes, recording an average water
consumption estimated at around 300 liters per kilo of fabric, depending on the
manufacturing process, inputs used and the type of manufactured product. Dyeing
processes generate wastewater in which the effluents are composed of a high
concentration of dyes, heavy metals, total solids, and several other non-biodegradable
pollutants. Concern about the scarcity of natural resources, especially water,
encourages studies that provide the amortization of inevitable environmental damage,
in order to guarantee sustainable use and preservation of the environment. The
objective of this work was to carry out the adsorption of the cationic organic dye
methylene blue using a zeolitic molecular sieve, and to estimate the statistical model
that represents the removal of the dye in commercial zeolite through the adsorption
process. The Face Centered Design (DFC) experimental design was applied to verify
the effects of three independent variables (adsorbent mass, adsorption time and dye
concentration) in the adsorption test. The experiment presented the performance of
zeolite in the adsorption process of the test with the methylene blue dye, where it was
verified that the maximum adsorption ratio of 3 mg/g was achieved in a low amount of
adsorbent mass (1 g) and high dye concentration (100 mg/L), whose adsorption time
did not significantly influence the results. The removal efficiency values all remained
above 99%.

Keywords: Textile dye. Adsorbent. Experimental planning. Delineation of Centered

Faces.
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1 INTRODUGAO

Arevolugao industrial foi responsavel por grandes transformacgdes
tecnoldgicas, econdmicas, sociais e ambientais. Teve inicio no século XVIII na
Inglaterra, e ao passar dos séculos a produgao industrial tornou-se indispensavel,
devido ao expressivo aumento populacional concentrado nas zonas urbanas,
desencadeando o desenvolvimento das cidades e industrias, para atender a crescente
demanda das diversas cadeias produtivas. Tornou-se mais acessivel o custo de
producao das mercadorias, entretanto ocasionou mudancas na vida rural e inumeros
impactos ambientais.

Mundialmente, o segmento de maior destaque é a industria téxtil. Constitui uma
infraestrutura produtiva de larga escala, devido a necessidade da sociedade por
vestuarios, itens hospitalares, militar, entre outros. Este setor atua em dimensdes
sociais, culturais, econdmicas e politica, influenciando no mercado externo e interno
(LOPES; JORENTE, 2015).

As industrias do segmento téxtil sdo reconhecidas por utilizar uma grande
quantidade de agua em seu processo produtivo, gerando efluentes caracterizados
pela alta concentragcdo de corantes naturais e sintéticos, podendo conter metais
pesados, solidos totais, além de elevada demanda bioquimica de oxigénio (DBO)
(ALMEIDA et al., 2016).

Tomaz (2000) estima que em uma industria téxtil, para o processo de
alvejamento sdo necessarios entre 275 a 365 litros de agua por quilo de tecido. No
processo de tingimento ou tinturaria de tecidos, a média de consumo é de 35 a 70
litros de agua/kg de tecido.

O uso sustentavel dos recursos naturais do planeta € uma pauta importante
debatida ha anos pelas conferéncias internacionais do meio ambiente. A Resolugao
CONAMA n° 430/2011, estabelece critérios para o langamento dos efluentes nos
corpos hidricos, de modo que as caracteristicas e qualidade dos mesmos n&o sejam
alteradas, preservando o equilibrio dos ecossistemas.

A preocupagdo com a escassez dos recursos naturais incentiva estudos e
praticas que amortizem os danos ambientais. Nesse contexto, o objetivo desse
trabalho foi utilizar as propriedades adsortivas das zedlitas e avaliar sua eficacia como
adsorvente de corante quimico, oriundo de efluentes téxteis, através do processo de

adsorcéo.
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1.1 Problema de Pesquisa

A sustentabilidade hidrica dispde sobre a importancia do uso responsavel dos
recursos hidricos e a mitigagdo do processo de degradagdo ambiental causado, em
grande parte, pelas industrias. Desta forma, torna-se necessario adotar alternativas
qgue possibilitem o tratamento dos efluentes industriais visando a destinacéo correta,
visto que a agua € um recurso natural limitado, indispensavel para a sobrevivéncia
dos seres vivos. Nesse contexto, foi avaliada a eficiéncia da zedlita comercial no

tratamento de efluentes produzidos pela industria do segmento téxtil.

1.2 Justificativa

A busca por alternativas viaveis para os processos de tratamento diante de
grandes volumes de efluentes produzidos pelas industrias, com a presenca de
corantes quimicos em sua composi¢ao, se da pelo fato de que os tratamentos
convencionais ndo atendem toda a demanda de lancamentos de poluentes, e
conforme a Lei n°® 12.305/2010, que dispde sobre a Politica Nacional de Residuos
Sdlidos, os tratamentos de efluentes sdo obrigatérios para os diversos ramos de
atividades industriais, cabendo sang¢des penais caso ndo seja cumprido.

Devido a caracteristica dos corantes quimicos empregados pelas industrias
téxteis, sendo estes compostos altamente tdxicos e de baixa degradabilidade, quando
nao tratados corretamente, os efluentes gerados podem contaminar e degradar o meio
ambiente, causando também prejuizos a saude humana.

No processo de adsorcdo sao utilizadas técnicas eficazes na remocéao efetiva
de corantes em efluentes téxteis. As zedlitas comerciais sdo materiais com grande
propriedade adsortiva devido a sua composicdo quimica e estrutura bem definida,
sendo classificada como peneira molecular, o que agrega grande valor para este
estudo pelo alto desempenho e baixo custo. Nesse contexto, manifesta-se o interesse
por pesquisas e novas tecnologias que proporcionem a verificagdo da eficacia deste

material adsorvente, como solugao alternativa para a redugcédo de danos ambientais.

1.3 Objetivos
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1.3.1 Objetivo Geral
Realizar estudo da adsorcao do corante azul de metileno sintético em zedlita

comercial utilizando a metodologia de superficie de resposta.

1.3.2 Objetivos Especificos
|. Caracterizar a zedlita comercial;
Il. Realizar o processo de adsorgédo do corante azul de metileno em solugao
aquosa utilizando zedlita;
I1l. Definir a remog¢ao do corante sintético no processo;
IV. Estimar o modelo estatistico que representa a remogdo do corante na

zeolita comercial através do processo de adsorgao.

2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 Caracteristicas das Aguas Residuarias

Diversos fatores contribuem para o comprometimento da qualidade da agua,

por fendbmenos naturais ou atividades antropicas:

Os processos naturais, assim como as atividades humanas, podem
causar alteragdes nas caracteristicas fisicas, quimicas e bioldgicas da agua,
com consequéncias adversas para a saude humana e os ecossistemas.
Dentre os principais contribuintes para o comprometimento da qualidade da
agua pode-se destacar os efluentes (domésticos, rurais, industriais),
despejados diretamente nos corpos hidricos, e os deflivios superficiais de
origem urbana e agricola. (MUNIZ et al., 2013, p. 2)

Os componentes presentes na agua, responsaveis pela alteragdo do seu grau
de pureza, sdo representados pelas caracteristicas fisicas, quimicas e biolégicas, que
por sua vez, sao traduzidas em parametros de qualidade da agua (Quadro 1)
(SPERLING, 1996).

Quadro 1 - Parametros de qualidade da agua

PARAMETROS DE QUALIDADE DA AGUA

Caracteristicas Parametros

Parametros fisicos - Cor
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- Turbidez
- Sabor e odor

- Temperatura

Parémetros quimicos - pH

- Alcalinidade

- Acidez

- Dureza

- Ferro e manganés
- Cloretos

- Nitrogénio

- Fésforo

- Oxigénio dissolvido
- Matéria orgéanica

- Metais pesados

- Micro poluentes organicos/inorganicos

Parametros biologicos - Organismos indicadores

- Bactérias

- Algas
Fonte: Adaptado de Sperling (1996).

Para Sperling (1996), os despejos industriais variam principalmente pelo tipo
de segmento da industria e o processo industrial utilizado, relacionadas com a
presenca de diferentes contaminantes e respectivas concentragdes, apresentando
diversas caracteristicas qualitativas, dificultando generalizagdes mesmo dentro de um
setor industrial.

Os efluentes industriais sao classificados como biodegradaveis, por conter
substancias predominantemente organicas, e nao biodegradaveis quando
caracterizados pelo conteudo organico recalcitrante ou predominantemente quimicos
(PIRES et al., 2013).

Pires et al. (2013) afirma que, dentre os diversos parametros utilizados para
tratar efluentes industriais, a relagdo Demanda Bioquimica de Oxigénio/ Demanda
Quimica de Oxigénio (DBO/DQO) tém sido os mais avaliados para verificagdo da
concentracdo de matéria organica biodegradavel, cujo parametros estao

representados no Quadro 2.
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Quadro 2 - Relagéo entre Demanda Bioquimica de Oxigénio/ Demanda Quimica de Oxigénio

RELAGAO DBO/DQO

Baixa (<2,5) Fracao biodegradavel elevada: indicado o uso de

tratamento bioldgico;

Intermediaria (2,5 a 4,0) Fragao biodegradavel ndo elevada: realizar testes de
tratabilidade para validar o uso de tratamento

biolégico;

Elevada (>4) Fragao inerte /ndo biodegradavel: indicado
tratamento fisico-quimico.
Fonte: Adaptado de Sperling (2014).

Os efluentes nao biodegradaveis demandam uma caracterizagdo minuciosa
para definicdo de processos fisico-quimicos que visem a remogao por operacdes
fisicas de separacdo. As alternativas mais adotadas, para baixas concentragdes dos
poluentes, sdo processos de absorcido ou adsor¢cdo, osmose reversa, sistemas de

filtragcdo, ou resinas de troca ibnica (PIRES et al., 2013).

2.1.1 Efluentes téxteis

A industria téxtil € responsavel pela producao de vestuario, artefatos de tecidos
e calcados, através do beneficiamento de fibras téxteis, de origem vegetal, animal ou
sintéticos, considerada pela Resolugdo CONAMA N° 237/1997 como atividades
efetiva ou potencialmente poluidoras, que ao utilizar recursos naturais podem causar
degradacao ambiental.

A industria téxtil pode ser dividida em duas categorias: industria de tecidos
secos e umidos. Os residuos solidos e liquidos sdo gerados, por tecidos secos e
umidos, respectivamente. O processamento umido é feito apds o beneficiamento das
fibras téxteis, que consiste em transformar fibras em fios e os fios em tecidos. Os
tecidos passam por diversos estagios, até chegar ao ponto de comercializagao, que
resultam em solugdes heterogéneas, constituidas de componentes poluidores.
(HOLKAR et al.,2016).

Estas etapas foram representadas na Figura 1, seguido dos poluentes

possivelmente encontrados nas aguas residuais.
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Figura 1 - Etapas do processamento dos tecidos e a geracao de efluentes téxteis

Desengomagem

\

Lavagem

\

Alvejamento
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Mercerizacao

y

Tingimento

Estampagem

A

Acabamento

Fonte: Adaptado de Holkar et al. (2016).

Em comparacgdo as outras etapas, o processo de tingimento apresenta risco
significativamente maior de contamina¢do ao meio ambiente. Isso se deve ao uso de
grandes quantidades de corantes, sais e aditivos (MERZOUK et al., 2011). Estima-se
uma perca expressiva dos corantes empregados pela industria téxtil no processo de
tingimento, entre 20% a 50% do volume total, devido @ ma fixacdo (ZANONI;
YAMANAKA, 2016).

Apés o processo de tintura, o tratamento final envolve a etapa de lavagem onde
sao utilizados muitos m*® de agua, a fim de retirar o excesso de corante nao fixado as
fibras nas etapas anteriores, tendo como consequéncia do processo um grande
volume de efluentes ndo biodegradaveis (GUARATINI; ZANONI, 2000).

O langamento descontrolado desses residuos, independentemente do nivel de
concentracao, afeta a absorg¢ao da luz pelos ecossistemas aquaticos, por acumulagao
e biodisponibilidade, contribuem para a contaminagdo dos mananciais devido a
presenca de corantes altamente soluveis, mas detectaveis a olho nu em baixas

concentragdes, como por exemplo 1mg/L, e afetando a qualidade da agua distribuida
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a populagdo. Associa-se os riscos toxicoldgicos de corantes sintéticos a saude
humana ao modo e tempo de exposicao, ingestao oral, sensibilizagéo da pele e vias
respiratorias, considerando suas propriedades carcinogénicas e mutagénicas
(GUARATINI; ZANONI, 2000).

2.2 Corantes Téxteis

Corantes sao substancias quimicas que conferem cor a diversos substratos por
meio de solvatagdo, adsor¢ao, ligagdes idnicas, quimicas ou covalentes. Cerca de
10.000 diferentes tipos de corantes, sdo extensivamente incorporados aos processos
produtivos industriais. Dentre eles, aproximadamente 2.000 encontram-se disponiveis
para a industria téxtil (GUARATINI; ZANONI, 2000).

Na literatura ha complexidade quanto as nomenclaturas dos corantes téxteis
sintéticos, pois 0 mesmo tipo pode possuir mais de uma (ZANONI; YAMANAKA,
2016).

Existem duas partes principais da molécula do corante utilizada para tingir a
fibra téxtil: o grupo croméforo (cor) e a estrutura responsavel pela fixagao do corante
a fibra (KUNZ et al., 2002).

De acordo com Guaratini e Zanoni (2000), as classes de corantes sao
classificadas de acordo com sua estrutura quimica ou pela fixacéo a fibra téxtil. Podem
ser comercialmente classificados, de acordo com a fixacao a fibra, como: Corantes
Reativos, Diretos, Azoicos, Acidos, & Cuba (ou Vat), de Enxofre, Cati6nicos,
Dispersos, Pré-Metalizados (Mordentes), Solventes e Branqueadores.

Zanoni e Yamanaka (2016) afirmam, que a forma mais adequada de classificar
um corante € por sua estrutura quimica ou grupo cromoforo, facilitando a rapida
identificagdo pela organizagdo de grupos por categorias de propriedades fisico-
quimicas semelhantes. Na classificacdo por grupo croméforo podem ser encontradas
diversas classes, algumas com maior relevancia como azo, antraquinona, metalizado,

indigoide, metina e polimetinas, di- e triariimetanos, nitrosos, sulfurosos, etc.

2.2.1 Corantes Azo

Corantes azo ou azocorantes, sao bastante utilizados em processos de

tingimento de fibras téxteis por serem resistentes a processos biodegradaveis,



17

tornando-os persistentes aos tratamentos de residuos convencionalmente adotados
(SOUZA; PERALTA-ZAMORA, 2006).

Existem mais de trés mil corantes azo e representa 65% dos corantes sintéticos
empregados pelas industrias, sendo descritos de acordo com a quantidade de
grupamentos como monoazo, disazo, trisazo (ZANONI; YAMANAKA, 2016).

De acordo com a classificagdo pela estrutura do cromoforo Azo, destacam-se
as principais classes de corantes e suas propriedades semelhantes agrupadas nesta

categoria, como descrito no Quadro 3.

Quadro 3 - Caracteristicas dos corantes pela estrutura do cromoéforo

Cromoforo Principais classes Propriedades
Azo Reativos, acidos, dispersos, diretos, Ampla variedade de cores,
basicos, catibnicos, pré-metalizados, resisténcia a exposigao
azoicos. luminosa, brilho, boa relagao

custo-beneficio.

Fonte: Adaptado de Zanoni e Yamanaka (2016).

2.2.2 Azul de Metileno

O Azul de Metileno (AM) foi a primeira droga sintética, pertencente a classe
fenotiazina triciclica, atuando tanto em tratamentos médicos quanto como reagente
de coloracao (SCHIRMER et al., 2011).

Classificado como um corante organico catidnico derivado do oxocarbono, o
Azul de Metileno € um corante azo de formula molecular C1sH1sN3SCI (Figura 2),
utilizado como corante tracante de aguas contaminadas, em analise de acidos,
apresentando também  propriedades condutoras e  fotossensitizadoras
(LONGHINOTTI et al.,1996).



Figura 2 - Estrutura molecular do corante azul de metileno

N
/
Hs (a) Hs

Fonte: Adaptado de Longhinotti et al. (1996).
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Inicialmente, os corantes catibnicos eram utilizados para tingir algodéo, couro

e papel, mas ao longo dos anos as suas areas de aplicagdes foram ampliadas, em

diversas areas, desde a industria alimenticia até medicina, biologia e quimica. Alguns

tipos desses corantes possuem capacidade bacteriostatica e bactericida, como o AM

(MELLO, 2006).

A fixagdo da classe de corantes catibnicos a fibra ocorre através dos sitios

catidnicos com os sitios anidnicos do corante, positivos e negativos, respectivamente.

Acontece via interacdo ibnica, interacdo de van der Waals ou pontes de hidrogénio.

Geralmente € empregado acido acético para otimizagdo da fixagdo da cor e a
solubilidade em agua (ZANONI; YAMANAKA, 2016).

O Quadro 4 apresenta os aspectos relevantes de tingimento da classe de

corantes catidnicos na fibra.

Quadro 4 - Classificagao pelo método de aplicagéo na fibra.

Classe Principais substratos | Cromdforos associados Aspectos relevantes do
Catidnicos L4, seda, algodao, | Polimetina, di e | Sdo corantes soluveis em
couro e fibras | triarilmetina, agua; vasta variedades de

acrilicas. antraquinona e azo. cores; apresentam brilho;

pouca resisténcia a luz; boa
resisténcia a umidade; bom

rendimento; baixo custo.

Fonte: Adaptado de Zanoni e Yamanaka (2016).

O corante azul de metileno é considerado um dos compostos mais empregados

em testes de adsorgao, por ser um 6timo modelo de estudo para a analise da remogao
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de residuos contaminantes organicos a partir de solugbes aquosas, devido a alta
adsorcao em suportes soélidos (AYGUN et al., 2003).

2.3 Adsorgao

Técnicas de descoloragdo das aguas residuais envolvem principalmente
processos de adsorgao, precipitacdo, degradagcdo quimica, eletroquimica,
fotoquimica, biodegradacdo. Dentre elas, a técnica de adsorgao fisica que consiste
em realizar a remog¢ao de substancias poluentes pela interacdao da superficie
adsorvente com o adsorvato, onde o soluto é removido de uma fase e acumulado na
superficie de uma outra fase, sendo este um método efetivo apesar de lento e custo
alto, para volumes de pequena escala (GUARATINI; ZANONI, 2000).

A tecnologia do processo de adsorgao visa o abatimento de cargas poluidoras
e a remocao da cor dos efluentes téxteis e industriais. E um procedimento que fornece
resultados significativos pela capacidade de remover diferentes tipos de corantes.
Indmeros estudos indicam que diversos materiais adsorventes ndo convencionais,
como matérias naturais, biossorventes e residuos da agricultura e industria sao
utilizados para desenvolver adsorventes eficazes e de baixo custo, para a remogéao
de solugdes corante (RAFATULLAH et al., 2010).

O estudo de adsor¢do de corantes é imprescindivel pois torna possivel a
compreensao de processos como coloragao de tecidos e remogéo de cor das aguas
residuarias, e descrever através de equagdes a capacidade de um adsorvente, ao
informar quantidades de concentracado adsorvida em mg/g, indicando o material mais

adequado e respectiva quantidade por aplicagdo (LONGHINOTTI et al.,1996).

2.4 Zedlitas

As zedlitas foram reconhecidas quando, em 1756, o quimico e mineralogista
Barao Axel Frederick Consted fez a descoberta da stilbita, a primeira zedlita natural a
ser catalogada. Denominada por Consted, a nova classe mineral foi chamada de
zeolitas, do grego zéo e lithos, que significa pedra fervente (LUZ, 1995).

Luz (1995) designa a classe das zeolitas como um grupo de aluminossilicatos
cristalinos hidratados que contém metais alcalinos ou alcalinos terrosos como contra

ions. Weigel e Steinholf constataram, em 1925, que a zedlita chabazita selecionava
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moléculas organicas menores e rejeitava as maiores. Anos depois, em 1932, McBain
denominou esta capacidade de adsorver seletivamente as moléculas de peneira
molecular.

A classificagdo das zeolitas é feita de acordo com o tamanho de seus poros
em: zedlitas de poro extragrande (q = 9 A), poro grande (6 A <q <9 A), poro médio (5
A <q <6 A)e zedlitas de poro pequeno (3 A<q<5A) (GIANETTO et al., 2000). Esse
fendbmeno denominado de peneiramento molecular, foi atribuido aos poros de cerca
de 5 A (angstrom) de didmetro, que segregam as moléculas compativeis com as
dimensbes de seus poros das maiores, caracterizando a adsor¢ao (BRAGA;
MORGON 2007).

As zedlitas s&o solidos porosos com propriedades de troca catidnica, adsorgao
de gases e vapores, propriedades cataliticas. Estruturalmente, sao constituidos por
redes cristalinas tridimensionais, compostas de tetraedros do tipo TO4 (T = Si, Al, B,
Ge, Fe, P, Co), unidos através de atomo de oxigénio nos vértices. As zedlitas naturais
sao formadas com base na precipitacdo de fluidos contidos nos poros ou pela
alteracao de vidros vulcanicos. As condigdes de temperatura, de pressao, de atividade
das espécies iOnicas e de pressao parcial da agua sao fatores determinantes na
formacao das diferentes espécies de zedlita (LUZ, 1995).

Ainda que as zedlitas naturais possuissem grande potencial em diversos
processos industriais, para que pudessem ser utilizadas era necessario passar por
uma purificagdo, pois na natureza ndo era encontrada em sua forma pura e ndo
possuir uma composicao quimica uniforme, com variagdes significativas de um
depdsito para outro. Desde entdo as zedlitas passaram a ser produzidas em
laboratério (zeolitas sintéticas), sintetizadas a partir de materiais variados, como
residuos de industrias, argilominerais etc., cujas propriedades podem ser ajustadas
com diferentes caracteristicas estruturais e composi¢gdes quimicas, otimizadas para

cada aplicagao especifica (COSTA, 2012).
2.5 Experimentos com Zedlitas
Na literatura sdo encontradas diversas pesquisas relacionadas a experimentos

de adsorgao por zeolitas, empregando-as como adsorvente para os mais variados

tipos de adsorvatos, dentre eles os corantes téxteis.
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Fungaro e Bruno (2009) analisaram a remogao do corante catidnico azul de
metileno de solugao aquosa utilizando zedlitas sintetizadas com amostras de cinzas
de carvao diferentes. O tempo de adsorcdo e o aumento da concentracdo do corante
resultaram em uma quantidade maior de corante adsorvida pelo adsorvente. As
isotermas de equilibrio das zedlitas ajustaram-se ao modelo de Freundlich, tornando
possivel analisar a eficiéncia de adsorgao de até 98,5%. Este estudo permitiu verificar
a efetividade das zedlitas sintetizadas a partir de cinzas de carvao, efetivamente
empregadas como adsorvente para a remogao de azul de metileno de solugao
aquosa.

Machado et al. (2015) avaliaram zedlitas como adsorventes para remog¢éo do
corante reativo turquesa utilizando efluente sintético e efluente de uma industria téxtil.
Foram utilizadas as zedlitas Y ou faujasita (FAU), Beta (BEA) e ZSM-12 (MTW), por
apresentarem sistemas de poros similares e devido ao uso potencial como
adsorventes. Os resultados experimentais mostraram que a eficacia na remogao do
corante foi entre 85 a 95%, dependendo da amostra de efluente. A zedlita com
estrutura FAU obteve melhor resultado devido ao seu maior sistema de poros, em
comparacao as demais zeolitas estudadas, e maior quantidade de sitios de adsorcao,

pela menor razao Si/Al.
3 MATERIAIS E METODOS
Os ensaios experimentais de caracterizagdo da amostra foram realizados no

Laboratério de Inovacdo em Aproveitamento de Residuos e Sustentabilidade

Energética (LARSEN) do IFTO, campus Palmas, conforme Figura 3.
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Figura 3 - Desenho esquematico das atividades desenvolvidas durante essa pesquisa

4{ Umidade
4’ Material Volatil

|
|
CARACTERIZACAO DA | Teordecinaas |
|
|
|

ZEOLITA —E Teor de Carbono Fixo

—[ Densidade Aparente

7{ Nlamero de lodo

Massa do Adsorvente |

y Fatores Tempo de Adsorgao J

ENSAIO DE Delineamento de Concentracdo do Corantel

ADSORGAO Faces Centradas

Respostas H Razdo de Adsorcao |

Fonte: AUTORA (2025).

3.1 Caracterizagao da Zeolita Comercial

3.1.1 Umidade

A umidade da amostra de zedlita foi obtida conforme metodologia aplicada por
Rodrigues (2019) e Pedroza (2011), de acordo com a norma ASTM D 3173-87, que
consiste em adicionar aproximadamente 1 g de massa a um cadinho de porcelana
com peso constante pré-determinado. Apos isso, a amostra foi aquecida em uma
estufa a temperatura de 110 °C por um periodo de 60 minutos. Posteriormente, o
cadinho foi colocado em um dessecador por 10 minutos e pesado. O procedimento foi
realizado em triplicata, e o teor de umidade determinado através da Equacédo 1,

descrita da seguinte forma:

Umidade (%) = % +100 (Equagso 1)
A= peso do cadinho + amostra;
B= peso do cadinho + amostra apds o aquecimento; (9)

C= peso da amostra.
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3.1.2 Material Volatil

Seguindo a metodologia de Nogueira e Rendeiro (2008) e baseado pela ABNT
NBR 8112 (1986), determinou-se o teor de material volatil, que s&o os materiais que
evaporam com mais facilidade. Adicionou-se aproximadamente 1 g de amostra em
um cadinho de porcelana, com peso constante pré-determinado e realizado em
triplicata. Em seguida, foi aquecida a amostra em um forno mufla a temperatura de
850 °C, na auséncia de oxigénio durante 7 minutos. O ensaio foi realizado em

triplicata. O teor de material volatil foi determinado pela Equacéo 2, descrita como:

(A+B)-C

Material Volatil (%) = ( )* 100 (Equacdo 2)

A= peso do cadinho vazio;
B= peso da amostra inicial; (9)

C= peso do cadinho + amostra final.

3.1.3 Teor de Cinzas

O ensaio foi realizado conforme Nogueira e Rendeiro (2008) e baseado na
ABNT NBR 8112 (1986). Foi adicionado aproximadamente 1 g de amostra a um
cadinho de porcelana com peso constante pré-determinado, e aquecida em uma
mufla, de marca Coel modelo Hm, a temperatura de 710 °C durante 60 minutos. Em
seguida, a amostra do cadinho foi colocada em um dessecador por mais 1 hora e
posteriormente pesado. O ensaio foi realizado em ftriplicata e o teor de cinzas

determinado conforme a Equacéao 3, descrita da seguinte maneira:

Cinzas (%) = % £100 (Equagio 3)

A= peso do cadinho + amostra apds o aquecimento;

(9)

B= peso do cadinho + amostra antes do aquecimento.

3.1.4 Teor de Carbono Fixo — CF
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Utilizada a metodologia empregada por Pedroza (2011), o teor de carbono fixo,
que denomina a porcentagem de material resultante que ndao evaporou apds os
ensaios dos teores de umidade, material volatil e cinzas, foi determinado através da

Equacéo 4, descrita deste modo:

Carbono Fixo (%) = 100 — [Umidade(%) — Cinzas(%) — Material Volatil(%)] (Equacéo 4)

3.1.5 Densidade Aparente

De acordo com a metodologia de Rodrigues (2019), uma proveta de 100 mL foi
inserida em uma balanga analitica, ilustrada na Figura 4, zerada posteriormente, e em
seguida adicionada a amostra da zeolita. Foram obtidas as massas (g) nas
sucessivas adicoes nos respectivos volumes de 10, 20, 30, 40, 50 mL, a cada 10 mL
até alcancar 100 mL. Foi determinada a densidade, a média e o desvio padréo,
partindo do principio de que a densidade € a relacdo de massa e o volume da amostra,

conforme a Equacéo 5:

Densidade (ﬁ) = [Vn(’l;gz)] (Equacgao 5)

Figura 4 - Balanca analitica e proveta de 100 mL

Fonte: AUTORA (2025).
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3.2 Ensaio de Adsorgao
O teste foi feito em uma mesa de agitacao (Shaker TE 141), ilustrada na Figura
5, com a amostra de zeodlita comercial. Este ensaio foi realizado no laboratorio

LARSEN- IFTO/Campus Palmas.

Figura 5 - Mesa de agitacdo Shaker TE 141

Fonte: AUTORA (2025).

A solucdo corante (Azul de Metileno), de férmula quimica C16H18CIN3S.3H20
foi empregada no teste, utilizando um volume padrao de 30 mL de solugdo em todos
os testes. Apds o teste de adsorgao, as amostras foram filtradas em papel analitico e
a concentracao de azul de metileno resultante determinada em espectrofotdmetro, a
660 nm (Figura 6).
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Figura 6 - Espectrofotdmetro

Fonte: AUTORA (2025).

O planejamento experimental do tipo Delineamento de Faces Centradas (DFC)
foi aplicado para verificacdo dos efeitos de trés variaveis independentes (massa de
adsorvente, tempo de adsorgao e concentracao do corante) no teste de adsorgao. A
Tabela 1 demonstra os niveis dos fatores empregados. O pH da solugéo do corante

foi ajustado a 7 e a agitagdo mantida igual a 70 rpm. O tempo de adsorc¢ao foi de 30

minutos.
Tabela 1 - Fatores e Niveis empregados.
Fatores Niveis
-1 0 +1
X1 Massa do adsorvente 1 1,50 2
(9)
X2 Tempo de adsorg¢ao 20 30 40
(min)
X3 Concentragao do 20 60 100

Corante (mg/L)

Fonte: AUTORA (2025).

Foram realizados 17 ensaios, sem repeticdo, sendo 3 deles no ponto central

do Planejamento Experimental, de acordo com a Tabela 2.



Tabela 2 - Ordem dos experimentos no DFC no Planejamento Experimental

Massa do Tempode  Concentragio
Ensaios  adsorvente adsorgio do Corante

(9) (min) (mg/L)
1 -1 (1) -1 (20) -1 (20)
2 1(2) -1 (20) -1 (20)
3 -1 (1) 1 (40) -1 (20)
4 1(2) 1 (40) -1 (20)
5 -1(1) -1 (20) 1(100)
6 1(2) -1 (20) 1(100)
7 -1 (1) 1 (40) 1(100)
8 1(2) 1(40) 1(100)
9 -1 (1) 0 (30) 0 (60)
10 1(2) 0 (30) 0 (60)
11 0 (1,50) -1 (20) 0 (60)
12 0 (1,50) 1(40) 0 (60)
13 0 (1,50) 0 (30) -1 (20)
14 0 (1,50) 0 (30) 1(100)
15 0 (1,50) 0 (30) 0 (60)
16 0 (1,50) 0 (30) 0 (60)
17 0 (1,50) 0 (30) 0 (60)

Fonte: AUTORA (2025).
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Na etapa da adsorcdo do corante azul de metileno em zedlita comercial, foram
definidas trés respostas para o planejamento experimental, sendo estas: ()
absorbancia do filtrado, (ll) eficiéncia de remocgao e (lll) razédo de adsorgao.

As variaveis investigadas no teste foram a massa de adsorvente (X1), tempo de
adsorcgao (X2) e a concentragao do corante (X3). Os resultados do ensaio de adsorgao,
com diferentes concentracées de solugdo corante e massa de adsorvente, realizado
com o delineamento de faces centradas, conforme descrito na metodologia, s&o

apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 - Resultado do teste de adsorgao sob efeito das trés variaveis independentes (massa de
adsorvente, tempo de adsorgéo e concentracao da solugédo do corante).

Experimentos Massa Tempode Concentracdo Absorbanciado Eficiéncia de Razao de
Ca?'séo ad(sr:irr:;)éo Co(::nte filtrado remocao (%) adsorgao (mg/g)
(9) (mglL)

1 1 20 20 0,05 99,72 0,60
2 2 20 20 0,01 99,94 0,30
3 1 40 20 0,01 99,91 0,60
4 2 40 20 0,03 99,81 0,30
5 1 20 100 0,07 99,92 3

6 2 20 100 0,01 99,98 1,50
7 1 40 100 0,06 99,93 3

8 2 40 100 0,04 99,95 1,50
9 1 30 60 0,02 99,95 1,80
10 2 30 60 0,02 99,95 0,90
1 1,50 20 60 0,08 99,86 1,20
12 1,50 40 60 0,02 99,95 1,20
13 1,50 30 20 0,03 99,81 0,40
14 1,50 30 100 0 99,99 2

15 1,50 30 60 0,06 99,90 1,20
16 1,50 30 60 0,05 99,90 1,20
17 1,50 30 60 0,06 99,89 1,20

Fonte: AUTORA (2025).
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Com os resultados do planejamento experimental foi determinado o modelo
estatistico para a adsorgdo do corante em zedlita comercial, usando o Software
STATISTICA, sendo determinados: (a) coeficientes de regresséo, (b) erro padréo de
coeficientes, (c) estimativa por intervalo (f-calculado) e (d) p-valor para cada

coeficiente.

I. Absorbancia do Filtrado

Através da regressao linear foi gerado o intervalo espectral da adsorgéo do azul
de metileno e a construcao do grafico analitico linear, que permite observar a relagao
estatistica desta variavel em relagéo a outras. De acordo com os dados das interagdes
entre as variaveis para a resposta de absorbancia das amostras filtradas,
apresentados na Tabela 3, nota-se um bom desempenho considerando os resultados
dos experimentos, com todos os valores bem proximos a 0, que evidencia a eficiéncia

da zedlita comercial como adsorvente de solugdes corantes.

Il. Eficiéncia de Remocgao

Através da regresséo linear foi gerado o intervalo espectral da adsor¢éo do azul
de metileno e a constru¢do do grafico analitico linear da eficiéncia, que permite
observar a relagdo estatistica desta variavel em relacdo a outras. A Tabela 3
apresentou os efeitos da interagcao entre as variaveis para o resultado da eficiéncia de
remocgao das amostras, considerando os dados obtidos nos experimentos em que o
desempenho foi acima de 99% em todos os ensaios, que evidencia a eficiéncia da

zeolita comercial como adsorvente de solugdes corantes.

lll. Razao de Adsorgao

O grau de razdo maxima de adsorgdo da zedlita indica a eficiéncia do
adsorvente nas condi¢gdes em que este foi submetido. A Tabela 4 apresenta os dados
resultantes da interagdo entre as variaveis deste estudo para o resultado de razao

maxima de adsor¢ao da zedlita comercial.



30

Tabela 4 - Coeficientes de regressao do Planejamento DFC para definicdo da razdo maxima de
adsorcao da zeolita comercial.

Fatores Coeficiente de Erro Padrao t-calculado p-valor
Regressao

Média 1,20 0,02 58,94 0,0000
X1 -0,45 0,02 -29,90 0,0000
X12 0,15 0,03 5,17 0,0013
X2 0,00 0,02 0,01 0,9902
X2? 0,00 0,03 -0,01 0,9901
X3 0,88 0,02 58,53 0,0000
X32 0,00 0,03 0,01 0,9927
X1-X2 0,00 0,02 -0,02 0,9865
X1-X3 -0,30 0,02 -17,84 0,0000
X2 — X3 0,00 0,02 -0,01 0,9956

Fonte: AUTORA (2025).

O grafico de Pareto representado pela Figura 7 demonstra o efeito significativo
das variaveis massa de adsorvente (X1), tempo de adsorgdo (X2) e concentragcédo do
corante (X3) atribuido a raz&o de adsor¢ao, demonstrando estas variaveis influenciam

consideravelmente esta capacidade neste resultado.
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Figura 7 - Grafico de Pareto da Capacidade Maxima de Adsorcgéo da Zedlita

Variavel

X2 " X3

0 10 20 30 40 50 60
Efeitos Padronizados (tcalc)

Fonte: AUTORA (2025).

A Equacédo 6 representa o modelo obtido pela analise linear e demonstra a

relacao estatisticas entre os fatores influentes no resultado da Raz&o de adsor¢ao(Q).

Q=1,20-0,45 X1+ 0,15 X>+ 0 X2+ 0 X2+ 0,88 X3+ 0 X5+ 0 X1 X2— 0,30 X1 X3+ 0 X2 X3
(Equagéo 6)
Onde:
X1= massa de adsorvente;
X2= tempo de adsorcéo;

X3= concentragao do corante.

No resultado da razdo de adsorgao(Q), conforme Tabela 5, a massa do
adsorvente analisada atuou de forma significativa para o modelo por apresentar um
baixo p-valor correspondente a 0,0000, bem como a concentragdo do corante
associada ao seu p-valor.

A Tabela 5 apresenta a analise de variancia (ANOVA) da raz&do de adsorgcao(Q)

das amostras de zedlita comercial na adsorgcéo do corante azul de metileno.
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Tabela 5 - ANOVA para Razao de adsorgdo das amostras de zedlita comercial na adsorgao de azul

de metileno.
Fonte de Soma dos Graus de Quadrado Fcalc P-valor
Variagdo Quadrados Liberdade Médio
Regresséo 10,6 9 1,2 519,8 0,00000
Residuos 0,0 7 0,0
Falta de 0,0 5 0,0 376635,4 0,00000
ajuste
Erro puro 0,0 2 0,0
Total 10,6 16
R?2=99,85%

Fonte: AUTORA (2025).

Para a razao maxima de adsorgao desta pesquisa, o valor de Fcalc (519,8) para
a regressao € maior que o valor de Ftab (3,6777), o que indica que a ANOVA ¢é
significativa para a precisdo do resultado. A partir do modelo linear gerado observa-
se o coeficiente de ajuste (R?) de 0,9985, visto que este alcanga um bom ajuste dos
resultados a linha de tendéncia.

A Figura 8 mostra uma comparacgao dos valores pressupostos para o teste com
os valores analisados no experimento. Estes pontos representam os valores
experimentais, observados pela proximidade da linha central preditora que indica a

precisdo do meétodo ao atingir os valores esperados para a raz&o de adsorgéo.

Figura 8 - Valores obtidos x Valores pressupostos para Razdo de Adsorgao

//

|+

Razao de adsorgao (Ys, mg/g, Predito)

=1

025 05 075 1 125 15 175 2 225 25 275 3
Razao de adsorgao (Y=, mg/g, Experimental)

Fonte: AUTORA (2025).
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Os graficos de superficie gerados para a razao de adsorcao através do
planejamento experimental sdo apresentados nas Figuras 9, 10 e 11. Na interpretagéo
dos dados e das ilustragdes foi possivel observar que a razdo maxima de adsorcao
foi alcangada em niveis de baixa quantidade de massa adsorvente e alta concentragao
de corante. Notou-se também que o tempo de adsorgéo teve pouca influéncia nos

resultados, conforme destacado nas regiées em vermelho.

Figura 9 - Grafico de superficie de resposta para a razdo de adsorgao (massa de adsorvente x tempo
de adsorgéo)

0 (Y3, mg/g)

Razao de adsor

Fonte: AUTORA (2025).
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Figura 10 - Grafico de superficie gerado para razao maxima de adsorgédo (massa x concentragao).
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Razao de adsorgao (Y3, mglg)

0.5

Fonte: AUTORA (2025).

Figura 11 - Grafico de superficie de resposta para razado de adsorgdo com utilizagdo da zedlita
(tempo x concentragao).

2.25

N

1.75

-
(9

1.25

-

0.75

Razéo de adsorgao (Y3, ma/g)
o

0.25

Fonte: AUTORA (2025).
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5 CONSIDERAGCOES FINAIS

Os resultados deste estudo demostram que a zedlita comercial apresenta
potencial adsorvente de baixo custo, com grande possibilidade de aplicagdo para a
remocao de corantes sintéticos presentes em efluentes industriais.

Com base nos dados obtidos por meio das etapas de caracterizagao do
material e teste de adsor¢cao do corante azul de metileno, podemos concluir que:

Para resultados de maior eficiéncia na remog¢ao do corante € necessario a
aplicagdo de massa elevada de zedlita comercial e alta concentragdo de corante,
como nota-se nos experimentos 6 € 14 que apresentaram os melhores resultados,
para a condi¢ao de 2g e 1,5g de massa adsorvente, respectivamente, e concentragao
de corante de 100 mg/L. Todos os valores obtidos no experimento referentes a
eficiéncia de remogao do corante quimico estudado foram superiores a 99,7%.

Quanto aos resultados de razdo de adsorgdo do experimento observa-se que
a capacidade maxima adsortiva de 3 mg/g, apresentadas nos ensaios 5 e 7, foi
alcangada em niveis de baixa quantidade de massa adsorvente e alta concentragao
de corante, utilizando 1g de massa de zedlita e 100 mg/L de concentragéo do corante

azul de metileno, cujo tempo de adsorg¢ao nao influenciou na alteragéo dos resultados.
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