@ Ciéncia & Engenharia (Science & Engineering Journal) ISSN 1983-4071

25(1): 105 - 111, jan. — jun. 2016

UTILIZAC;:O DE TI:]CNIS?AS DE PLANEJAMENTO EXPERIMENTAL NA
OBTENCAO DE CARVAO DE PINHAO (Araucaria angustifolia) PARA A
ADSORCAO DE CORANTE DE AZUL DE METILENO

USE OF EXPERIMENTAL DESIGN TECHNIQUES IN THE OBTAINMENT OF CHARCOAL FROM PINE
NUT (Araucaria angustifolia) FOR THE ADSORPTION OF METHYLENE BLUE DYE

Gerson Avelino Fernandes!, Martina Andrade dos Santos?, Nara Liicia dos Santos®, Toni Jefferson
Lopes*
"Doutor em Engenharia Quimica, Instituto de Engenharia Mecanica — IEM, Universidade Federal de Itajuba —
UNIFE]I, Itajuba, MG. E-mail: gersonfernandes @unifei.edu.br
’Graduanda em Engenharia Agroindustrial, Escola de Quimica e Alimentos — EQA, Universidade Federal de
Rio Grande — FURG, Santo Antonio da Patrulha, RS. E-mail: martina.andrade @furg.br
3Graduanda em Engenharia Agroindustrial — Inddstrias Alimenticias, Escola de Quimica e Alimentos — EQA,
Universidade Federal de Rio Grande — FURG, Santo Antdnio da Patrulha, RS. E-mail: n.santos @furg.br
“Doutor em Engenharia Quimica, Escola de Quimica e Alimentos — EQA, Universidade Federal de Rio Grande
— FURG, Santo Antdnio da Patrulha, RS. E-mail: tjlopes @furg.br.

RESUMO

Mais de 100.000 corantes estdo disponiveis comercialmente e mais de 7x10° toneladas sdo produzidas anualmente, com
uma fragéo considerdvel sendo despejado diretamente em efluentes aquosos (KHANDEGAR; SAROHA, 2013), dentre
estes se encontra o azul de metileno. O presente trabalho tem como objetivo a obtencdo de um material adsorvente
alternativo, produzido a partir da sinterizacdo do pinhdo (sementes da Araucaria angustifolia), avaliando a influéncia de
diferentes parametros de processo pela utilizagdo de técnicas de planejamento experimental e a viabilidade de seu uso como
adsorvente de baixo custo para a remog¢do dois contaminantes de recursos hidricos (Azul de Metileno). Sendo, que o
processo apresenta melhor desempenho na Temperatura de 300 °C, tempo de 15 minutos e massa de carvdo de 8,0 g.
Obteve-se um rendimento em massa de carvdo de 8%, o mesmo mostrou-se eficiente, com adsor¢do do corante superior a
80%.

Palavras-chave: Metodologia por superficie de resposta, azul de metileno, adsor¢do, planejamento experimental.

ABSTRACT

There are more than 100,000 dyes commercially available and more than 7x103 tons of this dyes are produced annually,
with a sizable fraction being dumped directly in the aqueous effluents (KHANDEGAR; SAROHA, 2013), and the
methylene blue is among these dyes. The present work aims at obtaining an alternative adsorbent material, produced from
the sintering of the pine nuts shells (seeds shells of Araucaria angustifolia), evaluating the influence of different process
parameters through the use of experimental planning techniques and the feasibility of its use as low cost adsorbent for
removing two contaminants of water resources (methylene blue). This study showed the best performance at the
temperature of 300°C, time of 15 minutes and mass of charcoal of 8.0g. It was obtained a yield of 8% of charcoal from the
shells, and its application showed to be efficient, with adsorption of dye exceeding 80%.

Keywords: Response Surface Methodology (RSM); methylene blue; adsorption; experimental design.

1 - INTRODUCAO

Nos processos industriais € necessdrio definir o que se
chama de sistema (Figura 1). O Estudo do sistema muitas
vezes se torna invidvel, por exemplo, pelo nidmero
excessivo de varidveis envolvidas, que impossibilita
realizar o equacionamento e o0s experimentos que
corresponderiam as combinacdes que estas varidveis
possam ter. A falta de planejamento na forma de abordar o
problema e para estudar o processo em questdo, em um
contexto amplo, faz necessdrio planejar experimentos
seguindo as etapas a seguir (PINTO; SCWAAB, 2011):

a) Definir as varidveis a serem observadas e que,
portanto, constituem o universo da investigacdo. O
problema investigado € parte integrante do processo
experimental e € impossivel desconsiderar as

particularidades do problema durante o estabelecimento
das rotinas de planejamento;

b) Definir como e com que equipamentos as varidveis
serdo medidas e/ou avaliadas;

¢) Definir o conjunto de medidas a serem feitas e as
condi¢des da experimentacio;

d) Definir a seqiiéncia experimental a ser seguida,
dado que nem todas as observagdes podem.

Posteriormente, considera-se que as etapas a, b, ce d
originam as seguintes questoes:

a.l) Escolher quantas
investigadas;

a.2) Escolher a regido experimental em que as
varidveis serdo investigadas (Escolha dos niveis de
variagdo);

b.1) Escolher técnicas e equipamentos adequados para

e quais varidveis serdo
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a avaliag@o das varidveis do problema;

b.2) Caracterizar os erros experimentais;

c.1) Definir a quantidade de experimentos que devem
ser executados;

c.2) Definir as condigdes experimentais para a
observacgao;

d.1) Definir a ordenag@o dos experimentos;

d.2) Definir se os planos experimentais devem ser
seqiienciais ou em bateladas.

Figura 1 — Esquema para definicéo do sistema a ser estudado —
aplicacdo das técnicas de planejamento experimental
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Portanto, toda rotina de planejamento experimental
deve ser encarada como um processo iterativo, ao longo do
qual os pressupostos sio revistos e aperfeicoados.

Esta situacdo motiva pesquisadores de diferentes
dreas a pensar na elaboracdo de estratégias que possam
proporcionar uma forma organizada na realizacdo dos
experimentos e obten¢do de uma andlise estatistica dos
resultados. Na esfera tecnoldgica, as técnicas de
planejamento experimental t€m diversas dreas de
aplicacdo, como no desenvolvimento de novos produtos,
com baixo custo de industrializacdo/processamento € com
alto valor agregado.

Residuos agricolas ou industriais devido & sua
caracteristica renovdvel, baixo custo e a disposicdo em
abundancia tem despertado crescente interesse como op¢ao
na producdo de adsorventes alternativos (AHMEDNA;
MARSHALL; RAO, 2000). A adsor¢do € um processo de
operagdo simples, remove/minimiza tipos diferentes de
poluentes e néo requer custos elevados, devida a baixa (ou
ndo) necessidade de energia e a possibilidade de reuso de
carvio via sua regeneracdo (INCE; APIKYAN, 2000).

Portanto, tem se destacado, dentre outras técnicas, por
exercer maior aplicabilidade na remo¢do de cor de
efluentes de industrias téxteis, couro, papel, impressao,
cosméticos etc. (BHATNAGAR; SILLANPAA, 2010).

Os corantes efluentes dessas industrias,
principalmente pelas téxteis, visualmente detectdveis, se
ndo tratados adequadamente antes de serem langados em
dguas naturais, causam sérios problemas ao atingir
reservatdrios e estagdes de dgua, sendo essa a preocupacio
ambiental mais atenuante (HANNAN; RAHMAN;
HAQUE, 2011), uma vez que reduzem a penetracio da luz
afetando a atividade de fotossintese das plantas
subaqudticas e sua presenca € a de seus produtos de

degradagdo podem ser carcinogénicos e tdxicos
(FIGUEIREDO; BOAVENTURA; LOUREIRO, 2000).

Desta forma a casca de pinhdo pode tornar-se uma
rica fonte para a producdo de carvdo, promovendo a
conversdo de um residuo em adsorvente de baixo custo e
eficaz, que possibilita uma alternativa de agregacdo de
valor a este subproduto, gerando maior rendimento
financeiro as industrias e emprego e ainda a valorizag¢do da
planta, contribuindo para sua conservagao.

O presente trabalho teve como objetivo principal,
desenvolver e estudar a possibilidade de utilizar técnicas
de planejamento experimental para otimizar o processo de
obtencdo de adsorventes alternativos para uso em
tratamento de efluentes industriais. Neste contexto, foi
estudada a utilizacdo de casca de pinhdo carbonizada para
adsorcdo de azul de metileno, foram avaliados os fatores
que afetam a obtencdo e a utilizacdo em processos, de
forma a estabelecer alternativas vidveis de tratamento
destes efluentes, minimizando o impacto ambiental
causado.

2 MATERIAL E METODOS

Nesta se¢do € apresentada a natureza dos dispositivos
experimentais e dos procedimentos para obtencdo dos
dados. Posteriormente, sdo apresentadas técnicas de
planejamento experimental utilizadas neste estudo.

2.1 Procedimento experimental

O corante utilizado no desenvolvimento do trabalho foi o
azul de metileno, um corante catidonico muito utilizado na
inddstria téxtil, escolhido com o objetivo de avaliar a
atuacdo do carvdo da casca de pinhao no tratamento de
efluentes industriais via processo de adsor¢do. A
concentracdo deste corante foi determinada via
espectrofotometria, na faixa do visivel, utilizando um
comprimento de onda de 665 nm (OZDEMIR;
DEMIRATA; APAK, 2012). A curva padrao obtida foi de
Absorbancia = 0,1998 Conc. de Corante, com coeficiente
de determinagdo (R?) de 0,9975 (Figura 2).

Figura 2 — Curva padrdo do corante azul de metileno
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O carvdo foi obtido utilizando um forno Mufla sob
distintas condicdes de tempo e temperatura. O carvao
produzido passava ainda por uma etapa de separagdo das
cinzas com 4gua destilada, para que ndo interferissem no
processo e na leitura da absorbancia no espectrofotdmetro.
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A préxima etapa foi a secagem do carvdo em estufa a 105
°C por 24 horas e posterior armazenamento em recipientes
hermeticamente fechados.

O poder de adsorg¢do foi avaliado em sistema estdtico
(batelada) em cdmara incubadora com agitacdo, a
temperatura de 30 °C e velocidade de agitagdo de 150 rpm,
utilizando-se como substincia a ser adsorvido o corante
azul de metileno. Para tanto, foram preparadas solugdes
aquosas do corante a 20 mg - L), A massa de adsorvente
de cada ensaio utilizada foi de 1,0 g.

2.2 Planejamento experimental

Na obtencao do carvdo adsorvente foi avaliada a influéncia
das seguintes varidveis: A) Temperatura, B) tempo e C)
Massa de casca de pinhdo; com seus respectivos niveis de
variacdo mostrados na Tabela 1. Foi adotado um
planejamento experimental fatorial completo 2* (2% = 8
experimentos em duplicata), juntamente com a utilizagdo
da Metodologia das Superficies de Resposta (MSR) com o
objetivo de obter as condicdes 6timas de operagdo. Os
resultados foram analisados pelo uso do software Statistica
6.0®.

Com os resultados oriundos da matriz experimental 23
foi obtido o modelo estatistico empirico, para ser utilizado
na previsio dos valores das varidveis resposta
concentracdo de azul de metileno ao final do processo de
adsorcdo e da massa de carvdo de pinhdo, foi considerada
uma varidvel aleatéria y, que se distribui em torno de uma

média populacional 1M(x;,x2), com uma variincia
populacional 6%(x,x2) (Equagdo 1), ou seja:
y(xp, %) =17 (x;, %) + €(xp, x;,) (1)

Em que: £ é o desvio aleatério (residuos) com que as
observagdes flutuam em torno da média.

Para esse teste estatistico utilizou-se a metodologia
descrita por Box, Hunter, Hunter. (2005), supondo que os
desvios variam segundo uma distribui¢do normal. No
planejamento fatorial utilizado a média populacional
N(x1,x2) pode ser representada por uma combinagdo linear
das varidveis x; e x2 (Equacéo 2).

ﬂ(xl’x2)=ﬁ0+:81x1 + f,x, @)

Ou por meio da Equacio 3.

k

y:ﬁ0+zﬂixi+g ©)

i=1

Em que: £ é o valor da média global das respostas € f; e
f. representam os valores populacionais dos efeitos
lineares dos efeitos principais, por unidade de x; e x».

O modelo estatistico testado no ajuste dos valores
obtidos experimentalmente foi avaliado segundo andlise de
varidncia (Teste Fisher) e coeficiente de determinagdo
(R?). Foi também realizada a localizacdo dos niveis de x;,
X2, ..., Xk, que maximizam a resposta estimada (predita).

Esse ponto representa um conjunto de x;, X2, ..., Xx para o
qual as derivadas parciais sdo iguais a zero (Equagdo 4).

0y /dx, =dy/dx, =..=09y/dx, =0 4

3 — RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Tabela 1 é mostrada a matriz de planejamento completo
23 e as respostas obtidas para cada ensaio.

Tabela 1 — Matriz do planejamento experimental fatorial 23, com
Fatores e niveis estudados na producdo de carvdo e suas
respectivas respostas

Fatores Resp?stgs

(Variaveis independentes) (Varidveis
Ensaio dependentes)

Al B2 c D* B’
1 300(-1) 15(-1) 2(-1) 091 0,150
2 400 (+1) 15(-1) 2(-1) 0,55 0,196
3 300 (-1) 30(+1) 2(-1) 057 0,149
4 400 (+1) 30(+1) 2(-1) 0,46 0,157
5 300 (-1) 15(-1) 6(+1) 345 0,119
6 400 (+1) 15(-1) 6(+1) 1,92 0,239
7 300(-1) 30(+1) 6(+1) 286 0,142
8 400 (+1) 30(+1) 6(+1) 194 0,190

*(-1) e (+1) sdo os Niveis de varia¢do dos fatores.
I'Temperatura(°C); *Tempo(min); 3Massa de casca de pinhdo(g);
“Massa do carvio da casca de pinhdo (g); *Concentragio do
corante azul de metileno no sobrenadante (mg/L).

Por meio dos resultados obtidos na Tabela 1,
realizou-se uma andlise dos efeitos das trés varidveis
independentes estudadas sobre a resposta massa do carvao
de casca de pinhdo obtida nos experimentos e seus
respectivos indices estatisticos, que € apresentada na
Tabela2.

O calculo dos efeitos é realizado, conforme o
seguinte procedimento. Todas as colunas da Tabela 1 t€ém
quatro sinais positivos e quatro negativos. Qualquer
efeito, portanto, pode ser interpretada como a diferenca
entre duas médias, cada uma das quais contendo metade
das observacdes experimentais, conforme calculado para
a varidvel temperatura:

A(+) = 0,55+0,46+1,92+1,94 = 4,87
A(-) =0,91+0,57+3,45+2,86 = 7,79

(Média Positiva)
(Média Negativa)

A=AH) - A(-) = 4,87 - 7,79 = -2,92 para a varidvel
temperatura.

Ao realizar o mesmo procedimento para as demais
colunas da Talal foram calculados pelo produto de X'y,

em que y é o vetor da coluna contendo as massas de
carvao dos ensaios, Equacdo 5 (MONTGOMERY, 2012).
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12,66

’ 5)
|29
Y71 2100
7.68

Dividindo o primeiro elemento por 8 e os demais
por 4 obtemos o vetor dos efeitos (Equacdo 6), valores
obtidos na coluna dos efeitos na Tabela 2.

Média 1,58
A | |-073 (6)
B | |-025
C 1,92

Tabela 2 — Calculos dos efeitos e seus respectivos indices
estatisticos em relagdo 4 resposta massa do carvio de casca de

pinhdo

Efeito  Desvio  Nivel Limite de

Padrao p Confianca
-95% +95%
Média 1,583 0,137 0,000 1,202 1,963
A -0,730 0,274 0,056 -1,491 0,031
B -0,250 0,274 0413 -1,011 0,511
C 1,920 0,274 0,002 1,159 2,681

A- Temperatura; B- Tempo e C-Massa de casca de pinhao

Nota-se, na Tabela 2, que a massa de casca de pinhdo
é o efeito mais significativo para o nivel de confianca
adotado de 95%, pois o fato do intervalo de confianca
(+95% a -95%) ndo conter o nimero zero indica que o
fator em andlise ndo pode ter efeito nulo, ou seja, ser
considerado significativo no nivel de confianga testado. O
valor do coeficiente de determinagio (R?) determinado foi
de 0,9344.

Em relagdo a andlise do sinal algébrico dos efeitos
encontrados, estes estdo de acordo com o conhecimento
que se tem dos fendmenos envolvidos. No que diz respeito
a temperatura um aumento desta contribui para um menor
rendimento em massa do carvao de casca de pinhdo, assim
como em relagdo ao tempo que com seu aumento induz a
obtencdo de menos massa de carvdo de casca de pinhao,
tendo estas duas varidveis uma relacdo indiretamente
proporcional com a resposta. Segundo Reis ef al. (2012) a
producdo de carvao vegetal a partir de trés espécies de
Eucalipto também diminuiu com o aumento da
temperatura, esta variagdo mais acentuada entre 200 °C a
450 °C. No caso da massa inicial de casca de pinhdo um
aumento da quantidade desta varidvel influencia a
obtencdo de um maior rendimento de carvao, tendo uma
interacdo diretamente proporcional com a resposta.

Ainda, por meio dos resultados obtidos na Tabela 1,
pode-se realizar também uma andlise dos efeitos das
varidveis de estudo sobre a resposta concentragdo final do
corante azul de metileno no sobrenadante obtida nos
experimentos e seus respectivos indices estatisticos, que é
apresentada na Tabela 3.

Tabela 3 — Célculos dos efeitos e seus respectivos indices
estatisticos em relagdo a resposta concentragdo massica do
corante azul de metileno na solug¢@o problema apds tratamento
com carvao da casca de pinhdo

Efeito Desvio Nivel Limite de Confianca
Padrio p -95% +95%
Média 0,168 0,010 0,000 0,140 0,196
A 0,056 0,020 0,052 -0,001 0,112
B -0,017 0,020 0,463 -0,073 0,040
C 0,009 0,020 0,665 -0,047 0,066

Pode-se notar, na Tabela 3, pela andlise dos efeitos
deste planejamento, que somente a média ¢
estatisticamente significativa para o nivel de confianga
adotado de 95%, e os outros efeitos, assim como para
resposta do rendimento em massa de pinhdo ndo sdo
significativos. No entanto o valor do R? foi de 0,6756.

Em relacdo aos efeitos principais, o valor mais
significativo encontrado foi o do fator temperatura, por
apresentar em termo absoluto valor maior do que os dos
efeitos dos outros fatores como o tempo e a massa de casca
de pinhdo. Para os efeitos secunddrios provenientes das
interacdes que ocorrem entre os fatores em estudo,
observa-se que as interacdes (2) e (3) apresentaram valores
absolutos maiores.

3.1 Metodologia por superficie de resposta (RSM)

Tendo em vista que os fatores (A) e (C) foram os que
apresentaram maior importancia na triagem das varidveis,
pode-se considerar inerte o fator (B), utilizaram-se essas
varidreis para obter um modelo de superficie de resposta
introduzindo-se mais trés niveis codificados (0 e +a) com
triplicata para os dois fatores. Assim, adicionou-se mais 7
experimentos para obtencdo de uma matriz planejamento
com configuragdo estrela. Para o tempo fixou-se o valor de
15 minutos. Este planejamento em estrela é apresentado na
Tabela 4, juntamente com a triplicata do ponto central e +a
igual a 1,41 (Equagdo 7) (CALADO, 2003).

o= 4 2)1 (7)
Em que: n é o nimero de fatores (n=2).

Tabela 4 — Planejamento em estrela com a adi¢cao de mais trés
niveis codificados e triplicata do ponto central, com suas
respectivas respostas

Ensaio Fatores Respostas
(Varidveis independentes)  (Varidveis dependentes)
Al B2 C? D*
1 350(0) 1,18 (-1,41) 0,49 0,176
2 350(0) 6,82(1,41) 3,03 0,227
3 280(-1,41) 4(0) 2,24 0,517
4 421(1,41) 4(0) 2,12 0,245
5 350(0) 4(0) 1,54 0,243
6 350(0) 4(0) 1,58 0,236
7 350(0) 4(0) 1,75 0,245

ITemperatura (°C); 2Massa de casca de pinhdo(g); *Massa do
carvdo da casca de pinhdo (g); “Concentragdo do corante azul de
metileno no sobrenadante (mg/L).
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3.2 Estudo do modelo, efeitos e curvas de nivel gerada em
relacdo a resposta massa do carvado da casca de pinhdo

A escolha do modelo empirico a ser utilizado para a
resposta foi feita a partir da andlise de varidncia (ANOVA)
de cada modelo obtido, na qual gerou a Tabela 5 para fazer
a comparacdo. As Somas Quadriticas (SQ) necessarias
para realizar a andlise de variancia sdo dadas nas Equagdes
8 a 12 (MONTGOMERY, 2012).

a b n 2
SQTZZZZY§k _jb%rll (8)

i=1  j=1 k=1
)

2

1 a
SQ,« :;Z ;t_ Yin
o abn

(10)
_L b 2 )G%t
50, =— El A
SQAB—i a iygn_yiil_SQA_sQB (11
n S47" abn
SQE _SQT _SQ (12)

Em que: SQa, SQp = soma quadrdtica dos fatores A e
B, respectivamente; a, b= niveis; n = nimero de repeti¢cdes
(réplicas); SQap = soma quadrdtica da interagdo entre os
fatores A e B; SQr = soma quadratica total; SQg = soma
quadratica do erro (desvios); SQ = soma quadrética dos
tratamentos; y = varidvel resposta.

Tabela 5 — Comparagdo entre modelos empiricos gerados pelo planejamento estrela com triplicata no ponto central em relacéo a resposta
de rendimento em massa do carvdo da casca de pinhdo

Modelo empirico Coeficiente de F(calculado) F (tabelado)
determinagdo (R?)

Equag@o de termos lineares com somente efeitos 0,9094 40,19 (F1) 4,46
principais 8,48 (F2) 19,33
Equacdo de termos lineares e quadréticos com 0,9394 23,11 (F1) 4,53
efeitos principais 8,35 (F2) 19,25
Equacdo de termos lineares com efeitos principais e 0,9243 28,51 (F1) 4,35
secundarios 8,42(F2) 19,30
Equac@o de termos lineares e quadréticos com 0,9542 20,77 (F1) 5,05
efeitos principais e secunddrios 8,22 (F2) 19,16

Fi —F calculado para os residuos em relagio a regressdo; F2 — F calculado para o erro puro em relagdo a falta de ajuste do modelo

Na Tabela 5, pode-se observar que o melhor modelo a
ser utilizado para a resposta rendimento em massa do
carvdo da casca de pinhdao € o de equagdo de termos
lineares com efeitos principais. A escolha deste modelo
ocorre por este apresentar melhor relagdo entre o F
calculado para a regressdo em relacdo aos residuos (40,19)
que é 9 vezes maior que o *valor da distribuicdo F tabelado
(4,46).

Com o modelo empirico realizou-se a andlise dos
efeitos em relacdo a resposta do experimento, que ¢é
visualizada da Tabela 6.

Tabela 6 — Célculos dos efeitos e respectivos indices

estatisticos
Efeito Desvio Nivel p Limite de Confianca
Padrio —95% +95%
Média 1,752 0,091 0,000 1,543 1,961
(HMC @ 1,888 0,213 0,000 1,397 2,380
2 T@  -029 0,213 0,203 -0,787 0,196

Ao analisar a Tabela 6 observa-se que a média e o
termo linear (L) da massa de casca de pinhdo sdo
significativos, como é confirmado pelos indices estatisticos
apresentados. A partir da regressdo os coeficientes do
modelo foram calculados para o rendimento em massa do
carvao, representado pela Equagdo 13.

RM=1,752-0,148 - T + 0,944 - MC (13)

Em que: RM = Massa do carvao da casca de pinhdo; T =
Temperatura utilizada na obtenc¢do do carvdao; MC = Massa
da casca de pinhao utilizada na obteng¢do do carvao.

As curvas de nivel geradas para o modelo (Equagdo
13) sdo mostradas na Figura 3.

A avaliagdo das curvas de nivel produzidas pelo
modelo (Figura 3) nos mostra que a regido de massa da
casca de pinhdo de 5,0 a 8,0 g (niveis 0,5 a 2) e a
temperatura pouco afeta no sistema, portanto, com o ajuste
da massa de pinhdo se obtém uma resposta mixima para o
rendimento em massa do carvao.

Figura 3 — Curvas de nivel para os fatores codificados massa da
casca de pinhdo e temperatura em relacéo a resposta rendimento
em massa do carvao da casca de pinhao.
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3.3 Estudo do modelo, efeitos e curvas de nivel geradas em
relacdo a resposta concentracdo massa do corante azul de
metileno no carvao

Foi utilizado o mesmo procedimento da resposta anterior,

na qual a escolha do modelo foi feita a partir da andlise de
variancia (ANOVA) de cada modelo obtido para a resposta
concentragdo massica do corante azul de metileno no
carvao, gerando a Tabela 7 para fazer a comparacio.

Tabela 7 — Comparagdo entre modelos empiricos gerados pelo planejamento estrela com triplicata no ponto central em relacéo a resposta
concentracio massica de corante azul de metileno no carvao da casca de pinhdo

Modelo empirico Coeficiente de F(calculado) F (tabelado)
determinagdo (R?)

Equacdo de termos lineares com somente efeitos 0,16609 0,796 (F1) 4,46
principais 716,93 (F2) 19,33
Equacdo de termos lineares e quadriticos com 0,48527 1,148 (F1) 4,53
efeitos principais 663,59 (F2) 19,25
Equacéo de termos lineares com efeitos principais 0,16621 0,465 (F1) 4,35
e secunddrios 860,19 (F2) 19,30
Equacdo de termos lineares e quadriticos com 0,48539 0,766 (F1) 5,05
efeitos principais e secunddrios 384,58 (F2) 19,16

Na Tabela 7 pode-se observar que o melhor modelo a
ser utilizado é o de equagdo de termos lineares e
quadraticos com somente efeitos principais. Escolheu-se
este modelo por ser o que apresenta os melhores indices
estatisticos dos modelos testados. Com o modelo empirico

foi feita a andlise dos efeitos em relacdo a resposta do
experimento, que é visualizada da Tabela 8.

Tabela 8 — Cdlculos dos efeitos e respectivos indices estatisticos

Efeito Desvio Nivel Limite de Confianga

Padrao p —95% +95%

Média 0,242 0,054 0,004 0,110 0,374
(hMC(@L) 0,010 0,066 0,888 -0,152 0,172
(HhMC(@Q -0,103 0,079 0,240 -0,296 0,090
)T @) -0,091 0,066 0216 -0,253 0,070
)T Q) 0,078 0,079 0,363  -0,115 0,271

Ao analisar a Tabela 8 observa-se que apenas a média
¢ significativa para o nivel de confian¢a adotado de 95%.
O modelo para a concentracdo de corante no carvdo €
representado pela Equacéo 14.

C=0,2418 + 0,0048 - MC — 0,0514 - MC2 - 0,0457 - T — 0,0388 -
T2 (14)

Em que: C= concentragdo de corante no carvdo apés a
adsorc@o.

As curvas de nivel geradas para o modelo (Equagdo
14) sdo mostradas na Figura 4.

Figura 4 — Curvas de nivel para os fatores codificados massa da
casca de pinhdo e temperatura para a resposta concentragao
massica de corante azul de metileno no adsorvente.
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Ao decodificar os valores tem-se que a melhor
condicdo para a produgdo do carvdo € a regido massa da
casca de pinhdo de 5,0 a 8,0 g (niveis 0,5 a 2) (Figura 4). A
escolha deste ponto teve o interesse de obter um carvao
com maior poder de adsor¢do e com maior rendimento em
massa. Assim, optou-se por uma regido de maior
capacidade de adsorcdo (80%), mas com um rendimento de
massa de carvio mediano (8%) que é de Temperatura de
300 °C, tempo de 15 minutos e massa de casca de pinhdo
de 8,0 g.

Alves et al. (2011), utilizando carvao ativado 4sseo e
fibra de bambu, obtiveram rendimentos de adsorcdo de
azul de metileno da ordem de 95% e 55%. Enquanto
Tramontin et al. (2011), utilizando carvao ativado de finos
de carvao, obtiveram rendimentos de 95 a 96%, tendo
tratado o carvdo por fluxo de CO, para eliminacido de
teores de oxigénio nos poros, enquanto o carvao nao
tratado teve um rendimento de 58%. Dotto et al. (2011)
mostraram rendimentos de 30 a 35% de remogdo para os
corantes azul brilhante, amarelo crepisculo e amarelo
tartrazina. Patias et al. (2015) obtiveram um poder de
adsor¢@o em torno de 68% e rendimento em massa de 7%
para o carvao de casca de pequi na adsor¢do de azul de
metileno.
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Utilizagdo de técnicas de planejamento experimental na obtengdo de carvdo de pinhdo (Araucaria Angustifolia) para a
adsorg¢do de corante de azul de metileno

CONCLUSOES

A fim de encontrar uma alternativa de aproveitamento
tecnolégico da casca de pinhdo estudou-se a obtengdo de
um carvao oriundo deste residuo.

A utilizagdo de técnicas de planejamento
experimental se mostrou uma ferramenta eficaz no estudo
do processo de adsorcdo proposto, possibilitando realizar
um estudo sistemdtico do processo de forma organizada e
criteriosa com um ndmero, consideravelmente, reduzido de
ensaios experimentais. Também, verificou a influéncia de
diferentes pardmetros na elaboracdo do carvdo pelos
indices estatisticos diversos, o que facilitou a andlise e
obtencdo de modelos empiricos representativos do
processo em estudo. As condi¢des de processo otimizadas
para a producdo do carvdo da casca de pinhdo foram
determinadas: Temperatura de 300 °C, tempo de 15
minutos e massa de casca de pinhdo de 8,0 g. O carvdo
obtido a partir da casca do pinhdo mostrou-se eficiente na
adsor¢do do corante azul de metileno apresentando as
seguintes caracteristicas no processo de adsor¢do: Poder de
adsor¢do superior a 80% em massa de corante adsorvido e
rendimento em massa de carvao de 8%.
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