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RESUMO: A adsorcdo se mostra como uma das principais operacdes unitarias no que diz
respeito a separagdo de misturas, compreendendo desde o entendimento do fendmeno, a sua
descricdo pelas relagcbes de equilibrio (isotermas) e aplicagdes em leitos fixos, tanto
laboratoriais quanto industriais. Este trabalho tem como principal foco a utilizagdo do médulo
multipropdsito desenvolvido pela UpControl em aulas praticas de OperacGes Unitarias 111 para
adsorcdo. Experimentos realizados mostraram a influéncia de certos parametros fisicos na
eficiéncia da operacdo, tais como a concentracdo do soluto a ser separado (violeta de genciana),
a massa de adsorvente utilizada (esferas de vidro) e a vazdo volumétrica de alimentacdo.
Definiram-se que os melhores pardmetros para a execu¢do do experimento seriam vazao de 300
mL/min, 2,5 kg de adsorvente, concentraces baixas do corante e temperatura ambiente. Pode-
se concluir gque a realizacdo desse experimento para turmas de graduacdo tornar-se-a altamente
benéfica para a fixacdo e constatacdo dos conhecimentos adquiridos em sala de aula.
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ABSTRACT: Adsorption is shown to be one of the major unit operations as regards the
separation of mixtures, comprising the understanding of the phenomenon, its description by
equilibrium relations (isotherms) and applications in fixed beds for laboratory and industrial
scales. This work focuses on the use of multipurpose module developed by UpControl for
practical lessons of adsorption in Unit Operations I1l. Experiments have shown the influence of
certain physical parameters on the efficiency of the operation, such as the concentration of the
solute to be separated (gentian violet), the mass of adsorbent (glass beads) and the volumetric
feed flow rate. It was determined that the best parameters for running the experiment would be a
flow of 300 mL/min, 2,5 kg of adsorbent, low concentrations of dye and room temperature. It
can be concluded that the realization of this experiment for undergraduate classes will become
highly beneficial on elucidation of the knowledge acquired in the classroom.
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1. INTRODUCAO

O ensino das operagdes unitarias em
engenharia é mais efetivo quando atrelado a
demonstragdo experimental do sistema em estudo.
Boa parte das disciplinas da graduacdo destina-se a
revelar e fundamentar os fendémenos de
transferéncia para os futuros engenheiros, passando

entdo para o estudo das operagdes unitarias em si e
progressivamente integrando estes conhecimentos
conforme o mercado, os focos de pesquisa e a
indlstria requererem.

Uma das principais vertentes do
desenvolvimento das operagfes unitarias abrange
as operac0Oes de separacao de fases, incluindo todos
os fundamentos termodindmicos, cinéticos e
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matematicos que os descrevem. E muito
importante para um profissional em engenharia
saber entender como as substancias com as quais
ele esta trabalhando se comportam para propor as
solucBes mais adequadas e eficientes possivel.

Desta forma, a compreensdo  dos
fundamentos tedricos e dos estudos experimentais
durante a graduagdo torna-se um fator
imprescindivel, como  recomendado  pelo
Ministério da Educacdo em suas diretrizes
curriculares nacionais do curso de graduagdo em
engenharia (CNE Brasil, 2002). A integracdo entre
a teoria e 0s experimentos é uma excelente
estratégia para aprimorar a compreensao de um
fendmeno que esta ocorrendo e 0s mecanismos e o
equipamento envolvidos.

No curso de Engenharia Quimica, dentro das
disciplinas de operacBes unitarias, a adsorcdo é
estudada juntamente com outras operacfes de
separacdo de fases e que envolvam condigfes de
equilibrio mais avancadas, como destilacdo e
extracdo. Na adsor¢do, um ou mais componentes
de uma corrente liquida ou gasosa sdo separados
em uma fase solida, cuja superficie permite a
difusdo e aderéncia destes componentes para as
mesmas (Ruthven, 1984; Geankoplis, 2003;
Richardson et al., 2003).

Os casos continuos de adsorcdo envolvem,
na maioria dos casos, a passagem do fluido por um
leito fixo de adsorvente, removendo o soluto a
medida que a solucdo atravessa o leito, a uma
velocidade constante. A resisténcia a transferéncia
de massa é determinante na escolha do adsorvente
e nas condi¢cbes de operacdo do leito. Além disso,
0 regime de operacdo € transiente, pois o leito
satura-se desigualmente na maior parte do tempo.
Isso significa que a concentragdo do soluto no leito
varia tanto com a posi¢do quanto no tempo. A
secdo exposta inicialmente ao fluido atingird um
limite na quantidade de soluto adsorvida antes das
secOes posteriores, e esse padrdo se estende pelo
leito até que ele todo esteja saturado (Geankoplis,
2003; Richardson et al., 2003).

O tamanho da zona de transferéncia de
massa é fundamental para que haja o scale-up do
processo, ou seja, utilizar os dados experimentais
para projetar e implementar o equipamento em
escala industrial (Geankoplis, 2003).

Os métodos laboratoriais sdo o0s mais
utilizados para calcular o scale-up de um leito de
adsorc¢éo industrial. O comportamento da zona de
transferéncia de massa (sua largura e formato)
depende de diversos fatores, tais como a isoterma
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de adsorcéo, vazao, taxa de transferéncia de massa
e da difusdo do soluto pelos poros do adsorvente.
Apesar de diversas abordagens tedricas para prever
0 comportamento da zona de transferéncia de
massa e os perfis de concentracdo, essas predicdes
podem ter desvios significativos. Este, por sinal, é
um dos principais problemas encontrados na
engenharia:  equilibrar a complexidade na
elaboracdo de abordagens tedricas com a
dificuldade de resolveras equagfes resultantes
desta mesma abordagem (Ruthven, 1984,
Geankoplis, 2003).

Para realizar o scale-up do equipamento, é
definido o pardmetro comprimento de leito ndo
utilizado (CLNU). Este comprimento é definido
baseado em duas medidas de tempo, o tempo
estequiométrico (t) e o tempo equivalente a
capacidade utilizavel (t,), como definidos pelas
equacgbes 1 e 2.

[ee]
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Em que:

t, = tempo de ruptura

£ = porosidade do leito (0,22)

g = quantidade méaxima de corante adsorvido
no equilibrio (mg/mL)

Jo = Quantidade maxima de corante
adsorvido inicialmente (mg/mL)
Co = 9,0 mg/L

L = altura do leito (45 cm)
v = velocidade do fluido (0,177 cm/s)

A Figura 1 mostra a relacéo entre t. e t, e a
curva de ruptura.

time, ¢
Figura 1. Curva de ruptura e a relacdo entre t. e t,
(Geankoplis, 2003).
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O tempo t. é o tempo no qual toda a
capacidade adsortiva do leito foi utilizada. Assim,
ele corresponde a toda a area hachurada entre a
curva de ruptura e a linha horizontal c/co= 1. Ja t,
pode ser entendido como o momento no qual toda
a porcdo do leito antes do ponto de ruptura ja foi
utilizada. A concentracdo do ponto de ruptura (cp)
é geralmente considerada entre 0,01 e 0,05 da
razdo c/co. A concentracdo cqy refere-se ao final da
curva de ruptura, no qual o leito pode ser
considerado ineficiente (Geankoplis, 2003).

Assim, a razdo t,/t, fornece a fragdo do leito
ja utilizada quando se atinge o ponto de ruptura.
Este dado € importantissimo para o projeto de
leitos de adsorcdo industriais. Caso as condi¢Ges de
operacdo do leito industrial sejam as mesmas do
leito em pequena escala estudados, basta
determinar o tamanho L do leito para saber qual a
porcdo utilizavel dele. Por consequéncia, o
comprimento do leito ndo utilizavel (CLNU), que
corresponde, na verdade, a zona de transferéncia
de massa, pode ser determinado, conforme a
equacdo 3 (Geankoplis, 2003):

CLNU = (1- %)L (03)

e

Em aulas praticas, contudo, para que o aluno
consiga visualizar e compreender melhor estes
fendmenos que ocorrem no interior do leito, a
utilizacdo de corantes como adsorbato torna-se
uma opc¢do interessante. O corante violeta de
genciana, soluto utilizado nesse trabalho, é um
composto organico de formula CysH3CINGg,
também conhecido como violeta de metila.
Apresenta-se na forma de p6 com coloragéo verde
escura e tem como principais utilizagbes a tintura
de madeiras, seda e papel. E o corante primario no
processo de coloracdo de Gram, e talvez o mais
importante agente identificador de bactérias em
uso na atualidade (Pelczar et al., 1997).

Desta forma, este trabalho teve como
objetivo avaliar os pardmetros concentracdo do
soluto (violeta de genciana), a massa de adsorvente
(esferas de vidro) e a vazdo volumétrica de
alimentacdo, utilizando o modulo multipropésito
desenvolvido pela UpControl em aulas préticas de
Operagbes Unitarias 11l em experimento de
adsorcdo, de modo a possibilitar a construcdo da
curva de ruptura e andlise das eficiéncias de
utilizagdo e recuperacdo do leito e a capacidade de
leito ndo utilizivel
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2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Materiais e equipamentos

Como adsorbato foi utilizada uma solugéo
de corante violeta genciana (CzsH30CIN3g) a 9 mg/L.
Esferas de vidro com didmetro de 2,86 + 0,28 mm
e massa de 32,5 = 5,3 mg foram utilizadas como
adsorvente.

O Moddulo Didatico Coluna Multiproposito
(Figura 2) foi desenvolvido pela UpControl
(Brasil) de maneira que pudesse ser utilizado em
aulas préaticas, permitindo o estudo e analise de
quatro Operagdes Unitérias: absorcdo, extracao,
leito fluidizado e adsor¢dao. O modulo foi projetado
para trabalhar de uma forma que dispensasse a
presenca de pontos para alimentagdo e

esgotamento, e esta disposto em uma estrutura
metalica com dimensfes de 1500 mm x 700 mm X
1500 mm e rodizios, o que facilita seu
deslocamento.

Figura 2. Mddulo didatico multipropdsito
UpControl (Brasil).

2.2. Metodologias

2.2.1. Determinacdo da concentracdo:
As medidas da concentracdo do corante foram
feitas em espectrofotébmetro Biospectro (Brasil)
modelo SP-220, no comprimento de onda de 590
nm. Para converter a absorbancia em concentragao
utilizou-se uma curva analitica construida com
concentragdes entre 0 e 20 mg/L.

2.2.2. Operacdo do médulo diddtico: A
adsorgdo no mddulo multiproposito foi feita em

uma coluna de 70 cm de altura, sendo que 50 cm
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estavam ocupados pelo 2,5 kg de adsorvente
(esferas de vidro), e 7 cm de didmetro interno.
Verificou-se que todas as valvulas estivessem
inicialmente fechadas, se o tanque de descarte
estivesse vazio e Se as mangueiras estivessem
inundadas de agua destilada e a coluna apenas com
o0 recheio. Acionou-se a chave geral na lateral do
painel de controle. A alimentacdo foi feita
utilizando uma bomba, com vazdo controlada e
seguindo o procedimento abaixo (conforme
esquema de valvulas apresentado na Figura 3).

Figura 3. Esquema de valvulas no Mddulo
didatico Upcontrol.

Acionou-se a bomba e abriu-se a valvula 3
lentamente, regulando a vazdo para 0,3 L/min e
iniciando o preenchimento da coluna. Ao
preencher toda a coluna, abriu-se a valvula 7,
regulando a saida de fluido e, consequentemente, a
altura da coluna de fluido no moédulo. Assim que a
altura da coluna de fluido atingir o topo da coluna
de recheio e o fluido comecar a deixar a coluna
pela saida lateral superior (ap6s o final do recheio,
sem volume morto), iniciou-se a amostragem com
uma cubeta, coletando a amostra pelo ponto de
amostragem a cada 1 minuto. A concentracdo era
determinada no espectrofotbmetro. Assim que for
notado um equilibrio nas medidas de absorbancia,
fechou-se a valvula 3 e desligou-se a bomba.
Abriu-se a valvula 6, permitindo que a solugéo
dentro da coluna saisse para proceder a
regeneracdo do adsorvente utilizando &gua
sanitaria.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A primeira etapa deste trabalho consistiu na
determinacdo da melhor concentracdo a ser
utilizada nos experimentos em leito fixo. Foram
realizados varios ensaios em batelada, com
concentragdes iniciais que variaram de 0 a 100
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mg/L e temperaturas de 25 a 65° C (resultados ndo
mostrados), e indicaram que a concentracdo de 10
mg/L seria a mais adequada.

Experimentos em batelada visando a
obtencdo de isotermas de adsor¢do (dados néo
mostrados) indicaram que a capacidade maxima de
adsorcéo foi de 28,33 umols de soluto por grama
de adsorvente (11,56 ug de soluto por grama de
adsorvente). Ao se comparar a outros adsorventes,
a violeta genciana foi adsorvida em zeodlitas
apresentando uma capacidade de adsorcdo de 18 a
20 mg/g de adsorvente (Bertolini e Fungaro, 2011),
e também em palha de carnalba, com valores entre
122 a 163 ug de corante/g de adsorvente (Goes,
2013). Apesar da baixa concentragdo, por ser um
corante, o0 adsorbato utilizado se mostrou adequado
para ser utilizado na aula pratica.

A Figura 4 apresenta o resultado da curva de
ruptura obtida com a concentracdo inicial de 10
mg/L.

1,2

1,0 e
) P B
& LI *
0,8 -t L
*
S
L o6
o
0,4
&
0,2
*
e
00 +* : : : : :
0 5 10 15 20 25
Tempo (min)

Figura 4. Curva de ruptura

Para os dados apresentados na Figura 4,
foram obtidos um tempo de ruptura (t,) de 4,2
minutos e um tempo estequiométrico (t¢) de 14,5
minutos, calculados pelas equagbes 01 e 02,
respectivamente. De acordo com o método gréafico
(Figura 5), pode-se perceber que os valores obtidos
teoricamente estdo bem proximos dos valores
obtidos graficamente de 4 minutos para o t, e 15
minutos para o te.

O valor encontrado para CLNU (equacéo 3)
foi de 27,0 cm, 0 que representa cerca de 60% do
comprimento total da coluna. Isso significa que, no
momento em que a coluna atinge a exaustdo, ou
seja, 0 valor de c/c, se iguala, ou ao se aproxima de
1, 60% da coluna encontra-se ndo utilizada, ou
seja, apenas 40% da coluna encontra-se saturada.
Caso fosse necessario que a coluna tivesse um
melhor aproveitamento, com a utilizacdo do
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mesmo adsorbato, a alternativa seria a utilizacéo de
uma vazdo menor, O que, consequentemente,
diminuiria a velocidade do fluido, ja que o CLNU

depende somente dessa velocidade e do adsorbato
utilizado.
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Figura 5. Curva de ruptura analisada pelo método
gréfico.

Foram também calculadas as eficiéncias da
coluna, eficiéncia de utilizacdo e recuperagdo. Os
valores obtidos foram, respectivamente, 29% e
80%. Para os célculos dessas eficiéncias foram
utilizadas as &reas destacadas na Figura 5. A
eficiéncia de recuperacdo € definida pela razdo
entre a area em cinza claro e a soma das areas
cinza claro e cinza escuro. Nota-se que a &rea em
cinza escuro equivale ao tempo de ruptura. A
eficiéncia de utilizacdo é definida pela razéo entre
a area cinza claro e a soma das areas cinza claro e
cinza escuro. Nota-se que a area em cinza escuro
equivale ao tempo de estequiomeétrico.

4. CONCLUSOES

Com a realizagdo deste trabalho pode-se
evidenciar a  importdncia  das  praticas
experimentais na compreensdo do fenémeno da
adsorcédo, permitindo um melhor entendimento dos
aspectos teoricos estudados.

Por meio da realizagdo dos experimentos em
leito fixo, estes mostraram que o mddulo didatico
UpControl é bem simples de operar e muito
adequado para a visualizacdo do fenbmeno da
adsorcdo. Os resultados das curvas de ruptura
condizem com os fundamentos tedricos,
evidenciando que temperaturas e vazfes mais
baixas promovem melhor eficiéncia adsortiva,
tanto de recuperacdo de soluto quanto de utilizacdo
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do leito. As eficiéncias podem aumentar mais caso
seja utilizado um adsorvente com &rea superficial
adsortiva maior do que as esferas de vidro
utilizadas durantes este trabalho
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