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RESUMO - Os corantes reativos são compostos químicos considerados de alta toxicidade, alérgicos, 

carcinógenos e mutagênicos, devido a isso seu tratamento é primordial. Dentre os mais comuns tipos 

de tratamento dos efluentes industriais encontrados está a adsorção. O objetivo desse trabalho é 

realizar um planejamento experimental na remoção do corante amarelo reativo BF-3R através da argila 

esmectita verde dura natural por uma adsorção pelo banho finito. A argila verde dura natural foi 

caraterizada através da técnica de Difração de Raios-X (DRX). A solução de corante utilizada 

apresentou concentração de 50 mg.L-1 e pH 1, e os ensaios de banho finito foram realizados seguindo 

um planejamento fatorial 2
2
 com três pontos centrais, onde as variáveis de entrada foram o tempo de 

remoção e massa de argila e a resposta foi a percentagem de remoção. Através do software Statistica 7 

foi possível obter a equação do modelo matemático para a resposta, a análise de variância, as 

superfícies de resposta e de contorno, o diagrama de Pareto e o gráfico dos valores preditos versus  

observados. A partir dessa análise observou que a melhor eficiência de remoção foi com maior tempo 

de contato da argila com a solução de corante e maior massa de argila utilizada. 
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INTRODUÇÃO 

 

A indústria têxtil, no cenário nacional, é uma das que consome maiores quantidades de 

água e esse fator se deve em sua maior parte ao tingimento dos tecidos, obtendo uma média 

de consumo total de corantes nessa indústria em todo o mundo, sendo mais de 10.000 

toneladas/ano e cerca de 100 toneladas/ano de corante é descarregado em cursos de água 

(YAGUB et al., 2014). 

Os corantes reativos são compostos químicos considerados de alta toxicidade, 

alérgicos, carcinógenos e mutagênicos, devido a isso seu tratamento é primordial. Como os 

corantes possuem resistência à degradação no seu tratamento de efluentes, as técnicas 
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convencionais se tornam complicadas e é necessário um cuidado no despejo nos corpos 

hídricos (ROCHA et al., 2015). Dentre os mais comuns tipos de tratamento dos efluentes 

industriais encontrados está a adsorção. Este método possui uma grande aplicação industrial, 

já que ele associa um baixo custo e apresenta elevadas taxas de remoção (CARVALHO et al., 

2014). 

Diante dessa temática, para que o processo de adsorção seja eficaz, é desejável que o 

adsorvente tenha uma vida longa, esteja disponível em larga escala e com baixo custo, 

caraterísticas estas pertencentes às argilas (BARBOSA et al., 2015). O processo de adsorção 

dos corantes pelas argilas se dava através da troca entre as moléculas de corante e os cátions 

inorgânicos presentes nas intercamadas de algumas argilas (DUARTE-NETO et al., 2014). 

O objetivo desse trabalho é realizar um planejamento experimental na remoção de 

corante amarelo reativo BF-3R, utilizando como adsorvente a argila verde dura natural. Para 

esta finalidade foi utilizado um sistema de banho finito. 

  

MATERIAIS E MÉTODOS 

 

MATERIAIS 

A argila verde dura foi fornecida pela empresa Bentonisa do Nordeste S.A., situada no 

município de Boa Vista/PB, e o corante amarelo reativo BF-3R foi fornecido pela empresa 

Texpal Química Ltda. 

 

MÉTODOS 

A argila verde dura natural foi caraterizada através da técnica de Difração de Raios-X 

(DRX) através do método do pó, utilizando um difratômetro da marca Shimadzu modelo 

XRD-6000 com radiação CuKα, tensão de 40 kV em corrente de filamento de 30 mA, 

tamanho do passo de 0,02°, tempo por passo de 1,000 s, com velocidade de varredura de 2°(2 

θ)/min, com ângulo 2θ percorrido de 2 a 50º. 

A solução de corante amarelo reativo BF-3R utilizada apresentou concentração de 50 

mg.L-1 (50 ppm) e pH 1, devido a essa argila apresentar maior eficiência de capacidade de 

remoção nesse pH (SILVA et al., 2016). Para obter o 
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pH do meio reacional fixado em 1, foram utilizados soluções de ácido clorídrico 0,25 M. 

Para avaliar o potencial da argila na remoção de corante, ensaios de banho finito foram 

realizados seguindo um planejamento fatorial 2
2
 com três pontos centrais, como exibido na 

Tabela 1, onde o efeito dos fatores: tempo de remoção (t) e massa de argila (m) foram 

avaliados. O tempo de remoção foi realizado em 1h (-), 5h (+) e 3h (0); e as massas de argilas 

foram de 0,5g (-), 1,5g (+), e 1,0g (0). 

A análise estatística foi realizada através do software Statistic 7 e sua matriz de 

experimentos está mostrada na Tabela 1. 

 

Tabela 1. Matriz dos experimentos do banho finito. 

Ensaios Massa de argila (g) Tempo (h) %Remoção 

1 0,5 (-1) 1 (-1) R1 

2 1,5 (+1) 1 (-1) R2 

3 0,5 (-1) 5 (+1) R3 

4 1,5 (+1) 5 (+1) R4 

5 1 (0) 3 (0) R5 

6 1 (0) 3 (0) R6 

7 1 (0) 3 (0) R7 

 

 Os ensaios de banho finito foram realizados no shaker orbital, sob rotação de 200 rpm, 

onde o conjunto (solução de corante + argila verde dura) foi conduzido de acordo com a 

matriz de planejamento. Após cada período de agitação, as amostras foram filtradas para 

determinação da quantidade de corante presente no filtrado. Para análise, foi coletado 5 ml da 

amostra a ser analisada e foi realizada a leitura da absorbância, em 427 nm no 

espectrofotômetro. E através da curva de calibração foi possível determinar a concentração de 

corante na amostra. 

A percentagem de remoção (%Rem) é obtida através da Equação (1): 

100*Re%
0

0
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Onde: %Rem: Percentagem total de remoção de óleo; C0: Concentração da solução 

inicial (corante), em ppm; C: Concentração da solução final (corante), em ppm. 

 

RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

Na Figura 1 é apresentado o difratograma de raios X da argila verde dura natural. Por 

meio deste difratograma é possível verificar que a argila verde dura natural apresenta reflexão 

em aproximadamente 5,7°, característico do grupo da esmectita (MOTA et al., 2014 e 

QUEIROZ et al., 2010), que corresponde ao espaçamento basal (d001) de 15,5 Å (1,55 nm). 

Outros picos também são observados e são referentes a minerais não esmectíticos como o 

quartzo que se apresenta como impureza. 
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Figura 1. Difratograma de raios X da argila verde dura natural. 

 

Os resultados referentes à percentagem de remoção de corante amarelo reativo BF-3R 

de acordo com o planejamento fatorial por meio do adsorvente de argila verde dura estão 

mostrados na Tabela 2. Onde foi possível observar que o melhor resultado para remoção do 

corante amarelo reativo BF-3R pela argila verde dura foi o experimento utilizando 1,5g de 

argila e com cinco horas de contato entre a argila e a solução de corante. 
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Tabela 2. Resultados obtidos a partir do planejamento fatorial. 

Ensaios Massa de argila (g) Tempo (h) %Remoção 

1 0,5 1 64,26 

2 1,5 1 70,58 

3 0,5 5 95,24 

4 1,5 5 98,02 

5 1 3 89,52 

6 1 3 89,02 

7 1 3 88,66 

 

 

Através do software Statistica 7 foi possível obter o modelo matemático que relaciona 

a percentagem de remoção de corante amarelo reativo BF-3R através da argila verde dura 

natural mostrado na Equação (2). Os coeficientes e os seus respectivos erros padrão em 

negritos são os estatisticamente significativos ao nível de 95% de confiança, sendo portanto, a 

média, a massa de argila e o tempo significativos e a interação massa/tempo não foi 

significativa. 

 

%Rem = (85,04 ± 0,16) +(14,60*massa ± 0,21) + (2,27*tempo ± 0,21) – (0,88*massa*tempo 

± 0,21)            (2) 

 

Na Tabela 3 são apresentados os parâmetros da análise de variância para os ajustes do 

modelo, podendo verificar se o modelo proposto é significativo, preditivo ou se apresenta 

falta de ajuste. 
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Tabela 3. Análise de variância para a resposta de percentagem de remoção. 

Fonte de Variação Soma 

Quadrática 

Graus de 

liberdade 

Média 

Quadrática 

Fcalc 

(95%) 

Ftab 

(95%) 

Fcalc/

Ftab 

Regressão 877,0595 3 292,3531 10,27 9,28 1,11 

Resíduo 85,3760 3 28,4586    

Falta de ajuste 85,0030 1 85,0030 455,78 18,51 24,62 

Erro Puro 0,3731 2 0,1865    

Total 962,4355 6 

% Variação 

explicada 

91,13 

 

 

Observa-se que o modelo para resposta de percentagem de remoção do corante 

amarelo reativo BF-3R é estatisticamente significativo, pois o coeficiente de variação 

explicada (R
2
) é satisfatório, explicando 91,13% da variação em torno da média, e também 

pode-se dizer que o modelo é estatisticamente significativo devido a razão Fcalculado por 

Ftabelado para a regressão, está acima de 1, ao nível de confiança de 95%. 

Mesmo o modelo sendo significativo, ele não é preditivo, pois, a razão Fcalculado por 

Ftabelado para a regressão não deu maior que 10, portanto o modelo não é significativo para 

realizar previsões. E pode-se afirmar ainda que o modelo não apresenta falta de ajuste, pois o 

Fcalculado por Ftabelado para falta de ajuste, está acima de 1. 

Devido o modelo ser estatisticamente significativo, pode-se assim, construir a 

superfície de resposta para análise das faixas ótimas de operação das variáveis de entrada que 

maximizem a resposta em estudo (BARROS NETO et al., 1995). A superfície de resposta e a 

superfície de contorno estão mostradas na Figura 2. 
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(a)        (b)    

Figura 2. Superfície de resposta (a) e superfície de contorno (b) para % de remoção de 

corante amarelo reativo BF-3R através da argila verde em função dos valores codificados. 

 

Observando a superfície de resposta e a superfície de contorno é possível visualizar a 

influência das variáveis do processo na percentagem de remoção, que ficou evidenciado que 

quanto maior o tempo de contato da argila com a solução de corante e maior a massa de argila 

utilizada, uma maior eficiência de remoção é obtida. 

Uma outra análise realizada pelo software Statista 7 foi o diagrama de Pareto, que está 

mostrado na Figura 3. 

 

Figura 3. Diagrama de Pareto para as variáveis de entrada do planejamneto experimental. 
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A partir de Figura 3 é possível observar que as variáveis significativas são a massa e o 

tempo, a interação massa*tempo não foi siginificatica pois apresentou para teste p valor maior 

que 0,05. 

Na Figura 4 é apresentado o gráfico dos valores preditos versus observados para o 

percentual de remoção, o qual mostra que os valores observados não ficaram alinhados com 

os valores preditos, sendo assim o modelo não é predito como também comprovado pelo 

valor de Fcalculado/Ftabelado não ter sido maior que 10. 

 

Figura 4. Gráfico dos valores preditos versus observados para a resposta percentual de 

remoção. 

 

CONCLUSÃO 

 

Através do difratograma de raios X da amostra da argila verde natural foi possível 

concluir que essa argila é uma esmectita pois possui picos característicos deste grupo. E pelo 

planejamento experimental foi possível verificar a influência das variáveis de entrada na 

resposta analisada, ficando evidenciada a melhor eficiência para uma massa de argila de 1,5 g 

e tempo de contato entre a argila e o corante de cinco horas. 

Pela análise de variância conclui-se que o modelo experimental estudado foi 

estatisticamente significativo e não houve falta de ajuste para o experimento, para 95% de 

confiança do experimento. Por fim, conclui-se que a argila verde dura natural pode ser 

considerada um bom adsorvente, devido à sua disponibilidade na natureza, baixo custo e boa 

eficiência. 
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