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PROCEDEELE DE AGITARE SI CENTRIFUGARE - POSIBILE SURSE
DE ERORI METODOLOGICE iN STUDIUL ADSORBTIEI
SUBSTANTELOR DIN SOLUTII
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In lucrare a fost analizata informatia privind metodele de studiere a adsorbtiei substantelor din lichide pe diferiti ad-
sorbanti. In centrul atentiei au fost conditiile de contactare si separare a fazelor (componentelor) sistemului de adsorbtie.
S-a observat ca aceste conditii difera foarte mult la diferiti cercetatori, ceea ce creeaza dificultati la compararea rezulta-
telor obtinute de ei. A fost inaintatd ideea ci este necesara o unificare si optimizare a proceselor de contactare si sepa-
rare a componentelor sistemului de adsorbtie. in baza datelor noastre experimentale (adsorbtia in cAmp centrifugal), s-a
presupus ca aceste operatiuni pot fi o sursa de erori metodologice in studiul adsorbtiei.
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carbune activ.

SHAKING AND CENTRIFUGATION PROCESSES - POSSIBLE SOURCES OF METHODOLOGICAL

ERRORS IN THE STUDY OF ADSORPTION FROM SOLUTIONS

The information regarding the methods of studying the adsorption of substances from liquids on different adsorbents
has been analyzed. In the spotlight were the conditions of the contacting and separation of the phases (components) of
the adsorption system. It was noted that these conditions vary greatly from different researchers, which makes difficult
to compare the result obtained by them. The paper forward idea that is necessary to unify and optimize the contact and
separation process of the component of adsorption system. Basing on our experimental data (adsorption in centrifugal
field), we assume that these operations may be a source of methodological errors in the study of adsorption.

Keywords: adsorption from solutions, shaking/centrifugation, methodological errors, centrifugal adsorption, Congo
red, activated carbon.

Introducere

Metodele de studiere a adsorbtiei substantelor din solutii la utilizarea adsorbantilor minerali, carbonici sau
de alta natura prevad contactarea pe o anumita perioada de timp a componentelor sistemului destinat studierii,
pana la atingerea echilibrului de adsorbtie [9], in conditii statice sau la o agitare ugoara pe instalatia-agitator.
Aceasta operatiune se efectueaza in scopul crearii unor conditii favorabile pentru difuzia moleculelor din
solutie spre particulele de adsorbant, influentand astfel si asupra cineticii procesului de adsorbtie. Dupa atin-
gerea echilibrului de adsorbtie, pentru separarea adsorbantului epuizat de faza lichida, sistemul de adsorbtie
este supus, de regula, centrifugarii, pentru ca apoi, in supranatant, sa fie determinata concentratia de echilibru
a substantei-adsorbat. in baza datelor experimentale se calculeazi valorile adsorbtiei specifice pentru un
set de esantioane, iar din ele se obtine izoterma de adsorbtie, care si caracterizeaza procesul de adsorbtie
propriu-zis.

Metodele de studiere a adsorbtiei substantelor din gaze si lichide sunt utilizate in prezent nu doar de fizi-
cieni si chimisti, ci si de ecologi, medici, biologi [5-7]. Reiesind, ins&, din scopurile propuse, experimentele
sunt efectuate in conditii specifice, ceea ce face dificila compararea rezultatelor obtinute de cercetatori,
mai ales ale celor care activeaza in domenii diferite.

Rezultate si discutii

Scopul prezentei lucrarii a fost analiza conditiilor in care se studiaza adsorbtia unor substante bine cunos-
cute si compararea rezultatelor obtinute de cercetatori, punand in evidentd modul de efectuare a unor sau
altor operatiuni in procesul de studiere a adsorbtiei. La efectuarea analizei s-a operat cu asa indici ca tipul,
intensitatea si durata operatiunii (stadiului) in cercetarea procesului de adsorbtie. Informatia obtinuta este
prezentata in tabel.
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Tabel
Operatiuni ce necesita a fi efectuate in procesul de studiere a adsorbtiei din lichide
Operatiuni Intensitatea Timpul Referinta

Agitare *x In 10...30 zile, [16]
Centrifugare ** agitat periodic

Centrifugare* 3000 rot/min. 15 min. [13]

Agitare 120 rot/min. 48 ore [5]
Centrifugare 14000 rot/min. *x

Centrifugare * 4500 rot/min. 10 min. [9]

Agitare * 400...800 rot/min. ** [7]

Agitare * 160 osc/min. 24 ore [6]

Agitare *x 12 ore [8]
Centrifugare 3000 rot/min. 3 min.

Agitare 150 rot/min. 24 ore [4]
Centrifugare 3000 rot/min. 30 min.

Agitare ** 15 min. [1]

Pauza - 30 min.

Centrifugare *x 2-3 min.

Nota.: Informatii despre o altd operatiune (*) sau despre caracteristica respectiva (**) lipsesc.

Tabelul reflecta diversitatea conditiilor de efectuare a cercetarilor si faptul ca, uneori, nu este respectata
chiar necesitatea de a informa clar in ce conditii au fost efectuate cercetarile. Este, insd, cunoscut ca adsorb-
tia depinde de mai multi factori — temperaturd, intensitatea si durata agitarii sistemului de adsorbtie, gradul
de dispersie a adsorbantului s.a. [3].

Experimentele efectuate, avand ca scop studierea adsorbtiei in cdmp centrifugal, au demonstrat ca la cen-
trifugarea esantioanelor, in dependenta de viteza de rotatie si durata procesului, au loc asa fenomene ca ridi-
carea temperaturii (1...10°C) in probe si intensificarea adsorbtiei de circa 2...3 ori [2], fata de cea efectuata in
conditii statice. Ridicarea temperaturii, insd, mareste viteza reactiilor chimice [4]; ca urmare, pot avea loc
schimbari necontrolate in sistemul studiat, iar marirea adsorbtiei la centrifugare conduce la furnizare de date
eronate referitor la valoarea adsorbtiei, considerate ca fiind corecte (in conditiile planificate, dar nu in cele reale).
Pentru a clarifica in ce masura influenteaza conditiile de centrifugare asupra valorii adsorbtiei, au fost efec-
tuate cercetiri suplementare. in calitate de adsorbant a fost utilizat carbune activ medicinal, iar ca substanti-
adsorbat — colorantul Congo rosu. Caracteristicile carbunelui activ, obtinute prin metoda adsorbtiei azotului,
sunt urmitoarele: suprafata totald sorbtiva S=712,4 m*g, volumul porilor V=0,429 cm®/g, raza lor efectiva
(Ref) fiind cuprinsa intre 0,2-0,8, 1,2-1,3 si 1,8-2,2 nm. Distribuirea porilor carbunelui dupa dimensiuni este
in aceeasi ordine, adica structura adsorbantului contine preponderent micropori.

Colorantul Congo-rosu se caracterizeaza ca avand inele benzenice si grupe de N=N, NH, si SO;Na [8],
dimensiunile moleculei (lungimea, latimea, grosimea, nm) fiind 2,85x0,90x0,37 [1], masa moleculara rela-
tiva — respectiv, 696,663.

Procesul de adsorbtie a fost efectuat contactand carbunele activ cu solutii de colorant, in pahare de sticla
amplasate in cuiburile rotorului centrifugii T52.1 (Germania). Viteza de rotatie era programata si vizualizata
cu ajutorul tahometrului centrifugii, iar durata procesului controlatd cu un secundometru. Dupa expirarea
timpului de contactare, rotorul centrifugii era oprit, iar solutia-reziduu din pahare — separati. In solutii, pana
la si dupa adsorbtie, erau masurate concentratiile colorantului, utilizand in acest scop spectrofotometrul
JENWAY 6505 (numirul de unda — 505 nm, cuveta — 1 cm). In baza diferentei concentratiei solutiei pana la
si dupa contactarea cu adsorbantul era calculata valoarea adsorbtiei specifice si obtinuta izoterma adsorbtiei.
Rezultatele sunt prezentate in Figura 1. Dupa cum se observa din aceasta figura, izotermele de adsorbtie
obtinute in camp centrifugal sunt asemanatoare celor de tipul II dupa clasificarea BDDT (Brunauer, Demmis,
Demmis, Teller). Pana la concentratii medii de echilibru (200-300 mkmol/L) ele caracterizeaza procesul ca
fiind o adsorbtie a moleculelor neasociate. La marirea concentratiei colorantului are loc asocierea molecule-
lor lui in micelii, care, fiind adsorbite de catre carbune, duc la cresterea valorii adsorbtiei.
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Fig.1. Adsorbtia colorantului Congo rosu pe carbune activ in conditii de centrifugare,
4000 rot/min.; durata procesului (1,2,3), respectiv, una, doud si trei ore.
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Fig.2. Dependenta adsorbtiei colorantului Congo rosu la centrifugare de viteza rotorului centrifugii:

1,2 si 3 corespund vitezelor O (static),1500, si 4000 rot/min.
Valorile adsorbtiei sunt exprimate pentru concentratia de echilibru 100 mkmol/L.

Procesul de adsorbtie depinde de durata centrifugarii (Fig.1 si 2). La o durata relativ mica a procesului
(cateva zeci de minute) si la concentratii ale adsorbatului de pana la circa 100 mkmol/L, la ,,inceputul” izoter-
mei aceastd dependentd este practic liniard. Din Figura 2 observam ca valoarea adsorbtiei depinde in mare
masura de viteza de rotatie — turatia rotorului centrifugii, fapt ce se explicd prin cresterea considerabila (de
sute si mii de ori) a presiunii in lichidul centrifugat. Aceasta, insa, cauzeaza o impingere fortatd a molecule-
lor colorantului in porii adsorbantului, influentand in asa mod cinetica procesului de adsorbtie. Din datele
prezentate se observa o clard dependenta a adsorbtiei de modul de efectuare a cercetarilor experimentale, in-
deosebi la executarea operatiunilor considerate ca auxiliare, deci neesentiale. Daca analizam datele prezentate
in tabel si la informatia prezentata de ele adaugam diversitatea proprietatilor fizico-chimice ale adsorbantilor
(fie chiar si de aceeasi natura), atunci intervalul posibilelor erori impresioneaza.
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In opinia noastri, conditiile de agitare si centrifugare sunt factori importanti si trebuie luati in considerare
in procesul de studiere a adsorbtiei substantelor din solutii. Astfel, aceste procedee pot deveni surse de erori
metodologice 1n cercetari.

Concluzii

Din cele expuse pot fi formulate urmatoarele concluzii:

1. Este necesara o unificare si optimizare a operatiunilor de tipul agitarii, centrifugarii s.a., deoarece ele
pot influenta fiabilitatea datelor obtinute experimental.

2. Erorile ce pot aparea la agitare si/sau separare in procesul de studiere a adsorbtiei depind de durata de
expunere a esantioanelor operatiunilor respective, precum si de intensitatea acestora. Probabil, ar putea fi
elaborate conditii optime de efectuare a acestor procedee, care apoi sa fie unanim recunoscute si utilizate in
cercetari, dar aceste aspecte ale problemei deocamdata n-au fost puse in discutie.
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