STUDIA UNIVERSITATIS MOLDAVIAE, 2015, nr.1(81)

Seria “Stiinte reale si ale naturii”  ISSN 1814-3237  ISSN online 1857-498X p.173-177

FACTORI CE POT INFLUENTA REZULTATUL EXPERIMENTULUI
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Au fost analizati diferiti factori ce pot influenta rezultatul experimentului in studii fizico-chimice. Pe exemplul adsorbtiei
colorantului Congo Rosu 1n conditii statice (fara agitare) si la diferite regimuri de agitare a fost demonstrata importanta
intensitatii si a duratei agitarii asupra eficientei adsorbtiei colorantului.
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FACTORS, WHICH MAY INFLUENCE THE RESULTS OF THE EXPERIMENT

IN THE STUDY OF ADSORPTION FROM LIQUIDS

Various physical factors which may influence the result of the experiment in the physico-chemical studies have been ana-
lyzed. On the example of the Congo Red dye adsorption in static conditions (without shaking) and in the different regimes of
the stirring the importance of the intensity and of the duration of the shaking on adsorption efficiency has been shown.
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Introducere

In multe experimente ce au ca scop elucidarea unor fenomene fizice, chimice, medico-biologice sau ecologice,
precum si pentru obtinerea unor preparate chimice, este necesar de a fi utilizate asa procedee ca agitarea me-
canica pentru omogenizarea sistemului sau intensificarea prin deplasare a cineticii proceselor cercetate [6,9].
Pentru aceasta sunt folosite, de obicei, agitatoare rotative cu palete, propeler, rama, melc s.a. sau platforme
oscilante de diferite constructii — vibratoare, scuturdtoare (numite, uneori, shakere, sau shuttel-aparate) [4].
Dupa contactare, in cazul sistemelor eterogene, alt procedeu important in efectuarea experimentului este se-
pararea componentelor sistemului, care apoi sunt supuse in mod diferit unor altor procedee (operatiuni), de
exemplu, analize chimice. Separarea este efectuati in filtre sau centrifugi [7,12]. In dependenta de scopul
propus in cercetiri, ambele operatiuni pot concura [1] in unele procese, in altele ele (filtrarea si centrifugarea)
sunt imbinate, utlizand filtre-membrane montate in centrifuga [10]. Este cunoscut faptul ci asa procese ca, de
exemplu, adsorbtia din lichide pe materiale cu pori (adsorbanti minerali, carbonici si de altd naturd), depind
in mare masura de conditiile in care ele deruleaza. Acestea includ nu doar concentratiile sau proportia canti-
tativa a componentelor sistemului, ci §i temperatura solutiilor, gradul de dispersie a fazei solide (adsorbant in
solutia de adsorbtiv), durata expunerii unor sau altor factori [8]. Insa, nu totdeauna in experiment sunt luati in
considerare asa factori, la prima vedere neesentiali, cum ar fi intensitatea agitarii sistemului — viteza de os-
cilare a agitatorului, forma si mirimea vasului-reactor si altele. in cazul utilizarii platformei oscilante, acesti
factori sunt amplitudinea si frecventa oscilatiei ei, precum §i forma vasului-reactor (ea trebuie sa asigure omo-
genizarea eficientd a sistemului, fiind Tnsé exlusa lipirea particulelor pe peretii reactorului, mai sus de nivelul
lichidului). La centrifugare importanta este acceleratia centrifugala, care depinde de viteza si marimea (raza)
rotorului [2]. Constructia rotorului si forma vasului-reactor de asemenea influenteaza rezultatul experimentului,
fie prin ridicarea presiunii si temperaturii in sistemul centrifugat [3], fie prin intensificarea sau franarea pro-
cesului realizat in conditii diferite ale campului centrifugal [5].

Scopul lucrarii si metodele de cercetare

Scopul prezentei lucrari a fost de a-i atentiona pe experimentatori asupra unor factori ce pot influenta
rezultatul cercetarii si de a demonstra, pe exemplul studierii adsorbtiei unui colorant pe carbune activ, ca acesti
factori trebuiesc luati In considerare, pentru a diminua posibilele erori, indeosebi cele de ordin metodologic,
ele fiind mai greu de previzut. In calitate de adsorbant a fost utilizat carbunele activ CAN-8 (obtinut din coji
de nuci in Institutul de Chimie al ASM). Suprafata geometrica si parametrii de structura a carbunelui CAN-8
au fost determinate din izotermele de adsorbtie-desorbtie a azotului utilizand ecuatia BET si metoda NLDFT
(Non-Local Density Functional Theory), rezultatele obtinute fiind urmatoarele: suprafata geometrica a porilor
(Sgeom) — 1071 m?/g; volumul sorbtiv al porilor (V) — 0,598 cm?/g; volumul mezoporilor (Vme) — 0,185 cm’/g;
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volumul microporilor (Wo;) — 0,413 cm’/g. Ca substanti-adsorbtiv a fost selectat colorantul Congo Rosu —
preparat al firmei Panreac Quimica PA, Analitical Reagents & Fine Chemicals, cu masa moleculara 696,66 u.c.,
care include in structura sa inele benzenice si asa grupe functionale, ca: N=N, NH, si SO;Na [11].

Metoda de baza utilizatd in cercetéri consta in contactarea colorantului cu carbunele activ la agitare pe vi-
brator — platforma oscilanta, testdnd in asa mod influenta duratei de expunere la agitare asupra procesului de
adsorbtie la 0 anumita amplitudine a oscilatiilor. In calitate de agitator a fost utilizat scuturatorul cu baie de
apa (Water bath shaker type 357, Polonia), iar ca indice al eficientei procesului s-a urmarit valoarea adsorbtiei
specifice a colorantului. Pentru estimarea efectului de agitare asupra adsorbtiei, au fost efectuate si cercetari
paralele 1n conditii statice, fara a utiliza operatiunea de agitare. Dupa contactare, in toate cazurile, componentele
sistemului erau separate si in faza lichida era determinata concentratia partii-reziduu (neadsorbite) de colorant.
Masurarile concentratiei colorantului au fost efectuate la spectrofotometrul Jenway 6505 (numérul de unda —
505 nm, cuva de sticla — 1 cm).

Rezultate si discutii

In Figura 1 sunt prezentate rezultatele obtinute la contactarea timp de 24 de ore a colorantului Congo Rosu
(concentratiile initiale 50, 100 si 200 mg/L) cu carbunele activ CAN-8 in regim de agitare a solutiilor la vite-
zele 100, 150 si 250 oscilatii/min in referinta cu conditiile statice (0 oscilatii/min).
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Fig.1. Valorile adsorbtiei colorantului Congo Rosu cu concentratiile initiale 50, 100 si 200 mg/L (respectiv, 1, 2, si 3)
pe carbunele activ CAN-8, 1n dependenta de frecventa oscilatiilor agitatorului.

Din figura se observa o clara dependenta a adsorbtiei colorantului Congo Rosu de concentratiile lui initiale
in faza lichida si de intensitatea agitarii sistemului de adsorbtie studiat. Cu cat e mai mare viteza de oscilare
(numarul oscilatiilor per minuta) a agitatorului, cu atdt e mai mare adsorbtia, deoarece in acest caz se imbu-
natatesc conditiile de transfer ale moleculelor colorantului catre suprafata carbunelui activ (proces extern de
difuzie). Durata contactarii solutiilor colorantului cu probele de carbune activ a fost 24 de ore — un compro-
mis intre necesitatea obtinerii unei valori mai mari a adsorbtiei si durata procesului de adsorbtie. Este de men-
tionat ca o durata prea mare de contactare a sorbantului cu adsorbtivul, cu toate cd mareste valoarea adsorbtiei
specifice, poate fi una aparentd, si nu reala. In sistemul studiat pot fi si alte procese, de exemplu: transformari
catalitice ale colorantului (carbunele poate fi si catalizator) sau procese de oxidare-reducere si altele, care
intr-un timp indelungat pot fi surse de erori in experiment. in asa caz, determinarea concentratiei colorantului
utilizand ca indice cantitatea ramasa (reziduul) de adsorbtiv in solutie nu este una reusitd. Amintim aici ca
calculul adsorbtiei specifice este efectuat in baza diferentei concentratiilor adsorbtivului de pdna la si dupa
proces, considerat de noi ,,pura adsorbtie”, ceea ce, in virtutea celor expuse, poate fi si una indoielnica. Mai
corectd ar fi masurarea cantitatii de substantd deja imobilizatd pe adsorbant, dar aceastd operatiune sau nu
este una simpla, sau uneori nu asigura exactitatea analiticd necesara.

In studiul adsorbtiei din solutii un factor important este durata si modul de activare mecanica sau de inten-
sificare a procesului de transfer al moleculelor adsorbtivului catre suprafata granulelor adsorbantului. Pentru
caracterizarea eficientei adsorbtiei In conditii de agitare cu utilizarea platformei-oscilante (shaker) au fost ana-
lizate si comparate valorile adsorbtiei specifice a colorantului Congo Rosu fatd de datele obtinute la adsorbtie
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in conditii statice (fara agitare). In Figura 2 sunt prezentate izotermele de adsorbtie a colorantului Congo Rosu
in conditii statice la diferite valori ale duratei de contactare cu carbunele activ CAN-8. Dupa cum se poate
observa din aceasta figura, izotermele dezvaluie procesul ca fiind unul de adsorbtie a moleculelor de colorant,
pana la concentratii de echilibru 150-200 mkmol/L, si de adsorbtie a miceliilor formate din aceste molecule,
la concentratii mai mari. Din izoterme se mai observa o clard dependenta a adsorbtiei de durata de contactare,

care practic atinge valoarea ei maximala (de saturatie) abia la a 11-a zi (264 de ore). Aceastd dependenta poate
fi considerata in prima aproximatie ca fiind una liniara.
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Fig.2. Izotermele de adsorbtie a colorantului Congo Rosu pe carbunele activ CAN-8
in conditii statice la diferite valori ale duratei de contactare.
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Fig.3. Izotermele de adsorbtie a colorantului Congo Rosu pe céarbunele activ CAN-8
in conditii de agitare (150 osc/min) la diferite valori ale duratei de agitare.

In Figura 3 sunt prezentate izotermele de adsorbtie a colorantului Congo rosu in conditii de agitare a sis-
temului adsorbtiv-sorbant utilizand platforma oscilanta la o anumita viteza (selectata special) de oscilare si la
durata diferitd de contactare. Valoarea adsorbtiei colorantului este intr-o dependentd aproximativ liniara de
durata agitarii pe platforma. in comparatie, adsorbtia colorantului la agitare la aceeasi durati de contactare si
la concentratii initiale identice atinge valori mai mari decat In cazul conditiilor statice. Mai clar acest fenomen
se observa la durata mica de contactare (de la una pana la céteva ore) si se explica prin intensificarea procesului
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de difuzie — transfer extern la agitarea mecanica in sistemul studiat. La durata mare de contactare difuzia
cauzatd de miscarea termicd a moleculelor se apropie dupa efect de difuzia impusa la agitare, de aceea si
diferenta valorilor adsorbtiei (Aa), la agitare si in conditii statice, diminueazi. Cu alte cuvinte, agitarea
mecanica a sistemului de adsorbtie conduce doar la un efect de cinetica (de accelerare a procesului). Cele deja
expuse sunt bine ilustrate in Figura 4, unde sunt prezentate valorile adsorbtiei maximale a colorantului la
durata de contactare 1 zi (24 ore) si de 11 zile (264 ore).

100 -
E B -2 am stabic
90 * 2.290m agitam
BEI—- A 3-264 ore static
] ¥ 4269 ore agitare
70
z 59
g 504 2
o J
E_ 40 4
o ]
30
20 H n
10
0 — T T T 1 LA B —

L — 1
0 S0 100 150 200 250 300 350 400
Ce, mkmaliL

Fig.4. 1zotermele de adsorbtie a colorantului Congo Rosu pe carbunele activ CAN 8§
in conditii statice (1; 3) si in conditii de agitare150 osc/min (2; 4).

La studierea cineticii adsorbtiei din lichide o atentie deosebitd se acorda formei vasului-reactor si agitatorului,
care trebuie sa fie de anumite forme si dimensiuni [8]. Aceasta cerintd apare ca necesitate cand datele expe-
rimentale din laborator sunt utilizate pentru proiectarea instalatiilor industriale. Constructia vasului-reactor
trebuie sd permita desfasurarea procesului de adsorbtie cu maxima eficienta si sa permita a calcula o asa carac-
teristica importantd ca numarul lui Reinolds. Nu toate cercetarile in adsorbtie iau 1n considerare acest lucru.
Daci la utilizarea agitatorului cu palete si vas cilindric de anumitd constructie si dimensiuni existd metoda de
calcul al numarului lui Reinolds [8], apoi pentru alte tipuri de agitatoare astfel de metode trebuiesc inca ela-
borate. Efectuarea cercetarilor in conditiile impuse de viitoarele sau existentele tehnologii industriale ar avea
si un efect economic esential, scurtdnd cu mult calea anevoioasa de la elaborare si pana la implementare.

Concluzii

1. Rezultatele studiilor fizico-chimice depind de multi factori, unii din ei de multe ori nefiind luati in
considerare de cétre cercetatori, i in aceasta situatie factorii respectivi pot deveni sursa de inexactitati
in experiment, influentand si asupra concluziilor in studiile efectuate.

2. Analiza izotermelor de adsorbtie a demonstrat importanta factorului cinetic si ca valoarea maximala
(de saturatie) a adsorbtiei este atinsd abia dupa 9-11 zile in conditii statice (fara agitare) si la doar o
sdptamana (6-8 zile) in conditiile unei agitari de intensitate medie (150-250 osc/min) la utilizarea unui
shaker.

3. Diferenta valorilor de adsorbtie (Aa) a colorantului in diferite conditii cinetice (agitare/conditii statice)
este mai mare la o duratd micd a procesului si diminueaza odatd cu cresterea duratei lui, datorita
amplificarii rolului difuziei.
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