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Resumo. O transporte difusivo e convectivo sao essenciais para a transferéncia de massa nas
reacdes quimicas e a sua eficacia pode variar conforme alguns fatores relevantes nas
construgdes de unidades industriais. As variaveis de um sistema podem influenciar
diretamente no processo, sendo assim, tornam-se validas as suas andlises, a fim de se
encontrar condicdo Otima de operacdo. Feita essa consideracdo, no presente trabalho
realizou-se o planejamento fatorial de preparo da solucéo de cloreto de sodio com intuito de
realizar tratamento estatistico dos resultados obtidos para condutividade do sistema quando
a agitacdo, temperatura e tempo assumiram valores em dois niveis de estudo. A partir da
realizacdo de 8 (oito) experimentos em triplicata foi possivel obter a média de condutividade
para cada ensaio e, assim, gerar o Grafico de Pareto, Modelo de regressdo multipla, teste de
significancia da regressdo, Superficies de Resposta e Parametros F e p. Observou-se que a
variavel temperatura e a sua combinacdo com a agitacdo podem ser consideradas
significativas na transferéncia de massa e, devido ao fato das suas interferéncias serem
lineares, valores maximos dessas propriedades podem ser considerados pontos 6timos. No
caso dessa aplicacdo, o ponto 6timo se deu em temperatura de 60°C.

Palavras-chave: Planejamento experimental, Transferéncia de massa, NaCl, ANOVA,
Superficies de resposta

1. INTRODUCAO

O estudo da transferéncia de massa envolve quantificar o fluxo de matéria de uma
determinada espécie quimica numa mistura. Em meios fluidos, ocorre outro mecanismo de
transferéncia de massa, no qual se tem a movimentacdo macroscopica do gas ou liquido,
sendo denominado de transporte convectivo (Moreira, 2010). Dessa forma, quando existe um
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gradiente de concentragdo em um sistema, ocorre uma tendéncia natural da massa ser
deslocada no sentido do meio mais para 0 menos concentrado (Cussler, 1997).

Considerando coeficiente de transferéncia de massa pode se observar vérias aplicacdes
e, por conseguinte, a importancia de estudar este fendmeno. No cotidiano, existem varias
situacbes que envolvem transportes difusivos e convectivos. Por exemplo, um cristal de
acucar que apoés ser adicionado se dissolve no extrato de café contido em uma xicara e se
difunde por todo o volume; a &gua evaporando de um lago, aumentando a umidade da
corrente de ar que passa em escoamento; o frasco de perfume aberto e que apos certo tempo
sua fragrancia é percebida no ambiente (Welty et. al., 1983).

A difusividade do soluto em estruturas solidas € varidvel e dependentes da
homogeneidade, porosidade, fibras e outros aspectos intrinsecos (Castejon, 2010). E passivel
de inferéncia que alguns desses aspectos sdo as propriedades e caracteristicas dinamicas do
fluido, geometria do sistema especifico de interesse ao qual realiza o processo de
transferéncia, temperatura e regime de escoamento.

2. REFERENCIAL TEORICO

O fendmeno de transferéncia de massa da-se quando uma substancia se move do seio de
uma fase para a interface ou vice-versa (Deckwer, 1992). Esse transporte é uma das partes
essenciais da quimica e dos processos industriais, sendo a base de diversas operacfes unitarias
e de purificacdo na inddstria, estando, também, muito presente em sistemas de reacGes
quimicas com ou sem catalisador. A transferéncia de massa pode ocorrer devido a diferentes
mecanismos, como por exemplo por difusdo molecular, que implica a existéncia de gradiente
de concentracdo, ou por conveccao, que implica circulacdo do fluido onde o composto se
encontra dissolvido (Pereira, 2010).

As reacdes cataliticas em tanques agitados envolvem processos como transferéncia de
massa gas-liquido, transferéncia de massa solido-liquido, difusdo intraparticular, adsorcéo,
reacdo na superficie do catalisador e dessorcdo de produtos, tornando o processo muito
complexo. Tendo em conta a complexidade do sistema € muito importante perceber estes
processos e o efeito na hidrodinamica do sistema quando se projecta um reactor (Fishwick &
Stitt, 2003).

O sal obtido da agua do mar ndo € NaCl puro, ele pode apresentar-se como sélido
higroscopico (que absorve agua). E a presenca de impurezas como o cloreto de magnésio
(MgCl2) que o faz absorver agua. A ligacéo idnica entre os atomos € de grande intensidade o
que faz as forcgas de interag@o serem fortes e os pontos e fusdo e ebulicdo serem altos. Este sal
possui razoavel solubilidade em agua de 36g / 100g de H.O (Pitombo & Marcondes, 2005).
Na Figura 1 observamos algumas aplicacdes para o Cloreto de Sédio.
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Figura 1- Aplicagdes do Cloreto de Sodio (NaCl)

Todo planejamento experimental comega com uma série inicial de experimentos, com o
objetivo de definir as variaveis e o0s niveis importantes. Podemos ter varidveis qualitativas
(tipo de catalisador, tipo de equipamento, operador, etc.) e quantitativas (temperatura, pressao,
concentracdo, indice de inflacdo, pH do meio, etc.). Os resultados devem ser analisados e
modificagfes pertinentes devem ser feitas no planejamento experimental (Calado &
Montgomery, 2003).

Um dos métodos estatisticos para modelar a influéncia de diversos regressores (variaveis
explicativas) em relacdo a uma caracteristica de interesse de uma amostra € chamado de
regressao linear multipla. O modelo que se obtém apresenta parametro de interse¢do do plano
e coeficientes parciais de regressdo (Calado & Montgomery, 2003), os quais indicam a
intensidade de influéncia do regressor na varidavel dependente. Como forma de validar a
adequacdo de um modelo de regressséo, o teste de significancia ANOVA, € utilizado. Este
compara a média de varidveis em diferentes niveis de fator, podendo ter duas hipoteses
principais: (a) hipotese nula, do qual afirma que todas as médias da populacéo averiguada séo
analogas ou, (b) hipotese afirmativa que, por sua vez, indica que a0 menos uma media é
diferente (Smalheiser, 2017).

Outro aspecto significativo que deve ser considerado durante a analise dos resultados,
envolve a ordenacdo dos fatores supracitados de acordo com sua importancia no cenario
investigado. Neste contexto, é importante destacar o principio de pareto, do qual assegura que,
para diversos eventos, 80% das consequéncias advém de 20% das causas. Tal principio,
também conhecido como regra 80/20, ¢é aplicado pelo diagrama de Pareto que, por sua vez,
ordena as frequéncias das ocorréncias, da maior para a menor (Wilkinson, 2006). Tal
ordenacdo possibilita uma observacdo concisa, bem como a identificacdo das causas ou
problemas mais graves, permitindo uma concentracéo de esforgos na resolugédo dos mesmos.

3. METODOLOGIA

Primeiramente, realizou-se o planejamento experimental considerando a quantidade de
variaveis e niveis que almejava-se analisar, com isso construiu-se a Tabela 1, onde estdo
expressos 0s dois niveis com valores inferiores e superiores para as variaveis agitagéo,
temperatura e tempo.

Anais do XXI ENMC — Encontro Nacional de Modelagem Computacional e IX ECTM — Encontro de Ciéncias e Tecnologia de Materiais.
Buzios, RJ— 08 a 11 Outubro 2018



XXI ENMC e IX ECTM
08 a 11 de Outubro de 2018
Instituto Federal Fluminense — Blzios - RJ

Tabela 1- Planejamento fatorial 23

Fator Nivel inferior Nivel superior
-1 +1
Agitacdo (rpm) 210 330
Tempo (s) 60 120
Temperatura (°C) 38 60

O planejamento aplicado resultou em um total de 24 experimentos (considerando a
triplicata) que foram realizados empregando Cloreto de Sdédio P. A (NaCl) e Agua
mensurados em balanca analitica e proveta, respectivamente. Os reagentes foram misturados
em um reator (béquer) de 400 mL com agitacdo mecénica promovida por hélice tipo
Hydrofoil HS. As medidas das propriedades como tempo, temperatura e condutividade foram
avaliadas pelos instrumentos cronémetro, termdmetro e condutivimetro, respectivamente. As
dimensdes do vaso e equipamento com rotacdo estdo contidas na Tabela 2.

Tabela 2- Medidas da hélice do agitador e do béquer utilizados (em mm)

Diametro Diametro médio Altura Altura média
Béquer 7157 71,14 71,15 71,29 89,69 90,02 90,94 90,22
Hélice 50,92 51,18 50,89 50,99

Com a proveta foram medidos 200mL de agua deionizada e transferidos para o béquer
a ser usado em cada ensaio. Entéo, a vidraria onde foi promovida a mistura do sal e agua foi
mergulhada em banho termostatico para que atingissem a temperatura de 38°C.
Posteriormente, as hélices do agitador mecéanico foram colocadas dentro da solucgéo, conforme
a representacdo da Figura 2, em nivel de rotacdo 210, deixando o sistema adequado para as
etapas posteriores. Foram pesados 15,00 gramas de NaCl transferindo-os imediatamente para
0 béquer com agua em agitacdo e medindo a condutividade desde os instantes antes da
insercdo do sal. Repetiu-se 0s experimentos com alternancia nos valores das varidveis. Os
valores de condutividade foram anotados para posterior processamento dos dados.

}T
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Figura 2- Unidade de mistura da bancada experimental (Magalhdes et al., 2014)
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO
Avaliagéo de sensibilidade

Ap0s a aquisicdo dos dados de todos os experimentos planejados, realizou a média dos
dados da triplicata de cada ensaio e montou-se a Tabela 3, onde foram explicitados as

variaveis do processos, 0s seus niveis e o valor de condutividade obtido.

Tabela 3- Resultados empiricos para condutividade do NaCl em agua.

Tempo (s) Temperatura (°C) Agitacao (rpm) Condutividade (nS)

-1 -1 -1 131,97 +191
-1 -1 +1 124,67 + 1,65
-1 +1 -1 185,40 + 3,60
-1 +1 +1 191,47 + 3,35
+1 -1 -1 133,13 + 3,05
+1 -1 +1 124,87 + 1,60
+1 +1 -1 184,50 + 3,50
+1 +1 +1 188,50 + 2,00

Os dados anteriores foram processados utilizando o software Statistica 13.3 versao
avaliacdo. Inicialmente, fez-se uso da analise da sensibilidade das variaveis explicativas via
Gréafico de Pareto (Figura 3). A ferramenta permitiu indicar quais parametros e interacdes
influenciam estatisticamente na varidvel dependente analisada. A partir da Figura 3, percebeu-
se que a temperatura isoladamente e sua interacdo com a agitacdo proporcionaram efeitos
consideraveis e positivos na condutividade, sendo eles analisados sob nivel de significancia de
5%.

Diagrama de Pareto
Médka Quadranca Residual=6 933358

3 | |
Temperatura : }5»4 70697
- )
Temperabra x Agtacao 5961400
sner— |
i
Agtacio 11927911
i
Tempo x Temperatura , 1.21709
]
Tempo x Agtacio 105446
Tempo 581412
p=05

Estimativa de edesto padronizado (valor absohuto)

Figura 3- Sensibilidade das variaveis explicativas estudadas sobre a condutividade
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Modelagem da Equacéo de Regressdo Multipla

Como o processo de dissolucdo do cloreto foi analisado a partir de mais de um fator, uma
regressao linear maltipla foi realizada a fim de se obter a modelagem do processo. Utilizou-se
0 mesmo software citado para a célculo dos coeficientes de determinagdo (Tabela 4) tendo
como valores observados, os resultados dos 24 ensaios realizados.

Tabela 4- Resultados da regressao multipla

R mdltiplo 0,99102
R-Quadrado 0,982122
R-quadrado ajustado 0,97944
Erro padréo 4,347346
Observacoes 24

Os coeficientes resultantes sdo importantes para analise prévia da adequacdo do modelo
aos dados experimentais. O R2 denota bom ajuste do modelo encontrado, pois explica 98,21%
da variavel dependente condutividade.

A regressdo matematica que representou de forma quantitativa as hipoteses consideradas
compds-se por seus coeficientes estatisticos. Em concordancia com os resultados anteriores,
os valores-P para as varidveis explicativas (Tabela 5) se apresentaram abaixo do nivel de
significancia, onde os parametros em negrito sao estatisticamente significativos.

Tabela 5- Significancia estatistica dos coeficientes da regressao maltipla

Coeficientes Erro padrdo  Statt valor-P

Intersecéo 81,48 15,32 5,32 0,00
Tempo 0,14 0,12 1,25 0,23
Temperatura 1,54 0,27 5,73 0,00
Agitacdo -0,23 0,05 -4,71 0,22
Tempo x Temperatura -0,00 0,00 -1,22 0,24
Tempo x Agitacédo 0,00 0,00 -0,71 0,49
Temperatura x Agitacéo 0,01 0,00 5,96 0,00

Segundo Souza & Borges (2011), o processo de dissolucdo do NaCl é endotérmico, ou
seja, a solubilidade e, consequentemente a condutividade, aumenta proporcionalmente a
temperatura. Isso porque, a alta energia do sistema analisado permite que o Na“ CI se
separem com maior facilidade estando presentes em solu¢do. Como 0s ions S0 menores que
as moléculas de sal, suas velocidades sdao maiores possibilitando mais colisbes entre
moléculas e ions, surgindo novas dissocia¢fes (Martins, 2014).

Embora ndo seja comum, € possivel que uma varidvel possa ser nao-significativa se
analisada unicamente (na univariada) e passar a ser significativa na multivariada,
principalmente quando houver interacdo entre os fatores. A existéncia de interacdo significa
que o efeito de um fator sobre a resposta depende do outro fator (Paes, 2010). Isso € o que
pode ser analisado nos resultados da ANOVA para a temperatura x agitacdo. Ainda consoante
a Souza & Borges (2011), a agitacdo de uma solugdo em processo dissociativo apenas

Anais do XXI ENMC — Encontro Nacional de Modelagem Computacional e IX ECTM — Encontro de Ciéncias e Tecnologia de Materiais.
Buzios, RJ— 08 a 11 Outubro 2018



XXI ENMC e IX ECTM
08 a 11 de Outubro de 2018
Instituto Federal Fluminense — Blzios - RJ

aumenta a rapidez com que o sal se dissolve no solvente, ndo alterando a solubilidade.
Entretanto, segundo Banakar (1992), quanto menor a viscosidade do meio, mais rapida sera a
dissolugdo, uma vez que moléculas dissolvidas tém sua transito facilitado pela baixa
viscosidade. Desta forma, se associada a temperatura, a agitacdo diminui a viscosidade do
meio, interferindo na condutividade do sal em meio aquoso.

A Equacdo 1 pode ser Util ao comparar outras situacdes reais diferentes, esperando que as
diferencas sejam refletidas na alteragéo de um dos parametros do modelo. Desta forma, pode-
se elaborar um modelo mecanistico que atribua significado fisico ao problema, podendo gerar
uma correlacdo empirica ao processo de dissolucéo.

Condutividade = 81,48 + (0,14t) + (1,54T) — (0,23A) + (0,01T.A) 1)
Aplicou-se a analise de varidncia (ANOVA) nos dados obtidos como teste de
significancia da regressao para determinar se existe uma relacdo linear entre a variavel de

resposta e seus regressores (Tabela 6).

Tabela 6- ANOVA da regressdo multipla

gl SQ MQ F F de significacdo
Regresséo 3 20764,21 6921,403 366,22 1,22E-17
Residuo 20 377,9883 18,89942
Total 23 211422

Pela tabela, é possivel constatar, com certeza, que 0 modelo obtido é adequado aos dados,
pois apresentou F de significacdo abaixo no nivel de significancia de 5%.

Superficies de Resposta

Os graficos de superficie de resposta sdo Uteis no objetivo de atingir uma regido 6tima
(méxima ou minima) da superficie investigada. Comumente os modelos sdo simples (lineares
ou quadraticos) embasados em planejamentos fatoriais (Barbosa, 2009). Foram
confeccionadas as superficies de resposta para analise das trés variaveis explicativas e suas
interacdes entre si (Figura 4).

Tal como discutido anteriormente, as superficies que levam em consideracdo a atuacdo da
temperatura apresentam crescimento linear da condutividade. Entretanto, para o conjunto de
dados obtidos nos experimentos, s6 € possivel estimar valores otimizados da condutividade no
limite maximo de 60 °C. Ainda assim, em consonancia com o modelo matematico empirico
proposto, pode-se dizer que a condutividade sempre serd& maxima ao maior valor da
temperatura, j& que seus maiores coeficientes (exceto lineares) estdo relacionados a esta
variavel. Isso pode ser observado também, tanto pela analise das superficies em agitacéo fixa,
como em tempo fixo.
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Temperatura x Tempo x Condutividade Agitacdo x Temperatura x Condutividade
Agitacao fixa em 270 rpm Tempo fixo em 90 s
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Figura 4- Superficies de resposta com variaveis que tiveram significancia

5. CONCLUSAO

Conforme os dados obtidos, verifica-se que os 24 (vinte) experimentos ocorreram da
forma como foi planejada. Sendo assim, a partir dos instrumentos empregados (cronémetro,
agitador e termbmetro) controlou-se de forma os valores das varidveis estudar. Pelo
condutivimetro puderam ser observadas condutividades médias entre 124,67 a 191,47 S/cm
para quando apenas a agitacdo assume o valor maximo e somente o tempo encontra-se no seu
valor minimo, respectivamente.

Pela analise estatistica, a partir do Grafico de Pareto a um nivel de significancia a 5%
notou-se que das trés variaveis e as suas combinacdes avaliadas, apenas a temperatura e a
temperatura x agitacdo apresentaram influéncia com valores utilizados. A Tabela da ANOVA
ratifica o resultado com a inclusdo dos pardmetros F e p. Através da regressao obtiveram-se o0s
coeficientes com o0s quais construiu-se 0 modelo que pode ter significado fisico em aplicactes
reais. As superficies de resposta obtidas confirmam as outras analises e denotam que a
influéncia é linear.
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APENDICE A

MULTIVARIATE ANALYSIS OF TIME, TEMPERATURE AND SHAKING ON THE
TRANSFER OF SODIUM CHLORIDE IN WATER

Abstract. The diffuse and convective transport are important for the mass transfer in the
coagulation units and the existence of a cleavage rate according to the needs of work. Since
the variables of a system can directly influence the process, they become valid and reliable, in
order to obtain greater capacity of operation. In this way, without considering work, we
constructed a factorial planning to prepare the solution of sodium-in-one-time didatic
treatment in the levels of two levels of study levels. From conducting 8 (eight) experiments in
triplicate it was possible to obtain a mean conductivity for each of the analyzes and, thus,
generate the Pareto Chart, Multiple Regression Model, Regression Significance Test,
Response Surfaces and Parameters F and p. The variables can be adjusted to temperature
and their combination with the interference of linear variables, the mass dimensions and the
factors that can be erased are great optimum points. By the application of the thermo-
compound of 60 ° C.
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