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Izvod

Radi dobijanja efikasnog adsorbensa stetnih i opasnih materija izvrSena je optimizacija para-
metara procesa sinteze kiselinski aktiviranog bentonita u mikrotalasnom polju na bazi sta-
tistickih planova eksperimenta. Tokom planiranja eksperimenata razmatran je uticaj snage
mikrotalasnog polja, vremena aktivacije i koncentracije kiseline na poroznu strukturu aktivi-
ranog materijala. Utvrdeno je da specificna povrsina zavisno od uslova procesa, ima minimal-
nu vrednost od 114,0 m” g_1 za adsorbens sintetisan pri uslovima definisanim u eksperimentu
11 (4,5 N HCI, 21 min i 117 W), a maksimalnu vrednost od 153,5 m? g_1 za adsorbens dobijen
u eksperimentu 8 (3 N HCl, 17 min i 85 W). Ustanovljeno je da tokom procesa kiselinske
aktivacije bentonita u mikrotalasnom polju najveci uticaj na formiranje specificne povrsine
ima faktor vreme. Rezultati optimizacije procesa zasnovane na funkciji poZeljnosti uz uslov
minimalnog vremena aktivacije, vrednosti koncentracije kiseline i snage mikrotalasnog zrace-
nja u zadatom opsegu, pokazali su da je optimalno vreme aktivacije bentonita u mikrotalas-
nom polju 7,38 min dok kod hidrotermalne aktivacije sa kiselinom iste koncentracije po-
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trebno vreme iznosi 2,8 h.
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Bentoniti pripadaju grupi prirodnih slojevitih alu-
mosilikata koji zahvaljujuci svojim adsorpcionim svojs-
tvima imaju Siroku primenu u industrijskim procesima
preciséavanja vode, uklanjanju Stetnih i opasnih mate-
rija, kao i skladiStenju radioaktivnog otpada [1-3]. Fizic-
ko—hemijska svojstva bentonita diktirana su sadrzajem
minerala montmorilonita. Osnovne elemente kristalne
strukture montmorilonita saCinjavaju tetraedarska ce-
lija silicijum-dioksida i oktaedarska ¢elija aluminijum-tri-
oksida, koji medusobno povezani grade slojeve [4]. Za
montmorilonitnu strukturu je karakteristi¢no i to da se
u meduslojnom prostoru nalaze znatne koli¢ine sorbo-
vane vode koja je vezana za primesne katjone i istovre-
meno vodoni¢nim vezama za kiseoni¢ne atome alumo-
silikatne reSetke. Stepen hidratacije i hidroksilacije po-
vrS§ine montmorilonita odrazava se na polarnost nje-
gove povrsine, a samim tim na njegova specificna ad-
sorpciona i kataliticka svojstva [5,6].

U prirodnom obliku bentoniti obi¢no ne pokazuju
zadovoljavajuca sorpciona i kataliticka svojstva te ih je
pre upotrebe potrebno aktivirati. Aktivacija se najcesée
odvija pomocu mineralnih kiselina. Kao rezultat aktiva-
cije bentonita dobijaju se porozni materijali koji u od-
nosu na polazne prirodne gline imaju od dva do Cetiri
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puta bolja sorpciona svojstva i vec¢u aktivnost u hemij-
skim procesima [6-9]. Teksturalna svojstva aktiviranih
bentonita (specificna povrsina, ukupna zapremina pora,
raspodela zapremine pora po njihovim precnicima) od-
reduju njihova sorpciona svojstva i imaju presudan uti-
caj na selektivnost i brzinu adsorpcije. Specificna povr-
Sina Cini kontrolni parametar u procesu adsorpcije, ali
maksimalnu specifiénu povrsinu ne prati uvek i maksi-
malan stepen uklanjanja primesa [10].

U literaturi je uglavhom zastupljen konvencionalni
nacin sinteze, dok je u poslednje vreme posebno inte-
resantna primena mikrotalasa u procesima sinteze zbog
brzine reakcija u mikrotalasnom polju, mogu¢nosti iz-
vedbe velikog broja sinteza u kratkom vremenskom
roku i efikasnosti optimizovanja procesa [11-13]. Os-
novna prednost mikrotalasnog zagrevanja je fokusirano
predavanje energije direktno reakcionoj smesi Sto do-
vodi do drasti¢nog ubrzavanja procesa cije vreme tra-
janja moZe da se skrati i nekoliko stotina puta [14-16].
S obzirom na to da nacin sinteze znacdajno utiCe na
energetsku efikasnost procesa kiselinske aktivacije ben-
tonita, od velikog je znacaja sagledavanje uticaja para-
metara sinteze u mikrotalasnom polju na teksturalna
svojstva sintetisanog adsorbensa.

Uobic¢ajena metoda postavljanja eksperimenta sas-
toji se u menjanju jednog parametra, dok svi ostali pa-
rametri koji uti€u na posmatrani proces ostaju kons-
tantni. Ovakvo postavljanje eksperimenta poznato je
pod nazivom: metoda jednofaktornog eksperimenta.
Ova metoda umnogome je izgubila na znacaju pojavom
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radova Ficher-a, koji je razvio metod visefaktorne sta-
tisticke (regresione i disperzne) analize. Najveci dopri-
nos razvoju teorije planiranja eksperimenta dali su Box i
Wilson [17]. Sustinska razlika u odnosu na koncepciju
jednofaktornog eksperimenta ogleda se u tome sto teo-
rija planiranja eksperimenta omogucava variranje uti-
cajnih parametara na razli¢itim nivoima simultano, od-
nosno omogucava da se odjednom odredi medusobni
uticaj parametara i smanji ukupni broj eksperimenata.
U tom smislu teorija planiranja eksperimenta pred-
stavlja kvalitativno nov pristup u teorijsko-eksperimen-
talnoj analizi i optimizaciji slozenih procesa [6,17-21].

U ovom radu je izvrSeno statisticko planiranje eks-
perimenata sinteze adsorbensa u mikrotalasnom polju,
s ciljem ispitivanja uticaja procesnih parametara (kon-
centracija kiseline, vreme aktivacije, snaga mikrotalas-
nog polja) na stepen razvijenosti specifitne povrsine
adsorbensa. Odabran je centralno kompozitni rotata-
bilni plan eksperimenta koji pripada skupu planova eks-
perimenta viSeg reda, tzv. metodi odzivne povrsine (eng.
response surface methodology). Metoda odzivne povr-
Sine obuhvata skup statistickih i matematickih metoda
koje se primenjuju na razvoj, poboljSanje i optimizaciju
procesa. Merljiva veli¢ina kvaliteta proizvoda ili procesa
naziva se odziv. Svrha plana eksperimenta je generisa-
nje matematickog modela, odnosno jednacine (poli-
nom drugog reda) koji opisuje proces. Ako su prouca-
vani faktori u eksperimentu zaista oni koji uti¢u na pro-
ces, a podaci dobijeni eksperimentom prihvatljive tac-
nosti i preciznosti, tada je moguce razviti model koji ve-
rodostojno opisuje proces.

EKSPERIMENTALNI DEO

Bentonit granulometrijskog sastava cestica 100% is-
pod 75 um koriséen je kao polazni materijal. Hemijski
sastav polaznog uzorka je odreden na spektrometru
Spectroflame M nemacke firme Spectro, sa induktivno
spregnutom plazmom kao spektrohemijskim izvorom.
Sadrzaj strukturne vode u polaznom uzorku je 4,69
mas.%, a oksida metala (mas.%): MgO 2,71, Al,0; 15,89,
Fe,0; 5,70, TiO, 0,65, Na,0 0,94, K,0 1,23, Ca0 2,23 i
SiO, 66,58. Stvarna gustina, odredena piknometarskom
metodom sa benzolom kao piknometarskom te¢noscu
je2,58¢g cm > a specificna povrsina, odredena BET me-
todom iz niskotemperaturne adsorpcione izoterme azo-
ta, do vrednosti relativnog pritiska 0,35 je 63 m’ g_1 [9].

Kiselinska aktivacija bentonita je izvedena u Single
mode CEM mikrotalasnom reaktoru proizvodaca
Discovery Corp., Matthews, NC, SAD, koji radi sa izabra-
nom frkvencijom od 2,45 GHz, odnosno talasnom du-
Zinom od 12,45 cm. Reaktor radi u kontinualnom re-
Zimu sa moguénoscu variranja snage polja. Svi eksperi-
menti su vrieni u cilindri¢noj staklenoj ¢eliji, precnika 9
mm i visine 45 mm pri konstantnoj jacini polja i kons-
tantnoj temperaturi procesa. U svim ekperimentima
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temperatura rastvora je bila kostantna i iznosila je 358
K, a merena je sa komercijalnim optickim senzorom ta-
¢nosti +0,5 K. Konstantna jacina mikrotalasnog polja i
konstantna temperatura (merena u centru reaktora)
obezbedena je konvencionalnim termostatiranjem.

Kiselinska aktivacija u mikrotalasnom polju je vr$ena
tako Sto se u 10 ml rastvora HCI kiseline dodavao 1 g
bentonita. Priblizno srednje vreme izmedu dodavanja
bentonita i unosSenja kivete u mikrotalasno polje je iz-
nosilo 20 s. Po zavrSetku aktivacije uzorci su filtrirani i
ispirani toplom vodom do potpunog uklanjanja hlorid-
nih jona. Nakon toga filtrat je susen do konstantne te-
Zine pri 383 K.

Faktorno planiranje procesa kiselinske aktivacije
bentonita je radeno na bazi statistickih planova ekspe-
rimenta, gde je kao izlazni parametar posmatrana spe-
cificna povrsina dobijenog adsorbensa. Prilikom plani-
ranja eksperimenta odabrana su tri faktora kao neza-
visno promenljive: koncentracija kiseline, x;, vreme ak-
tivacije, x,, i snaga mikrotalsnog polja, xs;, kao i njihov
viSi i niZi nivo kao granice oblasti za koje smo se opre-
delili na osnovu nasih prethodnih istrazivanja [9]. Za
formiranje matrice plana eksperimenta koristili smo ro-
tatabilno planiranje drugog reda, gde je broj kolona
matrice odreden brojem faktora, a broj redova ukup-
nim brojem eksperimenata. Jezgro plana cini model pr-
vog reda (2k), koji je prosiren tackama simetri¢no raspo-
redenim oko centra plana (2k) i tackama u centru plana
(k-broj faktora). Za k = 3 (faktori su X1, X5 i X3) na slici 1
prikazan je model centralno kompozitnog rotatabilnog
plana za koji je potrebno 15 stanja eksperimenta (23 +
2x3 +1).

-
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Slika 1. Model centralno kompozitnog rotatabilnog plana za
tri faktora; e — faktorska stanja, A — u centru plana, % — st-
anja u zvezdnim tackama (sa osnom udaljenoséu « od centra
plana).

Figure 1. Central composite rototable design for 3 factors,

e — factorial points, A — central points, 3¢ — axial points.
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Pozeljna karakteristika svakog plana je medusobna
nezavisnost procena glavnih efekata i njihovih interak-
cija, Sto se postize ortogonalnoscu i rotatabilno$c¢u. Or-
togonalan plan eksperimnta je takav plan gde su glavni
efekti nezavisni. Rotatabilnost centralno kompozitnog
plana eksperimenta se postize dodavanjem tacaka u
eksperimentalni prostor (stanja eksperimenta) tako da
su ova stanja simetri¢no postavljena oko centra plana,
odnosno rotatabilnost zavisi od tzv. osne udaljenosti a
(zvezdne tacke).

Eksperiment je rotatabilan ako je:

a=4F (1

gde je F broj faktorskih stanja (F = 2Xu slucaju potpunog
faktorskog eksperimenta).

Prema jednacini (1) u slucaju tri faktora, Sto je pri-
menjeno u ovom radu, dobija se da je osna udaljenost
a=2""=1,682.

Ako se eksperiment u centru plana ponovi nekoliko
puta, tada je moguce izvrsiti procenu greske eksperi-
menta iz varijabilnosti ponovljenih stanja. Posto se ta
stanja izvode pod identi¢nim uslovima, odnosno iden-
ticnim nivoima faktora, procena greske eksperimena iz
tih podataka nezavisna je od tipa modela, tj. da li je
linearan ili nelinearan. Procenjena greska je posledica
samo nesigurnosti merenja zavisne promenljive. Zbog
lakSeg formiranja matrice plana eksperimenta fizicki
faktori, x;, prevode se u bezdimenzione veli¢ine po jed-
nacini:

Xi — Xio

X,‘ =
Ax;

(2)
gde su xj fizicko znacenje i-tog faktora na osnovnom
(nultom) nivou, a Ax; interval promene (variranja). Pri-
likom rotatabilnog planiranja eksperimenta u procesu
eksperimentalne optimizacije procesa polazi se od ci-
njenice da je funkcija odziva nepoznata i ona se aprok-
simira polinomom drugog reda:

k k kK k
Y=by+ X bX;+ X b X} + 3 X b XiX; (3)
i=1 i=1 i=1j>1
pri ¢emu se koeficijenti polinoma odreduju na osnovu
rezultata eksperimenta (b, — konstanta, b; — linearni re-
gresioni koeficijenti, b; — regresioni koeficijenti medu-
faktorskog dejstva i b; — kvadratni regresioni koefici-
jenti). Tacnost i pouzdanost ocene koeficijenata regre-

Tabela 1. Uslovi izvodenja eksperimenta
Table 1. Experimental range and levels

sije zavise od osobina primenjenog plana eksperimenta
i zato je od velike vaznosti dobar izbor plana. Za proces
kiselinske aktivacije bentonita, izabrana je specifi¢na
povrsina adsorbensa, kao funkcija odziva, Y. Matema-
ticka procedura obrade eksperimentalnih rezultata me-
todom analize varijanse je radena pomocu statistickog
softvera Design-Expert, verzija 8.0.

REZULTATI | DISKUSIJA

Sa ciljem odredivanja efikasnosti procesa kiselinske
aktivacije bentonita u mikrotalasnom polju, posmatran
je uticaj relevantnih faktora procesa aktivacije, koncen-
tracije kiseline, X3, vremena, X,, i jaine mikrotalasnog
polja, X3, na specifi¢nu povrsinu aktiviranog bentonita,
Y. Uslovi izvodenja eksperimenta i matrica rotatabilnog
plana drugog reda sa rezultatima eksperimenta su dati
u tabelama 1i2, redom.

U tabeli 2 se zapaza variranje specifi¢ne povrsine za-
visno od uslova procesa, tako da je minimalna vrednost
od 114,0 m”> g dobijena pri uslovima definisanim u
eksperimentu 11 (4,5 M HCl, 21 min i 117 W), a mak-
simalna vrednost od 153,5 m’ g u eksperimentu 8(3 M
HCl, 17 min i 85 W). Promene teksturalnih svojstava
bentonita tokom procesa kiselinske aktivacije u mikro-
talasnom polju se daleko brie deSavaju nego sto je to
slu¢aj u hidrotermalnom procesu. Nastale promene se
objasnjavaju kidanjem i preraspodelom hemijskih veza
pod uticajem mikrotalasa [11,22]. Kako se kod bento-
nita u meduslojnom prostoru nalaze znatne koli¢ine
sorbovane vode, meduslojna voda solvatizuje katjone
Na(l), Mg(ll) i Ca(ll) i ¢ini ih pokretnim unutar slojeva
kristala te na taj nacin omoguéuje brzu i laku izmenu.
Usled izluZivanja katjonskih vrsta tokom procesa na po-
Cetku raste vrednost specificne povrsine dobijenog ad-
sorbensa, a nakon nekog vremena dolazi do narusa-
vanja strukture $to ima za posledicu smanjenje speci-
ficne povrsine [8-10].

Hipoteza o adekvatnosti modela proverava se FiSe-
rovim kriterijumom (F-kriterijum) a ocena znacajnosti
koeficijenata regresije po studentovom t-kriterijumu.
Vrednost F-kriterijuma se poredi sa tablichom vred-
no$¢u za zadatu verovatnocu i proverava se znacajnost
razlike izmedu disperzije adekvatnosti i disperzije eks-
perimenta. U tabeli 3 prikazani su rezultati analize va-
rijanse sa stepenom pouzdanosti od 95%.

Normirane vrednosti faktora

Faktori i njihovi nivoi

-1,682 -1 0 +1 +1,682
Molaritet kiseline (X;, M) 2 45 6 7
Vreme (X;, min) 1 11 17 21
Snaga mikrotalasnog polja (X3, W) 63 85 117 150 172
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Tabela 2. Matrica rotatabilnog planiranja drugog reda
Table 2. Rotatable design matrix

Sger / m’ 8_1
Broj ogleda Xy X, X3 - —
Eksperiment Predvidanje
1 -1 1 -1 119,0 117,7
2 -1 -1 1 127,7 124,8
3 1 1 -1 132,6 128,5
4 -1 -1 1 145,4 145,0
5 1 -1 1 119,5 114,8
6 1 -1 1 122,2 122,0
7 1 1 1 139,1 137,0
8 -1 1 -1 156,5 153,5
9 +a 0 0 120,5 125,5
10 - 0 0 143,7 145,3
11 0 +a 0 110,8 114,0
12 0 - 0 145,6 149,1
13 0 0 +a 122,8 125,6
14 0 0 -a 126,5 130,3
15 0 0 0 149,5 149,7
16 0 0 0 151,0 149,7
17 0 0 0 150,0 149,7

Tabela 3. Analiza varijanse
Table 3. Analysis of variance

Izvor varijabiliteta Suma kvadrata odstupanja

Broj stepena slobode Srednji kvadrat odstupanja F-Test

P-vrednost > F

Xy 475,89 1 475,89 27,79 0,0008
X, 1517,76 1 1517,76 88,62 <0,0001
X3 26,47 1 26,47 1,55 0,2490
XX, 44,18 1 44,18 2,58 0,1469
XoX3 63,90 1 63,90 3,73 0,0895
X’ 290,08 1 290,08 16,94 0,0034
X22 469,14 1 469,14 27,39 0,0008
X32 671,60 1 671,60 39,21 0,0002
Model 3056,29 8 382,04 22,31 <0,0001
Ostatak 137,01 8 17,13 - -

Odstupanje od modela 135,85 6 22,64 38,81 <0,0253
Greska 1,17 2 0,58 - -

Ukupno 3193,30 16 - - -

P-vrednost je empirijski nivo znacajnosti i oznacava
verovatnodu da testirana veli¢ina uz pretpostavku da je
nulta hipoteza (nema znacajnog uticaja faktora) istinita,
po apsolutnoj vrednosti bude jednaka ili veéa od vred-
nosti testirane veli¢ine izraCunate na osnovu eksperi-
mentalnih vrednosti. Ako je ta verovatno¢a mala nulta
hipoteza se odbacuje kao lazna. Rizik od odbacivanja
nulte hipoteze je dat kao uslov P-vrednost > F (tabela
3). Analiza varijance je pokazala da linearni koeficijenti
regresije imaju visok nivo znacajnosti (za faktor vreme —
X1 ,P-vrednost > F“ iznosi 0,0001, a za koncentraciju ki-
seline — X,x0.0008). Takode svi kvadratni koeficijenti,
(koncentracija kiseline)’, (vreme)® i (ja¢ina mikrotalas-
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nog polja)’ sa statisti¢kog gledidta su znacajni (,,P-vred-
nost > F“ po istom redosledu iznosi 0,0034, 0,0008 i
0,0002). Ovo sustinski znaci da najveci uticaj na teks-
turalna svojstva dobijenog produkta, u odredenim gra-
nicama tolerancije, ima procesni parametar vreme.
Takode, koncentracija kiseline ima znacajan uticaj na
formiranje porozne strukture dobijenog adsorbensa.
Medutim, koeficijenti medufaktorskog dejstva: koncen-
tracija kiseline—vreme i vreme—jacina mikritalasnog
polja pokazali su nizak nivo znacajnosti.

Regresionom analizom statistickih podataka dobi-
jena je odgovarajuca jednacina odziva koja opisuje pro-
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ces kiselinske aktivacije bentonita u mikrotalasnom
polju:

Y =149,76+5,90X; +10,58X, +1,39X; +
+2,35X, X, +2,83X,X; —5,06X2 — (3)
—6,54X2 —7,75X3

Na osnovu vrednosti koeficijenta determinacije, R” =
= 0,957, moZzemo da konstatujemo da je ostvarena jaka
veza izmedu eksperimentalnih i racunskih vrednosti za-
visno promenljivih (koncentracija kiseline, vreme, jaci-
na mikrotalasnog polja) i nezavisno promenljive (speci-
ficna povrsina adsorbensa). Takode, dobijena empirij-
ska jednacina objasnjava 96% od ukupnih promena u
vrednostima zavisno promenljivih. Ostatak od 4% ukup-
nih varijacija u vrednosti specificne povrsine adsor-
bensa ostaje neobjasnjen, u stvari su posledica uticaja
drugih manje znacajnih faktora koji ovim eksperimen-
tima nisu obuhvaceni. Dobijena jednacina pruza mo-
gucnost transformacije iz laboratorijskih uslova na nivo
poluindustrijskog i industrijskog postrojenja, posto sus-
tinske karakteristike procesa ostaju nepromenjene.

U prethodnom analiziranju procesa kiselinske akti-
vacije bentonita u mikrotalasnom polju uoceni su fak-
tori koji najvise uti¢u na formiranje i dizajniranje speci-
ficne povrsine adsorbensa. Optimizacija procesa je iz-
vrSena koriséenjem programskog paketa Design-Expert
koja je zasnovana na funkciji poZeljnosti (eng. desi-
rability). TraZzena vrednost odziva mozZe biti maksimalna
ili minimalna ili tatno odredena vrednost. Uslovi opti-
mizacije su dati u tabeli 4.

Optimalna vrednost specificne povrsine adsorbensa
od 142 m’ g'1 je dobijena kao reSenje postupka opti-
mizacije za prvi slucaj (tabela 5). Za postizanje opti-
malne specificne povrsine potrebno je veoma kratko

Tabela 4. Uslovi optimizacije
Table 4. Constraints for experiments

vreme aktivacije od 7,38 min u mikrotalasnom polju.

Tokom hidrotermalnog postupka sa kiselinom iste
koncentracije za postizanje optimalne specificne povr-
Sine adsorbensa potrebno je znatno duze vreme od 2,8
h [8,9]. Sa stanovista energetske efikasnosti postupak u
mikrotalasnom polju je daleko povoljniji. Za drugi slucaj
optimizacije, uz uslov minimalne vrednosti koncen-
tracije kiseline, takode ima jedno resenje (tabela 6).

Poredenjem rezultata prvog i drugog slucaja zapaza
se da u drugom slucaju za postizanje optimalne speci-
ficne povrsine adsorbensa je potrebno duplo duZe vre-
me aktivacije. Optimalni uslovi nisu proveravani zbog
toga Sto procenjena greSka eksperimenta na osnovu
varijabilnosti ponovljenih stanja u centru plana kod ro-
tatabilnog planiranja vaZi i za ostale eksperimentalne
tacke [17].

ZAKLJUCAK

Faktori koji uti€u na formiranje porozne strukture
adsorbensa sa maksimalnom specificnom povrsinom
tokom procesa kiselinske aktivacije bentonita u mikro-
talasnom polju po jalini uticaja mogu se svrstati sle-
dec¢im redosledom: vreme, koncentracija kiseline i ja-
¢ina mikrotalasnog polja. Faktor koji najvise utiCe na
razvoj porozne strukture bentonita je vreme delovanja
mikrotalasnog polja. Snaga mikrotalasnog polja veéa od
117 W ima suprotan efekat i dovodi do naruSavanja
strukture bentonita $to ima za posledicu pad specifi¢ne
povrsine dobijenog adsorbensa. U poredenju sa hidro-
termalnim postupkom dobijanja adsorbensa sa opti-
malnom specificnom povrSinom, postupak sinteze u mi-
krotalasnom polju je energetski efikasniji.

Cilj

Faktori ! NiZi nivo Visi nivo

Slucaj | Slucaj Il
Molaritet kiseline (X3, M) U rasponu Minimum 6
Vreme (X;, min) Minimum U rasponu 17
Snaga mikrotalasnog polja (X3, W) U rasponu U rasponu 85 150
Specifi¢na povrsina, m? g_1 Maksimum Maksimum 114 153.5
Tabela 5. ResSenje postupka optimizacije za slucaj |
Table 5. Optimization solution for experiment No. 1
Specifi¢na povrsina, m? g_1 Molaritet kiseline, M Vreme, min Snaga mikrotalasnog polja, W Pozeljnost
142,0 5,16 7,38 116,83 0,740
Tabela 6. ResSenje postupka optimizacije za slucaj Il
Table 6. Optimization solution for experiment No. 2
Specifi¢na povrsina, m? g_1 Molaritet kiseline, M Vreme, min Snaga mikrotalasnog polja, W Pozeljnost
143,1 3,12 15,14 124,51 0,824
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SUMMARY

RESPONSE SURFACE OPTIMISATION FOR ACTIVATION OF BENTONITE WITH MICROWAVE IRRADIATION

Ljiljana S. Rozi¢', Srdan P. Petrovi¢', Zorica M. Vukovi¢', Tatjana B. Novakovi¢', Dragomir R. Stanisavljev2

!ICTM — Department of Catalysis and Chemical Engineering, University of Belgrade, Serbia

zFacu/ty of Physical Chemistry, University of Belgrade, Serbia
(Scientific paper)

In this study, the statistical design of the experimental method was applied on
the process of acid activation of bentonite with microwave irradiation. The influ-
ence of activation parameters (time, acid normality and microwave heating po-
wer) on the selected process response of the activated bentonite samples was
studied. The specific surface area was chosen for the process response, because
the chemical, surface and structural properties of the activated clay determine
and limit its potential applications. The relationship of various process parameters
with the specific surface area of bentonite was examined. A mathematical model
was developed using a second-order response surface model (RSM) with a central
composite design incorporating the above mentioned process parameters. The
developed mathematical model helped to predict the variation in specific surface
area of activated bentonite with time (5-21 min), acid normality (2—7 N) and mic-
rowave heating power (63—172 W). The calculated regression models were found
to be statistically significant at the required range and presented little variability.
Furthermore, high values of R’ (0.957) and R’ (adjusted) (0.914) indicate a high
dependence and correlation between the observed and the predicted values of
the response. These high values also indicate that about 96% of the result of the
total variation can be explained by this model. In addition, the model shows that
increasing the time and acid normality improves the textural properties of bento-
nites, resulting in increased specific surface area. This model also can be useful for
setting an optimum value of the activation parameters for achieving the maxi-
mum specific surface area. An optimum specific surface area of 142 ng'l was
achieved with an acid normality of 5.2 N, activation time of 7.38 min and micro-
wave power of 117 W. Acid activation of bentonite was found to occur faster with
microwave irradiation than with conventional heating. Microwave-assisted pro-
cesses have the potential to develop into a cost efficient route for acid activation
of bentonite.

Keywords: Bentonite e Acid activation e
Microwave irradiation e Statistical design
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