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CAPITULO 3 - METODOLOGIA DOS ENSAIOS

Neste capitulo sdo apresentados os procedimentos utilizados nos experimentos de
sor¢do e difusdo. Os ensaios foram realizados no Laboratério de Engenharia Sanitdria (LES)
da UERJ e alguns procedimentos em relagdo a compactagdo e saturacdo do solo no foram

realizados Laboratério de Mecanica dos Solos (LMS) também da UERJ.

Apresentam-se, também, os procedimentos das andlises quimicas para estudo do
descoramento de lixiviado efetuadas no LES da UERJ e na Tecma-Tecnologia em Meio

Ambiente.

3.1 — Ensaios de Equilibrio em Lote (Batch Test)

Este ensaio fornece uma estimativa da sor¢do de uma substancia quimica “soluto”
(fon), presente em uma soluc¢do, por um solo até atingir o equilibrio. O uso desta técnica
permite a obtengdo de curvas isotermas de sor¢cdo que indicam a variagdo de concentragdo de

um soluto de uma soluciao em contato com o solo.

A massa de adsorvente e a solucdo contendo os solutos investigados permanecem em
contato, com agitacdo constante, durante um periodo de tempo pré-definido, no qual uma
situacdo de equilibrio entre adsorcdo e dessorcdo é alcancada a temperatura constante, dai

surgindo o termo isoterma.

No que diz respeito aos estudos de determinacdo de valores de DQO e cor, poderia ter
sido escolhido o Jar Test, entretanto os ensaios de equilibrio em lote mostraram-se mais
completos, uma vez que propiciaram um intenso contato fisico solo:contaminante e, a partir

destes, isotermas de adsor¢do foram construidas.

Visando conhecer de forma mais completa o processo de sor¢do de contaminantes e de

descoramento de lixiviados, foram usadas duas técnicas de Batch Test: CSI e ECI.
As duas técnicas usadas para obtencao das isotermas de adsor¢do sao:

- Environmentally Conservative Isotherm (ECI) - principia-se com uma solucao matriz
ou efluente, em que volumes iguais dessa solu¢do inicial, portanto de concentragdes idénticas
de solutos, sdo colocados em contato com diferentes quantidades de massa de adsorvente num
recipiente sob agitacdo por um tempo definido. Em seguida a mistura é filtrada e procede-se a

determinac¢@o da concentragcao dos solutos nas diversas solucdes filtradas; e
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- Constant Soil: Solution Ratio Isotherm (CSI) — a partir de uma solucdo matriz ou
efluente que contenha o(s) soluto(s) investigado(s), preparam-se varias diluicdes da mesma,
obtendo-se, assim, uma variedade de solugdes com concentragdes de solutos diferentes.
Volumes iguais dessas solu¢des sdo colocados em recipientes com a massa de adsorvente
(solo) fixa sob agitacdo durante um periodo de tempo estabelecido, e logo apds essas misturas

sdo filtradas procedendo a andlise dos solutos nas solugdes filtradas (Ritter, 2000)

Na isoterma CSI, iniciou-se o ensaio com a concentracdo de soluto variando nas
solucdes (a quantidade de adsorvente foi constante em cada recipiente), enquanto na isoterma
pelo Método ECI, o ensaio comegou com a concentracdo inicial de soluto constante nas

solugdes (variando a massa de adsorvente em cada recipiente).

Ao determinar as espécies (solutos) que foram investigadas, levou-se em consideracao
a sua estabilidade e foram necessdrias precaucdes para evitar a ocorréncia de processos que
reduzem a velocidade a taxas insignificantes durante os procedimentos do ensaio. Para tanto,
utilizou-se um branco, ou seja, a solugdo original submetida ao procedimento de ensaio sem
que esta entre em contato com o adsorvente. O percentual da diferenca da concentragcdo entre

a solucgdo original e o branco foi calculado conforme a equagao 5.

(Co — Cb)*100 &)
Co

%D -
onde:
% D = percentual de diferenca
C, = concentrag¢do inicial do soluto na solugao (mg/L)
Cy = concentragdo do soluto no branco do teste (mg/L)

Essa diferenca foi determinada para cada soluto investigado e para todos os ensaios
em branco. Os recipientes usados no ensaio eram inertes tanto com relacdo ao adsorvente
quanto a solugdo. Frascos de polietileno em geral sdo compativeis e foram usados com os

adsorventes e solucoes.

Os experimentos foram realizados em um laboratério climatizado, onde a flutuacao de
temperatura ndo foi superior a 6 °C. Em todos os casos a temperatura em que se realizou o
ensaio foi registrada e, para que os resultados apresentados fossem consistentes, a razao

solo:solucdo e o tempo de equilibrio foram determinados.
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3.1.1 — Razdo Solo:Solucio (RSS)

A razido solo:solug¢do (RSS) foi definida como a massa equivalente de solo seco em
gramas (adsorvente) por volume em mililitros da solu¢do contendo o soluto investigado
(adsorbato) dos ensaios. A raz@o solo:solucdo recomendada é a que proporciona um
percentual de adsorcdo entre 10% e 30% da concentracdo de soluto mais alta. Calculou-se o
percentual adsorvido (%A) usando a concentracio de soluto na solugdo inicial e a

concentracao do soluto apds contato com o adsorvente, conforme equacao 6:

(Co—C) %100 (6)
Co

% A =

onde:
% A = percentual adsorvido
Co = concentrag¢do inicial do soluto (mg/L)

C = concentracdo do soluto apds agitagdo com o adsorvente e filtracdo (mg/L)

A determinagdo da RSS foi conduzida usando-se o procedimento para constru¢do de
isotermas com razao solo:solucdo constante (CSI), ou seja, variando-se a concentracdo da
solucdo (adsorvato) e mantendo a massa de adsorvente (solo) constante para um tempo de
equilibrio de 24 horas, devendo-se observar que a massa de adsorvente refere-se a massa de

solo seco.

Nos testes realizados pelo método ECI estes procedimentos também foram

observados, exceto a utilizagao de brancos.

3.1.2 — Determinacido do Tempo de Equilibrio

O tempo de equilibrio é definido como o intervalo de tempo minimo a que as amostras
sdo agitadas durante o ensaio para estabelecer uma variagdo na concentracdo de soluto na
solugdo inferior a 5% .

O tempo de equilibrio foi determinado usando-se quatro intervalos de tempo de
agitacdo; 1, 24, 48 e 72 horas. Estes intervalos de tempo representaram o tempo de agitacao
em que a interacdo entre a superficie sélida do adsorvente e a fase liquida foi intensificada,
possibilitando uma maior interacdo entre as fases sélida e liquida. O procedimento de ensaio
foi similar ao ensaio de adsor¢do, diferenciando-se apenas o intervalo de tempo de agitacdo a

que o adsorvente e a solu¢@o sdo submetidos.
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A variacdo na concentra¢do dos solutos na solucdo pode ser determinada pela equacao

C -Gy *100 (7

_
% AC = C.

onde:
% AC = variagdo da concentragdo em porcentagem
C, = concentracao de soluto no tempo t;;
C, = concentragao de soluto no tempo t; (1, 24, 48 e 72 horas).
Baseado nas andlises realizadas para cada um dos parAmetros estudados (NH,", K*, Na*
e Ca*?) para cada intervalo de tempo de agitacao (1, 24, 48 e 72 horas), foi efetuado o calculo
da variagdo da concentragdo de modo a se obter um intervalo de tempo ideal em que a
varia¢do de concentracdo do soluto tenha permanecido constante ou com uma variagdo menor
que 5%.
Uma vez obtido o tempo de equilibrio (tempo onde as velocidades de transferéncia de
soluto: adsorvente sejam iguais) para cada espécie de soluto investigada, foi escolhido o

maior intervalo encontrado entre os solutos investigados.

3.1.3 — Determinacio da Quantidade de Soluto Sorvido por Massa de Adsorvente.

A massa de soluto adsorvida da solucdo por unidade de massa de adsorvente foi

determinada pela expressao 8:

(Co-Co) *(V) (®)
= M

onde:

S = quantidade de soluto adsorvida por quantidade de massa de adsorvente;

M = massa de adsorvente em gramas na mistura (massa equivalente de solo seco);
C, = concentrag¢do inicial do soluto na solugao;

C. = concentracdo de equilibrio do soluto na solugdo; e

V = volume de solu¢do em contato com o adsorvente.

As isotermas sdo obtidas plotando-se S x C.. Trés modelos de isotermas podem servir

de ferramenta: linear e ndo lineares do tipo Freundlich e Langmuir. A comparagdo entre os
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coeficientes de correlagdo (maior R”) dos gréficos indica a que melhor se ajusta ao

comportamento apresentado pelo soluto “contaminante”.

No modelo linear, o coeficiente angular da reta corresponde ao coeficiente de
distribuicao (Ky). A capacidade de adsor¢do do solo € finita e o coeficiente de distribuicao

representa a sor¢do exercida pelo adsorvente de quantidades uniformemente crescentes.

Para os casos em que o modelo linear se mostre inadequado, os dados obtidos podem

ser ajustados pelas equacdes linearizadas do tipo Freundlich ou Langmuir.

A equagdo 9 é a expressao linear da equacao de Freundlich.

LogS= Kf + 1/nlog Ce )

onde:

S = quantidade de soluto adsorvida por unidade de massa de adsorvente;
K¢ = constante

I/n = constante

Ce = concentracao de equilibrio do soluto de Lang

A equagdo 10 € a expressao linear da equacao muir.

Ce 1 Ce (10)
S T (KM M

onde:

S _ quantidade de soluto adsorvida por unidade de massa de adsorvente
K. - constante

M - constante

C. - concentragdo de equilibrio do soluto

Algumas informacdes foram registradas de modo a garantir a repetibilidade do ensaio,

caso seja necessario:
- temperatura na qual os testes foram efetuados;

- condutividade e pH de todas as solugdes de soluto antes da filtracao;



64

- concentracao das solucdes-estoque (solucdes diluidas), do branco e qualquer fator de

corre¢do usado;
- razdo de solo:solugdo correspondente;
- quantidade de soluto nas solugdes inicial e final;
- percentual de soluto adsorvido e quantidade de massa de adsorvente;
- variagdo da quantidade de soluto no tempo de equilibrio;
- equacdo da melhor reta de ajuste e valor do coeficiente de correlagio (R%);

- determinacdo completa do adsorvente.

3.1.4 — Procedimento do Ensaio

3.1.4.1 Sorcdo pelo Método — CSI

A amostra de solo (adsorvente) foi destorroada e espalhada em uma superficie como
apresentado na Figura 8 e modo a formar uma camada de aproximadamente 2 cm secando ao

ar a temperatura ambiente.

Figura 8 — Destorroamento do solo.

Com o resultado da umidade foi efetuado o calculo da corre¢do da massa de solo usada
no ensaio, isto €, determinacdo da massa de solo imido equivalente a massa de solo seco que

foi utilizada no ensaio, uma vez que, a razdo solo:solucdo é expressa em massa seca de

adsorvente.
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A partir do lixiviado e de dgua destilada e deionizada (ADD) foram preparadas solugdes
diluidas de 15, 35, 50 e 75% de lixiviado (Figura 9 a,b e c), além de se usar a solugdo original

de percolado (100%) e dgua destilada e deionizada como solucdo isenta de contaminantes (0%,

de lixivado).

(a) (b) (c)
Figura 9 - Solu¢des de Lixiviados: (a) de Rio das Ostras, (b) de Morro do Céu e (c) de Grande Porte.

A partir da determinagdo da massa de solo umido, pesou-se o solo dentro do frasco de
polietileno (Figura 10 a). Em seguida as solucOes de lixiviado foram adicionadas nas
concentracdes de 0%, 15%, 35%, 50%, 75% e 100%, na razdo solo:solu¢do determinada, e
simultaneamente foram preparados os brancos referentes a cada solugdo, ou seja, frascos

contendo somente a solucdo de lixiviado em volume igual ao da amostra, Figura 10 (b).

(@) " )

Figura 10 - (a) Pesagem de solo no frasco e (b) frascos do ensaio em branco de Rio das Ostras.

Os frascos foram colocados na mesa agitadora “shaker” e as amostras permaneceram
sob agitacdo (Figura 11 a e b) pelo tempo determinado como ideal para que o equilibrio fosse

alcancado.
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Figura 11 — Frascos contendo os ensaios no shaker

Ao final da agitacdo, registrou-se a temperatura ambiente e determinou-se o pH e a

condutividade das 6 (seis) solucdes antes de serem filtradas (Figura 13).

Figura 12 - Solucdes sorvidas antes da filtragem

As misturas foram filtradas a vécuo, utilizando-se os seguintes equipamentos: frasco
Kitazato - 250mL ou 500 mL; filtro Biichner; borracha de vedacao; papel de filtro qualitativo
didmetro 12,5 cm, 80g/cm2; bomba a vicuo de 1 HP (Figuras 13 aeb, 14 aeb).

O solo que permaneceu no papel de filtro foi descartado, enquanto o filtrado foi

encaminhado para a andlise dos contaminantes em estudo (Figura 15).
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(a) Bomba de Vicuo (b) Kitazato e Filtro Biichner
Figura 13 - Conjunto de Filtracio

() (b)

Figura 14 - Conjunto de filtracdo a vacuo (a) e Coleta de Lixiviado (b)

Figura 15 - Solo retido no papel e lixiviado
no Kitazato
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O mesmo procedimento foi adotado para cada uma das diferentes solucdes, obtendo-
se, assim, seis amostras com os seus respectivos brancos. Todas foram analisadas no estado
inicial e final, para cada concentragdo com seus respectivos brancos, de acordo com as

Figuras 16 a,b e c.

an "’ f "
051012005 = ehon00

() (b) (©)

Figura 16 -Lixiviados antes e depois da sor¢do: (a) Rio das Ostras ; (b) Morro do Céu e (c) Grande porte.

Condicdes do ensaio de Equilibrio em Lote (Batcht Test):

- liquido utilizado: 3 lixiviados diferentes;

- solo proveniente do Aterro Sanitdrio de Rio das Ostras;

- solugdes: solugdes diluidas de lixiviado de 0, 15, 35, 50, 75 e 100% de lixiviado;

- razdo solo:solucdo 1:10 - (25 g de solo seco : 250 mL de solucdo);

- tempo de equilibrio de 48 horas;

- frasco de ensaio: polietileno de 500 mL de capacidade;

- temperatura ambiente em que os ensaios foram realizados: variou de 23,8 a 27,5 °C
- misturas (solo:solu¢do) submetidas a agitacdo de 220 rpm em um “‘shaker”.

As determinacOes quantitativas efetuadas nos filtrados foram nitrogénio amoniacal (N-

NH3), sédio (Na*), potdssio (K*), cdlcio (Ca*?), pH, condutividade, cor (Pt-Co) e DQO.

3.1.4.2 Sor¢do pelo Método ECI

O estudo de descoramento de lixiviado contemplou também ensaios utilizando o

Environmentally Conservative Isotherm (ECI), com o objetivo de analisar o comportamento
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de reducdo de cor e de valores de DQO com o lixiviado bruto do Aterro de Grande Porte. O
ensaio iniciou-se com uma solu¢do matriz colocada em contato com diferentes quantidades de
massa de adsorvente, com relacdo solo:solu¢do variando de 1:20 até 1:1000. Todo o
procedimento descrito anteriormente para preparacdo da amostra de solo foi repetido,
determinando-se a umidade e procedendo-se ao célculo da corre¢ao da massa de solo a ser

usada no ensaio também.

Os resultados obtidos nos ensaios de reducdo de cor e de valores de DQO foram
indicativos para a escolha do lixiviado mais critico com relacio a estes parametros e também

foi importante estudar as concentragdes de solo pelo Método ECL.
Condicdes do ensaio de Equilibrio em Lote (Batch Test):
- liquido utilizado: lixiviado do Aterro de Grande Porte (100%);
- solo proveniente do Aterro de Rio das Ostras;

- razdo solo:solucdo, 1:1000; 1:500; 1:200; 1:60; 1:40, 1:27 e 1:20 - (0,2; 0,4; 1,0; 3,5;
5,0; 7,5 e 10 g de solo seco: 200 mL de lixiviado);

- tempo de equilibrio de 20 - 22 horas;

- frasco de ensaio: frasco de polietileno de 500 mL de capacidade;

- temperatura ambiente a que o ensaio foi realizado: variou de 25,8 a 27,0 °C;
- misturas (solo:solu¢do) submetidas a agitacdo de 180 rpm em um shaker.

Todos os procedimentos até aqui mencionados, foram utilizados na Sorcdo pelo
Meétodo CSI, tais como pesagem do solo dentro dos frascos de polietileno, introducido do

lixiviado (Figura 17 a, b, e c) e agitacdo na mesa (Figura 18 ae b).

(b)

Figura 17 — (a) Pesagem de solo; (b) prepara¢do do lixiviado do Aterro de Grande Porte nos frascos para
sorcdo pelo Método ECI (c) lixiviado no frasco e no baldo volumétrico.
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Figura 18 — (a) Frascos na mesa agitadora e (b) Amostras do Lixiviado do AGP na mesa agitadora.

O processo de filtracdo a vacuo, precedido de determinacdo de pH e condutividade,
manteve as mesmas caracteristicas dos anteriores, exceto por uma diferencga: ndo foi possivel
a formagdo de uma camada de solo no papel de filtro, uma vez que as quantidades de solo
utilizadas foram muito pequenas. A filtragdo foi relativamente rdpida e a cor das solugdes

variou consideravelmente, conforme pode ser constatado nas Figuras 19 a e b, em que se

(b)
Figura 19 — (a) Equipamento de filtragem 4 vacuo e (b) vista do solo no papel de filtro.
verifica que as amostras com relagdo solo lixiviado menores apresentaram cor mais escura.

Ap6s a filtracdo das amostras foram determinados os valores de DQO. A Figura 20

permite a visualiza¢io da reducao de cor obtida.
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Figura 20 - Comparagdo visual da reducdo da cor (vista panoramica das cinco amostras mais
concentradas).

3.2 — Ensaio de Difusao

O ensaio de difusdo simula a migracdo de solu¢des por meios porosos, avaliando o
comportamento das espécies quimicas durante o processo e determinando os parametros
fisico-quimicos. E realizado numa célula de difusdo com reservatério para lixiviado. Serd
descrita a montagem do ensaio e o procedimento de lixiviacdo das amostras de solo no final,

para determinar a concentracao dos fons.

3. 2.1- Descricdo da Célula de Difusdo e Montagem do Ensaio

A célula de difus@o consiste de um molde de acrilico de corpo cilindrico sobre uma

base quadrada sendo composta de cinco partes:
a) base (Figura 21 a);
b) reservatorio de solo (Figura 21 b);
¢) reservatdrio de percolado (Figura 21 c);
d) reservatorio de dgua (Figura 21 d);

e) tampa (Figura 21 d).
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(a) base (b) reservatorio de solo

(c) reservatdrio de percolado (d) reservatério de dgua
Figura 21— Célula de difusdo

A base é um quadrado contendo ao centro um rebaixamento cilindrico, onde existe
uma placa de pedra porosa. A base possui ainda um canal que possibilita a entrada de dgua
durante o processo de saturagcdo, que se encaixa diretamente ao reservatério de 4gua durante a

saturacdo. Logo em seguida a saturacdo, o reservatdrio de dgua € retirado.

O reservatério de solo consiste também de um corpo cilindrico. O solo, apds a
homogeneizacdo na umidade 6tima foi compactado diretamente na célula. Com 26 golpes de
um soquete com 2,5 kg caindo de uma altura de 30,5 cm de acordo com a NBR 7182/1986
(Figura 22 a até h).
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(a) preparo do solo na umidade
6tima. - ) solo

A |

(d) preparacio do solo no (e)compactagdo do solo (f) compactacdo do solo no
reservatorio. reservatorio

(g) reservatério com a ultima (h) reservatério de solo pronto

camada de solo

Figura 22 - Preparo do solo na umidade 6tima, pesagem, preenchimento e compactagdo da célula de
difusio.

O reservatorio de dgua consiste de um corpo cilindrico de acrilico e um pequeno disco
de PVC perfurado que serve para dar sustentagdo ao reservatorio de solo durante a saturacdo.
Este s6 foi utilizado durante a satura¢do do solo, sendo em seguida retirado e prosseguindo

ensaio sem ele.

A saturacdo da amostra foi realizada no equipamento triaxial TRITECH 100,
Compression Test Machine Wykeham Farrance Eng. Ltd. (Figura 23 a), num intervalo de
tempo de 1h e 30 min, com pressdo de 30 kPa aplicada a dgua de saturagdo. Durante a
saturacdo, a dgua sob pressdo entrou pela base, passando em seguida pela placa porosa, que

tem a fun¢do, assim como o disco de PVC, de homogeneizar o fluxo durante a saturagdo,
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evitando criagdo de caminhos preferenciais e dificultando ou inviabilizando a saturagcdo da

amostra. Foi colocado um extensdmetro para monitoramento.

Uma massa equivalente a 22,00 kg foi colocada acima do corpo de prova de solo, com
o0 objetivo de evitar a expansdo da amostra, o que inutilizaria o ensaio (Figura 23 b). A fun¢do
do equipamento triaxial é diminuir o intervalo de tempo de saturacdo da amostra de solo,

garantindo uma saturacdo acima de 90 a 95%.

(a) (b)
Figura 23 (a) Equipamento triaxial, TRITECH 100, sem a célula e (b) com a célula .

Ao final da saturacdo, o reservatdrio de solo foi conectado diretamente a base e a
outras partes da célula. A compactacao foi finalizada com o nivelamento do solo no topo da
superficie do reservatério (6,0cm). Quando a célula foi montada, o reservatério de dgua foi
conectado ao reservatdrio de solo de modo que ndo se formassem bolhas de ar na interface
liquido/solo comprometendo a saturagdo do solo. Depois de saturar o solo, parte da célula é
desmontada. O reservatério de dgua foi retirado e o reservatério de solo foi acoplado

diretamente na base da célula (Figura 24 a).

O reservatério de percolado (Figura 24 b) foi preenchido com o lixiviado apds a
saturacao, permanecendo o lixiviado em contato com o solo saturado até o término do ensaio.
A célula foi fechada e deixou-se em repouso para que ocorresse a difusdo dos solutos (Figura

24 ¢) no solo por um intervalo de tempo de 72 horas. Uma amostra do lixiviado usado no
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ensaio foi guardada para andlise também ao fim do periodo de difusdo. O lixiviado

sobrenadante foi recolhido para posterior andlise (Figura 25).

Ui

(a) (b) (©)
Figura 24 — Célula de difusdo com reservatério de percolado (a), Célula de Difusdo com lixiviado (b) Célula
durante a difuséo (c)

, &
Figura 25 - Retirada do lixiviado da
célula.

As Figuras 26 a e b apresentam o solo sendo retirado da célula em 6 (seis) camadas de

1,0 cm de espessura cada uma com a ajuda de um disco metélico e uma espétula.

Uma amostra do solo referente a cada camada foi retirada para determinacdo da
umidade, sendo o restante embalado com filme plédstico de PVC de modo a preservar as

caracteristicas e colocado em uma “cdmara imida”, ou seja, um dessecador donde foi retirada
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a silica e colocado um recipiente com dgua de forma a manter a umidade constante. Uma
amostra de 20 g apds corre¢do da massa, de acordo com a umidade de cada uma das camadas,

foi preparada para a lixiviagdo.

L

(a) (b)

Figura 26 - Desmontagem de célula de difusado e separacéo das 6 camadas de 1 cm.

3.2.2. — Lixiviacdo das Amostras do Solo (apds ensaio de difusio)

A lixiviag@o consistiu de um processo de “lavagem” do solo com 4gua destilada e
deionizada. A razdo solo:solugcdo utilizada foi de 1:10. Este procedimento visou a
determina¢do da concentracdo das espécies investigadas na solucdo de lavagem. A lixiviagdao
consistiu da pesagem de 20 g de solo seco (corrigido com a umidade de cada uma das
“camadas” oriunda do processo de difusdo) e a adicdo de 200 mL de &dgua destilada e
deionizada. O ensaio em branco, ensaio de referéncia ou background, teve mesmo

procedimento (uma amostra de solo que ndo tenha entrado em contato com o lixiviado).

Os frascos foram fixados em uma mesa agitadora shaker, submetendo as amostras a

agitacdo durante pelo menos 24 horas.
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Logo apdés a suspensdao da agitacdo das amostras, foram determinados pH e
condutividade e em seguida as amostras foram filtradas a vdcuo, utilizando o mesmo
procedimento dos ensaios de sor¢do. O filtrado (solucdo resultante da lavagem do solo) foi
encaminhado para as andlises respectivas, determinando-se a concentra¢do dos contaminantes

investigados foi determinada, enquanto a fase retida no papel de filtro foi descartada.

As anilises efetuadas no filtrado foram nitrogénio amoniacal (N-NH3), sédio (Na®),
potassio (K*) célcio (Ca+2), cor (mgPt), DQO, pH e condutividade. O processo de lixiviagao
implicou somente na diluicio das amostras, de acordo com Leite (2001), foi utilizada a

férmula 11 para calcular as quantidades de contaminantes corrigidas.

C exp (V20 + Vinos) P 10 (11)
M, X U

Ca=

onde:
CcL = concentragdo corrigida de lixiviado (mg/L);

C exp =Concentragdo determinada experimentalmente (mg/L);
V 1.0 = Volume de dgua adicionado (mL);

Viros= Volume de dgua no solo (mL);

M, = massa de solo timido (g);

U, = umidade do solo;

P m:0 = densidade (g/cm3 )

3.3 Analises Quimicas

As andlises quimicas forma realizados pelos métodos descritos na Tabela 7

apresentada a seguir.



78

Tabela 7 — Métodos de analise utilizados

Parametros Meétodo de ensaio
pH SM 4500 H*(B)
Cor (mg Pt/L) SM 2120 (B)
Condutividade (mS/cm) SM 2510 (B)
Cloreto (mg C17/L) SM 4500-Cl (B)
DQO (mg O,/L) SM 5220 D (B)
Ca™ (mg/L) SM 3500- Ca (B)
Na* (mg/L) SM 3500-Na (B)
K" (mg/L) SM 3500 - K (B)

Nitrogénio Amoniacal (mg N-NH;/L) SM 4500 NH; (D)

3.31 Método de Determinacio do Nitrogénio Amoniacal

O procedimento inicia-se com teste do eletrodo segundo as instru¢des do fabricante.O
aparelho utilizado foi Orion 290 A*, com o eletrodo seletivo de amonia; o eletrodo Orion
Ammonia Electrode Orion 95-12, a solucdo padrdo de amodnia Orion 951007 e a solugdo de

ajuste ISA 951211 (Figura 27).

Figura 27 — Equipamento Orion 290 A

3.3.2 — Método de Determinacio do Sédio, Potassio e Cdlcio

O método consiste na determinacdo da concentracdo de sédio, potdssio ou cdlcio em
uma solugdo, utilizando-se um fotometro de chama (Figura 28 a). O aparelho utilizado

Fotometro de Chama Micronal modelo B 462, com filtro de Na, K e Ca.(Figura 28 b e c).
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A

(a) Fotdmetro (b) Fotometro e bomba de vacuo. (c) Conjunto Fotometro, Bomba de
véacuo e solugdes padrio
Figura 28 - Conjunto de andlise de célcio, s6dio e potassio.

Prepara-se uma curva de calibrag@o utilizando-se solu¢des padrao de 1- 100 ppm, a

partir desta sendo preparadas as solucdes diluidas para anélise.

3.3.5 — Método de Determinacido da Condutividade

A condutividade € definida como a capacidade de uma solu¢do aquosa conduzir

corrente elétrica.

Um condutivimetro da marca DIGIMED, modelo DM31 foi utilizado em todas as

andlises (Figura 29 ae b).

(2) (b)
Figura 29 - DIGIMED modelo DM31 durante as medidas de condutividade dos lixiviados (a e b).
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3.3.6 — Método de Determinacio do pH

O método consiste em utilizagdo de um aparelho de medi¢do de pH, no presente caso o
pHmetro da marca DIGIMED modelo DM21. O equipamento possui um eletrodo, que é

mergulhado nas solu¢des enquanto o valor é apresentado no visor., conforme Figura 30.

Figura 30 - pHmetro da marca DIGIMED

3.3.7 — Método de Determinacio da Cor

O método de medida de cor platina-cobalto utiliza a unidade de cor produzida por um

mg de Pt/L na forma de ion cloroplatino.

O equipamento utilizado foi o espectrofotdmetro UV/VIS, da Metrolab 325 BD
(Figura 31 a até d), calibrado antes de cada teste efetuado, verificando-se a transmitancia e
zerando-se com H,0 destilada. O par de cubetas utilizado é de quartzo com 1 cm de caminho

otico.
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(b) Solugdes e amostras brutas

(a) Espectrofotdmetro

(c) Espectrofotdometro e solugdes (d) Recipiente para descarte e cubetas de
quartzo.
Figura 31 - Conjunto para determinagdo da cor.

Inicialmente foi feita uma varredura na amostra mais escura para se encontrar o valor
maximo de absorvancia entre 330 nm e 390 nm, determinando-se assim a absorvincia
adequada para a determinacdo da cor de cada lixiviado. O valor 6timo encontrado apds a

varredura para os diferentes lixiviados foi 340 nm.

Ap6s a escolha do comprimento de onda ideal, no caso 340 nm, procedeu-se as
leituras dos padrdes de 5,10, 20, 30, 40, 50 e 100 unidades de cor para obten¢do de uma curva

(Figura 32) que gerou a equagdo da reta utilizada nos resultados das leituras das amostras.

No caso de lixiviados concentrados, de cor muita escura, dilui¢des foram realizadas
para que os valores encontrados estivessem dentro da faixa 6tima de utilizacdo do gréfico e

equacdo 12.

Y = 0,129 x (12)
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y = 0,0133x

Cor 340 nm 5
R =0,997
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Figura 32 — Curva de calibracdo em 340 nm.

3.3.8— Método de Determinacido da Demanda Quimica de Oxigénio

A determinagdo dos valores de DQO baseou-se no SM 5220 D. A Demanda Quimica
de Oxigénio € definida como a quantidade especifica de um oxidante que reage com uma
amostra sob condi¢des controladas. A quantidade de oxigénio consumida € expressa em

termos de oxigénio equivalente.

Os equipamentos utilizados foram um digestor de DQO Hach, modelo DR 200, e um
espectrofotometro da HACH, modelo DR 2800, para uso com 600 nm e 420 nm; as solucdes
foram K,Cr,O7; em H,SO4 e HgSO,, solucdo digestora; solugdo padrao de biftalato de potédssio
(Figuras 33 e 34 aeb).
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(a) (b)
Figura 34 - Espectrofotometro da HACH, modelo DR 2800 (a) e as solu¢des utilizadas
para Determinagdo dos valores de DQO (b).

3.3.9— Método de Determinacio de Cloreto

O método baseia-se no fato de que, em solucdes aquosas neutras ou levemente
alcalinas, o cromato de potdssio indica o ponto final da titulagdo do cloreto pelo nitrato de
prata. O cloreto de prata € precipitado quantitativamente antes da formacdo do precipitado

vermelho de cromato de prata.

O procedimento consiste na titulacdo (Figura 54) de 100 mL de amostra ou uma
aliquota diluida a 100 mL numa faixa de pH de 7 a 10 (o pH da amostra pode ser ajustado
para valores situados nesta faixa com H,SO4 ou NaOH, se necessdrio), na presenca de 1mL de
indicador (solucdo de cromato de potdssio, K,CrO,), por uma solu¢do padrdo de nitrato de
prata. Um ensaio em branco também deve ser efetuado usando-se neste caso dgua destilada e

deionizada no lugar da amostra.



Figura 35 - Equipamento utilizado
para Determinagdo de Cloreto.

84



