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CAPÍTULO 3 – METODOLOGIA DOS ENSAIOS 

Neste capítulo são apresentados os procedimentos utilizados nos experimentos de 

sorção e difusão. Os ensaios foram realizados no Laboratório de Engenharia Sanitária (LES) 

da UERJ e alguns procedimentos em relação à compactação e saturação do solo no foram 

realizados Laboratório de Mecânica dos Solos (LMS) também da UERJ. 

Apresentam-se, também, os procedimentos das análises químicas para estudo do 

descoramento de lixiviado efetuadas no LES da UERJ e na Tecma-Tecnologia em Meio 

Ambiente. 

 

3.1 – Ensaios de Equilíbrio em Lote (Batch Test) 

Este ensaio fornece uma estimativa da sorção de uma substância química “soluto” 

(íon), presente em uma solução, por um solo até atingir o equilíbrio. O uso desta técnica 

permite a obtenção de curvas isotermas de sorção que indicam a variação de concentração de 

um soluto de uma solução em contato com o solo.  

A massa de adsorvente e a solução contendo os solutos investigados permanecem em 

contato, com agitação constante, durante um período de tempo pré-definido, no qual uma 

situação de equilíbrio entre adsorção e dessorção é alcançada a temperatura constante, daí 

surgindo o termo isoterma.  

No que diz respeito aos estudos de determinação de valores de DQO e cor, poderia ter 

sido escolhido o Jar Test, entretanto os ensaios de equilíbrio em lote mostraram-se mais 

completos, uma vez que propiciaram um intenso contato físico solo:contaminante e, a partir 

destes, isotermas de adsorção foram construídas. 

Visando conhecer de forma mais completa o processo de sorção de contaminantes e de 

descoramento de lixiviados, foram usadas duas técnicas de Batch Test: CSI e ECI. 

As duas técnicas usadas para obtenção das isotermas de adsorção são: 

- Environmentally Conservative Isotherm (ECI) - principia-se com uma solução matriz 

ou efluente, em que volumes iguais dessa solução inicial, portanto de concentrações idênticas 

de solutos, são colocados em contato com diferentes quantidades de massa de adsorvente num 

recipiente sob agitação por um tempo definido. Em seguida a mistura é filtrada e procede-se à 

determinação da concentração dos solutos nas diversas soluções filtradas; e 
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- Constant Soil: Solution Ratio Isotherm (CSI) – a partir de uma solução matriz ou 

efluente que contenha o(s) soluto(s) investigado(s), preparam-se várias diluições da mesma, 

obtendo-se, assim, uma variedade de soluções com concentrações de solutos diferentes. 

Volumes iguais dessas soluções são colocados em recipientes com a massa de adsorvente 

(solo) fixa sob agitação durante um período de tempo estabelecido, e logo após essas misturas 

são filtradas  procedendo à análise dos solutos nas soluções filtradas (Ritter, 2000) 

Na isoterma CSI, iniciou-se o ensaio com a concentração de soluto variando nas 

soluções (a quantidade de adsorvente foi constante em cada recipiente), enquanto na isoterma 

pelo Método ECI, o ensaio começou com a concentração inicial de soluto constante nas 

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

Ao determinar as espécies (solutos) que foram investigadas, levou-se em consideração 

a sua estabilidade e foram necessárias precauções para evitar a ocorrência de processos que  

reduzem a velocidade a taxas insignificantes durante os procedimentos do ensaio. Para tanto,  

utilizou-se um branco, ou seja, a solução original submetida ao procedimento de ensaio sem 

que esta entre em contato com o adsorvente. O percentual da diferença da concentração entre 

a solução original e o branco foi calculado conforme a equação 5. 

 

(Co – Cb)*100 (5) 
% D =        Co  

onde: 

% D = percentual de diferença 

Co = concentração inicial do soluto na solução (mg/L) 

 Cb = concentração do soluto no branco do teste (mg/L) 

Essa diferença foi determinada para cada soluto investigado e para todos os ensaios 

em branco. Os recipientes usados no ensaio eram inertes tanto com relação ao adsorvente 

quanto à solução. Frascos de polietileno em geral são compatíveis e foram usados com os 

adsorventes e soluções. 

Os experimentos foram realizados em um laboratório climatizado, onde a flutuação de 

temperatura não foi superior a 6 oC. Em todos os casos a temperatura em que se realizou o 

ensaio foi registrada e, para que os resultados apresentados fossem consistentes, a razão 

solo:solução e o tempo de equilíbrio foram determinados. 
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3.1.1 – Razão Solo:Solução (RSS) 

A razão solo:solução (RSS) foi definida como a massa equivalente de solo seco em 

gramas (adsorvente) por volume em mililitros da solução contendo o soluto investigado 

(adsorbato) dos ensaios. A razão solo:solução recomendada é a que proporciona um 

percentual de adsorção entre 10% e 30% da concentração de soluto mais alta. Calculou-se o 

percentual adsorvido (%A) usando a concentração de soluto na solução inicial e a 

concentração do soluto após contato com o adsorvente, conforme equação 6: 

 

(Co – C) * 100 (6) 
% A = 

        Co  
 

onde:  
% A = percentual adsorvido 

 
Co = concentração inicial do soluto (mg/L) 

C = concentração do soluto após agitação com o adsorvente e filtração (mg/L) 

A determinação da RSS foi conduzida usando-se o procedimento para construção de 

isotermas com razão solo:solução constante (CSI), ou seja, variando-se a concentração da 

solução (adsorvato) e mantendo a massa de adsorvente (solo) constante para um tempo de 

equilíbrio de 24 horas, devendo-se observar que a massa de adsorvente refere-se à massa de 

solo seco. 

Nos testes realizados pelo método ECI estes procedimentos também foram 

observados, exceto a utilização de brancos. 

 

3.1.2 – Determinação do Tempo de Equilíbrio 

O tempo de equilíbrio é definido como o intervalo de tempo mínimo a que as amostras 

são agitadas durante o ensaio para estabelecer uma variação na concentração de soluto na 

solução inferior a 5% . 

O tempo de equilíbrio foi determinado usando-se quatro intervalos de tempo de 

agitação; 1, 24, 48 e 72 horas. Estes intervalos de tempo representaram o tempo de agitação 

em que a interação entre a superfície sólida do adsorvente e a fase líquida foi intensificada, 

possibilitando uma maior interação entre as fases sólida e líquida. O procedimento de ensaio 

foi similar ao ensaio de adsorção, diferenciando-se apenas o intervalo de tempo de agitação a 

que o adsorvente e a solução são submetidos. 
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A variação na concentração dos solutos na solução pode ser determinada pela equação 

7.  

 

 

onde:  

% �C =  variação da concentração em porcentagem 

C1 =  concentração de soluto no tempo t1; 

C2 =  concentração de soluto no tempo t2 (1, 24, 48 e 72 horas). 

Baseado nas análises realizadas para cada um dos parâmetros estudados (NH4
+, K+, Na+ 

e Ca+2) para cada intervalo de tempo de agitação (1, 24, 48 e 72 horas), foi efetuado o cálculo 

da variação da concentração de modo a se obter um intervalo de tempo ideal em que a 

variação de concentração do soluto tenha permanecido constante ou com uma variação menor 

que 5%. 

Uma vez obtido o tempo de equilíbrio (tempo onde as velocidades de transferência de 

soluto: adsorvente sejam iguais) para cada espécie de soluto investigada, foi escolhido o 

maior intervalo encontrado entre os solutos investigados.  

 

 

3.1.3 – Determinação da Quantidade de Soluto Sorvido por Massa de Adsorvente.  

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

determinada pela expressão 8: 

 

 (Co - Ce) *(V)  (8) 
S =       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); 

Co = concentração inicial do soluto na solução; 

Ce = concentração de equilíbrio do soluto na solução; e 

V = volume de solução em contato com o adsorvente. 

As isotermas são obtidas plotando-se S x Ce. Três modelos de isotermas podem servir 

de ferramenta: linear e não lineares do tipo Freundlich e Langmuir. A comparação entre os 

(C1 – C2) * 100 (7) 
% �C = 

        C1  
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coeficientes de correlação (maior R2) dos gráficos indica a que melhor se ajusta ao 

comportamento apresentado pelo soluto “contaminante”.  

No modelo linear, o coeficiente angular da reta corresponde ao coeficiente de 

distribuição (Kd). A capacidade de adsorção do solo é finita e o coeficiente de distribuição 

representa a sorção 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 equações linearizadas do tipo Freundlich ou Langmuir. 

A equação 9 é a expressão linear da equação de Freundlich. 

 

Log S = Kf  + 1/n log Ce (9) 

onde: 

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

Kf = constante 

1/n = constante 

Ce = concentração de equilíbrio do soluto de Lang  

A equação 10 é a expressão linear da equação muir. 

 

 Ce                             1 +   Ce (10) 
 S = 

(KLM)  M  

onde: 

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

KL = constante 

M = constante 

Ce  = concentração de equilíbrio do soluto  

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

caso seja necessário: 

- temperatura na qual os testes foram efetuados; 

- condutividade e pH de todas as soluções de soluto antes da filtração; 
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- concentração das soluções-estoque (soluções diluídas), do branco e qualquer fator de 

correção usado; 

- razão de solo:solução correspondente; 

- quantidade de soluto nas soluções inicial e  final; 

- percentual de soluto adsorvido e quantidade de massa de adsorvente; 

- variação da quantidade de soluto no tempo de equilíbrio; 

- equação da melhor reta de ajuste e  valor do coeficiente de correlação (R2); 

- determinação completa do adsorvente. 

 

3.1.4 – Procedimento do Ensaio 

 3.1.4.1  Sorção pelo Método – CSI  

A amostra de solo (adsorvente) foi destorroada e espalhada em uma superfície 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 cálculo da correção da massa de solo usada 

no ensaio, isto é, determinação da massa de solo úmido equivalente à massa de solo seco que 

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

adsorvente. 
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A partir do lixíviado e de água destilada e deionizada (ADD) foram preparadas soluções 

diluídas de 15, 35, 50 e 75% de lixiviado (Figura 9 a,b e c), além de se usar a solução original 

de percolado (100%) e água destilada e deionizada como solução isenta de contaminantes (0%, 

de lixivado). 

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

 

 

A partir da determinação da massa de solo úmido, pesou-se o solo dentro do frasco de 

polietileno (Figura 10 a). Em seguida as soluções de lixiviado foram adicionadas nas 

concentrações de 0%, 15%, 35%, 50%, 75% e 100%, na razão solo:solução determinada, e 

simultaneamente foram preparados os brancos referentes a cada solução, ou seja, frascos 

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

 

  
(a) (b) 

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

0s frascos foram colocados na mesa agitadora “shaker” e as amostras permaneceram 

sob agitação (Figura 11 a e b) pelo tempo determinado como ideal para que o equilíbrio fosse 

alcançado. 


