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RESUMO

A drea especifica, composicdo quimica, massa especi-
fica, estrutura cristalina, forma, dimensdes e distribuicao
granulométrica das particulas, sdo as principais preprieda-
des utilizadas para caracterizar tecnologicamente um materi
al s6lido pulverulento. O presente trabalho trata da deter
minacdo da area especifica de pos de solos lateriticos, ma
terials frequentemente utilizados em obras de engerharia ,
mas pouco conhecidos em termos de propriedades intrinsecase
de engenharia. A importancia desta pesquisa decorre da in
fluéncia do parametro estudado em relacao as estabilizacoes
dos solos com cimento, cal, cinzas vclantes, emulsoes asfél
ticas e outros produtos, onde reagoes quimicas has superfi

cies livres das particulas do aditivo e do solo, 4 "ativida

de'" dos mesmos, depende fundamentalmente da area especifica.

O objetivo da pesquisa. portanto, € o conhecimento
da area especifica da fragdo fina dos sclos lateriticos atra
vés dos métodos de B.E.T., permeametro de Blaine, permeame-
tro de Fischer, adsorcao de azul de metileno e método graru
lométrico por secdimentagdo. Neste Gltimo método utilizou-se

¢s diametros médios de Mellor, Geométrico e Aritmético. Os



materiais utilizados sao onze amostras de solos lateriticos
provenientes dos Estados do MaranhZo, Piauf e Parafba. Na
parte final do trabalho ha um estudo estatistico visando de
terminar a interdependéncia dos m€todos supra citados, numa
tentativa de substituir métodos sofisticados e caros como

o B.E.T. por outros mais simples.



ABSTRACT

The surface area, chemical composition, specific mass,
crystalline structure, shape, propotions, and granulometric
distribution of the particles are chief proprieties utilized

for technologically characterizing a solid powdered stuff.

The present work deals with determination of the surface
area of lateritic powdered soils, stuffs often used in works
of engineering, but rarely known within limits of intrinsic
properties and of engineering. The importance of such a
research comes of the parametre influence studied in relation
to the soils stabilizations with cement, lime, floating ashes,
asphastic emulsions and other prcducts, in which chemical
re actions on the free surfaces of the particles of the
additive and of the soil, that is tosay, the "activity" of

the same, depends basically of the surface area,

The aim of the research, then, is the surface area
knowledge of the thin fraction of the lateritic soils through
the B.E.T. methods, Blaine's and Fischer's permeametres 5
adsorption of blue methylene and granulemctric method for
sedimentation. In this last method, it was utilized the mean

dyametre of Mellor's, geometric and arithmetic. The utilized



1
materials are eleven samples of leteritic soils proceeding

from of the Maranhio, Piaui and Paraiba States. On the final
part of the work there is a statistic study aiming e
determine the interdependence of the above told systems, in
a tentative of replacing sophisticated and expensive methods,

as the one of the B.E.T. by others ones more uncomplicated.



CAPTTULO I

INTRODUGAO

Um sGlido pulverulento ativo € aquele que possui um
valor elevado da drea especifica. Assim, ativacdo € o aumen
to da area especifica de um sdlido pela subdivisao em parti
culas de dimensodes coloidais ou ultrafinas. A criacao dessa
superficie especifica consome energia que fica armazenada na
forma de energia livre superficial que confere uma "ativida
de'" ou "reatividade" a superficie do sGlido particulado que
determina as propriedades cin€ticas das reagdes so6lido-s61i
do e s6lido-fluido, SOUZA SANTOS (1975). No caso ce pfs ul
trafinos de alumirna, COBLE (1958), mostrou que a '"atividade"
da mesma € totalmente atribuivel a area especifica e nidoum
hipotética "ativacido quimica" da superficie. Isso também ¢&
valido para os argilominerais, e mostra a importancia do
parametro estudado nas estabilizacbes dos solos lateriticos,
com outros pos, emulsdao ou outros produtos. Uma das carac-
teristicas dos solos lateriticos relacionada com o aspecto
puramente fisico, € o fato de que alguns deles pertencem 2a

classe de estruturas metaestaveis. Isto significa que sua
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natureza particulada (particulate nature) nao & estivel sob
certas condigoes, por exemplo sob influéncia de um campo de
tensoes, LUCENA (1976). Por isso a utilizacao de ensaios

classicos de caracterizacao (distribuicdo granulomftrica

?

plasticidade e resistencia) como Gnico meio de classifica

gao, tem se tornado de validade duvidosa.

Atualmente, estudos especificos tém revelado que o
comportamento dos solos vermelhos tropicais (lateriticos) €
fundamentalmente influenciado pelas suas propriedades quimi
cas e/ou mineralGgicas e que necessario se faz interrelacio
nar estas propriecades com aquelas que caracterizam os ci
tados soles, em fvncao das propriedades de engenharia. No
entanto, a quantidade destes estudos ¢ limitada e conseqiien

temente ainda nao se pode generalizar os seus resultados pa

ra os diferentes tipos de solos lateriticos, BORBA (1981).

A importancia de se determinar as propriedades fisi
cas, quimicas e mineralSgicas dos solos lateriticos se fun
damenta mais ainda quando se discute os processcs de estabi
lizagao com aditivos. FERREIRA (1980) descreve trés proces
sos para estabilizar-se um sclo: a estabilizacao fisica, a
estabilizagao quimica e a estabilizacao fisico-quimica. As
reacoes quimicas que ocorrem entre o aditivo e o solc, prin
cipalmente nos dois Ultimos processos citados, dependem den
tre outros fatores, da area especifica do solo. Segundo
QUEIROZ DE CARVALHO & CABRERA (1979), existe uma relacao im
portante entre a capacidade de troca de cations (C.T.C.) me
dida em diferentes pHs e o comportamento dos solos verme -

lhos tratados com aditivo. Como se sabe a C.T.C., por sua



vez, estd indiretamente relacionada com a suferffcie especi
fica da fragdo tamanho argila. INGLES § METCALF (1§72) apre
sentam seis métodos de estabilizacao de solo: com cal, com
cimento, com asfaltc, organico-polimérico, mecanico e tér
mico e condicionam a aplicabilidade de cada um deles ao ta
manho de particula do solo, parametro que também estd rela

cionado com a area especifica, SOUZA SANTOS (1975).

0 conhecimento detalhado da area especifica é, por
tento, de grande importancia como elemento para os estudos

de estabilizacao de solos.

A metodologia empregada neste trabalho foi basicamen
te a mesma utilizada por FERREIRA et alii (1978) e FERREIRA
et alii (1972) que a aplicou em determinacgdes de areas espe
cificas de caulins do Nordeste do Brasil. Metodologia esta
utilizada, também, em parte, por: CARDOSO & ANGELERI (1980),
CHEN et alii (1974), KYOHARA et alii (1974), PHEIPS (1972) ,
SOUZA SANTOS & CRUZ (1971), SILVA & FILHO (1970), SOUZA &

BROSCH (1965), SOUZA SANTOS et alii (1959), entre outros.




CAPTTULO TI

OBJETIVOS DA PESQUISA

A primeira parte da pesquisa envolve uma revisao da
literatura, abrangendo: definigoes de solos lateriticos ,

conceitos de area especifica e métodos de determinacdes de

drez especifica.

A segunda parte tem como objetivo determinar as fai
xas de valores para as dreas especificas de solos lateriti
cos da regiao Nordeste do Brasil, através dos métodos do
permeametro de Blaine, adsorcido de azul de metileno, permeé
metro de Fischer, método granulométrico por sedimentagio e

B.E.T.

A terceira parte consiste em correlacionar, atraves
de computador, pelo método dos minimos quadrados, os resul-
tados das areas especificas, obtidos experimentalmente, ve
rificando-se a possibilidade de utilizacao de métodos sim

ples como o de adsorcao de azul de metileno em substitui-

¢ao a métodos mais sofisticados como o B.E.T.

A quarta e Udltima parte relaciona uma extensa biblio
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grafia sobre um assunto ainda pouco estudado - a determina-

cao da area especifica de um po.

0O objetivo maior de todo o trabalho € servir como
elemento para as pesquisas futﬁras, no campo da estabiliza-
¢ao de solos, na catalise, enfim, em todos os processos de
interagdo heterogénea '"so6lido-fluido" e s6lido-so6lido', que,

sabe-se, depende diretamente da area especifica.



CAPITULO III

REVISAQO DA LITERATURA

3.1 - DefinigOes de solos lateriticos.

Por volta de 1800, o engenheiro ingl8s Francis Buchanan
realizou um viagem ao sul da India onde observou o uso roti
neiro de blocos cortados de estratos de argila, em obras de
engenharia. Esses blocos de argila, de cor avermelhada, quan
do isolados do ar, tinham fraca consisténcia, permitindo S¢
rem cortados fzcilmente em forma de tijolos. Mas, quando ex
postos ao ar, endureciam rapidamente, adquirindo resistencia
suficiente para serem usados na ccnstrucao de casas, BUCHANAN

{1897) .

Na descricao de sua viagem, publicada em 1907 ,
Buchanan achou melhor chamar de laterita (em latim, later = ti
jelo e ita = pedra) ao estrato de argila de cor avermelhada,
que em alguns casos, apresentava cor amarelada, cheio de ca
vidades e poros, contendo uma grande quantidade de ferro.Com

o decorrer do tempo, o termo laterita passou a ter diversos

significados, gerando uma série de confusoes que s0 ha poucos



anos comegou a ser desfeita. !

FERMON (1911), define laterita como sendo resultante
da decomposigao superficial experimentada por de terminadas ro
chas, com remogao em solugdo da combinacgao silica, calcio |,
magnésio, sodio e potdssio, e com acumulacdo residual, assis
tida, sem duvida, pela acdo capilar, substituicio e troca de
uma mistura hidratada de o6xidos de ferro, aluminio e tita-

nio, raramente com magnésio. Estes oxidos sao designados de

constituintes lateriticos.

HARRASSOWITZ (1926) , propoe a relacdo molecular sili
ca/alumina como meio unico de caracterizar o estado de late-
rizagdo de uma formacao movel (solo). Seguindo a mesma orien
tacao, MARTIN & DOYNE (1930), classificam como laterita, ex

clusivamente os solos cuja relacdo molecular silica/alumina,

€ inferior a 1,33 .

A Comissao de Geologia da American Ceramic Society
publicou em 1930 um relatdorio contendo uma lista de nomes de
argilas e os respectivos significados. A argila lateritica ,
ela definiu como sendo um material de aspecto argiloso, de
origem residual, e que consiste, tipica e essencialmente, de
oxidos hidratados de ferro e aluminio. F usualmente de cor
variando do vermelho ao marrom, mas pode também ser cinza ou
azul. Pode apresentar graduacbes variando de bauxita até o

extremo de uma argila ferruginosa, ACS (1939).

WINTERKORN & CHANDRASEKHARAN (1951) apresentam uma
classificacdo baseada na relagao silica/sesquidxidos de fer

ro e de aluminio da fracao tamanho argila (menor que 2 um).

MORIN & PARRY (1969), também levaram em consideracao



a definicao de laterita com buse no enriquecimentv de 6xidos
de ferro e aluminio com lixiviacdo de silica e dizem: '"isto
inclui a maior parte dos solos vermelhos de intemperismo tro

Pical™.

No Brasil, o DNER definiu os solos vermelhos tropi-
cais como sendo ¢ solo cuja fracao coloidal (<« 2 um) apresen
ta relagdo silica/sesquioxidos menor que 2 e, em conjunto ,
as seguintes caracteristicas: presenca apreciiavel de sesquid
xido de ferro, tendencia para concrecionamento e endurecimen
to sob exposicao ao sol, baixa expansibilidade e baixo teor
de matéria organica, DNER (1971). Esta definicdo € baseada

substancialmente na relacdo silica/sesquidoxidos proposta ori

ginalmente por Winterkorn e Chandrasekharan.

Estudando as propriedades quimricas e mineraldgicas de
solos vermelhos tropicais do Norte e Nordeste do Brasil ,
BORBA (1981), apresentou, para os solos analisacdos nessa pes
quisa, a composicao quimica mostrada na Tabela 3.1, que com

excegao do ARPB e GIPI, confirmam a definigdo do DNER.

Pesquisanrdo um método simples de quantificar os compo
nentes mineralogicos da fracao tamanho argila de solos late
riticos, baseado na analise termogravimétrica, QUELROZ DE
CARVALHO (1981), chegou a seguinte composigao mineraldgica

média, para solos da Paraiba e Pernambuco:

% CAULINITA % AMORFOQS % GOETITA

74,7 5,6 19,7

Fazendo uma ampla revisao da literatura sobre defini



TABELA 3.1

Composigdo quimica da fracao tamanho
argila em relagao ao solo total.

Fonte: BORBA (1981)



10

S0 L0| $5i0, | $A1,0; | $Fe,0 RELACAO
STLICA/SESQUIGXIDOS
TEPI 6,34 5,33 1,24 1,76
BUPT 1,10 0,94 0,27 1,68
GIPI 1,26 0,49 0,15 366
CAPT 6,02 5,18 1,38 1.69
PDMA 1,75 1,38 0,44 1,79
VGMA 2.84 % 3 0,36 2,01
SLMA 10,23 9,05 2,45 1,64
JPPB 17,39 15,57 3,52 1,66
TEPB 4,21 3,28 1,39 1,72
ARPB 28,22 10,49 3,34 3,80
CTPB 14,49 12,18 2,82 1,76
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¢oes da laterita, LUCENA (1976), concluiu que, do ponto de
vista do engenheiro interessado na utilizagido do material
uma definicdo exata ndo ¢ nem possivel, nem necessiria, devi

do ao fato da grande variedade de comportamento destes solos

0 que precisamerte nao permite uma definicdo dnica.

3.2 - Conceitos de area especifica.

O termo "area especifica' refere-se a drea externa to
tal das particulas de wum solido pulverulento referido i uni
dade de massa e mais raramente a uvnidade de volume. F normal
mente expressa em mz/g ou cmz/g. F &« traducdo do termo da
lingua inglesa "surface area" e '"specific surface", uma vez
que, em geometria, "area" € o nUmero que mede, em uma certa
unidade, a superficie de uma figura geométrica plana ou a su
perficie externa de um so6lido tridimensional, SOUZA SANTOS &

CRUZ (1971).

Admita-se que o meio poroso de volume (V) se consti-
tua de granulos esféricos de varios diametros (di), com poro
sidade média (e) e massa total (M). O volume real ccupado pe

los granulos Vr = V(1 - e) (I) (expressdo que decorre da de

finicdo de e = V}yr)’ serd constituido por um somatdrio de

volumes parciais reais (Vi) dos granulos do mesmo diametro

(di).

Tem-se Vr = t™ Vi (II) e Vi = ni.%.ﬂ.ri = Lni did (111).
1=1

Substituindo-se o valor da equagao (III) em (II) vem:
m . .3
r mni div (IV).

)1

Designando-se por (Si) a superficie de todos os granu
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los de mesmo didmetro (di), por (S) a superficie‘total de
m

todos os granulos, deve-se ter evidentemente S = ¢ Si (V)
=1

. d 2 i
e 51 =ni w di™ (VI).

Substituindo o valor da equacio (VI) em (V) tem-se:

m 2
S =2 mnidi~ (VII).

i=1
Por definic3o, a area especifica & Se = % (VIII)
Sendo a densidade real dos granulos iy, = g , vem: M =‘H'vr
¥
(IX), que levada a equacao (VIII) resulta: Se = Bw§v—- (X).
¥ Yr

Substituindo-se em (X) as equagoes (IV) e (VII), tem

m 2
w ¥ nidi N dZ n d2
. _ i=1 _ 6 1“1 zZ "2
se: Se = = = [ + = + iaie
m Pr P, . th 3
p_ s s I nidi T nidi
r — I nidi i=1 =1
6 =1
nm di
+ = 3) (X1) .
r ni di
i=1

Multiplicando a equacao (XI) por %%, obtem-se:

% 3 3
s d
se =2 X x m % + 1 5 e’ + $ o "m_m )
© 76 4 m dp - 3 Todn o mo
I nidi £ ni di T nidi
i=1 i=1 i=1
3 5 3
S . %% . % "
? m V £} m V 5 LY m
r nidi T $ nidi ¥ £ nidi’
1=1 i=1 i=1
V
= 2 (XIT)
Vy
\'% V Vv
( 1 il b 2 1 m
ortanto tem-se: Se = — (5 X —+ = x —+...+ - x =) (XII])
: or 1 Vr & ¥y dpy r
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m .
ou seja, Se = 6 T d% X i (XIV).
or i=1 Vr
m Vi
Graficamente pode-se avaliar o somatorio ¥ = x -3
i=1 di Vr

Para isto representa-se num sistema de eixos ortogonais, nas
: 1

abcissas os valores(ﬁ;}e nas ordenadas as porcentagens acumu

ladas de material em p6. Material este de diimetros continua

mente decrescentes, obtendo-se uma curva tal que a area limi

tada pelas ordenadas relativas aos diametros externos, pelo

i ¥

eixo das abcissas e pela curva fornece o valor: = X = A
i=1 W T

(ver Figura 3.2.a) entao Se = g A (XV).
T

Evidentemente, deve-se aplicar, na avaliagao da area
(A), os médulos m, e m, das escalas em abcissas e ordenadas,

de forma que a equacgdo (XV) assim se expresse:

Se = A x mp X m, (XVI) .

6
Pr
E necessario admitir-se constante a densidade do mate

rial para que os teores volumétricos sejam proporcionais aos

teores gravimétricos, BROSCH & SOUZA (1965).

Considerando-se uma particula de forma cibica, massa
total (M), volume (V), lado (&) e densidade real (gr),a area

especifica, por definicdo é:

Se = Area externa _ T
= Massa total M
2 2
se = 2 = 22 g, ¢ ou seja: Se = . .
pr.V pr.z Pyt pr.ﬂ

Supondo-se que o cubo tenha 1lg de massa, 1 cm de lado



FIGURA 3.2.a

Avaliacao da 4rea para cialculo da
superficie especifica. Grafico re
lacionando o inverso do diametro
das particulas com as porcentagens

acumuladas.

Fonte: BROSCH & SOUZA (1965)
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e conseqlientemente lg/cm3 de densidade. A Tabela 3.2  apre
senta o desenvolvimento da area especifica pela subdivisio
de seu volume (1 cm3). A faixa de dimensces entre 0,lum e
0,001lum € chamada de faixa de "dimensées coloidajs" e uma
particula tendo pelo menos uma dimensio nessa faixa & chama
da "particula coloidal". As particulas coloidais estd dire
tamente associada a uma elevada area especifica, superior a
60 m2]g para particulas clbicas de lado inferior a 0,1lum. Co
nhecida a area especifica, a forma das particulas e a densi

dade, o diametro da particula pode ser calculado pela equa
_6
Py- Se

A Figura 3.2.b mostra que esferas de diametros (d) ,
discos de diametro (d) e espessura (d/10), bem como cilin -
dros de comprimento (d) e diametro (d/10), possuem diferen-
tes areas especificas, sendo as areas especificas das esfé

ras as menores e as dos cilindros as maiores, SOUZA SANTOS

{1975) .

Um "s6lide ativo" € aquele que possui um elevado va
lor de area especifica (> 60 mz/g) e ativacao € o aumento da
area especifica pela subdivisdo em particulas de dimensdes
coloidais. A formagao dessa area especifica consome energia
que fica armazenada na forma de uma energia livre superfici
al que confere uma "atividade'" ou 'reatividade" a  superfi
cie do solido particulado que determina as propriedades «ci

néticas das reacdes solido-solido e solido-fluido, SOUZA

SANTOS (1975).

R redugdo da area especifica de um material pulveru



TABELA 3.2

Aumento da area especifica com a
subdivisao do volume de um cubo
de 1g de massa, 1 cm de lado e
1g/cm3 de densidade.

Fonte: SOUZA SANTOS (1975)
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NUMERO DE COMPRIMENTO DO AREA

CUBOS LADO ESPECTFICA

| 1 cm 6 sz/g
103 i,0 n 60 cm?/g
106 0,1 mm 600 cmz/g
10° 0,01 mm 6 000 cm?/g
1012 1,0 on 60 000 cm?/g
0 Fsiss e B.1 600 000 cm?/g
Y st 0,01 um 6 000 000 cm?/g
1B oisidass 1,0 nano i 60 000 000 cm?/g




FIGURA 3.2.b

Variagao da 4rea especifica de esferas
de diametro d, de discos de diametro d
e espessura d/10 e cilindros de compri
mento d e diametro d/10.

Fonte: SOUZA SANTOS (1975)
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1

lento da-se o nome de sinterizagao, ou seja, um processo o-
posto ao de ativagido. A forga que comanda o processo de sin-
terizacdo € a energia livre superficial das particulas, por
tanto quanto maior a drea especifica, maior seria a energia
livre disponivel para ser liberada para provocar a reducgao
de area especifica pela fusdo tctal ou parcial da superficie

das particulas, BRUNAUER (1943).

3.3 - Determinacoes de area especifica.

As argilas e caulins apresentam varios habitos crista
linos e uma variada gama de valores das dimensdes das parti-
culas, além da forma anisométrica (placas e tubos), o que
dificulta a determinagdo de sua drea especifica, fazendo com
que surja um grande nimero ce métodos para sua determinacio,
métodos esses que fornecem resultados nem sempre concordan -

tes, FERREIRA et alii (1972).

Para o caso particular de determinacbes de area espe-
cifica de solos lateriticos, a questdo se complica mais ain
da, dada a escassez de informacoes sobre a composi¢ao mine-
ralogica e aplicacoes industriais desses solos. No entanto,
considerando-se que ¢ argilomineral predominante nos solos
lateriticos € a caulinita, portanto, o mesmo argilomineral
predominante nos caulins, resolveu-se empregar a mesma meto-
dologia de determinacoes de area especifica utilizada  por

FERREIRA et alii (1972).

Atualmente, os métodos existentes para determinagoes
de drea especifica podem ser divididos em: método absoluto e

métodos relativos. O método absoluto ¢ aquele que se utiliza
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da adsorcao de gases a baixas temperaturas, sendo tembém co
nhecido como método de B.E.T.. Os métodos relativos sio aque
les que usam como referéncia areas especificas determinadas
previamente a partir de conceitos geométricos relativos a
forma das particulas, de determinacées microscépicas, usual-
mente eletrGnicas e outros. Os principais métodos relativos

sao: a) adsorcao de pigmentos e moléculas polares; b) méto-
dos granulométricos, a partir da composigdo granulométrica
determinada por sedimentagdo; c) métodos microscépicos, usu
almente atraves da microscopia eletrdnica por transmissio ;
d) de permeabilidade com permeametro de Fischer, que se uti
liza de padroes de permeabilidade conhecida ou padrées de ci
mento fornecidos pelo "National Bureau of Standards', EEUU;
e) do permeametro de Blaine, que se utiliza de padroes de
cimento fornecidos pelo ''National Bureau of Standards" EEUU
ou pela Associacao Brasileira de Cimento Portland, FERREIRA

et alli (1972).

0 método de adsorcao de gases a baixas temperaturas ou
método de B.E.T. € considerado, hoje, o mais eficiente para
determinagoes de areas especificas de materiais solidos fina
mente divididos, cuja drea especifica € superior a m?/g, co
mo € o caso dos solos lateriticos, SOUZA SANTOS & CRUZ (1971),

CLARK (1972).

Neste trabalho foram feitas determinagoes de area es
pecifica utilizando-se os métodos do permeametro de Blaine ,
adsorcdo de azul de metileno, permeametro de Fischer, métodos

granulométricos e B.E.T., que funcionam segundo s seguintes

principios:
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3.3.1 - método do permeametro de Blaine. )

Consiste em fazer passar uma quantidade determina
da de ar, através de uma camada do po, de porosidade bem de
finida. O numero e tamanho dos poros da camada sdo fungao
do tamanho das particulas e determinam a velocidade com que
o ar atravessa a camada, ABNT (1966).

Essa velocidade € traduzida, nas expressoes que
dao a area especifica, pelo tempo de fluxo de ar através da

amostra. A expressao utilizada nessa pesquisa foi:

K. . 62, /T . -

p(1 - e) /%'-fr—'

Se a superficie especifica da amostra do p6, em cm?/g;

K¢ a constante .

€ a porosidade da camada preparada da amostra do po;

T o tempo de fluxo de ar através da amostra do po, em se
gundos;

P a massa especifica da amostra do p6, em g/cm?;

EQ a superficie especifica da amostra padrdo, 3420 cm?/g;

iﬂ a massa especifica da camada da amostra;mdr&;,S,mlg/cﬁ%

EE a porosidade da camada preparada da amostra padrao igual
a, 0,5 ;

T o tempo de fluxo de ar de cimento da amostra padrao, em

segundos.

Usou-se como padrao amostra de cimento fornecida

pela Associacao Brasileira de Cimento Portland.
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3.3.2 - método de adsorcdo de azul de metilend.

Baseia-se em isctermas de adsorgdo, onde por dife-
renga de concentracao da solucido do pigmento antes e apés in
trodugao do po, € determinada a quantidade de pigmento que

sofreu adsor¢do pela massa conhecida do po.

Este método envolve a hipdtese que o limite de
adsorcdo ocorre quando se forma uma camada monomolecular com
pleta de azul de metileno, o que nem sempre ocorre € nao €
facil de ser detectado experimentalmente. Essa condicio e
mais precisamente obtida utilizando-se, como o maximo da ad

sorcdo por se ter atingido a camada monomolecular, uma iso

terma de Freund-Lich, de adsorcdo fisica, CHEN et alii (1974),

A massa de pigmento adsorvida podera ser tembém de
terminada através da coloracdo desenvolvida pelo excesso de
pigmento em pequenas gotas da dispersao (p6{75gua e azul de
metileno) depositadas em papéis de filtro Whatman n?® 50.HANG
& RRINDLEY (1970), encontraram que o ponto final, medido por

e

esse método, representa o que podera ser chamado ponto oti

mo de floculac@o'. Este ponto final corresponde a uma cober-
tura completa da superficie do po pelas moléculas de azul de
metileno. Quando M miliequivalente de azul de metileno sao
adsorvidas até o ponto "otimo de floculagdo", a  superficie

especifica do po podera ser expressa como:

-~

Se = Mx Ax 6,04 x 10°°

onde A = (17,0 x 7,6) Az. 0 cation de azul de metileno foi

avaliado aproximadamente com um volume retangular de 17,0 x

x 7,6 x 5,25 AS e assentado na face maior (17,0 x 7,6 Az).
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Pode-se entdo, rearranjar a expressio acima, obtehdo-se:

Se = C.T.C. x 7,804
onde C.T.C. € a capacidade de troca de cations em meq/100g

do p6 e Se € a area especifica em mz/g.

3.3.3 - método do permeametro de Fischer.

Funciona sob o principio de permeabilidade ao ar pa
ra medir o tamanho médio das particulas do pé. O principioem
prega o fato de que as particulas na trilha de um regulado
fluxo de ar, afetarao aquele fluxo conforme seu tamanho, ou
seja, uma corrente de ar flui mais repidamente atraveés de
uma camada de po grosso do que numa de igual volume de po fi

no.

Os principios basicos operacionais do permeametro
de Fischer sao relativamente simples (ver Figura 3.3.3): a
bomba de ar desenvolve gradualmente uma pressao na parte su
perior do tubo vertical do regulador de pressao. Sob  essa
pressdo, o ar € conduzido para a amostra de poé compactada,
contida no cilindro de amostras. O fluxo de ar através dessa
amostra de pod € medido por meio de um manometro calibrado no
qual o nivel do fluido indica o diametro médio cas particu -

las do po.

Embora as formulas matematicas envolvidas na cali-
bragdo do Fischer sejam complexas, como conseqtlencia do tra
balho de GOODEN & SMITH (1940) sobre a padronizagao das con
dicbes, os diametros médios das particulas podem ser lidos
diretamente no grafico do instrumento, sem computacdo mate-

matica, pelo operador. Gooden e Smith chegaram a seguinte ex



FIGURA 3.3.53

Esquema dos principios bisicos opera

cionais do permeametro de Fischer.
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pressdo para o diametro médio das particulas:

4
4 = 60.000 4 /n ¢ B e1? m?
= (Vo-M)S (P-F)
em que,
dm €& o didmetro médio, em um;
n € a viscosidade do ar, em Poise:
G € a viscosidade cinematica, devido a resisténcia nas pa

~ 3
redes do manometro, em cm”/S.cm;

P diferenca de pressao, en g/cmz;

e € a massa especifica da amostra, em g/cms;

L € a altura da amostra compactada, em cm;

M € a massa da amostra, em g;

) € o volume aparente da amostra, em cm3 (V = A.L., onde
A = area da segdo transversal do cilindro de amostra =
= 1,267 cmz);

P € a altura da pressido de ar total, em g/cmz.

A area especifica € obtida a partir do diametro mé
dio das particulas do po pela expressdo:

6 x 10°

e = dm »p

T

onde,

- - - 1= 2
Se € a area especifica do p6, em cm“/g;
dm € o diametro médio, em um;

-

a densidade real do po, em g/cm” .

o

Pl

3.3.4 - método granulométrico por sedimentacao.

A lei fundamental utilizada no processo de sedimen
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tagdo € a lei de Stokes, que rclaciona a velocid;de de sedi
mentagao de uma esfera em um liquido homogéneo e seu diame-
tro. Para uma particula de solo, define-se entdo o didmetro
equivalente, que vem a ser o diametro de uma esfera de mes
mo peso especifico do solo e que se sedimenta com a mesma
velocidade da particula real. Isto € uma aproximacdo que se
afasta cada vez mais da realidade a medida que as particu
las se afastam da forma equidimensional. Analisando-se uma
particula caindo através de uma massa liquida de extensfoin
finita, apos os¢ primeiros instantes de queda, a  particula
esférica atinge uma velocidade constante que, segundo a lei

de Stokes, € expressa por:

o2 P = f2 4.2 s
v g 8 - : : (7) ou v = gd 5
onde ,
Vi € a velocidade de sedimentacio da particula, em cm/s;

g € a aceleragdo da gravidade, 981 cm/sz;
3

Pg € a massa especifica do solo, em g/cm”;

- . @ 3
py; € a massa especifica de fluido, em g/cm™;

& . . e o - 2
n e a viscosidade dinamica do fluido, em g/cm”;
d & o diametro da particula esférica, em cm,

A aplicacgio da lei de Stokes tem validade para
pos cujos diametros estejam compreendidos entre 0,2 mm e
0,0002 mm, aproximadamente. Para diametros maiores que 0,2mm
2 queda das particulas provoca turbuléncia e para diametros
menores que 0.,2p, a partfcu]a fica afetada pelo movimento

Browniario e nio se sedimenta, BADILLO & RODRIGUEZ (1976).
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No inicio do ensaio todas as partiEulas de um mes
mo diametro ''d" estfo uniformemente distribuidas em toda a
suspensado. Apos um tempo "t" todas as particulas de mesmo
diametro 'd" haverfo percorrido a mesma distincia Z = vwv.t.
Pode-se afirmar que acima da cota Z nao existem particulas
de diametro maior que "d", pois elas sedimentam com maior ve
locidade. Portanto, a massa especifica relativa da suspensao
a prcfundidade "Z'" ¢ tempo "t" & uma medida da quantidade de
particulas de igual e/ov menor tamanho que ''d'" contidas na

solugido. A equacao de Stckes fica, entao:

o

Z 2 Ps ~ Py vﬁ 18n
v = — = gd ou d =1\/= .
t & 18n L g(PS‘p’cj

A determinacao da distancia percorrida "Z" (altu-
ra de queda) € feita através de um densimetro calibrado, que

fornece as distancias em funcdo de leituras na sua haste.

O objetivo do ensaio de sedimentacdo € a obtencao
da curva granulométrica, que pode ser dividida em '"n" fai-

xas, obtendo-se, entdao, uma expressao para arez especificado

tipo:
Se = 2 g W;
Pri=1 di
sendo,
Se a drea especifica, em m’/g;
P

“r a densidade real do po, em g/cms;

Wi as porcentagens correspondentes as faixas;

di os diametros médios correspondentes as faixas, em um.
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3.3.5 - método de B.E.T. A

0 método descoberto por BRUNAUER, EMMETT & TELLER
(1938) , baseia-se na determinacdo do volume de nitrogénio ad
sorvido fisicamente, a diversas pressoes parciais, na tempe-
ratura de nitrogénio 1iquido (cerca -195°C), empregando-se

nos calculos uma equagao por eles estabelecida.

Essa equagado permite, a partir de algumas experién
cias em aparelhagem especial, como o medidor superficial CG
2000, determinar o volume de nitrogénio necessario para for
mar uma camada monomolecular sobre o material que adsorve o

nitrogénio.

A teoria B.E.T., como é designada, leva realmente a
uma equacgdo linear com duas constantes e emprega as mesmas
censideragoes feitas por Langmuir, que assumia uma adsorcao
em multicamada, pois o tratamento da monocamada localizada
pode ser estendido a diversas camadas do seguinte modo: cada
espécie adsorvida na primeira camada serve como sitio para a
adsorgio na segunda camada e cada espécie adsorvida na segun
da camada serve como sitio de adsorcao para a terceira cama

da e assim por diante.

A equacao B.E.T., que foi, possivelmente, o maior
fator de progresso no campo da catalise heterogénea e  que

permite a medida da area especifica e de calores de adsor-




SZ

onde, 1
Vg € o volume de N, adscrvido a pressdo parcial P:
Po € a pressao de saturacdo do N, 1liquido;
Vm ¢ o volume de N, para cobrir a superficie livre do adsor
vente com uma camada monomolecular;
C € uma constante na qual intervém a energia de condensa -
¢do do N, liquido.
A funcado linear que resulta da equacdo anterior €
do tipo:
Y = a + bX
onde :
v = P
Vg (Po-P)
a:i
VmC
R |
b = Tmc
X = 2
~ Po
; " - P
Determina-se experimentalmente Y = Vg(Po-P) para

P
Po

resultados e determina-se grafica ou araliticamente os valo

os diversos valores de inferiores a 0,3. Tabela-se 0s

res de "a" e "b" e a partir destes o valor de "Vm"

0 calculo da area especifica é feito segundo aequa

1

Se = So.Vm = So. (—a:—b)

onde ,



e

(¢2Y

a area especifica do po, em mZ/g;

a area coberta em cmz/cmJ de N, nas CNTP.

33
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CAPITULO IV

MATERIAIS E METODOS

4.1 - Amostras.

Os solos lateriticos utilizados nesta pesquisa provém
dos Estados do Maranhao, Piaui e Paraiba e sdo parte do acer
vo de amostras existentes no laboratério de Solos II, do De
partamento de Engenharia Civil, C.C.T., UFPB, Campina Gran

de.

As jazidas foram identificadas como mostra a Tabela 4.1

e receberam a denominacao da lccalidade ou cidade mais  pro

Xima.

A Figura 4.1.a mostra a localizacao das onze jazidas

selecionadas para o presente trabalho.

A seguir sio representadas algumas caracteristicas de
cada jazida. Sdo informacgoes obtidas da dissertacao de mes

trado de BORBA (1981).

4.1.1 - Caracteristicas da jazida Teresina (TEPI).

Lozalizagdo: margem direira da rodovia BR-316, a

8 km da cidade de Teresina.
Formacio Gecldgica: formagao '"pedra de fogo', cons



TABELA 4.1

Jazidas utilizadas na pesquisa e res

pectivas identificacoes.
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JAZIDA ESTADO IDENTIFICAQ]‘-{O
Teresina Piaui TEPI
Buriti dos Lopes Piaui BUPI
Gilbués Piaui GIPI
Castelo Piauf CAPI
Presidente Dutra Maranhao PDMA
Vargem Grande Maranhao VGMA
Sao Luiz (Ilha) Maranhao SLMA
Jodo Pessoa Paraiba JPPB
Teixeira Paraiba TEPB
Areia Paraiba ARPB
Cuité Paraiba CTPB




FIGURA 4.1.a

Localizzgao das jazidas selecionadas
para a pesquisa.

Fonte: IBGE (1977)
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= 1

tituida de arenitos, siltitos
e folhelhos intercalados em
proporgoes variadas; os areni
tos sdo brancos e amarelo-cla
ros, enquanto os siltitos e
folhelhos sao de  tonalidade
vermelho-pirpura verde, pouco
micaceos e de baixa fissilida
de; bancos de silex também es
tao presentes; calcdreos bran
cos, leitos de gibsita e ara
gonita sao mais freqtlentes no

topo da formacgao.

Perfil Esquematico:

himus com espessura maxima de 30 cm;

material de cor amarela com grandes con

crecoes. Espessura de 1,40 m;

material lateritico amareladc com peque

nas concrecoes. Espessura de 2,00 m.

4,1,2 - Caracteristicas da jazida Buriti dos Lopes (BUPI).

Localizacao: margem esauerda da rodovia BR-345, a

3,5 km da cidade de Buriti dos Lopes.

Formacao Geologica: formagao pimenteiras constitu

idas de folhelhos de cores va

riegadas, predominando o ver



Perfil Esquematico:
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1
mclho e o cinza escuro, mica

ceos, contendo nodulos e lei
tos de eolitos piritosos. In
tercalagoes de arenitos e sil
titos que variam de branco a
cinza-claro, sao comuns. A
formacao data da idade devoni

ano inferior.

hGmus. Profundidade até 20 cm;
material lateritico. amarelado com concre
¢O6es variaveis, predominando grandes con

crecoes. Espessura 2,00 m;

material lateritico amarelo com pequenas

concrecoes. Espessura 0,60 m;

4.1.3 - Caracteristicas da jazida Gilbués (GIPI).

Localizacdo: corte a 3,5 km da cidade de Gilbués,

a margem esquerda da BR-135,

Formacdao Geologica: formacao 'pedra de fogo'", cons

tituida de arenitos, siltitos
e folhelhos intercalados em
proporgoes variadas; os areni
tos sao brancos e amarelo-cla

ros, enquanto os siltitos e



Perfil Esquematico:

diante de um esforco mecanico médio.
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1

folhelhos sao de tonalidade
vermelho-plrpura verde, pouco
micaceos e baixa fissilidade,
brancos

de silex também es

tdo presentes; calcireos bran
cos, leitos de gibsita e ara
gonita sao mais freqllentes no

topo da formacio.

hGmus com profundidade maxima de 10 cm;

material muito fino, bastante avermelha-

do com grande concregdes que se desfazem

Es

pessura de 2.0m.

- Caracteristicas da jazida Castelo (CAPI).

Localizacao: margem direita da rodovia BR-316 a

5 km da cidade de Castelo deo Piaui.

Formagdo Geologica:

formacio cabecas, constituida

de arenitos de cores claras ,

= -~
branco e cinza-amarelados, as

-

me

vezes chegando a vermelho,
dio groscseiro, freqllentemente
conglomeratico € muito pouco

argiloso. O arenito apresenta

estratificacao muito espessa,

sendo comum as estratificacoes



Perfil Esquematico:

s
7
4

595,

Bz

material lateritico avermelhado com

tro maximo de 2,5 cm. Espessura

de 2,00 m.

42

cruzadas. Em alguns locais a
presenta intercalacoes de sil
titos e arenitos finos, lami

nados, tambem de cores «cla -
ras. A formacao data da idade

devoniano médio e superior.

himus com profundidade maxima de 20 cm;

con

crecoes de dimensoes variadas com diame-

visivel

4.1.5 - Caracteristicas da jazida Presidente Dutra (PDMA)

Localizacdo: margem direita da rodovia BR-336, km

185,

Formacdo Geologica:

formacao itapecuru constitui-

da quase que totalmente de
arenitos de cores diversas ,
com predominancia do cinza
roseo ¢ vermelho com estrati-
ficacoes cruzadas e silicifi-
cagoes. Intercaiam-se leitos

de siltitos e folhelhos «cin

za esverdeados e avermelha

dos. Em alguns locais aparece
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‘
um conglomerado basal conten
do seixos de basalto altera -

do. A formacao consta como do

cretaceo inferior.

Perfil Esquematico:

: | himus com cascalho lateritico de cor es

=

cura. Profundidade até 0,30 m;
@ ©/ solo lateritico avermelhado com pequenas

% 0
//////i;gVAg'cx;? concrecoes. Espessura de 0,70 m.
L /d C7

o
/‘4 1/

4.1.6 - Caracteristicas da jazida Vargem Grande (VGMA) .

Localizacao: margem esquerda da rcdovia BR-222, a

22,3 km da cidade de Itapecuru-Mirim.

Formagdo Geclogica: formagdo itapecuru constitui-
da quase que totalmente de
arenitos de cores diversas

com predominancia do cinza,

roseo e vermelho, com estrati
ficagoes cruzadas e silicifi-
cacoes. Intercalam-se leitos
de siltitos ¢ folhelhos cinza
esverdeados e avermelhados.Em
alguns locais aparece um con
glomerado basal contendo sei-

xos de basalto alterado. A

formdgao consta do cretdceo in

ferior.



Perfil Esquematico:

. - V sl 4 p—
yrd 74 4
o) W/ s |
[ —

23
—

s

Lo 1:::

Ll

hiimus com cascalho lateritico de cor
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€S

cura. Profundidade até 0,30 m;

solo lateritico avermelhado, com peque-

nas concrecgoes. Espessura de 0,70 m.

4.1.7 - Caracteristicas da jazida Sao Luiz (SLMA).

Localizacgao: margem direita da rodovia BR-13%5, a

0,6 km de Sao Luiz.

Formagao Geologica:

formacao itapacuru constitui
da quase que totalmente de a
renitos de cores diversas ,
com predomin@ncia do cinza ,
roseo e vermelho com estrati
ficagoes cruzadas e silicifi-
cacoes. Intercalam-se leitos
de siltitos e folhelhos cin
za-esverdeados e avermelha-
dos. Em alguns lccais apare-
ce um conglomerado basal con
tendo seixos de basalto alte-
rado. A formagao consta como

do cretaceo inferior.



Perfil Esquematico:

definida.

45

material arenoso com humus. Prcfundidade

material arenoso-argiloso de cor averme-
lhada com concregdes lateriticas de dia

metro variado;

material argilo-arenoso de espessura nao

4,1.8 - Caracteristicas da jazida Jodao Pessoa (JPPB).

Localizacao: corjunto dos bancarios a 2 km do Cam

pus Universitario.

Formagao Geologica: formacdo barreiras constitui-

da de sedimentos pouco conso-
lidados, de estratificacao pre
domirantemente horizontal, a
fcssiliferos, apresentando se
dimentos areno-argilosos, ar
gilo-arenosos, arenosos, argi
la de coloragao variegada, in
tercalando muitas vezes com
camadas de seixos rolados e

concrecoes lateriticas. Esta

formacdo data do terciario.



Perfil Esquematico:
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himus com espessura maxima de 50 cm;

material lateritico com concregdes de
diametros variados (2 a 40 cm). Espessu

ra 7 m;

zona palida. Material com diametro maxi

mo de 2". Espessura 4 m;

material lateritico com pequenas concre

coes. Espessura 5 m;

rocha.

4.,1.9 - Qgracteristicas da jazida Teixeira (TEPB).

Localizagao: margem esquerda da rodovia PB-306,1i

Formacao

gando Teixeira a Princesa Isabel, a

8 km da cidade de Teixeira.

Geologica: formacdo "serra dos merais',
constituida de sedimentos ar
gilosos, arenitos silicifica
dos, arenitos ferruginosos for
temente cimentados por limoni
ta, alem de cangas lateriti-
cas, repousando sobre terre-

nos do pré-cambriano. A forma

cdo é datada do terciario.



Perfil Esquematico:
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Perfil Esquematico:
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material areno-argiloso cem cascalho 1la

teriticos. Profundidade entre 20 a 30 am;

solo fino, de cor variegada (vermelho, a
marelo e branco) com grande quantidade de
sclo areno-siltoso. Espessura visivel da

camada 2,70 m..

4.1.10 - Caracteristicas da jazida Areia (ARPB).

Localizacao: margem esquerda da rcdovia PB-079 a

5 km da cidade de Remigio.

Formacao Geologica: pré-cambriano representada na

Paraiba por gnaisses e migma

titos.

material areno-siltoso de cor escura. Pro

fundidade entre 60 e 80 cm;

material de cor avermelhada com cascalho
lateritico em grande quantidade. Espessu

ra entre 40 e 50 cm;

material de cor avermelhada com cascalho
lateritico com ¢ < 1" em pequena quanti-

dade. Profundidade visivel ate 4 m.

4.1.11 - Caracteristicas da jazida Cuité (CTPB).

Localizagao: margem direita da rodovia PB-149 a
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700 m da cidade de Cuité.

Formagao Ceologica: formacdo serra dos morais
consistindo de sedimentos ar
gilosos, arenitos silicifica
dos, arenitos ferruginosos
fortemente cimentados por
limonita além de cangas late
riticas, repousando sobre ter
reros do pré-cambriano. A
formacdo é datada do tercia-

r¥10.

Perfil Esquematico:

himus com grande uantidade de cascalho.

Profundidade ate 20 cm;

material finc de cor amarela com grande
quantidade de concregoes de dimensGes va

riadas de cor vermelho escuro. Espessura

visivel até 2.00 m.

TRATAMENTO DAS AMOSTRAS - As amostras de solos lateri
ticos foram tratadas por via Umida em peneiras USS n¢ 200
(0,074 mm) com o objetivo de cbter-se uma maior concentracgao
da fracao tamanho argila. Depois foram secas ao ar, utilizan
do-se um secador constituido de lampadas incandescentes que
rroporcionam uma temperatura em torno de 40°C e aceleram 0
processo de secagem ao ar. Posteriormente, os sclos foram de
sagregados em almofariz de porcelana e peneirados a seco em

peneiras USS n® 200, secos em estufa a 110°C até massa cons
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2. . - i~ b -
tante e submetides aos ensaios de determinagbes de area espe

cifica. A Figura 4.1.b apresenta o fluxograma mostrando as e

tapas de elaboracio da pesquisa.

4,2 - Metodos de ensaio.

Utilizou-se nesta pesquisa os métodos de permeametro
de Blaine, adsorcdo do azul de metileno, permedmetro de
Fischer, granulométrico por sedimentacdo e B.E.T., que se

encontram descritos a seguir:

4.2.1 - Método do permeametro de Blaine.

As areas especificas foram obtidas segundo o
método MB-348 da ABNT, ABNT (1966). Usou-se como
padrao, amostra de cimento fornecida pela Associ
acdao Brasileira de Cimento Portland, de area espe
cifica igual a 0,342 mz/g e densidade 3,24 g/cms.
O equipamento wutilizado foi um aparelho Blaine de
permeabilidade ao ar, mostrado na Figura 4.2.1.
CALIBRACAO DO APARELHO:

- determinacgao de volume aparente da camada com-

pacta de cimento.

1. Coloca-se dois papéis de filtro no tubo de per
meabilidade;

2. enche-se o tubo de permeabilidade com mercl
rio e rasa-se o mercUrio com uma lamina de vi
dro plana.

3. retira-se o merciurio e pesa-se, obtendo-se "P,"
em gramas;

4. retira-se um dos papéis de filtro;



FIGURA 4.1.b

Fluxograma da pesquisa
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FICURA 4.2.1

Aparelho Blaine de permeabilidade
ao ar.

Fonte: ABNT (1966)
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5. coloca-se 2,80 g de cimento ou 3018;
6. coloca-se o papel de filtro retirado anterior-
mente;
7. comprimi-se com o émbolo o cimento ou solo;
8. completa-se o tubo de permeebilidade com merci
rio e rasa-se novamente com a lamina de vidro:
9, retira-se o0 mercurio e pesa-se, obtendo-se
”PB” em gramas;
10. o volume aparente da czmada compactada € entdo
obtido pela expressao:
v -
pHg
onde ,
EE & em cm®;
pHg € a massa especifica do mercirio na tempe-
ratura ambiente, em g/cms;
11. faz-se duas ou mais determinagoOes do "VC” &

pega-se a média de dois resultados, cuja dife

renga seja *+ 0,005 cm3.

- Determinacdo do peso da amostra padrao.

1.

Agita-se & amostra padrao por dois minutos em

frasco de 150 cmS;

determina-se o peso da amostra padrao "PP

la expressio:

P.=p. .V _I1~-8)

onde ,

p. € a massa especifica da amostra padrao, em
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g/Cm3 -

e € a porosidade da amostra padrio;

i
3. coloca-se um papel de filtro no tubo de permea
bilidade;

4. coloca-se o peso da amostra padrao no tubo de

permeabilidade;

5. golpeia-se os lados do tubo para nivelar o
po;

6. coloca-se em cima da amostra padrzo outro e

comprime-se com o émbolo.
- Determinacdo do tempo padrao de fluxo.

1. TInicia-se o ensaio de permeabilidade com a a
mostra padrao, ligando-se o tubo de permeabili
dade com o manometro;

2., puxa-se o ar até a primeira marca do manome -
R oy o 52

3. liga-se o cronometro quando o merisco atinge a
segunda marca;

4. desliga-se o cronometro quando o menisco atin
ge a terceira marca;

5. anota-se o tempo padrio de fluxo "Tp em segun
dos e a temperatur:c ambiente em °c;
6. faz-se trés determinagées do "Tp", empregando-

se trés porcoes diferentes da amostra padrio

e utiliza-se a média.

ENSAIO DE PERMEABILIDADE COM A AMOSTRA DE SOLO:

1. determina-se a porosidade da amostra pela ex
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pressao:
P
e s 1 « —
pVc
sendo,

P o peso da amostra do solo igual ao peso da

amostra padrdo, em g;

p € a masse especifica do solo, em g/cms;

liga-se o tubo de permeabilidade com o manOme
tro;
puxa-se o ar até a primeira marca;

liga-se o cronometrc quando o menisco atinge
a segunda marca;

desliga-se o cronometro quando o menisco atin
ge a terceira marca;

anota-se o tempo de fluxc em segundo e a tem

0O

peratura ambiente em C;

calcula-se a area especifica pelas equacodes:

S .
Se=K1/'T Kl--—P— (1)
ﬁ““
p
S_/n_
Se = K2/T K, = . <A (2)
/n. JT;
K./e>./T S {1 - e.)
Se=_.3_..e_r“_..._ K3 = P ep (3)
(1 - e) /?p./'g
K,/e3./T S (1-e.)v/n_
Se:_—4 . K4 =:_p p p (4)
/n.(1-e) Jegp /T;
K v,_?.f']'_ S (1 - e )
Se = _E_S____ KS = . P pp P (5)
o (1 = @) /5'3; ! /T;



K /a7 /T S p (1 - e ) /s
p(1l-e) /n > Je3. . ST
P P
onde ,

Se € a area especifica da amostra do solo

>
em cmzlg;

T € o intervalo de tempo, necessario para
que desca o menisco, no manometro, da se
gunda para a terceira marca, em segundos;

n ¢ a viscosidade do ar a temperatura cm
que o ensaio foi executado, em Poise;

e € a porosidade da camada preparada da a

mostra do solo, adimensional;

€ a massa especifica da amostra do solo ,

E
em g/cm3;
ED € a superficie especifica da amostra pa
= 2
drao, em cm /g
ED ¢ o intervalo de tempo, necessario para
que desca o menisco do liquido, no manome
tro, da segunda para a terceira marca, du
rante a calibracao do aparelho, em segun-
dos;
n ¢ a viscosidade do ar, a temperatura em
N
que se fez a calibracao, em Poise;
e € a porosidade da camada de cimento pa
!
drao utilizado na calibracdo, adimensional;
p € a massa especifica da amostra padrao ,

em g/cmS.

A equacdo ¢ selecionada de acordo com
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a Tabela 4.2.1. i

Na presente pesquisa, utilizou-se a
equacgao 5, pois:
c # cp

g = g + 3%
P

e o solo lateritico pertence a '"outros pos'" ,

segundo a Tabela 4.2.1.

4,2.2 - Método de adsorcdo de azul de metileno.

As areas especificas foram obtidas segundo mé

todo descrito por CHEN et alii (1974). A apare -

lhagem utilizada foi, basicamente: um erlemnmayer

de 500 ml, duas buretas graduadas de 0,5 em

0,5 ml1, um agitador magnético, uma bagueta de

vidro e papéis de filtro Whatman 50.

)

Pesa-se 5,0000 g de amostra de solo com granu
lometria inferior a peneirz USE n® 200, colo-
ca-se em erlenmayer de 500 ml e mistura-se com
300 ml de agua destilada ou desionizada;
agita-se com um agitador magnégito, a suspen
sdo e adiciona-se gota a gota solucao de 1N
de carbonato de sodio (Na,CO0) até o pH da
suspensao atingir 9,0. Continua-se a agitacao
por 5 min para homogeinizar. Logo apés, adi
ciona-se solugao de 1N de acido cloridico
(Hcl) para baixar o pH da suspensao até 3,5
Neste pll supoe-se que todo azul de metilenoes

teja na forma monomolecular a apresenta os me
lhores resultados;



TABELA 4.2.1

Selecdo da equagao utilizada no cdlcu
lo da drea especifica pelo método de
Blaine.

Fonte: ABNT (1966)

29
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1
3, titula-se a suspensao acima preparada com a

solugao padrao (3,739 g/1) de azul de metile-
no, contido numa bureta, da seguinte forma: a
solugao de azul de metileno € adicionada ini
cialmente de 1,0 em 1,0 mi, sendo que, apcs
cada adicdo de azul de metileno, a suspensao &
agitada continuamente durante 2 min. Entdo |,
com uma bagueta de vidro, pinga-se uma gdta da
suspensao em um papel de filtro Whatman 50 .
Esse procedimento deve prosseguir até que le
ve coloragdo azul aparega ao redor do circulo
formado pela anilina nao adsorvida. Ao apare
cer esse anel azulado, agita-se a SuUSpensao
por mais 2 min e pinga-se nova gota no papel
de filtro. Se o anel azulado persistir esta
alcancado o ponto de viragem, ou ponto final
doe ensaio. Se desaparecer o anel azulado, adi
ciona-se mais 0,5 ml de azul de metileno, agi
ta-se por mais 2 min e pinga-se nova géta no
papel de filtro. Continuar esse procedimento

até que ¢ anel azulado ndo mais desaparega. A
Figura 4.2.2, ilustra o ensaic de adsorgido do

azul de metileno.

- Calculo da capacidade de troca de cations e

da area especifica.

Y x € x 100
m

i R o

onde ,

C,T.C. € a capacidade de troca de cations, em


file:///idro

FIGURA 4.2.2

Ilustracao grafica do ensaio de mancha
do azul de metileno.

Fonte: CARDOSO & ANGELERI (1980)
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SOLIDOS COLORIDOS

{ Nenhuma aniling
livre presente )

UMIDADE
PAPEL DE FILTRO

SOLIDOS COLORIDOS

2ml
ONTO
INAL
imi
ANILINA NAO
ABSORVIDA
VOLUME DE

SOLUCAO DE AZuL

METILENO ADICIONADO 8ml

(*) Obs: anilina detectada imediatamente apos a adicio de 6 ml,
el &

mas adsorvida apos 2 min, indicando que o ponto final

nao tinha sido completamente alcancado.



=

13

Se =
onde,
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meq/100 g; - L

€ o volume de solugdo do azul de meti-
leno consumido até o ponto de viragem,
em ml;

concentracao da solucdo de azul de me
tileno, em N;

¢ a mas<a do solo utilizado no preparo

da suspensao, em g;

C.T.€. x ¥7,80453

= & P 2
€ a area especifica, em m“/g;

7,8043 € o fator de conver:<dao, com base nas

condicoes recomendadas por HANG &

BRINDLEY (1970).

4.2.3 - Métode do permeametro de Fischer.

As determinacoes de area especifica foram rea-

lizadas na Superintendéncia de Pelotizacgao da Com

panhia do Vele c¢o Rio Doce, através do engenheiro

José Pericles Freire Jinior. Usou-se como padrdo a

mostra fornecida pela NBS (National Bureal of

Standards), de area especifica igual a SOﬂ]cm%@;e

de densidade 3,15 g/cms. 0 equipamento utilizado

foi um subcalibrador de peneira Fischer modélo 95,

mostrado na Figura 4.2.3.

- Determinacao do ponto de porosidade excelente.

d;

Desloca-se a chave ce forca para '"ON" (ligado)
e deixa-se que o instrumento se aqueca durante

20 mir. Emquanto se permite que a unidade se



FIGURA 4.2.3

Painel de controle do permeametro de

Fischer Modelo 95.
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Janela de observagao do nivel d'agua G
Controle de amplitude do espaco H
Grafico do calculador

Manometro externo I

Controle do pinhao e cremalheira

Janela de observagao da fonte
bubulhadora K

Controle da pressao
Controle prendedor da
instalacao

Controle de nivel do ma
nometro

Baliza de latao
Cilindro de amostra

Chave de forga



67

aquecga, executa-se as etapas 2 a 82

coloca-se um disco de papel sobre as extremi-
dades do tubo da amostra. Em seguida, com a
superficie perfurada da tampa porosa de encon
tro a superficie do disco de papel, comprime-
se uma das tampas porosa cerca de meia polega
da dentro do tubo, forgcando o papel amassar -
se em torno das margens;

coloca-se verticalmente o tubo no suporte do
tubo da amostra, com a extremidade aberta pa
ra cima;

pesa-se, fora, a amostra de po, seco a 110°C,
igual em gramas a densidade da amostra;
usando-se funil adequado, transfere-se comple
tamente a amostra pesada para o tubo de amos
tra. Bate-se levemente no lado do tubo para
assentar o po;

coloca-se um segundo papel sobre a parte supe
rior aberta do tubo de amostra e forca-se ou
tra tampa porosa para dentro do tubo;
coloca-se o tubo de amostra na baliza de me
tal amarelo com a tampa inferior tocando a
parte superior da baliza;

usando-se o controle do pinhao e da cremalhei
ra, abaixa-se esta até que a extremidade de
fundo plano toque a tampa superior;

move-se o grafico do calculador para a direi

ta até que o ponteiro esteja colocado na poro
sidade de 0,80;



10.
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14.
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usando-se o controle do pinhdo e cremalheira,
abaixa-se esta até que a ponta do ponteiro ,
localizado na cremalheira, esteja colocada na
curva de altura da amostra, no grafico;

sem mover-se o grafico, ergue-se a cremalhei-
ra e retira-se o tubo de amostra, tendo-se cui
dados para nao agitar-se a amostra; 4
instala-se o tubo de amostra entre os supor-
tes alcochoados com borracha, justamente a di
reita da baliza de metal amarelo e gira-se o
controle da unidade prendedora para a direi-
ta, até que o tubo fique fixo no lugar, fazen
do-se uma vedacao impermeavel no ar, em ambas
as extremidades do tubo;

regula-se o seletor de ''controle de pressao",
até que se elevem bolhas no tubo vertical do
regulador de pressao, na proporgao de duas a
tres por segundo. O nivel d'agua elevar-se-a
acima da marca do nivel d'agua, o que nao sig
nifica anormalidade. O nivel do 1liquido no tu
bo do manometro elevar-se-a lentamente e al
cancara uma altura maxima dentro de segundos
ou minutos, dependendo do tamanho da particula;
depois que o liquido do manometro alcanga o
seu nivel maximo, e sem desarranjar-se o gra
fico do calculador, gira-se para cima a cre

malheira até que a borda superior da barra

transversal coincida com o menisco do liquido manomé

trico;
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le-se o tamanho daparticula diretamente  no
grafico e registra-se a leitura. O tamanho da
particula € indicado pela localizagdo da pon
ta do ponteiro com relagdo as curvas no gra
fico do calculador:
move-se o grafico do calculador para a esquer
da a uma porosidade de 0,75 e repete-se as e
tapas 10 até 15. Em seguida, move-se o grafi
co do calculador para a esquerda a uma poro-
sidade de 0,70 e repete-se as etapas 10 a 15.
E assim sucessivamente, até que a amostra fi
que tao compactada quanto possivel;
registra-se todas as leituras numa folha de
papel milimetrado e conecta-se os pontos. O
ponto mediano do plato da curva ¢ o ponto de
porosidade excelente, ou o ponto no qual a es
cala de porosidade deve ser colocada para me
dir o tamanho das particulas, com o minimo grau
de erro.
Determinacao do diametro médio das particulas.
0 diametro médio das particulas € determi
nado de modo identico a determinacao da poro
sidade excelente, obedecendo-se os seguintes
procedimentos:
1. executa-se as etapas 1 a 8 relativa a de
terminacao da porosidade excelente;
2. ajusta-se o grafico do calculador para in

dicar a porosidade desejada;

3. executa-se as etapas 10 até 15, relativas
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a determinagdo da porosidade excelente.
- Calculo da area especifica.
Conhecido o diametro médio das particulas
tirado diretamente do grafico do calculador,
a area especifica da amostra do solo pode ser
obtida pela expressao:

6 x 10“
d

Se =
m « Pr

onde ,

" " o - 2
Se e a area especifica do po, em cm fg:

|~
o

o diametro médio das particulas, em um;

¢ a densidade real do po, em g/cms.

©
|

4.2.4 - Método granulométrico por sedimentacido.

Para os calculos das areas especificas utili
zou-se dados existentes de analises granulométri-
cas por sedimentacao feitas por CORREIA (1983) , se
gundo método BS 1377 (1975), mais comumente chama
do método do densimetro.

Os tempos de sedimentacao utilizados no ensaio
foram: 1/2, 1, 2, 4, 8, 15, 30, 60, 120, 240, 480
e 1440 min, obtendo-se para cada tempo, o diame-
tro médio do po e a porcentagem parcial do solo
que tem diametro igual ou inferior ao diametro mé
dio obtido.

Para efeito do calculo da area especifica, uti
lizou-se os diametros médios de Mellor, geométri
co e aritmético, cujas definigdes sao dadas a se

guir, e dividiu-se a curva granulométrica em qua
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tro faixas:

- a primeira faixa e tomada do material que passa
na peneira USS n® 200 a 20um;

- a segunda de 20 ym a 10 um;

- a terceira de 10 ym a 5 um;

- a quarta de 5 um a zero.

Os diametros medios sao definidos pelas expres

soes:

3 = . o
DM Mellor = VQda + db) (da® + db%)
4
DM Geometrico = vda x db
DM Afitmético = 98 * db
2

onde ,
da e db sao diametros extremos de cada faixa |,
Hm.
As porcentagens correspondentes as faixas sao

obtidas da seguinte forma:

onde ,

%a e %b sao as porcentagens extremas de cada

faixa.
- Calculo da area especifica.
A expressao utilizada nas determinacgoes das

areas especificas foi:
__6 ﬁ+h+&+ﬂi)

S =
® T %r'a; d;  d3  da

sendo,
Se aarea especifica do po, em mé/g;

Pr a densidade real do po, em g/cmd;
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‘
'z, W, as porcentagens corresponden

tes as quatro faixas;

dl, dz, d3. d4 os diametros médios (Mellor,

Geométrico, Aritmético) cor
respondentes as quatro  fai

Xas, em um,

A Tabela 4.2.4, mostra um exemplo de calculo
da drea especifica pelo método granulométrico,

para o solo da jazida Buriti dos Lopes, Piaui.

4,2.5 - Metodo de B.E.T.

As determinagOes das areas especificas  foram
realizadas no laboratdrio de reatores quimicos he
terogéneos e catalises da UFSCar. O equipamento u
tilizado foi um medidor de area superficial CG
2000, da Instrumentos Cientificos C.G. Ltda, cons
tituido essencialmente de um circuito de gas e
um circuito elétrico-eletronico. As Figuras 4.2.5.a,
4,2.5.b e 4.2.5.c, mostram o painel do medidor de
area superficial, seu circuito de gas e circuito
elétrico-eletronico, respectivamente.

- Preparacao da amostra e medida.
1. Pesa-se 1,8 g do solo previamente seco a 116°¢

e passadc em peneira USS n® 200;

2, coloca-se no frasco de amostragem (reator) pre
viamente pesado até décimo de mg, com auxilio
de um funil de vidro conveniente;

3. pesa-se novamente e anota-se a massa 'Ma" do



TABELA 4.2.4

Exemplo de calculo de area especifica
pelo método granulométrico - solo BU

PI, densidade real igual a 2,60 g/cmd
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3
%a - b \/(da+db) (da2+db2) Jfdax ab da+db

100 4 2
FATXAS TEMPO DE| ;;ameTRO |FORCENTAGEM| EXTREMOS DAS ——— DM DM DM
SEDIMENTACAQ) (pm)  |PARCIAL (%) | FAIXAS (um) MELLOR  (um) GEOMETRICO(ym)| ARTTMETICO
0,5 min 78,1 76,99
L)
s ’5 i,0 » 55,7 67,84
= B 2.0 39,7 59,78 |78,1 A 19,5/ 0,282 54,1 39,0 48,8
228
< S 4,0 " 28,3 50,81
By (4]
g,0 " 19,5 48,80
= E 15,0 min 14,3 45,89
S 8 S 19,5 A 10,2 0,060 15,3 14,1 14,8
2 — 0.0 " 10,2 42,79
g - 60,0 min / 39,86
= g 10,2 A 5,1} 0,057 7,9 7,2 7,6
— 120,0 " 5,1 37,12
240,0 win 3,6 35,39
= B
= o |480,0 " 2,5 35,19 5,1 A 0,00 0,056 . 2.3 2.5
[ |
1440,0 " 1,5 31,49
) W W W W
AREAS ESPECTFICAS =& (Mo , Wz  Ws W , 5
0,078
(m2/g) gy 9 &, d, 4, , 0,100 0,092




FIGURA 4.2.5.a

Painel frontal do medidor de area
Superficie CG2000

For:te: MANUAL DE OPERACAO (1980)
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FIGURA 4.2.5.b

Circuito de gas do medidor de area su
perficial C.G. 2000

Fonte: MANUAL DE OPERACAO (1980)
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FIGURA 4.2.5.c

Circuito elétrico-eletronico do me
didor de area superficial C.G.2000

Fonte: MANUAL DE OPERACAC (1980)
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solo introduzido;

colocz-se um tampo de 13 de vidro nos dois la
dos do reator, a fim de eliminar a possibilida
de de arraste do material em exame;

instala-se o reator nas conexfes. liga-se o ni

trogénio para purga, fixando-se "CP;" em 2 atm

e girando a valvula "V

a fim de fixar uma va
zao de 40 - 50 ml/min;

puxa-se a valvula "V

instala-se o forno e liga-se o sistema de aque
cirento a uma temperatura conveniente. A  tem
peratura de aquecimento deve ser inferior a

qualquer temperatura que acarrete alteracdo da

arec especifica.

- Calibracao da resposta do aparelho.

1.,

Liga-se o aquecimento do detector. O valor de
controle é fixado na fabrica e o equilibrio e
atingido em aproximadamente duas horas;

uma vez ativado o material, retira-se o forno
deixa-se esfriar e inicia-se a passagem da mis
tura NZ/He nos dois ramos do detector, fixan
do a pressao do reator em 1,2 atm e a pressao
de controle de fluxo da mistura ”CP4" em
(0,8 + 0,1) atm, montendo-se este valor duran-
te todas as determinacoes. Fixa-se a vazao en
tre 300 - 350 ml/min., girando-se a valvula

"CV" (he, Nz) e mantendo-a constante durante a

experiencia;
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1
medi-se a temperatura ambiente, pressdo atmos-
férica e calcula-se o valor da vazdo "F" nas

CNTP. Empurra-se a valvula "V

LIS
?

i §
fixa-se a pressdo do ramo de referéncia em

3-4 atm (CP-2) e sua vazao em 100 ml/min;
pressuriza-se a linha He, fixa-se sua pressdo
de controle em 3-4 atm (CP-6), passa-se a val
vula de desvio "V para a posicdo padroniza -
cao e ajusta-se a vazio da mistura He/N2 que
passa pelo reator, 300 - 350 ml/min;
certifica-se da passagem de gas nos dois ramos
do detector, liga-se a corrente fixando-a num
valor entre 100 e 200 mA, liga-se o registra -
dor potenciometrico e deixa-se estabilizar a
linha basica na sensibilidade "X1";

passa-se novamente a valvula de desvio (V-5)
para a posicao '"medida', estabiliza-se a linha
basica e ajusta-se seu valor em zero;

passa-se a valvula de desvio (V-5) para a po
sicldo padronizacao e por condutividade térmica
determina-se a resposta do aparelho para uma
concentracao zero de nitrogé€nio (He puro). Ate
nua-se se necessario e anota-se a atenuagdo em
pregada. Aumenta-se a velocidade do papel e
efetua-se as contagens por minuto (A cal). A
resposta "R" pode ser estimada em contagens de

area do sistema integrador por unidade de tem

PG.
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1

- Determinacio da pressdo de vapor do nitrogénio

(P,).

A pressao de vapor do nitrogénio € determinada

com auxilio do manometro de argdnio.

ll

.

Insere-se o ramo em U do manometro de argonio
no dewar contendo o nitrogénio liquido.

0 argonio esfria e parte condensa-se, mantendo
se no seu interior, a uma pressao igual a pres
sao de vapor de argonio na temperatura do ni
trogénio liquido em equilibrio;

obter-se a pressdo de vaper do argonio pela

eXpressao:

Pa = Patm - Parg

onde,

Patm € a pressdo atmosférica lida no barome -
tro e corrigida para OOC;

Parg é a pressdo lida no mandmetro de ar .

obtem-se, para estas condigoes, a pressao de

vapor do nitrogénio pela equacao:

Po = 130,7 + 3,131 (Patm - Parg)

- Medida de adsorcio fisica.

L

Pesa-se no reator, a massa do solo (Ma), colo-
ca-se um tampo de 13 de vidro nos dois lados
do reator, conecta-se o reator as conexdes do
aparelho;

ativa-se na temperatura conveniente (1100C)Can

N, e pelo tempo necessario, testa-se vazamen -
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L.

12.
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tos no reator;
posiciona-se o reator com o dispositivo de fi
xagao de seguranca, pois o mesmo € de vidro:
retira-se o forno de aquecimento, desliga-se o
forno e deixa-se o reator esfriar a temperatu-
ra ambiente. Passa-se, durante o esfriamento ,
a mistura Nz/He no reator. Ajusta-se as vazoes
nos dois ramos e liga-se a corrente do detec -
5% o

coloca-se o dewar contendo nitrogénio liquido
ao lado do reator;

verifica-se o ajuste de zero na linha basica e
do integrador;

certifica-se da posicao do inversor de sinal;
faz-se a leitura da pressao da mistura NZ/He
(Pm) notando-se que @ primeira medida deve es
tar entre 1,0 a 1,2 atmy

atenua-se o sinal a um valor conveniente (cer
¢ 48 10);

mergulha-se, lentamente e com extremo cuidado,
o reator e o termometro de argonio do dewar
contendo nitrogénio liquido e deixa-se atingir
o equilibrio;

o registrador detectara a adsorcdo do N, com
um deslocamento positivo, caso contrario, in
verte-se a polaridade;

anota-se, quando a linha basica estiver atingi

de o equilibrio;

S Sy (e
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a) o tempo necessario para a bolha de sabio per
correr as marcas do fluximetro de bolha (t);

b) a pressdo de argonio (Parg);

c) a pressao atmosférica (Patm) ;

13. uma vez estabilizada a linha basica, inverte -
se a polaridade, escolhe-se a atenuagao conve-
niente, ajusta-se o zero do registrador com o
zero de integracado e retira-se o banho de ni
trogénio 1liquido;

14. quando o sinal de dessorcao tiver atingido 0
maximo e descrito a 1/3 da altura do pico, mer
gulha-se o reator num bequer alto contendo
dgua, a fim de acelerar a dessorgdo a tempera-
tura ambiente

15. anota-se¢ a atenuacdo e os outros parametros fi
xados, na folha de dados;

1€6. repete-se os processos de 8 a 13 para pres

soes de mistura N,/He de 1,5 a 1,8 atm.

- Calculo da area especifica.
A equacao utilizada foi a B.E.T. para valores

P/FO menores que 0,3.

p 1 C=1 P
Vg (PO—P] VmC VmC P0

onde ,
Vg € ¢ volume de N, adsorvido a pressdo  par-
cial P;

P_ € a pressao de vapor do nitrogénio;
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Vm € o volume de N, para cobrir a sbperficie
livre do solo com uma camada monomolecular;
C € a constante na qual intervém a energia de

condensacdo do N, liquido.

A equacdo B.E.T. € uma equacdo de uma reta do

tipo:
Y = a + bX
onde ,
a =1/vmC
b =C - 1/VmC
X = P/PO

Determina-se experimentalmente Y = P/Vg(PO-P) =
para diversos valores de P/P0 inferiores a 0,3
Tabela-se os resultados e determina-se grafica ou
analiticamente os valores de (a) a (b), a partir

destes o valcr de Vm:

Vm = 1/(a + b)
0 calculo da area especifica € feito a  partir
da equacgao:

1 |

a+b 1

Se = S0 . Vm = SC

onde,
- = o 2
Se €& a area especifica do solo, em m“/g;

S, &€ a area coberta em cmz/cm3 de N, nas CNTP,

calculada a diversos valores de P0 com au

xilio da equacido:
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S, = 4.238 + 0,000176 . P_, MANUAL DE OPE -
RACAO (1980) .

A Tabela 4.2.5, mostra um exemplo de cdlculo da
area especifica pelo método de B.E.T., para o solo

da jazida Areia, Paraitba.

Usou-se nos calculos das areas especificas, por
B.E.T., programa elaborado em calculadora HP-97,
pelo professor Dilson Cardoso do laboratdrio de
reatores quimricos heterogénios e catalise da UFSCar
o que veio simplificar muito os trabalhos de cal

cuilo, apos realizadas as medidas.

As correlacoes lineares simples., pelo mé todo
dos minimos quadrados foram obtidos por usc de com
putador IBM-370 do Nucleo de Processamento de Da
dos da UFPb, Campina Grande-PB e de Micro-Computa-
dor TK-82-C (linguagem Basic), do Certro de Tecno-
logia da UFRN, cujcs programas encontram-se lista-

dos no Capitulo de APENDICES desta dissertacao.

Os resultados das medidas das areas especificas
foram apresentados com quatro, cinco, seis e sete
algarismos significativos, com finalidade apenas
académica - manter a precisao das leituras obtidas

nos equipamentos utilizados.



TABELA 4.2.5

Exemplo de calculo de area especifica

pelo método de B.E.T. - solo ARPB
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DETERMINACEO DE AREA ESPECIFICA

OPERADOR __ Luiz Pereina DATA 09/03/ 83 DETERMINAGAO N°297

Amostra n° ARPB

A) Dados experimentais

- Temperatura de limpeza ..I.IQ..OC, durante..?¢..min.

- Vazao de N durante a limpeza..... LA o e ml/min. | Progr.
- Corrente do detector ....[10..... mA

Tamb Temperatura ambiente.?72.7.°C + 273,16] 29%,46 ©x| STO A
Patm Pressao atmosférica 699, 7mmHg| STO B
C Concentracao de Njp 0,102 &T0 €
M

a Massa da amostra (tubo+amostra)-(tubo
( ) -(tubo) 1,059 g|STO D

19,9673...g J18.9075..¢
'

i des| Area dc dessorcao (contagens) 21,81122,9 24,2 | STO E
atn|Atenuacao na dessorcao 25X | 25X 25X | STO I
'

A'cal|Area de cal ibracao (contagens/min) | 42,5] 42,5 42,5 | STO 7

ant'|Atenuacio na calibracao 25X | 25X 25X | STO 8

3 Tempo da mistura no bolhometro (seg) |20,12 | 19,96 | 19,95 T

Pn  |Pressio no reator (atm) 1,0 1,5 1,8 Y

Paro|Pressdo do argonio (mmilg) 497 495 497 X

B) Resultados dos Calculos

o Pressao de saturagao de N, (8=1) 765,39 771,61] 765,35 RCL 0
P Pressao parcial do Nj 145,58 157,64|210,90 1
S0 |cn® cobertos/cm® N, (CNTP) 4,3727) 4,3738|4,3727] 5
Vg |em® de N, adscrvido/g (e<1) 11,979 12,671]13,391] 6
x |P/P, (< 0,3) 0,1945 0,2431(0,2755  _
y [P/Vg (Pg - P) 0,0201} 0,0253|0,0284| -
S 2

g |Area da monocamada (m“/g) 42,191| 41,945 42,419] 9

a = 0,0003 b =0,10222 T =0,99655 S, = So/a+b= 42,6391 m2/g

Armazenados: I’O - P= RCL 2 Py = RCL 3 Vog = RCL 4
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CAPITULO V

RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 - Areas Especificas.

Os resultados obtidos para areas especificas da fra
¢ao fina de solos lateriticos da regiao Neordeste do Brasil
pelos métodos do permedmetro de Blaine, adsorgido do azul de
metileno, permeametro de Fischer, método granulométrico por

sedimentacao e B.E.T., estao contides na Tabela 5.1.

As areas especificas dos solos lateriticos pelo meto
do de Blaine variam de 0,0929 a 0,3140 mZ/g, para os solos
GIPI e PDMA, respectivamente, com padrao de cimento. Estes
resultados foram menores que os obtidos por FERREIRA et alii
(1978) e FERREIRA et alii (1972) para os caulins nordestinos
usando o método de Blaine nas mesmas condigodes: 1,27 a
3,66 m2/g; e menores que os obtidos por KYOHARA et alii (1974)
para caulins do Amazonas e Paraiba usando o método de Blaine

com padrao de caulim: 6,2 a 19,4 mz/g.

As areas especificas dos solos leteriticos pelo méto

do azul de metileno variam de 15,6086 a 84,2864 mz/g, para

os solos SLMA e GIPI, respectivamente, considerando para seus



TABELA 5.1

KRreas especificas de solos lateriti
cos da recgiao Nordeste do Brasil

3’

por diversos métodos.
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METODOS DE ENSAIOS PARA DETERMINACAO DA AREA ESPECIFICA
AMOSTRAS | Blaine (mz/g) ﬁ:& fﬁﬁg}i‘ Fischer(m?/g) Métodos glu‘anulomé'tricos (m2/g) B.E.T. (m2/g)
(*) Pedrao de | Molécula de| Padrio do | Diametro Diametro Diametro Adsorcao
Cimento AM NBS Medioc de Médio Médio Fisica de
0,342 m2/g | 130 Am?2 0,303 m2/g | Mellor Geométrico | Aritmetico Nitrogenio
TEPI 0,2271 24,9738 1..2195 0,065 0,081 0.073 26,07866
BUPI 0,2520 20,2912 0,4963 0,078 0,100 0.092 14,92058
GIPI 0,0929 84,2864 0,2812 0,145 0,180 0,163 17,44220
CAPI 0,2407 21,8520 0,8547 8,077 0,096 0,087 22,25392
PDMA 0,3140 39, 021.5 123355 0,088 0,116 0,107 25,18500
VGMA 0,1852 40,5824 0,5053 0,082 0,110 0,100 25, 22681
SLMA 0,2115 15,6086 0,7688 0,074 0.095 0,084 21,48264
JPPB 00,2617 26,5346 11,3225 0,083 0,104 0,095 34,94910
TEPB D,2335 48,3867 08,9211 0,100 0,135 8,120 39,12051
ARPB 0,1968 24,9738 0,8068 0,056 0,068 0.063 42,63914
CUPB 0,2475 29,6563 09,8210 0,090 0,117 0,107 28,73300 ’

(*) Material passado por

via umida em peneira USS n® 200 (0,074 mm) e seco em estufa a

110°C

A
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2

calculos a molécula do azul de metileno assentada'em 13CAm
Estes resultados foram maiores que os obtides por FERREIRA
et alii (1978) e FERREIRA et alii (1972) para cazulins nordes
tinos usando o método do azul de metileno para as mesmas
condig¢oes: 9,5 a 38,8 mz/g; maiores que os obtidos por SOUZA
SANTOS & CRUZ (1971) para algumas argilas plasticas brasilei
ras, considerando a molécula do azul de metileno assentada na

Z.

face de 135 Am 15,2 a 24.0 mz/g; maiores que os obtidos por

KYOHAPA et alii (1974) para caulins do Amazonas e Paraiba u
sando o método do azul de metileno: 11,8 a 27,3 mz/g; prati-
camente iguais aos obtidos por CHEN et alii (1974) para argi
las e caulins ceramicos, considerando a molécula do azul de

2. 14,96 a 54,36 m’/g: pratica -

metileno assentada em 128 Am
mente iguais aos obtidos por CARDOSO g ANGELERI (1980) para
matérias primas de barbotinas sanitarias, considerando  as
mesmas condicoes utilizadas para os ensaios de solos lateri-
ticos: 12,54 a 86,12 mz/g: e bem menores que os resultados ob
tidos por CARDOSO & ANGELERI (1980) para argilas escuras ;

considerando as mesmas ccendigoes utilizadas para os ensaios

dos solos lateriticos: 35,55 a 280,32 mz/g.

As areas especificas dos solos lateriticos pelo méto
do de Fischer variam de 0,2812 a 1,3225 mz/g, para os solos
GIPI e JPPB, respectivamente, com padrao do National Bureau
of Standards. Estes resultados foram menores que os obtidos
por FERREIRA et alii (1978) e FERREIRA et alii (1972) para
caulins nordestinos usando o método de Fischer com padrao de

rubi perfurado: 1,35 a 3,90 mz/g.

As areas especificas dos solos lateriticos pelo méto



94

do granulométrico apresentam os seguintes valores: dependen-
do do diametro médio utilizado nos calculos das mesmas:
a) diametro médio de Mellor - as areas especificas va
riam de 0,056 a 0,145 mz/g, para os solos ARPB e
GIPI, respectivamente;
b) diametro médio geométrico - as areas especificas
variam de 0,068 a 0,180 m%/g, para os sclos ARPB
e GIPI, respectivamente;
c) diametro médio aritmético - as areas especificas va
riam de 0,063 a 0,163 mz/g, para os solos ARPB e
GIPI, respectivamente. Estes resultzdos foram meno
res que os obtidos por FERRETIRA et alii (1978) e
FERREIRA et alii (1972) para caulins nordestinos ,
usando o método granulométrico nas mesmas  condi-
¢goes:
a) diametro médio de Mellor - 0,43 a 0,70 mz/g;
b) diametro médio geométrico - 0,58 a 0,94 mz/g;

c) diametro médio aritmético - 0,51 a 0.81 mz/g.

As areas especificas pelo método de B.E.T. variam de
14,92058 a 42,63914 m%g ,. para os solos BUPI e ARPB, respec
tivamente, empregando-se como adsorbato o nitrogénio na tem
peratura do seu ponto de ebuligao (cerca de 195°C) . Estes re
sultados foram maiores que os obtidos por FERREIRA et aliil
(1978) e FERREIRA et alii (1972) para os caulins nordestinos
usando o método de B.E.T. nas mesmas condigoes: 3,34 a
19,8 m%/g; maiores que os obtidos por SOUZA SANTOS &  CRUZ

(1971) para algumas argilas plasticas brasileiras pelo méto

do de B:E.T.: 6,9 a 24,5 mz/g; maiores que c¢s obtidos por
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1
CHEN et alii (1974) para argilas e caulins ceramicos: 3,34

a 19,8 mz/g: e menores que os valores obtidos por SILVA FILHO

(1970) para bauxitos ativados termicamente a:

240°C - 25 a 180 m%/g;
280°C - 41 a 264 mz/g;
320°C - 45 a 252 m%/g;
400°C - 44 a 227 m®/g;
500°C - 45 a 176 m%/g;

600°C - 44 a 151 m%/g.

Dos cinco métodos empregados, o que apresenta maio
res dreas especificas € o do azul de metileno, vindo em se

guida o método de B.E.T., Fischer, Blaine e por Gltimo o mé

todo granulométrico.

Devido a diferenca de principios de funcionamentoer
tre os métodos empregados nessa pesquisa com o método gravi-
métrico proposto por DIMOND & KINTER (19€¢8), baseado na ad
sorgao de glicerol, usado por FERRO (1976) , LUCENA (1976) e
FERREIRA (1980) , para determinacdes de areas especificas de
solos lateriticos da Paraiba e Piaui, ni3o se pode comparar
seus resultados. Apenas como informacao pode-se afirmar que
os valores obtidos pelo método gravimétrico aproxima-se mui
to dos obtidos pelos métodos de adscorcdo do azul de metileno
e B.E.T. e distanciam dos outros métodos que nao sao basea

dos em adsorcdo: Blaine, Fischer e Granulcométrico.

5.2 = Correlagces Lineares.

Os resultados obtidos para as regressoes lineares pe

lo método dos minimos quadrados, equacgoes, coeficientes de
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correlagdo, graus de liberdade, graus de certeza, niveis de

significancia, estdo contidos na Tabela 5.2.

As melhores regressoOes apresentaram os seguintes Te

sultados,

em ordem decrescente de coeficiente de correlacdo,

e seus graficos estao plotados da Figura 5.2.a até 5.2.m:

a)

b)

c)

d)

azul de metileno x granulométrico (dm de Mellor) -
equacao Y = 0,00109X + 0,04791; coeficiente de cor

relagdo = 0,9107; gravs de liberdade = 9; graus de

il

certeza 99,9%; nivel de significancia = 0,1%

grafico plotado na Figura 5.2.a;
azul de metileno x granulométrico (dm aritmético) -
equacao Y = 0,00125X + 0,05648 ; coeficiente de

correlacao = 0,9051; graus de liberdade = 9; graus

de certeza 99,9%; nivel de significancia = 0,1%;
grafico plotado na Figura 5.2.b;
azul de metileno x granulométrico (dm geométrico)

- equagao Y = 0,00139X + 0,06187; coeficiente de

correlagao 0,9024; graus de liberdade = 9; graus

de certeza 99,9%; nivel de significancia = 0,1%,

grafico plotado na Figura 5.2.c;

Fischer x Blaine - equacao Y = 0,12301X + 0,12067;

coeficiente de correlagao = 0,7306; graus de 1i

berdade = 9; graus de certeza = 99,0%; nivel de
significancia = 1,0%; grafico plotado na Figura
L

Blaine x azul de metileno - equacao Y = -219,99900X+
+ 83,45473; coeficiente de correlagao = - 0,6337 ;

graus de liberdade = 9; graus de certeza = 95,0%

2



TABELA 5.2

Regressdes lineares, pelo método dos mini
mos quadrados, de areas especificas de so
los lateriticos da regiao Nordeste do Bra

€ils
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REGR(EJSSDES

PARAMETRDO

S

ACOES

E hQU COEF. DE | GRAUS DE| GRAUS DE | NTVEL DE
VARIAVEL | VARIAVEL ¥ A CERTEZA | SIGNIFICAN
X : Y 1 o Y = AjX + A CORRELACAO | LIBERDADE (%) CIA (%)
Azul de DM
Metileno Mellor 0,00109 0,04791| Y = 0,00109X + 0,04791 0,9107 9 99,9
Azul de DM -
T tii i e o 0,00125 0,05648 | Y = 0,00125X + 0,05648 0,9051 9 99,9 :

Azul de DM — _
i P BBt v 0,00139 0,06187 | Y = 0,00139X + 0,06187 0,9024 9 99,9 0,1
Fischer Blaine 0,12301 0,12067 | Y = 0,12301X + 0,12067 0,7306 9 99,0 1,0
Blaine ﬁ;g%lgﬁo -219,99900 83,45473| Y = -219,99900X + 83,45473 -0,6337 9 95,0 5,0

: DM -
Blaine Mellor -0,21929 0,13437 | Y = -0,21929X + 0,13437 -0,5266 90,0 10,0
B.E.T. Fischer . 0,01802 0,35098 | Y = 0,01802X + 0,35098 0,4749 9 85,0 15,0

. DM _ i _ .

Blaine Geométrico 0,25093 0,16546 | Y 0,25093X + 0,16546 0,4706 9 85,0 15.0
Fischer 3?110r -0,03302 0,11235 | Y = -0,03302X + 0,11235 -0,4656 9 80,0 20,0
: DM - . = ;
Blaine iy SRR 0,22002 0,14844 | Y = -0,22002X + 0,14844 0,4594 9 80,0 20,0

. DM _ _
Fischer Svbpn i 0,03559 0,12905 | Y = -0,03559X + 0,12905 0,4413 9 80,0 20,0
Fischer gﬂométrico -0,03961 0,14251 | Y = -0,03961X + 0,14251 -0,4412 9 80,0 20,0
. Azul de _ o .
Fischer Mt 1 Lot 25,71400 | 55,77500 | Y = -25,71400X + 55,77500 0,4399 9 80,0 20,0
; DM _ . o ~ B
B.E.T. Wollos 0,00086 0,10862 | Y 0,00086X + 0,10862 0,3239 9
DM <
B.B.T: Dﬁitmético -0,00093 0,12450 | Y = -0,00093X + 0,12450 -0,3055 9 = -
BB T, B ET -0,00102 0,13694 | Y = -0,00102X + 0,13694 -0,2998 9 - -
B.E.T. Blaine 0,00111 0,19388 | Y = 0,00111X + 0,19388 0,1734 9 - -
Azul de o o - _ _
B.B.T. Motileno 0,26722 | 41,43616 | Y 0,26722X + 41,43616 0,1205 9

(*) Regressbes chbtidas por uso de computador IBM-370 e TK-82-C cujos programas encontram-se listados no Capitulo IX - Apéndices

\



f)

g)

h)

j)

k)
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nivel de significdncia = 5,0%; grafico plotado na

Figura 5.2.e;

Blaine x grenulométrico (dm de Mellor) - equacao -
Y = 0,21929X + 0,13437; coeficiente de correla -
gao = 0,5266; graus de liberdade = 9; graus de cer

-

teza = 90,0%; nivel de significlncia = 10,0%; gra
fico plotado na Figura 5.2.f;

B.E.T. x Fischer - equacao Y = 0,01802X +
+ 0,35098; coeficiente de correlacgao = 0,4749 :
graus de liberdade = 9; greus de certeza = 85,0% ;
nivel de significancia = 15,0%; grafico plotado na
Figurd 5.2.8:

Blaine x granulométrico (dm geométrico) - equacdo
Y = 0,25093X + 0,16546; coeficiente de correla -
¢gao = - 0,4706; graus de liberdade = 9; graus de
certeza = 85,0%; nivel de significancia = 15,0%

grafico plotado na Figure 5.2.h;

Fischer x granulométrico (dm de Mellor) - equacgdo
Y= - 0,03502X + 0,11235; coeficiente de corre-
lagao = - 0,4656; graus de liberdade = 9; graus de

certeza = 80,0%; nivel de significancia = 20,0% ;
grafico plotado na Figura 5.2.i;

Blaine x granulométrico (dm aritmético) - equagao
Y = - 0,22002X + 0,14844; coeficiente de correla
gao = - 0,4594; graus de liberdade = 9; graus de
certeza = 80,0%; nivel de significancia = 20,0% ;
grafico plotado na Figura 5.2.j;

Fischer x granulométrico (dm aritmético) - eguacao
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Y = - 0,03559X + 0,12905; coeficiente de correla
gao = - 0,4413; graus de liberdade = 9; graus de
certeza = 80,0%; nivel de significancia = 20,0% ;

grafico plotado na Figura 5.2.k:

1) Fischer x granulométrico (dm geométrico) - equacao
Y = - 0,03961X + 0,14251; coeficiente de correla
¢do = - 0,4412; graus de liberdade = 9; graus de
certeza = 80,0%; nivel de significancia = 20,0% ;

grafico plotado na Figura 5.2.1;

m) Fischer x azul de metileno - equacao Y=- 25,71400X +
+ 55,77500; graus de liberdade = 9; graus de certe
za = 80,0%; nivel de significancia = 20,0%; grafi

co plotado na Figura 5.2.m.

Em resumo, as tré€s melhores regressées para os solos
lateriticos foram obtidas entre o método de adsorgdo do azul
de metileno e granulométrico (usando-se os diametros médio de
Mellor, geométrico e aritmético), sendo o diametro médio de
Mellor o que apresenta maicr coeficiente de correlacao. As
regressoes entre o método de B.E.T. e os demais ndo foram
satisfatorias, com excecdao da sua correlacdo com o método de
Fischer, que apresentou um coeficiente de correlacao igual a
0,4749., Tal fato nao ocorreu com as regressoes para caulins
nordestinos de FERREIRA et alii (1972), que apresentaram bons
coeficientes de correlacido nas regressoes do método de B.E.T,

com os demais.
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FIGURA 5.2.a

Areas especificas de solos lateriticos
do Nordeste Brasileiro (Estados do Ma
ranhao, Piaui ¢ Paraiba) pelos méto
dos de azul de metileno e granulemétri
co usando-se o diametro médio de Mellor-

regressao linear.
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FIGURA 5.2.b

Xreas especificas de colos lateriticos do
Nordeste Brasileiro (Estados do Maranhao,
Pizui e Paraiba) pelos métodos de azul de
metileno e granulométrico usando-se o dia

metro médio aritmético - regressao linear
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FIGURA 5.2.c

Kreas especificas de solos lateriticos
do Nordeste Brasileiro (Estados do Ma
renhao, Piaui e Paraiba) pelos métodos
de azul de metileno e granulométrico ,
usando-se o diametro médio geométrico-

regressao linear.
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FIGURA 5.2.d

Kreas especificas de solos lateriticos do
Nordeste Brasileiro (Estados do Maranhao,
Piaul e Paraiba) pelos métodos de Fischer

e Blaine - regressao linear.
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FIGURA 5.2.c

Kreas especificas de solos lateriticos cdo
Nordeste Brasileiro (Estados do Maranhao,
Piaui e Paraiba) pelos métodos de Blaine

e azul de metileno - regressao lirear
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FIGURA 5.2.f

Kreas especificas de solos lateriticos do
Nordeste Brasileiro (Estados do Maranhao,
Piaui e Paraiba) pelos métodos de Blaine
e grznulométrico usando-se o diametro mé

dio de Mellor - regressao linear.
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FIGURA 5.2.g

Kreas especificas de soles lateriticos do
Nerdeste Brasileiro (Estados do Marenhao,
Piaui e Paraiba) pelos métodos de B.E.T.

e Fischer - regressao linear.
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FIGURA &5.2.h

Kreas especificas de solos lateriticos do
Nordeste Brasileiro (Estades do Maranhao,
Piaui e Paraiba) pelos métodes de Blaine
e granulométrico usando-se o diametro geo

métrico - regressdo linear.
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FIGURA 5.2.i

Kreas especificas de solos lateriticos do
Nordeste Brasileiro (Estados do Maraznhao,
Piaui e Paraiba) pelos métodos de Fischer
e granulométrico ussndo-se o diametro mé

dio de Mellor - regressao linear.
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FIGURA 5.2.j

Kreas especificas de solos lateriticos do
Nordeste Brasileiro (Estados do Maraznhao,
Piaul e Paraiba) pelos métodos de Blaine
e granulcmétrico usando-se o diametro mé

dio aritnético - regressdo linear.
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FIGURA 5.2.k

Xreas especificas de solcs lateriticos do
Nordeste Brasileiro (Estados do Maranhao,
Piaui e Paraiba) pelos métodos de Fischer
e granulométrico usando-se o diametro mé

dio aritmético - regressio lincar.
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FIGUDA 5.2.¢%

Kreas especificas de solos lateriticos do
Nordeste Brasileiro (Estados do Maranhao,
Piaui e Paraiba) pelos métodos de Fischer
e granulemétrico usando-se o diametro mé

dio geométrico - regressdo linear.
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FIGURA 5.2.m

Kreas especificas de solos lateriticos do
Nordeste Brasileiro (Estados do Mararhao
Piaui e Paraiba) pelos métodos de Fischer

e azul de metileno - regressao linear.
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CAPTITULO VI

CONCLUSOES

Foram determinadas areas especificas da fracdo fi-
na de onze amostras de solos lateriticos da regidao nordeste
do Brasil, pelos métodos do permeametro de Blaine, adsorgio
do azul de metileno, permeametro de Fischer, método granulo
métrico por sedimentacio e B.E.T., podendo-se chegar as se

guintes conclusoes:

a) para cada um dos métodos para determinacao da area
especifica obteu-se as seguintes faixas de valo-
res:

a.l - método de Blaine - de 0,0929 a 0,3140 m’/g:

a.2 - método do azul de metileno - de 15,6086 a
84,2864 m’/g;

a.3 - mctodo de Fischer - de 0,2812 a 1,3225 mZ/g;

a.4 - método granulométrico - didmetro médio de
Mellor - de 0,056 a 0,145 m%/g; didmetro mé
dio geométrico - de 0,068 a 0,180 mZ/g; dia
metro médio aritmetico - de 0,063 a

0,163 mz/g;
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1

a.5 - método de B.E.T. - de 14,92058 a 42,63914 m°/g :

b) as melhores regressoes lineares foram a do método
do azul de metileno com o mctodo granulométrico
com 0s seguintes resultados:
b.1 - azul de metileno x granulométrico (didmetro
médio de Mellor) - equacao Y = 0,00109X +
+ 0,04791; coeficiente de correlacgao =
= 0,91067; nivel de significancia = 0,1%
b.2 - azul de metileno x granulométrico (diametro
médio aritmético) - equacao Y = 0,00125X +
+ 0,05648; coeficiente de correlacao =
= 0,9051; nivel de significancia = 0,1%;
b.3 - azul de metileno x granulométrico (diametro
medio geométrico) - ecuacdo Y = 0,00139X +
+ 0,06187; coeficiente de correlacgao =

= 0,9024; nivel de significancia = 0,1%

c) as correlacdes lineares do método de B.E.T. com os
demais ndo apresentaram resultados satisfatérios ,
nao se sabendo que comportamento teriam, se empre

gadas correlagoes nao lineares.

Estas conclusoes apresentadas, referem-se aos resulta
dos obtidos e bitliografia consultada, para condicdes especi
ficas dos materiais empregados e granulometria proposta, nao

podendo ser extrapolados indefinidamente.
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CAPTTULO VII

SUGESTOES PARA PESQUISAS FUTURAS

Os resul’tados obtidos nesta pesquisa, sendo limita-

dos, fazem

com que se sugira:

utilizar correlacdes lineares simples e multiplas
de areas especificas com propriedades intrinse
cas de solos lateriticos no estado natural e tra

tados com aditivos;

utilizar correlacOes lineares simples e maltiplas
de areas especificas com propriedades de engenha-
ria de solos lateriticos no estado natural e tra

tados com aditivos;

utilizar correlacdes nao lineares do método de
B.E.T. com os demais, dado ao resultado insatisfa
torio das suas correlagoes lineares nesta pesqui
sa;

pesquisar parametros que proporcionem avaliar a
reatividade dos solos lateriticos, em presenca de
aditivos, tais como cimento e cal, a partir da

area especifica;
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4

5 - utilizar correlacoes lineares miltiplas entre os
métodos empregados nesta pesquisa e incluir  ou-
tros entre os quais: o mctodo gravimétrico e o do

porosimetro de merclrio.
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CAPTTULO IX

APENDICES

9.1 - APENDICE "A" - Isotermas de Adsorgao:

As isotermas utilizadas nesta pesquisa estao mostra

das na Tabela 9.1 e na Figura 9.1, a seguir:

ISOTERMAS DL ADSCRCAO

NOME EQUACAO DO ISOTERMA APLICACAO
LANGMUIR . L PK Adsorcdo fisica e
Vm 1 + Pk quimica

Adsorcao fisica e

o = 1 @ .
FREUND-LICH V = K.pl/n, n>1 .

BRUNAUER ,
EMMETT e
TELLER

P _ 1 ,C1p

e - Adsorcao fisica
V(PO-P) VmC  VmC PO

Nestas equacoes:

V € o volume adsorvido, geralmente expresso em cm’ ou ml

nas CNTP;

Vm & o volume requerido para cobrir a superficie do adsor-

vente com uma camada monomolecular do adsorbato;
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8 fracdo da monocamada coberta a pressao de equilibrio P;

P pressao de vapor de saturacao do adsordato. Os demais sim

bolos sao constantes.

TABELA 9.1 - Isotermas de adsorcgao emprcgadas no metodo de B.E.T.

e azul de metileno.
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FIGURA 9.1

Trés tipos de isotermas de adsorgao
em forma de "S'", explicadas pela teo

ria B.E.T.
Fonte: MANUAL DE OPERACAO (1980)
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9.2 - APENDICE "B" - Preparacao das solucgoes empregadas no
método de adsorcdo do azul de metileno:

9.2.1 - Solucao de 1IN de carbonato de sodio:

=¥ o 1
1 Eq.g de NaZC03 a - PM = 5 x 105,99
1 Egq.g de Na2C03 = 55 p
N = LEq.g _ Concentracao

2 Equivalente Grama

: .~ _ 1Eq.g 53 g
Concentracao 2 X Eq g
Concentracao = 53 g/t

9.2,2 - Solucao de 1IN de acido cloridico:

1 Eq.g de Hcl = PM = 36,46 g

v = 1 Eq.g Concentracao
' 2 Equivalente Grama

1 Eq.g , 36,46 ¢
2 ~ Eq.g

Concentracao =

Concentracgao 36,46 g/

9.3,3 - Solugao de 0,01N de azul de metileno, 1 Eq.g de

azul de metileno = PM = 373,9 g
= 1 Bg.g Concentracao
3,018 02 Equivalente Grama

1 Eq.g _ 373,9 g

Concentragao = 1000 X Eq.g
Concentracgao = 3,739 g/¢
9.3 - APENDICE "C'" - Programa para o calculo das regressoes
B.E.T.

l)

])
P. x Vg iP;TﬁJ

0
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O programa foi elaborado no laborat6rio de rea
tores quimicos heterogéneos e catalise da UFSCar, pelo Prof.
Dilson Cardoso, para calculadora HP-97 e gravada em cartao

magnético, na seguinte seqliéncia:

gyl *IBla 21 16 11 #25 GSBd 23 16 14
g92 g Y 026 SF1 16 21 g1
ggs F2? 16 23 f2 @27 RTN 24
gea RTN 24 g2& *LBLA 21 11
ggs 1 p1 #29 CF3 16 22 g3
po6 SF2 16 21 @2 @30 *LBLS 21 (8
f87 RTN 24 g31 F2? 16 2% g2
pp8 *LBLb 21 16 12 #3Z  GCR9 23 g9
pPo CFp 16 22 f#f @33  STOD 16 23 14
p1g CF1 16 22 #1 @34 F1? 16 23 g1
#11 Pis 16 -51 #35 LN 32
$12 CLRG 16 - 53 @36 y o - 41
p13 PZS 16 - 51 g37  STOC 35 13
P14 1 g1 P38 F@? 16 23 gg
p1s RTN 24 939 LN 32
p16 *LBLo 21 16 15 gag F3? 16 23 g3
p17 GCBb 23 16 21 da1 GTO@ 23 )
p18 SF1 16 21 f1 ¢42 T+ 56
p19 RTN 24 @42 *LBL7 21 @7
g2p *LBLd 21 16 14 @44 ENT# - 35
g21 GSBb 23 16 12 gas 1 g1
g22 SFp 16 21 f¢ @46 + -55
g23 RTN 24 947  RCLC 36 %

g24 *LBLe 21 16 1'5 @48 XY -41



949
gsd
g51
g52
g53
@54
#55
g56
g57
958
#59
g6
g61
#62
g63
0§64
g65
g66
967
ges
#69
g79
g71
g72
#73
074
g75
776

RCLD
XY
RTN

*LBL@
5 -
GTO7
*LBL9
SPC
X2Y

PRTX
¥

PRTX
SF2
RTN

*LBLB
SFE3
FZ°?

GSB3

GTO8

*LBLC

S
SPC

RCL38

RCL4

RCL6

X

RCL9Y

16

16
16

36
16

21
16
L&
Z21

16

21

A
16
16

30

36

36

14
-51
24
a9
56
g7
g9
=11
-41
- 14

-41

P77
@78
g79
g3y
gel
H82
#83
g8
085
P86
#87
g8s
789
#og
#91
@92
$93
#94
gos
#96
go7
#98
gac

ENT 4

ENT +

RCL4

RCL9

RCLS

b §

STOB

RCL6

RCL9

CHS

RCL7

PRTX
RCL6
RCL4

RCLB

RCL9

36

36

36

36

35

36

36

36

36
36

36

36
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- 21
ga

g4
53

- 35

- 45



Fl? |

STOA
PRTX
RCLB
PRTX
PlS
RTN
*LELE
STOE
RCLA
RCLB
RCLE
F1%
GTO1
F@?
LN

FZ3
GTO9
RTN
*LBL1
FO?
GTO2Z

16

16

16

16

16

b

39

36

16

21
35
36
36
36
23
22

23

23

22

- 24
g1
33

£y

-14

| B

- 14

-51

24
15
15
11
12
15
g1
g1
g

Sd

-35

133
134
135
136
137
138
139
144
141
142
143
144
145
146
147
148
149
15¢
151
152
153
154
155
156
157
158
159

160

F2?
GTO9
RTN
*LBL2

XY

F2?
GTO9
RTN
*LBL3

SPC

CHS
PRTX
SF2
Ry
RTN
*LBLD
STOE
RCLB
1/X
RCLA
RCLE
XzY
LT

GTO1

16

16

16

16

23

22

21

235

22

21
16

21

il |

£

36

36

23

144

- 35
p2
po
24
92
-41
31

- 35
2
g9
24
93

<11
@1

- 32
-14
g2

31
24
14
15
12
52
11
15
-41
g1
¥1
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161 - - 45
162 X - 35
163 F@? 16 23 @¢
164 e™ 33
165 F2? 16 23 @2
166 GTO9 22 99
167 RTN 24
168 *LRI1 21 g1
169 3 - 24
179 F@? 16 23 g9
171 GTO1 22 @1
172 LN 32
173 X - 35
174 F2? 16 23 @2
175 GTC9 22 99
176 RTN 24
177 *LEL1 21 41
178 X2y - 41
179 31
184 F2? 16 23 @2
181 GTO9 22 09
182 RTN 24
183 R/S 51
9.4 - APENDICE "D" - Programa para calculo da drea especifi-

ca pelo método de B.E.T.

0 programa foi eleborado no laboratdrio de rea

tores quimicos e heterogéneos e catalise da UFSCar, pelo

Prof. Dilson Cardoso, para calculadora HP-97 e gravado em



cartao magnético na seguinte seqlléncia:

91
po2
93
pp4
995
P06
pp7
pas
999
p1g
911
P12
g13
g14
P15
p16
g17
p18
g19
@429
g21
g22
923
g24
925
26
g27

*LBLA
DSP5
RCLB

X2y

RCI.§

RCL1

P2S
STO@
PRTX
X2Y
P2S

RCL2

PZS

RCLB

RCLC

5TO1
PRTX
R+
R+
RCLA

21 11
-63 @5
36 12
-41

- 45

16 -51
36 @9
~ 35

36 Pl
~ 5§

16 -51
35 99
sl

-41

16 -51
36 g2
-35

16 -51
36 12
-55

36 13
=385

35 g1
~14

=31

5|

36 (g

28
29
g 30
p31
932
§33
g34
g35
P36
p37
@38
@39
gag
gal
ga2
gas3
gas
gas
ga6
ga7
gasg
49
")
51
952
53

@54

RCL1

STO2
R4
RCLA
P2S

RCL3

RCL4

RCLS
X2Y

PZS

STO3

RCLB

RCLA

P2S

RCL6

RCL2

36

35

36

16

36

36

36

16

35

36

36

16

36

36
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A1
45
P2
~31
11
~51
n3
-45
g4
-41
24
g5
-41
-45
33
=51
g3
12
-41
-45
i3
-24
=51
g6
-35
g2
-24



P55
P56
P57
758
@59
gog
g61
462
963
964
g65
966
967
P68
g69
g79
g71
972
g73
g74
@75
g76
g77
978
@79
gag
@81
982

PZS
STO4
RCL#

P2S

RCL7

RCLS

PiS
STOS
PRTX

R+
Ry
RCL4

RCLO

RCLE

RCLT

PES

RCL9

PSS

RCLD

XY

16
35
30

16

36

16

36

=51
ga
pp
-51

-51
94
13

-35
15

-35
46

<35

-51

- 34
=41

-24

f84
#85
pse
p$87
p8E&
£89
p90
po1
po2
P9z
po4
g95
#96
po7
p98
#99

101
192
143
104
105
146
197
198
199
110

RCL7

RCL8

STO6
PRTX
RCL1
RCLY

PRTX
RCL1

RCLO

RCL2Z

PRTX

RCL5

STO9

PRTX

SPC

RTN

RCL4

RCLC

RCLE

36

36

35

36

36

36

36

36

36

35

16

36

36

147

p7
-24
P8
-24
po
-14
p1
gy
-24
-14
p1
P6
-24
p2
-24
-14
-24
[

=35

-14
=14
24
¥4
13
- 35
15

-35
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111 PZS 16 +51
112 RCLY 36 #9
113 R/S 51
9.5 APENDICE "E" - Programa para obtencdo das correlagdes 1i

neares simples, entre os métodos emprega
dos para determinacfes de area  especifi

ca.

0 programa foi elaborado para computador I BM-

370 (linguagem Fortran). A seguir ¢ mostrada a list:zgem exem

plificando a correlacao Blaine x azul de metileno:

$JOB LUIZ PEREIRA

$NOEXT

C
G

19
11

ESTE PROGRANA ANUSTA N PONTOS A UMA RETA, ATRAVES
DO METODO DOS MINIMOS QUADRADOS

A RETA E DADA POR Y (I) = A1X (I) + AO

INTEGER 1, M

REAL X (50), Y (5#), S1, S2, S3, S4, S5, A0, Al R
CHARACTER *1p SOLO (58)

S1=§

S2=p

S3=p

S4=p

S5=0

IMPRESSAO DO CABECALHO DA TABELA DE DADOS

PRINT, "'

PRINT, "'

PRINT, 'BLAINE AZUL DE METILENO AMOSTRA'



12
13
14
15
16
17
18
19
2p
21
22
23

24
25
26
27

28
29
3
a4
32
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READ, M

DO 1§ I=1, M

READ 5, X(I), Y(I), SOLO(I)
5 FORMAT (F6,4,3X,F7.4,3X,A4)

S1=S1+X(I)

S2=S2+X(I)**2

$3=S3+X (1) *Y(1)

S4=S4+Y(1)

S5=85+Y (1) **2

PRINT 15, X(I), Y(I), SOLO(I)
15 FORMAT ('¢', F1p.5, 1PX, F1f.5, 1#X,A1p)

19 CONTINUE

C CALCULO DOS COEFICIENTES LINEAR E ANGULAR

AO=+ (S54*52-81*83) /(M*S2-51**2)
Al=+(M*S3-S1*S4) /(M*S2-S1**2)
PRINT 2§ .A0,Al
2P FORMAT ,'@', 24X, 'AO=",2X,F1§.5,108X,'Al=",2X,F10.5)

C CALCULO DO COEFICIENTE DE CORRELACAO

R=A1%((M* S2-S1**2) / (M*S5-S4**2))**0.5
PRINT 25,R

25  FORMAT ('f',2¢X,'R=",2X,F10.4)
STOP

END

SENTRY
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BLAINE
#.22719 24 .9738¢4 TEPI
ﬂ.ZSZﬂp 2¢.2912¢0 BUPI
#.0929¢0 84.28641 GIPI
P.24970 21.85201 CAPI
P.314p9 39.0215¢ PDMA
$.18529 49.5824¢ VGMA
§.2115p¢ 15.60860 SLMA
P.26170 26.53461 JPPB
P.2335p¢ 48.3867@ TEPB
g.196&¢ 24 .9738§ ARPB
@#.2475¢0 29 .65630 CTPB
AO=  83.45473 Al= -219.9990¢
R= -p.6337
9.6 - APENDICE "F'" - Programa para obtencdo das correlacgoes

lineares simples entre os métodos empre
gados para cdeterminagbes da area especi

fica (em Basic).

O programa foi elaborado a partir do listado
no Apéndice "E", pelo Prof. Marcio Dantas, do Centro de Tec
nologia da UFRN, para micro computador TK-82-C (1inguagem
Basic). A seguir é mostrada a listagem exemplificando a cor

relacdo Blaine x granulométrico (dm geometrico)

1§ REM ESTE PROGRAMA AJUSTA N
PONTOS A UMA RETA ATRAVES
DO METODO DOS MINIMOS QUA

DRADOS - A RETA E DADA POR
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Y(I)=A1.X(T)+A0
2§  REM BLAINE=X(I)
3@ REM GRAND.GEOM.=Y(I)
4¢ DIM X(28¢)
5¢ DIM Y(20)
6 DIM S§(20,4)
7¢  LET S1=¢
80 LET S2=¢
98 LET S3=¢
14¢ LET S4=§
11¢ LET S5=9
120 REM IMPRES. DO CABECALHO
138 CLS
144 PRINT "M="";
159 INPUT M
160 PRINT M
178 PAUSE 1¢4
18¢ CLS
199 PRINT AT @, 1; "BLAINE";AT ¢,
12;"G.GEOM." ;AT @,23; "AMOSTRA"
200 FOR I=1 TO M
214 INPUT X(I)
22p PRINT AT 1, 1;X(I)
23@ INPUT Y(I)
249 PRINT AT 1,12;Y(I)
25 INPUT S$(I)
260 PRINT AT 1,23:;S$(I)

278 LET S1=S1+X(I)
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28§ LET S2=S2+X(1)**2

299 LET $3=S3+X(I)*Y(I)

3¢ LET S4=S4+Y(I)

31¢  LET S5=S5+Y(I)**2

32¢ NEXT 1

33@ PAUSE 150

344 COPY

35¢ REM CALC. DOS COEFICIENTES

350 LET AO=(S4,52-S1,53)/(M,S2-51,,2)
36 LET Al=(M;S3-S1,S4)/(M,S2-S1,,2)

379 CLS

38§ PRINT AT 5,5; "AO;AT 1§,5; "Al="; Al
399 REM CALC. COEF. CORRELACAO

4@@ LET R=Al,((M,S2-51,.2)/(M.S5-54,,2)) 440.5
419 PRINT AT 15,5;"R=";R

415 COPY

429 STOP

509 SAVE "LUIZ"

519 GOTO 14

BLAINE G.GEOM. AMOST RA
p.2271 981 TEPI
§.252 g.1 BUP1T
9929 #.18 GIPI
§.2407 P96 CAPI
§.314 0,116 PDMA
#.1852 g.11 VGMA
g.2115 .$95 S LMA

9.2617 p1p4 JPPB



#.2335 @.135
f£.1968 .068
p.2475 g.117

AO=0.16546251
Al=0.25095929

R=-0.47¢59635

TEPB

ARPB

CTPB
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