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METODO RAPIDO DE PREPARACAO PARA DETERMINACAO DE ARGILOMINERAIS EM SOLQOS

Antonio Jacome de Castro

ABSTRACT

This paper presents a new method of sizing, that can be used
within the range of sittand clay, and is carried through
seiving plus a chemical treatment in order to remove the

iron oxides within the clay mineral.

The obtained results are indeed very reasonable bearing. In
mind that the comparison between the X-Ray difratograms of
the analyses done by both (i) the suggested method and (ii)
the classical dispersion (aquous) method, were equivalent.
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METODO RAPIDO DE PREPARACAO PARA DETERMINACAO
DE ARGILOMINERAIS EM SQLOS

Antonio Carlos Jacome de Castro

INTRODUCAO

A importancia do estudo de argilominerais no contexto da

geocigncias & sobejamente conhecida.

0 comportamento fisico e quimico de uma grande gama de
rochas (mormente: sedimentares e climatizadas), sedimentos e solos estao inti
mamente associados 3s variacdes das espécies de argilominerais presentes. Des
taca-se, ainda, a importdncia como matéria-prima na indastria quimica. A li-
teratura especializada reporta que nas indistrias quimicas de processo, 75%
Aessas atividades utilizam argilominerais como natéria-prima em diversos seg-

mentos nos processos industriais de fabricacao.

A preparacdo cléssica de amostras para separagao de argi
lominerais fundamenta-se na Lei de Stokes na qual, a velocidade de afundamen-
to de uma particula & func¢do do peso especifico da particula, diametro da par
ticula, pesc especifico do meio, aceleracaoc da gravidade, viscosidade do
meio, tempo e temperatura.

Comumente, na pratica, um laboratdrio se depara com uma
grande quantidade de amostras para quantificagao das fragbes granulometricas,
separacdo (por dispersido em meio aguoso) e preparacao (tratamento: via de re-
gra quimico) da fracdo argila para analises quimicas e determinacdo por difra
cio de Raio~-X ou Térmica-Diferencial. O tempo envolvido nestas operagdes,por
vezes, é demasiadamente longo. Apesar de ser um procedimento usual e correto,

em algumas circunstancias, torna-se tedioso e exaustivo.

OBJETIVO.

0 objetivo de nosso trabalho é fornecer um método rapido
de preparagdo e tratamento de argilominerais.

A introducdo de um jogo de peneiras com anéis de acrili-
co (Fig. 4) e malhas de nylon em substituicao a fase de dispersdo em meio a-
quoso é duplamente compensador:

- Reduz a probabilidade de contaminag¢do pelo uso de peneiras metali—

cas quando se deseja determinar os elementos em trago (<0,1%) na fracao silte
-argila. B
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- Uma quantildade aprecidvel de amostras pode ser preparada e 'trstada
em um. tempo relativamente curto com acido oxalico em presenca de aluminio me-

talico.

CONSIDERACCES

Diversos métodos de tratamento de argilominerais para re
nccan de dxidos de ferro sdo conhecidos. Nao é objetivo deste trabalho proce

ler uma revisao nos métodos propostos, citaremos apenas os mais usuais,

Jeffries (1941) usou hidrogénio nascente produzido pelo
luminio em presenga de acido oxalico. Deb ({1950) utilizou o sistema Na,S5,0,
+ H,0 com modificagdes para tartarato de sédio e acetato de sddio na faixa de
‘H = 2,9 - 6,0 a 400C. (Aguilera e Jackson, 1953) propuseram 0O uso<kaNa28204
o citrato de sodio com pH = 7,3 ajustado com 10% de NaCH a 80°C. Mehra e
Jackson (1976) numa modificacao do método anterior propuseram O sistemathth
> citrato de sddio tamponado com NaHCO, .

£ evidente que nernhum destes métodos, € outros nao cita-
los, assumem um carater de tratamento geral. A complexidade da natureza da

amostra ni3o permite. Em certos casos, sao até dispensaveis.

Acreditamos que a op¢ao por um determinado metodo ou ne-
ahum depende, basicamente, de duas consideragdes:

- A experiéncia e habilidade do pesquisador em reconhecer a natureza
do material, objeto de pesquisa.

- Previsdes fundamentadas nas observacgdes das razdes moleculares de
3102, A1203 e Fe203 na terra fina (Ki) e (Kr) e, a inibicao de picos em difra
togramas de Ralos-X com ou sem elevacao do background.

De um modo geral, todos estes métodos de remogdo de Oxi-
do de ferro apresentam alguns aspectos que merecem registros:

“Evita-se o uso generalizado de acidos minerais (HC1,HNO,,
H2504) que possuem um elevado grau de dissociacdo, para ndo afetar a estabili
dade do mineral de argila e sua destruicao. Mas quando necessario, o procedi
mento normal é se estabelecer uma relagido entre concentracdo e volume. Se ne
cessirio se torna o usoc de altas concentracdes (diluicdes do tipo 1:1, 1:2,

“etc.), o volume é minimo (gotas).

E comum o uso de acidos organicos, baixc grau de disso—
ciagdo, como acético e oxadlico, em presenga ou nio de metais (Al, 2n, Mg),com
producao de hidrogénio nascente que aceleram a remocdo do ferro.

Ha preferéncia por compostos que, em determinadas concen
tragoes e faixas de pH, desenvolvem potenciais de oxidagdo necessirios i remo
¢do mais efetiva de 6xidos de ferro, em presenca ou ndo de solugdes tampdes,
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sem prejudicar, sensivelmente, o campo de estabilidade dos argilominerais.

MATERIAL E METODO.

A - PREPARACAO DA AMOSTRA

Quarteia-se até aproximadamente 10g de material "in natu

ra", oreviamente seco ao ar e destorroado ou, em alguns casos, em estufa com

oy,

temperatura controlada em 60°c.

Procede-se a0 peneiramento em peneiras com anéis de acri
lico e malha de nylon de 90#. A fracio 490# é repassada em uma montagem de
180£ e 3004. Da fragdo ¢300£ (silte~argila) sdo retirados 400mg de material.

'B — TRATAMENTO DA FRACAQ ¢300#

1. Eliminacdo da matéria orgdnica

400mg da amostra umidecida sdo tratados com 10my de
H202 (30%) que funciona como agente oxidante e, algumas gotas (em média 3 go-
tas sdao suficientes) de H,S0, (1:7) que fornece os potenciais necessarios a
oxidacio da matéria orgdnica. Agita-se fortemente a solugdo para acelerar a

reacao e eliminar o C02.

Quando necessirio, se o teor de matéria orgdnica for mui
to elevado, esta operagdo deve ser repetida varias vezes. Em certos casos,au

menta-se a concentragdo de H2804 (1:1) sem alterar a dosagem (3 gotas).

C - Sem inovagdes, com adaptagdes nos métodos ja existen

tes, propomos 0 seguinte procedimento:

. 400mg de material :300#, livre da matéria orgdnica, sao
colocados num beaker de 50m%. Adiciona-se 15mi de solugio 0,5M de dcido oxa-

"

lico e uma lamina de aluminio metdlico. Coloca-se o beaker com a solugdo -em
uma placa aquecedora e aguece-se a 60°C durante 20 minutos. Retira-se cuida-
dosamente a limina de aluminio e, ao resfriar, adiciona-se 5m{ de solucao de
Nac{ saturada e 5m{. de acetona. Transferir para um tubo de 100m& e centrifu-
gar durante 10 minutos com 1.800 r.p.m.. Se a solucao estiver turva adicio-
nar algumas gotas de Nact saturado e centrifugar novamente. Abandonar a solu
c3o e adicionar 5om{ de dgua destilada. Centrifugar por 2 minutos e remover
do tubo para um beaker a parte sdlida com uma pissete e levar i estufa a 60°¢
até a secura, O material é levado a um gral de Agata com pistilo de agata
(ou porcelana vitrificada) e pulverizado até adquirir o aspecto de pé muieo
fino. Fixar em uma lamina de vidro, pequenas quantidades de amostra, com al-
gumas gotas de acetona. Proceder & andlise por difracao de Raios-X.
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ENSAIO

0 método foi aplicado em uma amostra do Horizonte B resi
dual de latossolo vermelho-amarelo procedente da Serra do Mendanha, Municipio
de Wova Iguagu - RJ, Para efeito de comparac¢ao utilizamos O seguinte crité—

rio:

-

1 - Difratograma-da Figi 1
Fracio argila obtida por pipetagem sem tratamento para remogao dos

6xidos de ferro.

2 - Difratograma da Fig. 2 .
Fracao argila obtida por plpetagem com tratamento para remogao

dos Oxides de ferro. 3 .

3 - Difratograma da Fig. 3
Fracio %~300# obtida por peneiramento e com tratamento para remo—

cido dos Oxidos de ferro.

CONDICOES DE TRABALHO

Todos os difratogramas foram obtidos utilizando-se um
contador proporcional, radiagao CuKijl\cu=1,54ﬁ e registro com velocidade de
29 /min.

RESULTADOS OBTIDOS E CONCLUSOES

com base nos difratogramas obtidos oOs resultados sao sa-
tisfatorios.

A inibic3o parcial ou total dos picos da Caolinita (d=
3,587 e d=7 IOA), Ilita (4=3, 34a, d=5R e d-lOA) e Gibbsita (d=4, 82A) provocas-
da pelos dxidos de ferro (essencialmente goethita e hematita) conforme difra-
trograma da Fig. 1 pcdem ser realcados de acordo com O tratamento propoasto e,

os resultados comparativos visualizados nos difratogramas das Figs. 1 e 2.

Os difratogramas das Figs. 2 e 3 se equivalem e nac ob-
servamos nenhuma diferencga de monta no que concerne ao procedimento de obten-
cao da fracdo argila. Desta forma, a obtencdo da fracdo 300 mesh por penei-

_ramento viabiliza o método.
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