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ESTUDO COLORIMETRICO DA MONTMORILONITA

I - Obtengao da reta padrao e estudo da influencia
do quartzo e da caolinita na absorbancia
do sistema colorido!

A.C. Teixeira Mendes?
Wanderley Jose de Melo3

RESUMO

0 objetivo deste trabalho e iniciar estudos no senti-
do de estabelecer um metodo colorimetrico para a determlnagao
quantltatlva da montmorilonita. E para tal baseou-se na reagao
deste argilo-mineral com uma solugao aquosa de benzidina.

Os testes iniciais mostraram que o complexo colorido
segue a lei de Lambert-Beer, pelo menos no intervalo de concen
tragao de 7,35 a 36,75 microgramas de montmorilonita por mili-
11tro, sendo que a equagao obtida para relaclonar a absorban -
cia com a concentragao foi : X = 5L - 14,7 (L e a absorbancia
e X e microgramas de montmorilonita).

Testou-se tambem a 1nf1uenc1a da presenga do quart-
zo e da caolonlta, chegando-se a conclusao vie a presenga des-
tes minerais concorre para aumentar a absor incia (embora nao
houvesse aumento na intensidade da cor azu -, sendo que tal au
mento era maior nas misturas em que oS trea minerais estavam
presentes.

INTRODUGAO

Os minerais de argila fazem parte do complexo coloi-
dal do solo, sendo um dos mais importantes componentes do mes-
mo, responsaveis pela manifestagao de muitas das propriedades
fisicas, quimicas e fisico-quimicas. Nao fora isto, tem tambem
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grande importancia em estudosde genese do solo, alem de in-
fluir em problemas praticos, como retengao de fertilizantes,
herbicidas e outras substancias aplicadas ao solo.

Sendo um dos constituintes coloidais do solo, apresen
tam fenomenos de superficie em alta escala, tais como:

a) grande atividade de superficie especifica, varian-
do de 10 a 30, para os minerais do grupo dacaolinita, a 808 m2 /
g para os minerais do grupo da montmorilonita.

b) Elevada capacidade de fixacao de coloides, liqui -
dos, gases, sals e ionios.

c) Pronunc1ada tendencia catalitica, acelerando ou re
tardando as reagoes quimicas que ocorrem no corpo do solo.

_No que tange as propriedades fisicas, os minerais de
argila sao um dos responsavels pela estruturagao do solo. E &
de uma melhor ou pior agregacgao que _ vai resultar um solo com
malor ou menor capacidade de reter agua, com melhor ou pior ae
rano. E sabe-se muito bem o que o binomio agua-ar representa
para uma agricultura racional.

Quanto as propriedades quimicas, as argilas do solo,
principalmente a montmorllonlta, que e objeto deste estudo, pe
lo fato de apresentar uma rede cristalina do tipo 2 : 1, tem
alta capacidade de troca cationica (80-120 e.mg/100 g para o
caso da montmorilonita), sendo responsavel pela retencao de
fertilizantes no solo, pela manlfestagao da acidez do mesmo,pe
lo fornecimento de sais as plantas.

Assim sendo, o conhecimento do teor de argilas de um
solo, e mals precisamente o teor de montmorllonlta, e de gran
de importancia para fins praticos e de pesquisa.

Alguns metodos tem sido propostos para a analise quan
titativa deste mineral de argila, como o processo baseado na
capacidade de troca cationica e na quantidade de material amor
fo, estabelecido por ALEXIADES e JACKSON(1966) onde a porcenta
gem de montmorilonita e dada pela equagao:

CEC (K/NHg) - (5 + 105 amor
% Mont = 4) ( )

. 100
105
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Porem tal metodo, para conduzir a bons resultados,exi
ge rigorosa manlpulagao e, em alguns casos, conforme a composi
¢ao mineralogica do solo, tal equagao deve ser adaptada.

Outro método com a mesma finalidade e o dos Raios-X,
fazendo-se uso de padroes internos, conforme se pode encontrar
em JARVIS(1958), ALEXANDER(1939), MACEWAN(1946), HELLMAN e JACK
SON(1943), MENDES(1967), onde a escolha da substancia padrao
mais adequada, segundo estes autores, e, sem davida, o proble-
ma mais dificil que surge nos trabalhos quantitativos.

Mais um metodo de analise quantitativa dos minerais
de argila do solo foi descrito por JOHN et al (6), o qual uti-
“1iza a arezdo pico~d8*mineral obtido no contador Geiger, que
e comparado com o grafico padrao, onde a Ilita e tomada como
valor unitario. Este metodo, apesar de rapido, apresenta uma
serie de inconvenientes, entre os quais aparelhos especializa-
dos acoplados aos Raios-X.

Pelos motivos expostos e que se lancou a tentatlva de
se descobrir um metodo colorimetrico para a determxnagao quan-
titativa da montmorilonita, ¢ qual nao exige muito material,
dispensa pouco trabalho, e, nos casos comumente usados, e de
excelente precisao.

MATERIAL E METODOS

Metodo da Colorimetria

0 metodo usado, nao obstante se tr :balhasse com sus -
pensoes, e aqui talvez o mais indicado fosse a Nefelometria ou
Turbidimetria, foi o da Colorimetria, devido ao fato de as sus
pensoes, pela pequena concentragao em montmorilonita, serem
bem hialinas, e pela forte coloragao azul obtida.

As determinagaes foram feitas com um colorimetro com
as seguintes especificagoes: "Klett Summerson Photoelectric
Colorlmeter, sold by Artur H. Thomas Company, Philadelphia, U.

-S.A., modelo 800-3, serie 23439, 110V, 100W, filtro vermelho n?
60.

Preparo e Utilizacao da Benzidina

Consultando a pequena blbllografla a respeito, encon-
trou-se mengao de que uma solugao aquosa de benzina reage com
os minerais de montmorilonita, dando formagao a um complexo de
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cor azul (HENDRICKS e ALEXANDER(1940)).Alem disto a citada subs
tanc1a nao reage com Os demais componentes do solo, excecao
feita a materla organlca, oxidos de ferro e oxidos de manganes
que, entao, deverao ser previamente destruidos.

Apos varios testes chegou-se a conclusao de que se
deveria usar como reativo uma solucao assim preparada: toma-se
0,500 g de benzidina, coloca-se em copo de batedor e adiciona-
se mais ou menos um litro de agua destilada. Em seguida, bate-
se por 15 minutos, deixa-se em repouso por 24 horas e filtra -
se, sendo o filtrado o reativo.

A solucao assim preparada colore quantitativamente
ate 584 ug de montmorilonita com apenas 1 ml.

RESULTADOS OBTIDOS

Tempo de Reacao

Fizeram-se ensaios usando-se uma mesma quantidade de
suspensﬁo de montmorilonita (20 ml) e quantidades crescentes
de 0,5 em 0,5 ml de benzidina (de 0,5 ate 4,0 ml). Leituras fo
ram realizadas em diferentes intervalos de tempo, a saber: 24,
36, 48 e 72 h.,

Os resultados obtidos constam no Quadro 1.

A analise do Quadro 1 indica que o melhor tempo de re
pouso para as leituras e 48 h.

Obtencao da Reta Padrao

A marcha que deu os melhores resultados foi a seguin-
te: tomou-se 0,500 g de Montmorilonita Rio ja isenta de mate -
ria organica, oxidos de ferro e de manganes, e colocou-se em
um copo de batedor com mais ou menos 500 ml de agua destilada,
batendo-se por 15 minutos. Em seguida, passou-se para copo de

vidro de um litro e completou-se o volume, agitando-se muito
bem.
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Deixou-se em repousc e a cada 8 horas sifonaram-se 10cm
(STOKES 1851), completando-se o volume em seguida. Procedeu-se
assim ate separarwse toda a fragao argila.

A suspensao obtida teve seu volume completado a 2.322
ml, de modo a obter-se uma concentragao de 73,5 ug/ml.

Tomaram-se 6 tubos de ensaios e em cada um colocaram -

se diversas quantidades de montmorilonita, como indicado no Qua
dro 2.

Tubo Ml de suspensao Ml de Ml de
n? de Montmorilonita Agua Benzidina
1 1 9 1
2 2 3 1
3 3 7 1
4 4 6 1
5 5 5 1
6 6 4 1

QUADRO 2 - Proporgoes de montmorllonlta, agua e Benzidina usa -
dos para a obtengao de reta padrao

Fizeram—-se 5 repetlgoes para cada concentragao de mont
morilonita, lendo-se 48 h apos a preparagao.

Os resultados obtidos sao apresentados no Quadro 3.

REPETIGOES

TUBO
N Q I II III v \' Media
1 17 16 15 14 14 15,20
2 33 31 33 33 30 32,00
3 47 46 48 48 51 48,00
4 65 61 67 62 63 63,60
5 76 70 74 77 79 75,20
6 96 87 74 95 84 87,20

QUADRO 3 - Valores encontrados para as leituras das varias con-
centragoes de montmorilonita.
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De posse de tais dados fez-se uma regressao linear (P1i
MENTEL GOMES, 1966), obtendo-se a seguinte equagao de reta:

X = 5L - 14,7, sendo x indicativo de microgramas de
montmorilonita e L a leitura obtida no colorimetro.

Analise Estatistica

Obtida a reta, procurou-se saber qual a prec1sao da mes
ma, e, para tal, calculou-se o desvio padrao, erro da media e
coeficiente de variagao para cada um de seus pontos. Os valores
encontrados acham-se reproduzidos no Quadro 4.

Como em apenas_ dois casos o C.V. ultrapassou 57, e, co
mo em apenas um caso o erro da media foi relatlvamente alto, con
siderou-se a reta obtida como satisfatoria, devido as condigoes
de trabalho (suspensoes).

Estudo da Influencia de Outros Minerais

Misturas de montmorilonita, quartzo e caolinita

Tomaram-se 6 tubos de ensaio e em cada um colocaram-se
quantidades da suspensao de montmorilonita crescendo de 1 em 1
ml, sendo o volume completando a 10 ml, usando-se para tal meta
de do volume faltante de uma suspensao de Quartzo com 0,20 g/ 3
litros, e metade de uma suspensao de caolinita com O, 0208 g/3
litros.

Tubo Media Desvio Erro da Coeficiente de
Padrao Media variagao
NQ (L) (s) (sL) (c.v.)
1 15,20 1,30 0,58 8,57
2 32,00 1,41 0,63 4,47
3 48,00 1,32 0,59 2,77
4 63,60 2,41 1,08 3,77%
5 75,20 3,06 1,37 4,07
6 87,20 9,01 4,04 10,37

QUADRO 4 - Valores encontrados para o desv1o padrao, erro da me
dia e coeficiente de variagao, da reta padrao
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Foram calculados tambem o desvio padrao, erro da fie-
dia, coeficiente de variagao e o erro relativo a reta padrao
(tomando como base o valor esperado, conhecido, e o valor ob-
servado, calculado pela equagao X = 5L - 14,7), conforme Qua-
dro 5. ;

A reta obtida pela regressao linear foi a seguinte:

X = 4,17L - 30,04

Tubo Media Desvio Erro da Coeficiente Erro
Padrao  Media de variagao Relativo

NQ (L) (s) (sD) (C.V.)

1 23,2 1,30 0,58 5,67 40,17

2 42,8 2,49 1,13 5,87 35,87%

3 60,4 3,28 1,47 5,47 31,27

4 76,2 1,78 0,79 2,37 30,77

5 95,3 0,95 0,42 0,97 36,57

6 110,2 2,58 1,15 2,07 22,57

QUADRO 5 - Valores encontrados para desv1o padrao, erro da me-

| d1a,coef1c1ente de variagao e erro relativo a reta
padrao da mistura de Montmorilonita, Quartzo e Cao~
linita.

Mistura de Montmorilonita e Quartzo

Procedeu-se do mesmo modo anterior, apenas que aqui
o volume de cada tubo foi completado a 10 ml apenas com a sus-
pensao de quartzo,

A reta obtida nestas condigoes foi a seguinte:

. X =4,76L - 60,33, sendo que os demais dados encon -
tram—-se no Quadro 6.
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Tubo Media Desvio Erro da Coeficiente de Brro
Padrao Media Variagao Relativo

NQ (L) (s) (sD) (c.V.)

1 24,6 0,89 0,31 3,67% 47,97

2 47,4 2,96 1,32 6,07 16,47

3 57,2 2,04 0,91 3,57 23,77%

4 75,8 2,28 1,02 3,07 24,67

5 88,0 4,41 1,97 5,07 16,47

6 105,0 3,91 1,95 3,7% 16,47

QUADRO 6 - Valores encontrados para o desv1o padrgo, erro da
media, coeficiente de variagao e erro relativo a re
ta padrao da mistura de Montmorilonita e Quartzo

RESUMO E CONCLUSOES

Este trabalho & uma tentativa no sentido de se estabe
lecer um metodo quantitativo para a determinagao dos minerais
de montmorilonita, importantes constituintes da fragao argila
do solo.

Fundamenta-se na reagao da suspensao de montmoriloni-
ta com solucao aquosa de benzidina, resultando um complexo_ de
cor azul que segue, dentro de certos limites de concentragao ,
a lei de Lambert-Beer.

Tratando-se 10 ml de suspensoes de montmorilonita rio
com as concentragoes de 7,35; 14,7; 22,05; 29,4; 36,75 e 44,10
ug/ml com 1 ml de solugao de 'benzldlna, obteve-se a reta:

X = 5L - 14,7, onde x expressa ug de montmorilonita,
e L, a leitura no colorimetro "Klett-Summerson" com filtro n@®
60.

Testou-se tambem a influencia da adlgao de outros mi-
nerais, no caso quartzo e caolinita, na absorbancia do com -
plexo colorido, observando-se que isto determinava um aumento
nas leituras, sendo este maior quando se adicionava quartzo e
caolinita, e menor quando so se misturava o quartzo. Nestes
testes obtiveram—se mais duas retas:

X = 4,17L - 30,04 para misturas de montmorilonita,
quartzo e caolinita.
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X = 4,76L - 60,33 para misturas de montmorilonita e
quartzo.

Pelos resultados ate entao obtidos, e de acordo com o
material empregado, o que se pode concluir e o seguinte:

l. Um metodo colorimetrico para a montmorilonita pa-
rece ser bastante viavel, uma vez que o sistema colorido obti-
do segue a lei de Lambert-Beer, pelo menos no intervalo de ....
7,35 a 36,75 ug de mont/ml.

Alem do mais o referido sistema nao apresenta turbi -
dez.

2. A dispersao dos resultados obtidos para uma mesma
leitura pode ser considerada balxa, pelo fato de se trabalhar

com suspensoes, e, por meio de tecnicas especiais, pode ainda
ser diminuida.

3. A adigao de quartzo e caolinita a suspensao de
montmorilonita tem por efeito aumentar as leituras obtidas no
colorimetro. Em conseqlencia disso o erro relativo obtido nes-
tas condigoes e alto, sendo maior para as misturas onde entram

0 quartzo e acaolinita,, e um pouco menor nos casos em que SO
participa o quartzo.

4. A solugao de benzidina, nas condicoes utilizadas,
nao influi de modo algum na absorbancia do complexo colorido.

-

5. A reagao entre a montmorilonita e a benzidina e
lenta, levando 48 h para atingir seu equilibrio, que se mantem,
depois, estavel, por tempo relativamente longo. Isto vem evi-
denciar a nece531dade de se pesqulsar um catalisador para a
citada reagao, o que tornara o metodo ainda mais viavel.

SUMMARY

The objective of this work is to establish a colorime
tric method for the quantitative determination of montmorillo-
nite. It is based on reaction of this clay mineral with benzi-
dine, because the colouring complex follows the law of Lambert
Beer in the interval from 7,35 to 36,75 ug of montmorillonite/
ml. Various concentrations of this mineral were treated with
1,0 ml of an aqueous solution of benzidine, and the absorbance
of the complex was readen after 48 hours with a filter number
60 in a "Klett-Summerson'" colorimeter. With these data it was
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made an equacion reporting the concentration against the absor
bance, what is: X = 5L - 14,7 (L is absorbance and X is ug of
montmorillonite).

It was also tested the influence of other minerals as
quartz and kaollinite. The conclusion was that they increase
the absorbance. In this test two new equacions were obtained:
X =4,17L - 30,04 for the misture of montmorillonite,quartz and
kaollinite and X = 4,76L - 60,33 for the misture of montmorillo
nite and quartz.

In the misture where the three minerals are present the
increases are higher than when only quartz was present.
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