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*-0 termo argila e utilizado neste trabalho para definir solos e sedimentos com
perccntagem da fraccao ...s 2 J.1 superior a 30 por cento e engloba na classificacao textural
LNEC norma 219-6tl, argilas, argilas arenosas e argilas siltosas.

1.1 As propriedades geotecnicas dos solos e sedimentos dependem de
muitos factores tais como distribuicao granulornctrica e cornposicao minera
logica das particulas que os constituem, fabrica, estado tenso-deformacional
da massa do solo, etc.

No caso de argilas* a composicao rnineralogica assnme urn papel relevante,
pois os diferentes tipos de minerais argilosos tais como, esmectites, caulinites,

tlNTRODUc;:i\O

A short description of the physical methods used at the L. 1:. A. for quantitative mine
ralogical analysis of clayey soils and sediments is shown in this paper. Reference is made about
the preparation of the samples and standards, and some technics for their attainment are men
tioned. Theoretical basis of each method, as well as the apparatus in use (related to X-Ray
diffractometry, differential thermal and thermogravimetric analysis) are described. Some
data obtained at the L. E. A., concerning mineralogical quantitative analysis of lateritic and
expansive soils an: discussed.

SUM~ARY

No prcsente trabalho faz-se lima descricdo dos merodos fisicos em uso no L. E. A. para
a anallse mineral6gica quantitativa de solos e sedimentos argilosos. Faz-se uma referenda
ace rca da prepara~110 de amosrras e de padrdes e menciona-se algumas tecnicas para a obten
~!lo destes. Apresenta-se a rase teorica de cad a um dos metod os e descreve-se sumariamente
o cquipamento de difractometria de raios-X, analise termica diferencial e analise termica gra
virnetrica, Finalmente apresenta-se e aprecia-se alguns resultados obtidos 00 L. E. A. de ana
lise mineral6gica quantitativa de solos lateriricos e expansivos.
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2.1.1 Inicialmente as amostras sao em regra compartimcntadas nas suas
fraccoes arenosa, siltosa e argilosa, efectuando-se para tal a sua dispersao em
agua destilada ou em am6nia N/100. Para analises mineralogicas evita-se a
utilizacao de dispersantes quimicos fortes tal como bexametafosfato de sodio,
recorrendo-se em sua substituicao, quando necessario, a urn tratamento por

2.1 Preparas:iio das amostras e dos padrdes

2 METOD OS DE ANALISE UTLLlZADOS NO L. E. A.

micas, vermiculites, clorites, hormites, talco-pirofilites, etc., tern comporta
tamento mais ou menos distinto uns dos outros, no que se prende com a plas
ticidade, permeabilidade, compressibilidade, resistencia ao corte, expansibili
dade, etc. Evidentemente que nos solos e sedimentos argilosos, os outros fac
tores jogam tambem a sua quota parte, podendo, em certos casos, os seus
efeitos sobreporem-se a composicao mineralogiea (vide Horta da Silva, 1971
e Novais Ferreira e Horta da Silva, 1973).

o estudo da influencia da composieao mineralogica no comportamento
mccanico dos solos e sedimentos argilosos tern sido fcito, utilizando normal
mente, argilas cuja fraccao < 2 j.l e predominantemente monomineralica,
Contudo, na natureza, a maier parte dos solos e sedimentos apresentam dois
ou mais tipos diferentes de minerais argilosos. Por outro lado, nem so os mine
rais argilosos tern Influencia directa no comportamento geotecnico ; os oxides
e hidr6xidos de ferro, os hidroxidos de alumlnio, certos sulfatos como a ani
drite e 0 gesso, certos carbonatos, especialmente calcite quando finamente
dividida, desempenham papel importante,

o emprego de misturas artificiais de diferentes tipos de minerais argilosos
constitui urn proccsso de prover 0 comportamento de argilas com uma com
posicao envolvendo mais do que urn mineral activo; no entanto, uma mistura
artificial nunca tern as verdadeiras propriedades das misturas naturais.

A analise mineralogica quantitativa surge entao como urn meio potencial
mente eficaz para resolver 0 assunto.

Infclizmcntc, a analise mineral6gica quantitativa de argilas constitui
ainda, no estado actual do conhecimento, urn campo de actividade rodeado
de imcnsos obstaculos e, internacionalmente, tema de controversia. Segundo
MACKENZIE e MITCHELL (1966) podem fazer-se analises quaotitativas de uma
argila com certa aproxirnacao, se os metodos Fisicos existentes forem conscien
temente utilizados, nomeadamente difraccao de raios-X, A. T. D., A. T. G.
e espectrografia de absorcao de infravermellhos e se estas analises forem apoia
das por analises qulmicas. Contudo, a gama de trabalbo resultante 6 tao grande
que s6 um numero muito limitado de amostras podera ser tratado por este
processo. Dcste modo, as analiscs quantitativas poder-se-ao considerar, na
melhor das hip6teses, como semi-quantitativas, considerando a literatura como
excelentes resultados as determinacoes com aproximacoes de ± 5 por ceoto.

1.2 Neste trabalho faz-se uma descricao sumaria dos metodos analiticos
em uso no L. E. A. e apresentam-se, a titulo de exemplo, alguns dos resultados
obtidos.
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2.2.1 Equipamento

Para analises quantitativas utiliza-se no L. E. A. a difraccao de raios-X,
a analise termica diferencial e a analise tcrmica gravimetrica.

2.2 Metodos analiticos:

2.1.2 Em face da composicao mincrakigica qualitativa do solo procede-se
entdo a escolha dos metodos fisicos mais aconselhaveis para 0 doseamento e,
no case de se recorrer ao metodo de difraccao de raios-X e analises iermicas
(A. T.), procede-se a eseolha dos padroes mais aconselhaveis.

o L. E. A. tern para esta finalidade uma sene de padroes estudados, no
entanto, sempre que seja possivel, 0 padrao ou padroes a utilizar sao extraidos
da propria amostra a analisar, seguindo-se processos de extraccao selectiva e
processos fisicos baseados nos trabalhos de Jackson (1964) e Gibbs (1967).

De facto, 0 tamanho e 0 grau de cristalinidade dos minerais argilosos
varia muito e um dos grandes erros cometidos em analises quantitativas de
argilas reside precisamente na escolha inadequada dos termos comparativos.
Em certas amostras pode mesmo ocorrer a necessidade de utilizar para 0
mesmo tipo de mineral dois padroes distintos consoante a dosagem se faca
em fraccocs granulornetricamcntc difcrcntcs, par exemplo argila c silte. Este
facto tem surgido, frequentemente, com minerais dos grupos das micas e cau
linite.

Na fig. 1 apresentam-se algumas fotografias de microscopia electronica
de minerais padroes isolados a partir das amostras a analisar,

Quando estilo em jogo minerais com capacidade de troea cationica clc
vada e sempre que se recorra a tratamentos quimicos, os padroes utilizados
e as amostras a dosear sao, tinalmente, saturados com 0 mesmo catiao, a fim
de se obter maior reprodutibilidade de resultados. Os catioes utilizados sao
normalmente 0 Ca +..!.., Mg +~ e Na -.

ultrassons. A lavagcm succssiva na ccntrifuga e muitas vezes suficiente para
se obter uma dispersao satisfatoria, excluindo os casos em que existe excesso
de materia organica, sais sohrveis como gesso, carbonatos e oxides de ferro.

Nesta siruacso procede-se a eliminacao da materia organica, por meio
de peroxide de hidrogenio a 20 volumes, dos carbonates com acido acetico
diluido na proporcao de J/3 e extraccao do ferro I.iVTeutilizando ditionito de
sodio tamponizado com bicarbonate de sodio segundo a tecnica de Mehra e
Jackson (1960). Os sais sohiveis tais como gesso e carbonatos sao eliminados
com lavagens sucessivas, apes tratamenro com ReI IN ou EDTA a 5 por
cento"

No caso de existirem materiais amorfos, por exemplo do tipo alofana,
recorre-se ainda a sua eliminacao com uma solucao diluida de hidroxido de
sodio de acordo com a tecnica de Hashimoto e Jackson (1960).

Preparadas as suspensoes, a fraccao arenosa e recolhida nos peneiros
200 (> 74 u) ou 230(> 63 u) da serie ASTM e as fraccoes argilosa (<: 2 u ) e sil
tosaf > 2 Jl e < 63 Jl ou < 74 u) sao obitdas por sedimentacao em colunas cilin
dricas de acordo com os tempos previstos pela lei de Stokes.
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Ii" = I.I./-r, em que ~ * e 0 coeficiente de absorcao de massa medic da
mistura e ~ a densidade media da mistura.

Para minerais bern cristalizados dando reflexos estreitos e simetricos,
como por exemplo 0 quartzo, 0 valor da intensidade dos reflexos pode ser

sendo,

KpWp_:.____:_ (2)
il*

I

Se em vez do volume Vp for utilizada a proporcao de peso do compo
nente Wp a equacao (l) vira,

Kp - uma constante para qualquer reflexao do componente p ;
Il-0 coeficiente de absorcao linear medic da mistura.

sendo,

s, Vp1 = -_- (1)
1.1.

Numa mistura, a analise quantitativa de urn determinado cornponente
<<1'» bascia-sc na proporcionalidadc da intensidade de urn reflcxo caractcristico
«Ip» com 0 volume relative do mineral «Vp» dada pela equacao (1), •

2.2.2 Metodos utilizados em difracciio de raios-X

o eqnipamento de difraccao de raios-X e da marca Philips, estando em
uso uma instalacao composta por urn gcrador PW 1130/00, urn painel de rcgisto
PW 1370 com registador PM 8000, discriminador incorporado e contador de
impulsos PW 4620 c PW 4630, goniometro de grande campo angular PW 1050/25
equipado com contador proporcional PW 1965/40 e ampola de cobalto de
2000W PW 21 065/05. Antes da aquisicao dcsta aparelhagem utilizava-se uma
instalacao mais antiga composta por urn gerador PW 1010/77 e urn painel de
registo PW 1051 com goniometro de grande campo angular PW 1050/25 equi
pado com contador Geiger-Muller PW 1963.

A analise termica diferencial e constituida por uma unidade da marca
Deltatherm, modele 2000-16, equipada com dois fornos e porta-arnostras de
quatro canais, sendo urn forno para 1200"C e outro 1600°C termopares de
alumel/cromel e platina/radio, com sensibilidade maxima de 15 1.1. V, que pode
ser atenuada de 5, 10, 25 e 50 por cento

o equipamento de termogravimetria e formado por uma termobalanca
Stanton modelo HT-D equipada com urn forno para 1400°C e termopar de
platina/rodio. Esta balanca esta ja adaptada para a utilizacao de atmosfera
controlada, utilizando-se normalmcnte O2 e "h e e sensivel ao decimiligrama.
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Fig. 1 (a) - Padriies de cuulinite extraidos de solos vermelhos [errallticos
e [ersiuliticos. Em cima - caulinite desordenada do tipo ID.

Em baixo - caulinite desordenada do tipo 2D
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Fig. (b) - Padriies de monrmoriionire extraidos de vertissolos (beidelites)
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Fig. 1 (c) - Paddies do grupo das micas extraidos de sedimentos marinhos
Em cima - ilite a mistura com micas bem cristalizadas

iBm baixo - micas bem cristalizadas (moscovite)
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Deste modo, e absolutamente indispensavel que se tomem certas precau
coes no uso desta tecnica, sem as quais nao sera possive1 obter resultados
reprodutiveis, muito em especial no que se prende com 0 tipo de porta-amos
tras a utilizar e modo de preparacao, como seja a diluicao da amostra activa,
grau de compactacao, taxa de aquecimcnto, difusibilidadc termica, etc,

No L. E. A., os porta-arnostras sao em «inconeb e tern a forma cilindrica
e a amostra activa e diluida em alumina em proporcoes que podem ir ate
50 por cento. 0 grau de compactacao e dificientemente controlado, estando

W -uma grandeza que depende da forma do porta-amostras;
a - Uma dimensao representativa da forma (raio da esfera, metade

da aresta do cubo, raio da base do cilindro);
L - calor de reaccao da massa unitaria por substancia simples caso se

trate de urn mineral, ou este valor multiplicado pela fraccao decimal dessa
substancia, caso se trate de uma rnistura;

f - peso especifico aparente da amostra;
I. - condutividade termiea da amostra.

sendo,

•
W LP a2

A = /. (3)

2.2.3 Metoda utilizado em analise termica diferencial

Em A. T. D. 0 metodo utilizado baseia-se na proporcionalidade ou quase
-proporcionalidade existente entre a energia absorvida ou libertada durante
as reaccoes termicas e as correspondentes areas dos picas, ou por outras pala
vras, entre a percentagem de urn deteoninado mineral e a correspondente area
de urn ou mais picos caracteristicos.

A area de urn pico relativo a uma determinada reaccao termica esta rela
cionada com 0 calor especifico da reaccao pela expressao:

substituido, sem grande erro, pela altura dos picos, mas para maior rigor, espe
cialmente com os minerais argilosos, a intensidade dos reflexos deve ser tratada
em tcrmos da area dos picos.

Os metodos ate agora utilizados no L. E. A. sao os descritos por Klug
&Alexander (1954) sob 0 titulo de metodo dos acrescimos conhecidos, metodo
do padrao externo e metoda do padrao interno.

Para minimizar os erros introduzidos pela tendencia que os filossilicatos
tern para a orientacao prcfcrcncial segundo os pIanos estruturais COO!!),usa-se
um amostrador especial de empacotamento lateral (Horta da Silva, iJ68),£ig. 2.
o empacotamento da amostra e feito, pressionando a face a expor a radiacao,
contra papel de filtro.

Como padrao interno utiliza-se presentemente a bohemite sintetica.
Na fig. 3 apresentam-se algumas curvas de estandardizacao obtidas no

L. E. A. para a montmorilonite, caulinite e quartzo, com a instalacao antiga.
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* - Nctar a inlluencia da sobreposicao de cfeitos tcrmogravimetricos.

No primeiro grupo dominam minerais argilosos caulinlticos, acompanhados
geralmente de oxides e hidroxidos de ferro (mormente goethite e hematite)
e quartzo. Por vezes aparecem ainda minerais micaceos e feldspatos nos solos

3.1 Os solos que mais directamente tern interessado ao L. E. A. enqua
dram-se, num sentido lato, em dois grandes grupos, a saber:

a) solos latcriticos e afins (Icrruginosos c rcsiduais de rochas acidas):
b) solos expansivos (venissolos e sedimentos argilosos).

3 EXEMPLOS DE ALGUNS SOLOS ESTUDADOS NO L. E. A.

no entanto em estudo a utilizacao de um pilao provido com uma mola no sen
lido de se utilizar sempre a mesma energia de compactacao e a taxa de aque
cimento e sensivelmente lOoe == 1°C por minuto. Estas precaucoes permitem
urna difusibilidade termica na amostra activa e no inerte sensivelmente iden
ticas. Difusibilidades identicas devem-se tambern verificar entre as divcrsas amos
tras e padroes utilizados.

Na fig. 4 apresentam-se, a titulo de cxcmplo, as curvas padriio de uma
montmorilonite e de uma cautinite, obtidas com mistruras dos dois minerais.

BOLETIM DOS SERVll;OS DE GEOLOGIA E MINAS8

2.2.4 Metoda utilizado em analise termica gravimetrica

Em analise termica gravimetrica, 0 metoda utilizado baseia-se na proper
cionalidade que existe entre a variacao de peso sofrida por urn mineral num
deterrninado intervale de temperatura c a conccntracao dessc mineral na amos
tra que se pretende dosear.

Os interval os de temperatura utilizados eorrespondem, usualmente, a
reaccees termicas caracteristicas e bern delimitadas do mineral em causa e a
proporcao c fcita em termos das rclacocs cstcquiornctricas cm jogo na rcaccao
termica eonsiderada.

o rnetodo da resultados precisos quando a formula da celula uuitaria do
mineral e a equacao qulmica representativa da reaccso rermica eonsiderada
sao bern eonhecidas e, no intervalo de temperatura escolhido, nao baja sobre
posicao de efeitos terrnogravirnctricos rclativ os a outras substfincias prcscntcs
na arnostra. Os inconvenientes deste processo analitico estao em grande parte "
relacionados com as substituicocs isomorficas que podem ocorrer nas redes
cristalinas dos minerals. Deste modo. as formulas teoricas admitidas para
cada cspecic podcrn estar longe da realidade. 0 controlo pcla cspectrografia
de absorcao de infravermelhos reveste-se de grande utilidadc.

As dificuldades podero em parte, tornear-se, utilizando padroes extraidos
das amostras que se pretend em dosear, pad roes estes que serao utilizados como
termos de cornparacao, tal qual se procede para os metodos de difraccdo de
raios-X c analise tcrmica difcrcncial.

Na fig. 5 apresentarn-se, a titulo de cxemplo, curvas padrao de LImacauli
nite e de uma goethite obtidas com misturas dos dois minerals".
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--. Dircceao de empacotamento da amostra,

Fig. 2 - Porta amostras utilizado no L. E. A. para minimizer os ejeitos
da orientaciio prejerencial dos tilosstlicatos

1) - Porta amostras Philips
2) - Porta amostras preparado por Horta da Silva e utilizado

no L. E.A.
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.Nos solos ricos em caulinitc C oxidos eJou hidroxidos de ferro a dosagem
destes componentes e relativamente facil e pode ser realizada seguindo varies
esquemas analiticos.

Quando existe exclusivarnente caulinite, goethite e hematite, 0 que e vulgar
nas fraccoes argilosas de solos lateriticos, a caulinite po de ser doseada por
difractometria de raios-X ou analises termicas e os hidroxidos e oxides de
ferro par intermedin de analises termicas apoiadas pela determinacao quimica
do ferro li..Te.

A escolha e preparacao de padroes pode, neste caso, fazer-se a partir das
amostras a analisar seguindo a tecnica das dissolucoes parciais. Com hidro
xido de sodio ou hidroxido de potassic dissolve-se a caulinite e obtem-se a
goethite e hematite e vice-versa com 0 ditionito de sodio tamponizado com 0
bicarbonato de sodio, (Norish e Taylor, 1961; Mehra e Jackson, 1960 e Horta
da Silva, 1968). Na fig. 6 mostram-se, a titulo de exemplo, os resultados do
controlo, por difractometria de raios-X das fases isoladas na fraccao argilosa
de uma amostra da cidade do Luso, (vide, tambem, Horta da Silva, 1969,
1971).

A goethite e f'acilmente determinada por termogravimetria e a hematite,
dificil de determinar pelo raios-X, dada a sua usual fraca cristalinidade nos
solos, sera obtida por diferenea do FeZ03 livre determinado por via quimica,
depois de converter a percentagem de goethite doseada, em sesquioxido de
ferro. No caso de existir somentc goethite ou hematite 0 problema simplifica-se,
evidentemente.

Se as arnostras tiverem minerais amorfos, por exemplo do tipo alofana,
o melhor caminho a seguir e a via quimica, por exemplo de acordo corn a
lccnica de Hashimoto e Jackson (1960).

o quartzo, quase sempre presente nas fraccoes siltosa e arenosa dcstes
solos, e tambem facilmente doseado por difraccao de raios-X. Se a analise
quanti tativa incide particularmente na fraccao argilosa, al a sua presenca e
dum modo geral negligivel, Para a tecnica de difraccao de raios-X a preparacao
do quartzo como padrao deve tcr ern conta 0 estado de divisao do mineral
na amostra a dosear.

Ate it data nao foram analisados no L. E. A., sob 0 ponto de vista quanti
tativo, solos lateriticos ou a.fins contendo, na amostra total, percentagens de
feldspatos, micas ou gibsite supcriores a valorcs que se enquadram no dominic
dos vestigios.

3.2 Solos lateriticos e afins

menos evoluidos e gibsite nos solos mais cvoluidos, ocorrendo tambem, em
certas condicoes geneticas, materiais amorfos ou aItamente desordenados,
como seja a alofana.

No segundo grupo predorninam minerals argilosos montmoriloniticos,
caulinlticos e micacios, acompanhados de quartzo e, ainda frequentemente,
feldspatos, carbonatos (calcite e dolomite), oxides de ferro (hematite e goethite),
gesso e outros consoante a genese do material.
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Nos easos em que montrnorilonitc c caulinite sao os unicos minerais argi
losos presentes nas amostras a sua dosagem nao se reveste de grandes dificul
clades.

E possivel isolar a montmorilonite da caulinite e vice-versa, por centri
fugacao, depois da argila ser saturada com sodio e dispersa em alcool etilico

3.3 So)os expansivos

A hematite foi doseada por diferenca do Fe203 livre determinado por via
quimica e 0 quartzo por difraccao de raios-X utilizando quartzo moido como
tcrrno de comparacao. Em difraccao de raios-X empregou-se quer para a dosa
gem da caulinite quer para a dosagem do quartzo a tccnica do padrao interne,
usando bohemite sintetica,

No segundo caso a caulinitc foi doseada por difraccao de raios-X e A. T. G.
sendo 0 termo de comparacao extraido da amostra a analisar, 0 quartzo por
difraccilo de raios-X empregando quartzo moido como padrao e 0 material
amorfo determinado por dissolucao parcial segundo o mctodo de Hashimoto
e Jackson (1960). Dado que na data em que estas analises foram feitas (Horta
da Silva e Lopes Pereira, 1972)0 L. E. A. nao possuia bobemite em condicoes
satisfatorias de ser utilizada com padrao interno, as dosagens foram efectuadas,
utilizando apenas 0 metoda do padrao cxtcrno.

Os resultados obtidos mostram que os valores determinados pelo raios-X
e pelas analises termicas sao bastante consistentes se ateodermos a que a ampli
tude ie erro admissivel e da ordem dos ± 5 por cento. As percentagens mais
provaveis determinadas totalizam 98 por cento para a amostra referida no
quadro I, 0 que se pode considerar aceitavcl dado que a mica, sob a forma
de vestigios, nao deve ultrapassar os 2 por cento. Para a amostra referida no
quadro IT, as percentagcns mais provaveis totalizam 104 por ceoto, mostrando
que existe um erro por excesso, embora dentro dos limites ja mcncionados,
nas analises efectuadas. Este erro poder-se-a encontrar na dosagem do quartzo
ou da caulinite, mas mais provsvelmente esta rclacionado com a dosagem dos
amorfos. De facto a tecnica da dissolucao do material arnorfo e ainda impre
cisa e e natural que uma pequena perceotagem de caulinite finamentc divi
dida e de fraea cristalinidade tenha side digerida pela solucao de NaOH
utilizada.

2FeO(OH) --+ Fe203 + H20 (4)

Nos quadros I e II apresentam-se os resultados das analises levadas a
efeito em dois solos distintos, 0 primeiro contendo caulinite, goethite, hematite,
quartzo e vestigios de mica e 0 segundo caulinite, quartzo, amorfos e materia
organica,

No primeiro caso a caulinite foi doseada por difraccao de raios-X, A. T. D.
e A. T. G., utilizando 0 mineral extraido do solo como termo de comparacao
(padrao) e a goethite por A. T. G. admitindo a decornposicao da goethite ern
hematite segundo a equacao :
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Fig. 6 - Controlo por difracrao de raios-X da prepara~iio de caulinite e oxidos
e hidroxidos de ferro a partir do solo a analisar, numa amostra do Luso
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em concentracoes adequadas, GmBS (1967). Utilizam-se os mesmos minerais
do solo como termos de comparacao, se a segregacao for total, ou no caso de
nao 0 ser, recorre-sc a padroes previarnente preparados cujas caracteristicas
de composicao e grau de cristalinidade sejam identicas as dos minerais a dosear.
A preparacao de montmorilonite pura a partir dos solos a analisar e usual
mente mais facil do que a da caulinite.

Se alem de montmorilonites c caulinites prcdominam ainda mincrais mica
cios, 0 que e frequente, 0 problema complica-se, pois 0 metodo de Grass (1967)
utilizando formato de talium para isolar as micas da caulinite e vice-versa nem
sempre da resultados satisfat6rios. 0 recurso a dissolucoes parciais da cauli
nite por hidroxido de potassic (HORTA DA SILVA, 1969), tambem nem sempre
da bons resultados, pois afecta os cdiffcios cristalinos de algumas micas. A
utilizacao de padroes previamente preparados que se assemaLham as caracte
rlsticas cristaloquimicas e estado de divisiio dos minerais micacios a doscar
tambem e perigosa, induzindo frequentemente erros graves, quando impro
priarncntc escolhidos. A dosagcrn das micas por metodos f'isicos c por estas
razoes dificil requerendo muita cautela e paciencia.

As analises quaotitativas para a montmorilonite, caulinite e micas podem
efectuar-se utilizando difraccao de raios-X e analises termicas, desde que a
reaccao termica escolhida seja distinta para a especie considerada. No caso
de misturas de montmorilonite e caulinite, os rnctodos termicos dilo resultados
excelentes quando a desoxidrilacao da primeira se efectua a temperaturas supe
riores a 6600 C, como acontece nas montmorilooites do tipo Wyoming e Cheto,
fig. 7. No caso de beidelites e nontronites os picos de desoxidrilacao da mon
tmorilonite baixam para a regiao dos 5000 C a 600° C sobrepondo-se ao pico
de desoxidrilacao da caulinite e a dosagem por metodos termicos reveste-se
de maior nurnero de dificuldades. Indirectamente, poder-se-a entrar em jogo
com a pcrccntagcm de urn dos componentes doseados peJo raios-X e determinar
o outro, depois das devidas correccoes.

Se em lugar de uma mistura binaria de montmorilonite e caulinite exis
tirem minerals micacios as dificuldades aumentam e 0 mimero de erros acumu
lados e normalmente elevado.

Quando presentes quartzo, goethite, hematite, calcite, dolomite c felds
pat os, os primeiros tres sao doseados segundo os metod os ja atras referidos,
as percentagens dos carbonatos podem ser determinadas por difraccao de
raios-X e analises termicas e os feldspatos por difraccao de raios-X. No en
tanto, desde que haja apoio quimico c prcfcrivcl climinar os carbonates doscan
do-os por determinacao do CO~ Ca ++ e Mg ++.

Nos quadros ill e IV apresentam-se os resultados das analises de dois
solos expansivos, 0 primeiro contendo montmorilonite, caulinite e quartzo e
o segundo montmorilonite, ilite, caulinite, quartzo, feldspatos (albite e micro
e1ina) e carbonatos (calcite e dolomite).

No primeiro caso a montmorilonite do tipo beidelltico foi doseada por
difraccao de raios-X e A. T. G., utilizaodo para termo de comparacao a mon
tmorilonite extraida do proprio solo a analisar. A caulinite e 0 quartzo foram
determinados exclusivamente por difraccao de raios-X utilizando padroes de
minerais devidamente seleccionados. 0 metodo roentgenografico empregado
foi 0 do padrao interno, usando bohemite sintetica,
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Luanda, 2 de Maio de 1974

No segundo exemplo a montmorilonite, mica e caulinite foram doseadas
por difraccao de raios-X e a montmorilonite e caulinite tambem por A. T. G.,
entrando em conta com as perdas correspondentes as percentagens de montmo
rilonite, mica e caulinite detcrrninadas por difraccao de raios-X, 0 quartzo e
feldspatos foram determinados por raios-X e os carbonatos por termogravi
metria. 0metoda roentgenografico empregado foi 0 dos acrcscirnos conbecidos
(LOPES PEREIRA e ARMINDO NU:t-.ES, 1972) utilizando padroes eujas caracteris
tieas se aproximavam das dos minerais doseados.

Os resultados mostram boas correlacoes entre os dados obtidos por
raios-X e analises termicas, admitindo uma amplitude de erro de ± 5 por
cento. Nas analises referidas no quadro Ill, a soma das percentagens deter
minadas da uma perfeita ideia do grau de correccao conseguido e no segundo
caso, existe uma maior amplitude de valores, possivelmente em virtudc da
maior complexidade da amostra.
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