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1 OBJETIVO

1 Esta recomendacdo prescreve o método de ensaio para determinar, o teor de
argilominerais esmectiticos da amostra; O grupo das argilas esmectiticas é
constituido pelos argilominerais montmorilonita, saponita, sauconita, beidelita,
nontronita e volsconcoita.

2 DOCUMENTOS A CONSULTAR

2.1 CEMP E-01 - Areia padrdo para ensaio em fundi¢do — Especificacao;

2.2_ CEMP 116 — Materiais para fundicdo - Determinacdo do fator da solucéo de azul de
metileno por titulacdo com solugéo de cloreto Titanoso (TiCI3) — Método de ensaio;

2.3_ CEMP 126 — Materiais para fundicdo — Amostragem de material na forma de po -
Procedimento;

2.4 CEMP 206 - Bentonita para fundicdo — Determinacdo do teor de umidade — Método
de ensaio;

2.5 CEMP 216 — Materiais para fundicdo — Determinacéo do fator da solucéo de azul de
metileno de forma indireta através de uma bentonita sdédica natural — Método de
ensaio.

3 PRINCIPIO DO METODO

3.1_ A bentonita possui a propriedade de se deixar saturar com determinados ions e de
manté-los em estado permutavel, isto €, com a capacidade de troca ibnica.

3.2_ O azul de metileno em meio aquoso, € adsorvido pela argila conferindo-lhe uma
coloracéo azul.

3.3_ A saturagdo é atingida quando ocorre um halo ao redor da gota depositada num
papel de filtro.
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3.4 Adispersao da bentonita neste método sera realizada por fervura.

4 DEFINICAO

4.1 Adsorcéo de azul de metileno em bentonita: quantidade méaxima de azul de metileno
adsorvido por uma amostra de bentonita no seu estado natural de recebimento.

5 APARELHAGEM E REAGENTES

5.1 Balanga semi-analitica;

5.2 Bureta graduada de 50 ml;

5.3 Bastéao de vidro;

5.4 Papel de filtro faixa azul;

5.5_  Copo de ago inoxidavel ou vidro de 250 ml;

5.6 Frasco Erlenmeyer de 500 ml;

5.7_ Agitador eletromecéanico ou eletromagnético com uma rotacdo entre 1500 a 2000
rpm;

5.8 Chapa de aquecimento com controle de temperatura;
5.9  Termdmetro de vidro ou digital para medigdo de uma temperatura entre 80 e 120 °C;

5.10_ Solugcdo aquosa centimolar de azul de metileno, fatorada conforme CEMP 116 ou
CEMP 216;

5.11  Solucgéo aquosa de pirofosfato de sédio a 2 %;

Nota 1:0 pirofosfato de sédio utilizado deve ser P.A. (Para Andlise), pois a qualidade do
produto pode influenciar diretamente no resultado.

Nota 2: Quando se tratar de pirofostato anidro (Na4P207), misturar 20,0 = 0,5 g do sal em
1.000 ml de &gua

Nota 3: Quando se tratar de pirofosfato decahidratado (Na4P207.10H20), misturar 33,5 +
0,5 g do sal em 1.000 ml de agua.

5.12_ Areia de silica isenta de argila, preferencialmente areia padréo produzida conforme
especificagdo CEMP E-1;
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5.13_ Agua destilada, deionizada ou equivalente.

6_ EXECUCAO DO ENSAIO

6.1 Pesar uma amostra de bentonita (amostra coletada conforme procedimento CEMP
126) compensando a umidade de recebimento para se obter 0,5 g na base seca e
transferi-la para o frasco Erlenmeyer. A quantidade de bentonita em estado de
umidade de recebimento é calculada pela seguinte férmula.

B = 50
- 100-U
Onde:
B = massa de bentonita com umidade de recebimento, em g ;
U = teor de umidade de recebimento, em %.

Nota: Para se calcular o teor de umidade da bentonita vide a recomendacdo CEMP 206.

6.2 Pesar 5 g de areia de silica isenta de argila, juntando a amostra no frasco
Erlenmeyer, preferencialmente areia padrdo (CEMP E-01);

6.3_ Adicionar entre 80 e 100 ml de agua destilada e 20 ml da solucédo de pirofosfato de
sodio e levar o frasco Erlenmeyer a chapa de aquecimento que deve estar regulada
em uma temperatura que provoque fervura branda na amostra;

6.4 Aguardar o aguecimento da amostra e verificar com o auxilio de um termémetro que
a temperatura da amostra durante a fervura branda esteja entre 88 e 92 °C,
temperatura que deve ocorrer em um tempo médio de 10 a 12 minutos;

6.5 Retirar a amostra da chapa e aguardar o resfriamento até a temperatura ambiente;

6.6_ Transferir a amostra do frasco Erlenmeyer para o copo de aco inoxidavel;

6.7_ Posicionar o copo de aco inoxidavel sob a bureta e adicionar a solugdo de azul de
metileno em quantidade suficiente para reagir com 80 a 90 % do previsto para a
saturacgao;

6.8_ Agitar a amostra mecanicamente (podendo ser um agitador eletromecénico ou
eletromagnético) por 5 minutos;

6.9 Depositar, com auxilio do bastdo de vidro, uma gota da solu¢do sobre o papel de
filtro;

6.10_ Esperar cerca de 30 segundos e observar se houve formacéo de um halo azulado ao

redor da mancha existente no papel de filtro. Se houver formag¢do do halo,
desconsiderar o teste e reiniciar outro com uma quantidade inicial menor da solugéo
de azul de metileno, caso contrario prosseguir o ensaio conforme o item 6.11;
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Nota: O anexo A deste desta recomendacdo apresenta um guia para auxiliar na
interpretacdo e aparecimento do halo.

6.11  Adicionar mais 1 ml da solucdo de azul de metileno, agitar mecanicamente durante
2 minutos e depositar nova gota da solucdo no papel de filtro, observando se houve
formacéao do halo;

6.12_ Repetir o item 6.9 até que haja o aparecimento do halo. Procurar obter o ponto final
(aparecimento do halo) com 4 ou 5 gotas no maximo, por papel de filtro, dispondo-
as seguencialmente na periferia do mesmo;

6.13_ ApOs o aparecimento do halo, agitar a solu¢cdo durante 2 minutos e depositar uma
gota sobre o papel de filtro observando se houve a persisténcia do halo;

6.14 Caso o halo tenha desaparecido, repetir os itens 6.11 a 6.13 até que a segunda
agitacdo para a mesma quantidade da solugdo de azul de metileno ndo faga
desaparecer o halo azul;

6.15_ Anotar o volume total da solugéo de azul de metileno gasto.

7 RESULTADO

7.1_ O resultado é expresso em ml (mililitros), com resolucdo de 0,1 ml e corresponde ao
volume de solugéo fatorada de azul de metileno gasto na saturacdo de 0,5 g de
bentonita em base seca.

7.2_ O resultado é obtido através da seguinte formula:

A= ml x F

Onde :

A = adsorc¢éo de azul de metileno, em ml,

ml = volume de solucéo de azul de metileno gasto na titulacdo, em ml;
F = fator de correcéo da solucdo de azul de metileno.

HISTORICO DAS REVISOES

REVISAO ITENS JUSTIFICATIVA
REVISADOS
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8_ ANEXO A: Guia de referéncia para aparecimento do halo.




