3
&

XXX Encontro Anual de Iniciacédo Cientifica
VIl Encontro Anual de Iniciacdo Cientifica Junior

eQlc

2021

USO DO METODO DE RIETVELD NA QUANTIFICACAO DE AMOSTRAS COMPOSTAS POR
GOETHITA E CAULINITA

Isabel Borges da Rocha (PIBIC/CNPq), Alessandro de Melo, Thalisson César Wiertel, André Mauricio Brinatti
(orientador), e-mail: brinatti@uepg.br

Universidade Estadual de Ponta Grossa/Departamento de Fisica

Ciéncias Exatas e da Terra/Fisica/Fisica da Matéria Condensada

Palavras-Chave: Mineral, Fluorescéncia de raios X, Difra¢do de raios X, Infravermelho.

Resumo

No presente trabalho foram analisadas trés amostras de
propor¢cdes desconhecidas, devido ao processo de
preparacdo, de caulinita e goethita na forma sélida e
pulverizada. Foram utilizadas as seguintes técnicas:
Fluorescéncia de Raios X para andlise elementar,
Infravermelho para auxiliar na identificacdo mineral, e o
Método de Rietveld com dados de Difracéo de Raios X e
0 programa computacional “General Structure Analysis
System” que forneceu a proporcdo desses minerais em
cada amostra e indicou a presenca de muscovita.

Introducao

A escolha dos minerais, goethita (Go), FeO(OH), e
caulinita (Ka), Al,Si,Os (OH)4, deve-se a importancia e
presenca deles em solos brasileiros. Amostras de
propor¢cdes desconhecidas, devido ao processo de
mistura e peneiramento, de Ka e Go foram analisadas a
fim de estabelecer as suas composicfes pelo Método de
Rietveld com dados de Difracdo de Raios X (MR-DRX) e
o0 programa computacional “General Structure Analysis
System” (GSAS) (LARSON,; VON DREELE, 2004) e
continuar o estudo iniciado por Melo et al. (2020). Como
técnicas auxiliares foram utilizadas: Fluorescéncia de
Raios X por Dispersdo de Comprimento de Onda
(WDXRF) e por Dispersdo de Energia (EDXRF) para
andlise elementar, e Infravermelho (FTIR) para auxiliar
na identificagdo mineral.

Material e Metodos

Para as andlises de WDXRF, EDXRF e FTIR as
amostras foram em ftriplicatas, e realizadas conforme
Melo et al. (2020). A coleta de dados para a
determinacéo das proporcdes de Ka e Go nas amostras
pelo MR-DRX foi num Difratbmetro RIGAKU, modelo:
Ultima IV, com radiagdo de Cu Kal (A= 1,5406 A),
voltagem de 30 kV, 100 mA, fenda de divergéncia = 1°,
divergéncia horizontal: 10 mm, espalhamento = 1°,
recepcdo: 0,15 mm; no modo passo a passo, passo de
0,02°, tempo de amostragem de 5 s, de 3° a 100°. Os
dados foram utilizados no GSAS, o qual forneceu a
proporcéo de Ka e Go em cada amostra.

Resultados e Discussao

Da analise MR-DRX, foi possivel determiner a presenca
e as respectivas porcentagens em peso dos minerais Ka,
Go, que eram esperados, e muscovita (Mu). Os
resultados das porcentagens em peso e o indice de
qualidade do refinamento S para as trés amostras sdo
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apresentados na Tabela 1, e o grafico do refinamento
para a amostra 4.1, esta na Figura 1. A FTIR indicou a
presenca de Ka e Go, como esperado. Porém, pelas
técnicas WDXRF e EDXRF foi possivel detectar a
presenca dos principais elementos: Al, Si, Fe e K. A
presenca do K deve-se a existéncia de (Mu) nas
amostras conforme indicado por Melo et al. (2020).

Tabela 1. Composi¢do das amostras por MR-DRX.

Amostra (% em peso)
Mineral KA1GO1 KA3GO1 KA4GO1
Caulinita 37,0+0,1 46,3+0,1 65,0+0,01
Goethita 63,0+0,1 53,7+0,1 35,0+0,1
Muscovita | 0,027+0,001 | 0,023+0,0001 | 0,039+0,001
S 1,32 1,45 1,59
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Figura 1. Gréfico do MR-DRX da amostra KA4GO1.
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Conclusao

Foi possivel determinar a propor¢cdo de Ka e Go nas
amostras e a confirmacdo de Mu em quantidades
pequenas, mas a sua inser¢cdo melhorou o indice S.
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