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1. INTRODUCAO

O uso da difracdo de raios X para o estudo da caracterizacdo dos minerais e estudo dos
cristais trata-se de um grande avanco no campo da cristalografia. Essa técnica encontra aplicaces
em diversos campos do conhecimento, mais particularmente na engenharia e ciéncias de materiais,

engenharias metaldrgica, quimica e de minas, além de geociéncias, dentre outros.

A anélise do cristal € feita quando um feixe de radiacdo difrata em um cristal de estrutura
desconhecida e a medida dos angulos da difracdo dos raios nos da a distancia dos atomos no cristal,

nos levando a estrutura cristalina.

2. OBJETIVO

O objetivo do nosso experimento é caracterizar uma amostra, identificada pelo minerador como
sendo uma bentonita, através de um ensaio de difracdo de raio-X, do qual analisaremos o
difratograma, realizando a identificacdo dos picos, calculando as distancias interplanares, através do
angulo de reflexdo, e do valor da intensidade da onda para o correspondente angulo, Para
confirmarmos que a amostra trata-se de uma bentonita e determinarmos qual o tipo de bentonita,

bem como determinarmos a presenga de outros minerais associados.

3. FUNDAMENTACAO TEORICA
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3.1. Histérico dos raios X

ApOs uma série de estudos, em 1895 a radiacdo X foi descoberta pelo fisico alemdo Wilhelm
Conrad Roentgen, enquanto experimentava a producdo de raios catddicos em tubos de descarga
fechados, cobertos com papel preto. O feixe de elétrons no tubo de descarga chocando-se com o
vidro do tubo, produzia uma radiacdo X, nomenclatura aplicada por causa de muitos mistérios a ela
relacionados. Essa radiacdo de intensidade baixa fazia com que algum material fluorescente
préximo luzisse no escuro. Porém, ele ndo conseguiu medir o comprimento de onda emitido, ndo

levando assim & descoberta da difracdo dos raios X pelos cristais. *

No ano de 1912, o fisico alemd@o Max Von Laue sugeriu que os raios X fossem utilizados no
estudo dos cristais. Mas em 1914, os fisicos ingleses William Henry Bragg e William Lawrence
Bragg avancaram no estudo da difracdo de raios X e conseguiram determinar a estrutura do

primeiro composto. !

3.2.  Osraios X

Os raios X constituem um tipo de luz, ou seja, uma radiacdo eletromagnética, de uma
vibracdo de dois campos, um elétrico e outro magnético, num movimento ondulatério. 2Esses raios
sdo produzidos quando os elétrons, movimentando-se com velocidade elevada, se chocam com 0s
atomos de qualquer elemento.! Esse elétron de alta energia é gerado no catodo do tubo catddico e
colide com um alvo metalico (&nodo). Quando esse elétron atinge o alvo, um elétron localizado na
camada de um atomo do material é liberado na forma de fotoelétron, fazendo com que haja uma
vaga nessa camada. Para ocupar o espa¢o deixado por esse elétron, outro elétron de uma camada
mais externa passa a camada interna desse elétron que havia saido, liberando energia na forma de
um féton de raios X. 3 A diferenca entre raios X e raios de luz visivel é a energia dos fétons

individualmente. Isto também é chamado de comprimento de onda dos raios.*

3.3. Difracédo de raios X e Lei de Bragg

A difracdo de raios X é uma das ferramentas basicas para caracterizacdo mineraldgica de
minérios. O metodo baseia-se na interacdo de ondas na frequéncia de raios X (geralmente entre 0,70
e 2,30 A) com os planos de repeticdo sistematica do reticulo cristalino. E aplicado apenas para

materiais cristalinos e ndo amorfos. °

(83) 3322.3222
contato@conapesc.com.br

www.conapesc.com.br



congresso nacional

DE PESQUISA E
_ensino em

CIENCIAS

“Von Laue deduziu trés equagdes para explicar os fendmenos observados de difragéo, ele

mostrou que para se produzir uma mancha em uma chapa fotogréfica, devem ser satisfeitas
simultaneamente trés condicGes. Pouco depois, W. L. Braag, trabalhando em difracdo de raios X,
acentuou que, embora os raios X sejam de fato difratados pelos cristais, atuam como se fossem
refletidos de planos dentro do cristal. Contudo, diferentemente da reflexdo da luz, os raios X néo
sdo “refletidos” continuamente de um determinado plano do cristal. Usando um comprimento de
onda dado, A, Bragg mostrou que, somente sob certas condigdes, se produz uma “reflexao” a partir

de uma familia de planos paralelos. Essas condi¢gdes devem satisfazer a equacao™:
ndA = 2dsin#

n: ndmero inteiro
A: comprimento de onda dos raios X incidentes
d: distancia interplanar

0: angulo de difracdo

Figura 01- Geometria da reflexdo dos Raios X
Fonte: PMI

Onde n ¢ um numero inteiro, A ¢ o comprimento de onda da fonte de raios X utilizado, d sdo

as distancias interplanares e 6 ¢ o angulo de incidéncia dos raios X.

Ao se caracterizar argilominerais, a utilizacdo da técnica de difracdo de raios X torna-se
ainda mais indicada, pois uma analise quimica reportaria 0s elementos quimicos presentes no
material, mas ndo as formas como eles estdo ligadas. A analise quimica poderia entdo ser associada
a analise racional, porém os resultados obtidos ndo apresentam elevada confiabilidade, além deste
procedimento ndo ser indicado para identificar fases polimorficas. A semelhanca do comportamento
térmico dos argilominerais também descarta a utilizacdo isolada das técnicas termo-diferenciais,
que também sdo mais dispendiosas e demoradas. Porem na caracterizacdo de argilas, o elevado teor

de quartzo da amostra e sua facilidade de orientar-se resultam em picos bem definidos e de grande
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intensidade desta fase cristalina, prejudicando muitas vezes a identificagdo e caracterizacdo das

demais fases.

Neste trabalho é descrito um procedimento rdpido e eficiente para identificar os
argilominerais mais comumente encontrados nas argilas nacionais. Tal procedimento minimiza a

presenca do quartzo e facilita a identificacdo das demais fases.

3.4. Bentonita

A Bentonita pode ser definida como uma rocha constituida essencialmente por um argilo
mineral montmorilonitico (Esmectitico), formado pela desvitrificacdo e subsequente alteracdo
quimica de um material vitreo, de origem ignea, usualmente um tufo ou cinza vulcanica em
ambientes alcalinos de circulacdo restrita de agua. O termo Bentonita deriva da localizacdo do
primeiro depoésito comercial ter sido descoberto em na regido de Rock Creed Fort Benton,
Wyoming — EUA.

Em 1897, Knight reportou que desde 1888 Taylor comercializava uma argila peculiar e
propds a denominagdo de taylorite, sugerindo em seguida “Bentonita”, uma vez que a primeira
denominacao ja era utilizada.

As bentonitas podem ser classificadas basicamente como sddicas ou célcicas. O tipo mais
importante sob o ponto de vista de disponibilidade, reservas e utilizacdo é a bentonita sddica
natural, esse tipo tem como caracteristica uma elevada capacidade de inchamento em 4agua,
excelentes propriedades tixotrépicas e outras caracteristicas que a distingue dos demais tipos. O
segundo tipo é mais abundante na natureza, em seu estado natural tem como cétion trocavel o célcio
e baixa capacidade de inchamento.

A producéo de bentonita no Brasil concentra-se na forma célcica. Para suprir a demanda por
bentonitas sddicas destinadas para aplicaces mais especificas, e diminuir a necessidade de importa-

las, as bentonitas brasileiras precisam ser ativadas com carbonato de sddio (barrilha).

Diferencas entre bentonita sddica e célcica

As bentonitas sodicas adsorvem agua continuamente inchando e aumentando de volume até
a completa esfoliacdo de suas lamelas cristalinas em agua, proporcionando a bentonita sédica 0s
seus usos tecnologicos caracteristicos e exclusivos. As bentonitas célcicas ndo se esfoliam em

suspensdo aquosa: 0 inchamento de suas particulas é pequeno e elas precipitam rapidamente. As
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bentonitas produzidas no Brasil sdo célcicas e o pais ndo tem reservas de bentonitas sodicas. Toda

bentonita sddica disponivel no pais ou é importada ou é produzida a partir da bentonita calcica, em

um processo de beneficiamento (ativacdo), usando carbonato de sodio.

Caracteristicas

A bentonita sodica natural apresenta alta resisténcia a quente e a seco, propriedades
necessarias para evitar defeitos de expansdo de areia, lavagem e erosdo do molde. Este tipo de
bentonita também apresenta uma alta durabilidade requerendo menos readicdo nos sistemas de
areia. As areias de moldagem ligadas com bentonita sodica natural, aparentam ter uma alta
plasticidade quando misturadas com uma quantidade de &gua Otima, isto facilita a moldagem
evitando-se principalmente a quebra nos cantos dos moldes.

A bentonita célcica apresenta resisténcia a seco e a quente menores que a bentonita sddica,
ela colapsa bem mais facilmente e previne defeitos de trinca a quente. Tem resisténcia a verde mais
elevada que a bentonita sodica natural e uma melhor fluxibilidade. Apresenta também boas
propriedades de desmoldagem que a torna especialmente interessante quando se deseja obter pecas

com menor aderéncia de areia de moldagem.

Propriedades

e Capacidade de adsorver agua, com isso aumentando em varias vezes o seu volume inicial
em meio aquoso.

e Capacidade de troca catidnica (Moderada carga negativa superficial) e a tixotropia
(diminuicdo da viscosidade aparente com o tempo de cisalhamento, & uma taxa de
cisalhamento constante).

e Intercalacdo de outros componentes entre as camadas.

e Resisténcia a Temperatura e a Solventes.

Essas propriedades conferem as Bentonitas em caracteristicas bastante especificas, que tem

justificado uma vasta gama de aplicagfes nos mais diversos segmentos.

Aplicacoes
As principais aplica¢fes industriais de argilas bentoniticas, chegam a 140, dentre as quais as

mais importantes sdo:
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e Agente tixotrépico de fluidos de perfuracdo de pocos de petréleo e agua subterranea, e
também na pelotizacdo do minério de ferro;

e Aglomerante de areias de moldagem usadas em fundicdo;

e Descoramento de 0leos vegetais, minerais e animais;

e Carga de borracha, papéis, sabdes, tintas;

e Clarificante de caldo de cana de agucar e bebidas em geral,

e Impermeabilizante de barragens, canais e solos;

e Produtos ceramicos e refratarios

e Suspensor de inseticidas e detergentes.

4. MATERIAIS E METODO

A amostra foi submetida ao procedimento descrito a sequir para identificacdo do argilo mineral por

difracdo de raio X.

Os ensaios de difracdo de raios X foram realizados em um difratdmetro Tandus Soller XRD 6000
SHIMADZU, com velocidade do gonidometro de 2°/min, tubo de cobre ( A = 1,5406 A), varrendo-se
2° a 60° (escala 20). Tendo sido realizados todos os procedimentos gerais para preparagdo da

amostra.
5. RESULTADOS E DISCUSSOES

Através do ensaio de Difracdo de raio X obtivemos os dados necessarios para geracdo do
difratograma do mineral em estudo. Utilizamos o software Origin para plotar o grafico de

Intensidade de reflexdo dos raios — X em fungao de 26.
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Figura 1: Difratograma do argilomineral.
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Ponto X=20 0(o0) A 0(rad) d=A\/2sen(0)
1 7.26157457 3.630787 1.5406 0.063456611 12.14715365
2 11.8167271 5.908364 1.5406 0.103262654 7.472892195
3 14.7141028 7.357051 1.5406 0.128581907 6.007273666
4 19.9711969 9.985598 1.5406 0.174521995 4.436255895
5 20.9120973 10.45605 1.5406 0.182744227 4.238734075
6 23.5107745 11.75539 1.5406 0.205453248 3.77577871
7 26.7516535 13.37583 1.5406 0.233774268 3.325264157
8 28.5438447 14.27192 1.5406 0.249435662 3.120428452
9 29.2607211 14.63036 1.5406 0.255700219 3.045591875
10 35.0704075 17.5352 1.5406 0.306469238 2.553246963
11 43.8222744 21.91114 1.5406 0.382949044 2.061513411
12 54.4260721 27.21304 1.5406 0.47561229 1.68230798
13 6.51482825 3.257414 1.5406 0.056931031 13.53771847

Tabela 1: Relagdo dos picos identificados e suas respectivas distancias interplanares.

Ponto X=20 0(o0) 0(o0) O(rad) d=>\/2sen(0) | d A
1 7.26157457 | 3.630787 | 1.5406 | 0.063456611 | 12.14715365 | 13,6
2 11.8167271 | 5.908364 | 1.5406 | 0.103262654 | 7.472892195 | 4,47
3 14.7141028 | 7.357051 | 1.5406 | 0.128581907 | 6.007273666 | 3,34
4 19.9711969 | 9.985598 | 1.5406 | 0.174521995 | 4.436255895 | 3,23
5 20.9120973 | 10.45605 | 1.5406 | 0.182744227 | 4.238734075 | 2,92
6 23.5107745 | 11.75539 | 1.5406 | 0.205453248 | 3.77577871 | 2,59
7 26.7516535 | 13.37583 | 1.5406 | 0.233774268 | 3.325264157 | 2,49
8 28.5438447 | 14.27192 | 1.5406 | 0.249435662 | 3.120428452
9 29.2607211 | 14.63036 | 1.5406 | 0.255700219 | 3.045591875
10 35.0704075 17.5352 | 1.5406 | 0.306469238 | 2.553246963
11 43.8222744 | 21.91114 | 1.5406 | 0.382949044 | 2.061513411
12 54.4260721 | 27.21304 | 1.5406 | 0.47561229 1.68230798
13 6.51482825 | 3.257414 | 1.5406 | 0.056931031 | 13.53771847

Tabela 2: Relagdo dos picos identificados e suas respectivas distancias interplanares e as distancias interplanares
encontradas nas fichas pdf.
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Analisando os resultados e confrotando-os com as fichas de identificagdo podemos concluir

que a amostra em analise se trata de uma Montmorilonita 14 Hidroxido Hidratado Silicato de Sédio

Magnésio e Aluminio.

6. CONCLUSAO

Verificou-se uma pequena distor¢do dos dados encontrados experimentalmente e os valores
indicados nas fichas pdf, o que se justifica pelo fato da amostra que deu origem aos dados das fichas
era uma amostra pura, sem a presenca de minerais associados. Portanto fica evidenciada a presenca
de minerais associados na amostra em analise, baseando-se na literatura verificamos que 0s
minerais que ocorrem em associacdo com a bentonita mais comumente séo: o quartzo, feldspato e

ferro.
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