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RESUMO

No presente trabalho, procurou-se identificar as fases mineraldgicas existentes em
um material com caracteristica argilosa oriundo da localidade de Genipauba,
municipio de Santa Barbara no estado do Para. A caracterizacdo da amostra
coletada foi realizada utilizando-se técnicas instrumentais como a difragdo de raios X
(DRX), analise térmica diferencial (ATD), andlise termogravimétrica (ATG) e
Espectroscopia de Absorcdo no Infravermelho (IV). Os resultados dos ensaios
indicam a presenca de argilominerais do tipo caulinita e moscovita, assim como

também, minerais como quartzo e anatasio na matéria-prima analisada.
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INTRODUGAO

As argilas tém participado do desenvolvimento das civilizagdes desde
praticamente o inicio da existéncia da humanidade. Uma argila é uma rocha
constituida essencialmente ou exclusivamente por argilominerais, o0s quais
compreendem varios grupos, que incluem diversas espécies mineraldgicas 2.

O problema da identificagdo dos argilominerais presentes numa argila é
relativamente simples quando a amostra é pura, isto é, contém apenas um
argilomineral. Misturas de argilominerais de varios grupos geralmente apresentam
dificuldades, quer pela possibilidade de interferéncia nos diversos métodos de

identificacdo, quer pelo fato de determinados argilominerais ndo serem detectaveis
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abaixo de determinado teor na amostra, teor este que varia com o argilomineral e
com o método de ensaio. Geralmente sdo utilizados como métodos de estudo a
analise quimica, a determinacado da capacidade da troca de cations, a microscopia
eletrénica, a analise térmica diferencial, a difracdo de raios X e a espectroscopia no
infravermelho. No caso de argilominerais bastante puros, um unico método pode ser
suficiente para a identificagdo univoca do argilomineral presente, por exemplo, a
difragdo de raios X; no caso de mistura, o emprego de outros métodos é
recomendavel, pois cada um pode fornecer um dado, de cujo conjunto a composigao
mineraldgica pode ser determinada com maior precisao @

Neste trabalho, utilizamos alguns métodos instrumentais como a difragao de
raios X, a espectroscopia no infravermelho, a analise térmica diferencial e
termogravimétrica, para identificar os componentes presentes em uma amostra de

um material com caracteristica argilosa.

MATERIAIS E METODOS

O material utilizado neste trabalho foi procedente de depdsitos de uma area
de varzea, localizados a aproximadamente 55 km de Belém na localidade de
Genipauba, Municipio de Santa Barbara-PA. Apresenta-se em seu estado natural,
em torrées bem compactos de cor ligeiramente branca, com manchas amareladas;
desagrega-se com facilidade por meios mecanicos. Atualmente nado possui
nenhuma utilizag&o industrial.

Recebido o material, 0 mesmo foi submetido a secagem natural e em estufa a
110 °C. Em seguida, foi desagregado em moinho de disco e retirado uma amostra

denominada “GENI” para ser submetida a caracterizacdo pelos métodos seguintes:

Difracdo de raios X

Para identificagdo dos minerais presentes na amostra GENI, objeto de
pesquisa deste trabalho, foi utilizado um goniémetro PHILIPS PW 3020 com fenda
de divergéncia automatica e monocromador de grafite, tubo de raios X com anodo
de cobre (radiagdo K-alfa com comprimento de onda de 1,5706A) operando a 45 KV
e 35 mA, com velocidade de varredura de 0,5° 26/min, 26 variando de 5° a 65°,

controlado por um sistema PHILIPS PW 3710, acoplado a microcomputador. Foi



empregado o método do pd, onde todo o material submetido a DRX, encontrava-se

finamente dividido e seco em granulometria abaixo de 325# Tyler.

Analise térmica diferencial e termogravimétrica

Os termogramas do material utilizado neste trabalho, foram obtidos em um
equipamento modelo PL Thermal Sciences com analisador térmico simultaneo STA
1000/1500 da Stanton Redcroft Ltda, com forno cilindrico vertical, com conversor
digital acoplado a um PC, trabalhando-se a analise na faixa de temperatura
ambiente até 1100 °C, com uma taxa de aquecimento de 20 °C/min, utilizando-se
cadinho de corindon para uma quantidade de amostra em torno de 12 mg. Os
dados da amostra analisada foram transformados em arquivo numérico do tipo XY

(ascii) e tratados graficamente no software Exell

Espectroscopia de absorcdo no infravermelho

O equipamento utilizado € um espectrofotdmetro Perkin-Elmer, modelo 1760 X
FT-IR, acoplado a um microcomputador com registro de faixa espectral de 4000 a
400 cm™. Foi utilizado 0,8 mg de amostra, pulverizada e misturada com 200 mg
de brometo de potassio (KBr) como dispersante, formando uma matriz homogénea.
Com esta mistura confeccionou-se uma pequena pastilha em uma prensa aplicando-
se uma pressao de 7 Toneladas, que em seguida foi submetida a analise. O grafico
obtido foi copiado e colado no software Word, onde em seguida fez-se o tratamento

do mesmo.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Difracdo de raios X

De um modo geral, podemos identificar e classificar os minerais presentes na
amostra GENI como a mesma sendo constituida, sobretudo pelo argilomineral
caulinita (K) devido & presenca de picos em 7,14 A; 3,56 A; 2,34 A e pelo mineral
quartzo (Q) caracterizado pelos picos em 3,34 A; 4,25 A e 2,45 A; com a presenca
mais discreta de anatasio (A) com picos em 3,52 A; 1,89 A e 167 A @Y ¢
possivelmente, outra espécie mineral pela presenca de picos em 4,46 A e 2,56 A,

porém nao sendo possivel sua identificagdo como mostra a Figura 4.1.



A caulinita parece ser do tipo “caulinita com desordem ao longo do eixo b”
(mal cristalizada), o que se reflete particularmente na auséncia do pico em 4,41 A
(caracteristico) e pelo pico em 3,56 A ocorrer com uma intensidade muito baixa,

4,5)

quase tendendo ao desaparecimento deste pico caracteristico ( Esta conclusao é

reforcada pelas analises seguintes efetuadas na amostra através de ATD e IV.
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Figura 4.1 — Difratograma de Raios-X da amostra “GENI”

Como se pode perceber através do detalhe do difratograma da Figura 4.1,
certos picos de algumas fases sobrepuseram-se uns aos outros, ou tiveram estes
muito proximos; e ainda também, tivemos alguns picos aonde nao foi possivel a
identificacao.

Com a finalidade de se dirimir algumas duvidas em relagéo a identificacdo dos
picos e se obter uma melhor definicdo do difratograma optou-se por se calcinar a
amostra. Para se efetuar os ensaios de calcinagdo tomamos como referéncia o
argilomineral caulinita presente em boa parte da amostra analisada.

Segundo Souza Santos, a caulinita pode ser completamente desidroxilada a

temperaturas na faixa de 450 a 600 °C, desde que se empregue um tempo razoavel



de aquecimento. Portanto, para definir o tempo e a temperatura necessaria para a
calcinagdo da amostra tomou-se como base os estudos realizados pelo autor.

Para a calcinacdo utilizou-se um forno elétrico tipo mufla de resisténcia de
Kantal permanecendo a amostra durante 1 h na temperatura de 650 °C. Depois de
calcinada, a mesma (aqui denominada GENI-650) foi submetida a analise por
difragdo de raios X. A Figura 4.2 apresenta o difratograma da amostra calcinada
(GENI-650) comparado com o da amostra “in natura” (GENI), onde se podem
observar principalmente a presenca de dois novos picos que nao apareciam no
difratograma da Figura 4.1 e o desaparecimento de outros mais, como era de se

esperar, relacionados a caulinita.
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Figura 4.2 — Difratogramas de Raios-X da “GENI” e GENI-650



Os picos que permaneceram apos a calcinagdo da amostra sao
caracteristicos das espécies minerais quartzo (Q) e anatasio (A), e o outro mineral
presente na amostra, revelado possivelmente pelo aumento da concentragao apos a
calcinagdo é a Moscovita, devido a existéncia de picos em 10,12 A; 502A; 4,46 A e
2,56 A ®,

Analise térmica diferencial

A curva de analise térmica diferencial referente a amostra “GENI” apresentada
na Figura 4.3, mostra a presenga de dois picos endotérmicos: um a 130 OC, referente
a perda de agua de umidade, e um outro a 550 °C, que corresponde a perda de
agua por desidroxilagao, muito caracteristico do argilomineral caulinita. Observa-se
também a presenca de uma banda endotérmica na regido de 200 °c - 320 °c,
possivelmente podendo ser atribuida a presenca de matéria organica na mesma.
Logo apos esses picos, observa-se um pico exotérmico de baixa intensidade
préximo de 970 °C, caracterizando a nucleacdo de mulita ou a formacao do espinélio
aluminio-silicio. A 950 °C, no caso de caulinita bem cristalizada, ha um pequeno
pico endotérmico antes do pico exotérmico cujo maximo ocorre em 975 °C; as
caulinitas “mal cristalizadas” ndo apresentam este pequeno pico endotérmico (2:56)
que como se pode observar € o caso da amostra em questdo, reforcando desta

forma nossas conclusdes tiradas quando da realizagdo da DRX.
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Figura 4.3 — Curva de ATD da amostra “GENI"



Analise termogravimétrica

A figura 4.4 nos revela através da analise termogravimétrica as modificagbes

de peso que ocorrem na amostra GENI em fungdo da temperatura de calcinagao.
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Figura 4.4 — Curva de ATG da amostra “GENI"

Nota-se primeiramente, que a perda de massa referente a mesma, ocorre
praticamente em duas etapas. A primeira em torno de 100° C, atribuimos a perda de
agua superficial, ou seja, devido a perda de umidade, esta fincando em
aproximadamente 2%. Na segunda etapa, a perda de massa se da pela
desidroxilagdo, onde a caulinita perde suas hidroxilas em torno de 550° C, ficando
esta perda em aproximadamente 8%; perfazendo desta forma, uma perda de massa

total da amostra em torno de 10%.

Espectroscopia de absorcdo no infravermelho

A analise por espectrometria no infravermelho da amostra “GENI” ressaltou
essencialmente a presenga do argilomineral caulinita. No espectro da Figura 4.5
aparecem trés bandas de estiramento do grupo OH em 3697, 3653 e 3621 cm™
caracteristico deste argilomineral. O ndo aparecimento de uma banda em 3669 cm™
indica que a caulinita ndo é bem cristalizada, confirmando deste modo as

observagdes elaboradas a partir das analises efetuadas através de DRX e ATD.



A banda de estiramento situada em 3435 cm™ e a banda de deformagdo em
1634 cm™, confirmam a presenca de agua seja de cristalizagao seja de constituigéo,
assim como a banda em 2351 cm™ indica a presenca de CO, na amostra.

Uma banda larga com varios desdobramentos, que se estende entre 1103 e
1008 cm, refere-se ao modo de deformagao da ligacdo Si-O tanto da caulinita como
do quartzo. Uma banda de deformacdo de amplitude média em 914 cm™
corresponde a ligacdo AI-O-H da caulinita, assim como também as bandas
desdobradas entre 794 e 796 cm™ e outras intensas entre 540 e 431 cm™, sdo

atribuidas a ligagao Si-O-Al deste argilomineral &7,
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Figura 4.5 — Espectrometria de Infravermelho da amostra “ GENI”

CONCLUSOES

As técnicas instrumentais utilizadas mostraram grande utilidade na
identificacdo de minerais em uma amostra desconhecida. A Difracdo de Raios X
demonstrou ser, por si s6, bastante eficiente, porém as demais técnicas utilizadas
contribuiram para uma melhor analise na identificacdo dos minerais presentes no

material proposto, pois, a informagdo obtida por uma técnica, geralmente é



complementada por outra. Os resultados dos ensaios indicam a presenca de
argilominerais do tipo caulinita e moscovita, assim como também, minerais como

quartzo e anatasio na matéria-prima analisada.
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MINERALOGICAL CHARACTERIZATION OF ARGILLACEOUS MATERIAL FROM
SANTA BARBARA - PARA

ABSTRACT

In the present work were investigated mineralogical phases in a material with
argillaceous characteristic of the region of Genipauba, Santa Barbara, State of Para.
Characterization of the collected sample was performed by X-ray diffraction (XRD),
differential thermal analysis (DTA), thermogravimetric analysis (TG) and infrared
spectroscopy (IR). The results of the assays indicate the presence of the clay
minerals like kaolinite and muscovite, as well as minerals as quartz and anatase.
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