RAIOS X

COAMI - CETEM

.~ ESTUDO DA PREPARACAO DE AMOSTRAS DE g
#Pai | CALCARIOS POR FUSAO PARA ANALISE g
QUIMICA  INSTRUMENTAL UITILIZANDO
ESPECTROMETRO DE FLUORESCENCIA DE

IJ[HHHH Study of Limestones Samples Preparation by Fusion for Instrumental

Chemical Analysis Using X-RAY Fluorescence Spectrometer
Jaqueline Veloso de Oliveira e Arnaldo Alcover Neto

Abstract O pré-tratamento de amostras de rocha para andlise quantitativa por espectrometria de fluorescéncia de raios X (FRX)
geralmente envolve a preparacao de pastilhas fundidas, uma vez que esse procedimento destroi a estrutura cristalina dos minerais e
minimiza os efeitos de matriz , o que nao ocorre quando a pastilha é preparada por prensagem da amostra. Tendo em vista que amostras
de calcario contém teores variaveis de seus principais constituintes (CaO, MgO e SiO,), esse trabalho consistiu em selecionar uma proporg¢ao
de amostra:fundente que fosse adequado para diferentes tipos de calcario. Proporcoes entre 1:1 e 1:10 de amostra:fundente foram
testadas, utilizando diferentes fundentes disponiveis no laboratorio de FRX do CETEM.

Introducao

Calcarios sao rochas sedimentares com mais de 50% de minerais
carbonaticos, e uma importante fonte de carbonato de Ca para
aplicacao na agricultura, mineracao, metalurgia e construcao civil.

A espectrometria de fluorescéncia de raios X (FRX) € uma das
técnicas analiticas mais utilizadas na caracterizacao quimica de
calcarios e baseia-se na excitacao da amostra por um feixe de raios
X e a quantificacao da energia emitida (fluorescéncia de raios X)
da superficie da amostra excitada.

A principal forma de preparacao de amostra para caracterizacao
de calcarios por FRX é a fusao da amostra para obtencao de
pérolas. Os principais fundentes utilizados para confeccao de
pérolas sao tetraboratos e metaboratos, e suas misturas. Nas
pérolas fundidas ha total homogeneidade dos elementos
constituintes da amostra, eliminacao dos problemas com
granulometria, as superficies disponiveis aos raios X sao lisas e nao
ha risco de descolamento de particulas dentro do espectrometro.
A confeccao de uma boa pérola é o principal ponto de partida para
a geracao de um dado confiavel de FRX

Objetivos
Este trabalho tem como objetivo estabelecer um método de

preparacao de amostras de calcario por fusao para analises por
espectrometria de fluorescéncia de raios X, estudando diferentes
composicoes de amostra e fundentes e comprovando a eficiéncia

da preparacao com a utilizacao de materiais de referéncia
certificados (MRC).

Metodologia
Para os testes de fusao com diferentes proporcao

amostra/fundente foi utilizada uma amostra de calcério
dolomitico utilizada no laboratério de FRX como padrao
secundario, denominada Calcario Ba. Trata-se de uma amostra
caracterizada em trabalhos anteriores por diferentes técnicas
analiticas e que tem suas concentracdes de Na,O (0,1%), MgO
(19,6%), Al,O; (2,2%), SiO, (7,5%), K20 1,3%), CaO (27,5%) e Fe,O,
(0,31%), bem definidas.

Para os diferentes testes de fusao foram testados 100 proporcoes
de mistura amostra:fundente. Foram testados 10 tipos de
fundentes comercialmente disponiveis no mercado. Para avaliacao
da qualidade dos dados obtidos por FRX utilizando pérolas
fundidas na melhor proporcao obtida no trabalho, foram utilizados
MRCs com teores de SiO, entre 0,7 a 4,3% (IPT 44, IPT 122, CRM
393, SX-09-11).

Resultados e Discussao
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Figura 1 — Tipos de pérolas obtidas nas diferentes misturas estudadas

Tabela 1 — Composicao quimica e desvios da amostra Calcario Ba obtidas por FRX nas
nérolas com proporcoes amostra:fundente entre 1:5 e 1:10 utilizando os fundentes H, | e J.

ALO, so, | ! ko | | cao | | Feo

Diluicbes Na,0 desvio MgO desvio AlLO, desvio Sio, desvio K,0 desvio Ca0 desvio |  Fe0q

Conclusao
Das 100 misturas testadas para obtencao de pérolas para analises por

FRX, apenas aquelas com proporcoes amostra:fundente igual ou
superior a 1:5 e utilizando fundentes compostos exclusivamente com
tetraborato produziram pérolas adequadas as analises por FRX.

Entre as pastilhas produzidas com proporcao igual ou superior a 1:5, a
gque gerou os melhores resultados de FRX na amostra de padrao
secundario Calcario Ba foi aquela utilizando o tetraborato puro
importado (fundente |) na proporcao 1:5 de amostra:fundente.

As determinacoes por FRX efetuadas em MRCs com pastilhas fundidas
produzidas na condicao escolhida nesse trabalho gerou valores
satisfatorios para 20 grandezas das 24 avaliadas.
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