QUANTIFICACAO DE FASES MINERAIS PELO METODO DE RIETVELD
PARA AVALIAR A EFETIVIDADE DO PROCESSO DE SEPARACAO DE
MINERAIS EM GRAO.
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A quantificagdo mineralégica em rochas pode ser efetuada com base na andlise de espectros
de difracdo de raios X (DRX) de material pulverizado. O método classico, baseado na
intensidade das linhas de difracdo (picos) das fases e em curvas de calibracdo, apresenta
limitacoes devido a superposicao de picos das distintas espécies minerais, a absorcao seletiva
e da distribuicdo granulométrica do pd, além de ser semi-quantitativo. O método de Rietveld,
embasado na minimizagdo por iteracdo das diferengas entre espectros experimentais e
tedricos, permite quantificacbes bem precisas. Como parte das etapas de preparacao de
materiais de partida para experimentos de fusdo de rochas naturais em aparato pistao-cilindro,
o método foi utilizado para controlar aliquotas com diferentes propor¢cdes de minerais
formadores de rocha e de acessoérios de amostras naturais de biotita-hornblenda-monzogranito
e biotita-anfibolito.

As amostras foram britadas, quarteadas e moidas no intervalo entre 150 e 250 meshes. Duas
aliqguotas de rocha total foram separadas, enquanto uma outra, maior, foi utilizada para a
separacao adicional em quatro fragdes distintas: uma fracao ferromagnética, separada com ima
de mao, contendo Mag, Ilm e Hem, uma fracdo paramagnética, obtida com separador
isodinamico Franz sob corrente indutora de 0,5 A, que concentra principalmente Hbl e Bt em
relacdo as fases diamagnéticas, as quais posteriormente foram separadas com métodos
densimeétricos em uma fragdo contendo Kfs, Pl e Qtz e outra concentrando minerais acessoérios
(Ap, Ttn, Aln, Zrn, Ep e algum sulfeto). Espectros para todas as aliquotas/fracées separadas
foram coletados em difratdbmetro Bruker Modelo D8 Advance Da Vinci, com detector Lynxeye,
optica Twin-Twin e radiacao Cu KA. O tratamento dos dados e conversdes para porcentual em
peso das fases minerais caso foram efetuados com o software HighScore Plus vs. 3.1 da
PANalytical, através do refinamento de parametros globais, especificos e instrumentais, de
acordo com procedimentos ja descritos por outros autores. A qualidade do refinamento e dos
resultados € avaliada por indicadores estatisticos de ajuste dos difratogramas.

Os resultados demonstram que nenhuma das fracées € pura e que a separagdao dos minerais
acessorios é sempre a mais critica, ja que contém quantidades significativas de minerais de
outras fracbes. Explica-se este fato, em parte, pelo fenédmeno de arrasto, mas também pelo
fato de que certos minerais podem conter remanéncia e exibir histerese, fatores que, aliados a
presenca de quantidades varidveis de Fe?*, Fe** ou Mn3* na estrutura, conduzem a um
comportamento paramagnético, caso por exemplo de feldspatos. Determinagcdes modais
precisas para as fases minerais foram obtidas ao microscopio petrografico e convertidas em
porcentuais em peso, € mostram uma correlagcdo excelente para os minerais formadores de
rocha, com erro absoluto inferior a 5 % em todos os casos. O limite de detec¢cao do método é
da ordem de 1% em peso o0 que torna a analise dos minerais acessorios menos abundantes
mais restrita. Fases que apresentam metamictizacao significativa, caso da Aln, ndo podem
naturalmente ser quantificadas. Apoios CAPES, CNPq, e GeoAnalitica USP.
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