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RESUMO

Nesse trabalho foi estudada uma seqiéncia de amostras de solos de acordo com os perfis;
P,,P,,P;, P, e P, com 0 objetivo de identificar através de analise difratométrica, 6xidos de
ferro, a partir do concentrado magnético induzido das amostras dos solos coletados em terras
nas proximidades de Amajari, Boa Vista, Bonfim e Alto Alegre em Roraima, visando
fornecer subsidios para futuros projetos de uso do solo relacionados as areas em que esses
perfis estdo localizados. Em uma primeira etapa as amostras foram coletadas em horizontes
superficiais e subsuperficiais sendo definidos em 0,0 a 0,10 m; 0,60 a 1,00 me 0,80 a 1,00 m
e levadas ao laboratério de Manejo de Solos no Centro de Ciéncias Agrarias, onde
procedemos ao tratamento e posterior afinamento das amostras de areia total (TFSA), e a
separacdo do concentrado magnetico. Na segunda etapa, as amostras tratadas foram levadas
ao Laboratorio de Propriedades Magnéticas no campus do Paricarana, onde foram feitas
analises mineraldgica utilizando a técnica de Difracdo de Raios-X. Foi observada a presenca
predominante de quartzo e caulinita entre os minerais silicatos na amostra de areia total, e
entre os Oxidos, observamos a presenca de hematita, goethita, magnetita e anatasio, onde a
hematita predominou em quatro dos cinco perfis, exceto no perfil P,. Os solos foram
analisados em trés temperaturas distintas; 25°C,300°C e 700°C, o tratamento térmico

transformou significativamente os 6xidos de ferro, aumentando o dominio de hematita.

Palavras chaves: analise difratométrica, dxidos de ferro, concentrado magnético



ABSTRACT

In this work was studied a soil sequence sample according to the profiles; p 1,7 2, p 3, P 4

and P_5, aiming to identify through analysis diffractogram, iron oxides, from the concentrated
samples of induced magnetic soils collected on land near Amajari, Boa Vista, Bonfim and
Alto Alegre, Roraima, to provide data for future projects related to land use areas in which
these profiles are located. In a first step the samples were collected in surface and subsurface
horizons were defined in 0.0 to 0.10 m: 0.60 to 1.00 m and 0.80 to 1.00 I brought to the
laboratory of Soil Management Center of Agricultural Sciences, where he proceeded to
treatment and subsequent thinning of the sand samples total (TFSA), and the separation of the
magnetic concentrate. In the second step, the treated samples were brought to the Laboratory
of Magnetic Properties on the campus of Paricarana where mineralogical analysis was
performed using the technique of X-ray diffraction. It was observed the predominance of
quartz and kaolinite between silicate minerals in the sample of total sand, and between the
oxides, we observed the presence of hematite, goethite, magnetite and anatase, where the
hematite prevailed in four of the five profiles except the profile P_1. Soils were analyzed at
three different temperatures, 25 ° C, 300 ° C and 700 ° C, the heat treatment significantly

transformed the oxides of iron, increasing the area of hematite.

Keywords: analysis diffractogram, iron oxides, magnetic concentrate
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1 Introdugéo

Nos Ultimos anos, tem sido muito freqliente a procura pelo homem do dominio e
conhecimento da riqueza dos solos que compdem a superficie da Terra, da identificacdo e
catalogacdo dos minerais existentes na crosta terrestre, especialmente os da classe dos 6xidos,
hidréxidos e oxi-hidréxidos, que estéo intimamente vinculados aos fenémenos de estruturacéo
e agregacdo dos solos (FONTES, 1992). Esses minerais estdo presentes na vida do ser
humano através de aplica¢fes praticas permitidas com o avanco da nanociéncia (REZENDE
S. M, 2002), a partir do nascimento da mecénica quantica no século passado proporcionando a
alguns pesquisadores e cristalégrafos da época conhecer as propriedades mineraldgicas e
cristalogréficas dos minerais (REZENDE et. al, 2005; KLEIN & HURLBUT, 2008).

Os minerais Oxidos de ferro sdo componentes importantes em solos tropicais e
subtropicais e caracterizam-se como indicadores pedoambientais sensiveis (KAMPF & CURI,
2000; BIGHAM et. al, 2002). Em procedimentos aerobicos, o modelo de formacéo dos
oxidos de ferro prevé que estes minerais apresentam alta estabilidade termodinamica e baixa
soludibilidade, persistindo no solo por longo periodo (SCHWERTMANN & TAYLOR,
1989). Entretanto, aumento no teor de matéria organica, umidade e atividade microbiana
favorecem os principais mecanismos de dissolucdo e remobilizacdo dos oxidos de ferro no
ambiente pedogénico, os quais incluem reacdes de reducdo e de atividades compostas por
elementos de naturezas distintas (SCHWERTMANN, 1991), cuja intensidade esta
diretamente relacionada as condi¢cdes meteoroldgicas, principalmente chuva e temperatura. Os
oxidos de ferro mais comumente encontrados nos solos brasileiros sdo hematita, goethita,
maghemita e ilmenita, e considerando as condi¢des de intensa lixiviacdo, tipicas das regides
tropicais e subtropicais, alguns desses Oxidos podem ter dominancia quantitativamente
relevante no pedossistema, conforme a litologia dominante no material de origem e 0s
mecanismos de pedogénese (JESUS FILHO et. al, 1995; FABRIS et. al, 1998).

O presente trabalho teve seu mérito dedicado ao estudo dos 6xidos de ferro, hematita,
goethita e magnetita, constituintes de solos de superficie de (0 — 10), e de solos de
subsuperficie de profundidades definidas por (60 — 100) e (80 — 100), medidas em
centimetros. Os cinco perfis de solos escolhidos estratégicamente em areas nos municipios de
Amajari, Boa Vista, Bonfim e Alto Alegre receberam a classificacdo: P;- Latossolo Vermelho
Distroférrico formado de sedimentos do grupo gnaisse Cauarane. O Grupo Cauarane repousa

discordantemente sobre a associacdo petrotectdnica do Complexo Guianense.
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A sua maior distribuicdo estd na serra homonima, situada na margem da rodovia BR
174, aproximadamente 20 km, rumo NNW da conconfluéncia do rio Uraricoera — Amajari
(BRASIL, 1975). P,- Latossolo Vermelho Distrofico formado de material da formagdo Boa
Vista, de origem sedimentar, mantém uma interface com a Formacdo Apoteri, com
predominancia de Basalto (material oriundo de rochas vulcénicas). Os solos destas formacdes
apresentam caracteristicas diversificadas, concordante com material de origem (BRASIL,
1975). Ps- Latossolo Vermelho Distrofico, P,- Cambissolo Héplico Th Eutrofico e Ps -
Argissolo Vermelho Eutréfico, formado de diab&sio da regido do Taiano. O Diabasio Pedra
Preta, sendo intrusivo na Formacdo Roraima, é mais novo que esta; 0s corpos intrusivos sob a
forma de stocks ou macicos circulares que cortam o Complexo Guianense ou o Grupo
Cauarane, sao de posicionamento duvidoso na coluna estratigrafica e foram mapeados como
comagmaticos com o Diabéasio Pedra Preta, até que melhores dados sejam disponiveis. O
Diabésio Pedra Preta ocorre com direcéo geral E-W no flanco sul da serra do Arai; desde a
serra Verde, até a fazenda Iramutang no rio Mal, passando por Pedra Preta e prolongando-se
pela Repiblica da Guiana; ocorre no sopé do monte Roraima, estando a maior parte das
ocorréncias na Venezuela e na Replblica da Guiana; ocorre ainda, a cerca de 50 km a NW de
Uaiacas; e em forma de stocks a aproximadamente 30 km a NW de Surucucu a 90 km a ESE
da mesma localidade; como diques, eles séo de maior expressdo ao longo do medio rio
Cotingo (BRASIL, 1975).

Na conclusdo, foi enfatizado mais detalhadamente a estruturacdo e ordenamento
guanto ao aspecto microscopico da matéria identificando as propriedades magnéticas
pertinentes a cada etapa do trabalho, considerando, sobretudo a influéncia da variacdo térmica

induzida em laboratorio aplicada as amostras de solo de cada perfil.
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2 Revisao de literatura

2.1 Propriedades Magnéticas dos Materiais Solidos

Em plena era das aplicacdes praticas em escalas hanomeétricas, das tecnologias
avancgadas como circuitos integrados de TV, que possibilitam a velocidade da informagéo on-
line, de micro sistemas, da telefonia mdvel, da robédtica e do avanco cybernético, dos cartdes
de identificacdo e suas infinitas utilidades na vida diaria do ser humano, etc; toda essa riqueza
tornou-se realidade apés o dominio da Mecéanica Quantica a partir do século passado que
permitiu a0 homem conhecer microscopicamente as caracteristicas e propriedades magnéticas
da matéria (COELHO, J. M., 2007).

Segundo KLEIN & HURLBUT (2003), existem poucos minerais que se comportam
como imas. Estas propriedades magnéticas representam o resultado de propriedades atdmicas
que sdo especifico de certo niUmero de elementos. Porém em 1927, Phipps & Taylor usando a
técnica de Stern & Gerlach com um feixe de atomos de hidrogénio, supés, naguele momento,

que o elétron tem um momento de dipolo magnético intrinseco g, consequiéncia da existéncia

de um momento angular intrinseco S, denominado spin [EISBERG e RESNICK, 1994].
Doravante, cada elétron de um atomo pode ser identificado pelos quatro nimeros quanticos,
que determina o orbital em que se encontra e o sentido do spin. Segundo Kittel (2005) e
Blakemore (1985), as propriedades magnéticas mais relevantes relacionadas a composicéo,
estrutura e identificacdo dos materiais sélidos sdo diamagnetismo, é uma forma muita fraca de
magnetismo que é ndo permanente e que persiste somente enquanto um campo externo esta
sendo aplicado. Ele é induzido por uma mudanca no movimento do orbital dos elétrons
devido a aplicacdo do campo; para Ashcroft & Mermin (1975); Stanley (1987) e Kubo (1965)
paramagnetismo € o estado em que 0s momentos magnéticos interagem muito fracamente uns
com o0s outros e sdo orientados aleatoriamente na auséncia de um campo externo. Quando um
material paramagnético é colocado na presenca de um campo externo, 0S Seus momentos
magnéticos atbmicos tendem a alinhar-se com o campo, tornando-se ferromagnético. No
entanto, este processo de alinhamento tem de competir com movimentos térmicos, que
tendem a embaralhar as orientagdes dos momentos magnéticos; ferromagnetismo, forma que
ocorre em materiais que possuem momento magnético permanente na auséncia de um campo
externo e manifestam magnetizagcdes de grande intensidades e permanentes; e

ferrimagnetismo que surge em materiais que possuem seus dipolos alinhados em paralelo e
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anti-paralelo ao campo aplicado onde seus elétrons tém diferentes momentos magnéticos
(Reitz & Milford, 1960; Blakemore, 1985; Klein & Hurlbut, 2003).

2.2 Cristalografias de Raios-X: Uma breve consideracdo teorica e historica

Em 1895 Wilhelm Conrad Roentgen “fez incidir em um tubo de vidro, um feixe de
elétrons, atravessando uma descarga elétrica, produzindo uma radiagdo X de pequena
intensidade provocando fluorescéncia em um cristal préximo” (EISBERG & HESNICK,
1994; TIPLER e MOSCA, 2006). A partir dai, os raios-X comecaram a ser utilizados como
fonte radiativa para o estudo de materiais. Por exemplo, segundo KLEIN & HURLBUT,
2008, ja por volta de 1912, estudos revelaram que os cristais tém uma estrutura ordenada,
gracas a aplicacdo dos raios-X. Porém, naquela época ndo se tinha ideia da geometria de rede
cristalina.

No inicio do século XX, dezessete anos apds a descoberta dos raios-X, e por sugestao
de Max Von Laue, — que naquele periodo era professor no mesmo departamento de
Sommerfeld na Universidade de Munique, formou-se um grupo dedicado ao fendmeno dos
raios-X. Sommerfeld, que se dedicava a producéo de raios-X, e VVon Laue, que se interessava
nos fendbmenos de interferéncia de ondas eletromagnéticas, juntaram-se a Paul Heinrich
Groth, um reconhecido cristalografo da época, formando um grupo com interesses cientificos
comuns (SCHWARZENBACH, 1996; ASHCROFT & MERMIN, 1975).

Paul Ewald, sob orientacdo de Sommerfeld em sua tese onde desenvolvia estudos
sobre a dispersdo de ondas luminosas atraves de um cristal, foi surpreendido quando
questionado por Laue: “Qual seria o efeito se fosse possivel utilizar ondas eletromagnéticas
com o mesmo comprimento de onda que a distancia interatbmica nos cristais? Funcionaria o
cristal como uma rede de difracdo tridimencional, dando lugar a espectros que pudessem ser
registrados?” Se assim fosse, seria possivel medir com precisdo o comprimento de onda dos
raios-X empregados, supondo conhecidas as distancias interatémicas no cristal; ou supondo o
comprimento de onda dos raios-X, medirem a distancia entre os planos no cristal. (KLEIN &
HURLBUT, 2008; EISBERG & HESNICK, 1994). No ano de 1914, William Henry Bragg e
William Lawrence Bragg fisicos ingleses, determinaram a primeira estrutura de um cristal, a
halita, de formula quimica, NaCl, em seguida, outras estruturas foram sendo mostradas. Os

Bragg simplificaram bastante a generalizacdo matematica e a relacdo com a geometria para o
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entendimento da difragdo dos raios-X (KITTEL, 2005, SCHWARZENBACH, 1996;
CHATTERJEE, 2008; KAKUDO, 2005).

2.1.1 Espectros de Raios-X

No espectro eletromagnético (ver Figura 1), segundo TIPLER e MOSCA, 2006, ondas
eletromagnéticas com comprimento de onda da ordem de 0,1 nm sdo normalmente chamadas
de raios-X, mas podem ser chamadas de raios-y se forem produzidas por substancias
radioativas. Sdo empregados na investigacdo cristalografica, geralmente, com comprimento

de onda na faixa del A°.

Freqiéncia em Hz Compritiento de onda

e —

1F — raijos gama

T |
it ]
L) 1A = 10,

i — ondasz longas

Figura 1 - O espectro eletromagnético com comprimento de onda em nanémetros e frequéncia
em HERTZ (SERWAY e JEWETT, 2003).

De acordo com a teoria de SCHWARZENBACH, 1996; CHATTERJEE, 2008;
KAKUDO, 2005 e EISBERG & HESNICK, 1994, as interacfes dos elétrons com 0s atomos
provocam transicdes eletronicas que envolvem orbitais internos, onde os fotons emitidos pelo

catodo nessas radiacdes constituem os raios-X caracteristicos, cujas frequéncias sao tipicas do



17

elemento emissor. A Figura (2) mostra a estrutura de um equipamento utilizado para gerar

raios-X, constituido de um transformador de alta tensdo e um tubo de raios catédicos.

janelas material de
de herilio isolamenio

bl

:
A%

%

transformador de alta voltagem

Figura 2 - Diagrama esquematico de um tubo de raios-X (COMPTON & ALLISON, 1935)

Na teoria de EISBERG & RESNICK, 1994; COMPTON & ALLISON, 1935, a
producdo de raios-X ocorre sempre quando elétrons em grande velocidade se chocam com
atomos de um determinado elemento, como é o caso do tubo de raios catddicos, resultando em
um espectro continuo e caracteristico. O tubo possui um filamento de tungsténio que é
conhecido como catodo, quando excitado, devido a uma diferenca de potencial aplicada aos
terminais do tubo, produz um feixe de elétrons na direcdo do anodo, constituido por um metal
que pode ser ferro, cobre ou molibidénio. A natureza dos raios-X depende do metal que
constitui o anodo (alvo), e da diferenca de potencial aplicada.

No momento em que o feixe de elétrons atinge o anodo se produz um espectro
continuo também denominado de radiacdo branca, devido a perda discreta de energia dos
elétrons bombardeados pelo catodo quando se chocam com o anodo.

A figura (9) mostra a intensidade dos raios difratados em funcdo do comprimento de
onda A para diferentes valores de tensdo V (SCHWARZENBACH, 1996).
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Figura 3 - Variagdo da intensidade dos raios-X com o comprimento de onda no espectro
continuo de tungsténio, tomadas com diferentes diferencas de potencial nos terminais do
detonador (segundo SCHWARZENBACH, 1996).

Na versdo de ASHCROFT e MERMIN, 1975, KITTEL, 2005, o espectro continuo,
muitas vezes é superposto por outro espectro de linhas caracteristicas comum ao material que
constitui 0 anodo, devido a transicdes eletronicas similares aos espectros atbmicos de metais
alcalinos, como sodio e potassio. A figura (10) mostra 0s espectros caracteristicos do

molibidénio e do cobre.

IA)
KB Ko KB Ka

U

0,5 1,0 1,5 A [A]

Figura 4 - Espectro caracteristico da intensidade de raios-X em funcdo dos comprimentos de
onda superpostos no espectro continuo do molibidénio (segundo SCHWARZENBACH,
1996).
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As transigdes eletronicas da camada L para a camada K produzem radiagdo Ko ¢ as

transi¢des da camada M a camada K produzem radiacdo Kf. O pico KB pode ser eliminado
mediante um filtro adequado, originando um comprimento de onda simples que, por analogia
com a luz monocromatica, se chama radiagdo X monocromatica. A radiacdo Ko desdobra-se
nos dois picos Ka; e Ka, , que representam comprimentos de onda muito proximos (KLEIN
& HURLBUT,2008; ASHCROFT & MERMIN, 1975e outros).

Para EISBERG & RESNICK,1994; CHATTERJEE, 2008; KAKUDO, 2005 e outros,
estudar os fendmenos das transicGes eletrdnicas é necessario rever 0s nimeros quanticos e 0s
simbolos que caracterizam orbitais espectroscopicos atémicos: (1) o numero quéantico
principal n indica a posi¢cdo do elétron nas camadas externas K, L, M, ... (2) o nimero
quantico momento angular orbital | assume os valores 0, 1, 2, ... correspondendo a orbitais do
tipo s, p, d, ...de maneira geral temos 0 < 1 < n-1; (3) 0 numero quantico magnético m varia

em funcéo dos valores do nimero quantico | na forma —1 < m; <1; (4) o quantico magnético de

. , 1 , p
spin do elétron s assume valores == e 0 momento angular total de um elétron, niamero

ba | =

quantico j é dado pela expressdo j = I = s de acordo com o valor de | pode ter os valores

, 3 3 5 ,
para o estado s, seré - para o estado p, —ou- para o estado d, etc. Se o elétron for sacado do

orbital p obtemos P1, ou P3, , 0 nimero quantico de momento angular orbital do elétron

ba | w

. . 1 . - . P
desemparelhado é 1 = 1, e nesse caso, j = —ou j == . E claro que a vaga deixada pelo elétron

na camada externa do atomo serd preenchida por ionizacdo do elétron da camada
imediatamente superior. Sendo assim, as transicdes eletronicas da camada L para K e da
camada M para K sdo diferenciadas pelas radiacGes Ke e KB, respectivamente.

Segundo a teoria de COMPTON & ALLISON, 1935, CHATTERJEE, 2008;
KAKUDO, 2005, na transicdo eletrénica a vaga deixada pelo elétron no nivel K (nimero
quantico 1 = 0) cria outra vaga no orbital p (nGmero quantico 1 = 1) e, deste modo, surge um

estado P1,_ou Pz, . Entdo, todas as linhas caracteristicas do nivel K sdo desdobradas na forma
S1, — P1,_ou na forma Si, —Ps, . As novas vagas criadas nos niveis M ou L serdo

preenchidas pelas transicoes P1, paraSi,, P1, paraDa,, Ps, paraSi,, P3, paraDs, e,

para concluir, Ps, para Ds, . Esta pequena cascata nunca cria um duplo estado 251, na parte
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externa da camada L. A figura (11) mostra um esquema de niveis de energia de todas as

transicOes responsavel pelos espectros caracteristicos.

D sp
A D 3p
M, 35)*(3p)° 3a)'° W | — Py
1 Pip
4 * 172
L 3 B - T
|
a2 | B | o
Y + ‘ I Pan
L, 25)%(2p)° L Pip
Ve vy 4 Sin
K Br | o
B, |2

K, (1s)? V$ *l Sin

Figura 5 - Diagrama de niveis de energia para transicdes de emisséo de raios-X (COMPTON
& ALLISON, 1935).

2.1.2 Efeitos de Difracdo e a Lei de Bragg

Segundo ASHCROFT & MERMIN, 1975; KITTEL, 2005, em 1913, W. H. Bragg e
W. L. Bragg observaram que substancias, cujas formas macroscopicas eram cristalinas,
produziam padrdes caracteristicos da radiacdo-X com reflexdo muito diferente daqueles que
eram produzidos pelos liquidos. Para KLEIN & HURLBUT (2003), os cristais possuem uma
estrutura ordenada tridimensional com periodicidades caracteristicas ou periodos de
identidade, situados ao longo dos eixos cristalograficos. Quando um feixe de raios-X choca-se
contra semelhante distribuicdo tridimensional faz com que os elétrons que encontra em sua
trajetéria vibrem com a mesma freqiiéncia da radiacdo X incidente. Estes elétrons vibrantes
absorvem parte da energia dos raios-X e, passam a atuar como novas frentes de onda,

emitindo essa radiagdo X com a mesma freqliéncia e comprimento de onda.
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De acordo com ASHCROFT & MERMIN, 1975; KITTEL, 2005, a ocorréncia de
picos nessa radiacdo foi explicada por W. L. Bragg, que se baseou na hipétese de que os
cristais sdo feitos de planos de ions paralelos, espagados um do outro por uma distancia d,
supondo as seguintes condigdes: (a) que os raios-X devam ser refletidos especularmente
pelos ions em qualquer plano; e (b) que os raios-X refletidos oriundos de planos sucessivos
devam interferir construtivamente. Podemos observar na figura (12), os raios refletidos

especularmente por planos vizinhos.

ralos raios
mcidentes refletidos

L L . J L *

Figura 6 - Uma reflexdo de Bragg de uma particular familia de planos de rede separados por
uma distancia d (KITTEL, 2005).

A diferenca de caminho entre os dois raios é igual a 2d sen®, onde & é o angulo de

incidéncia, medido a partir do plano de reflexdo. Para os raios refletidos interferirem
construtivamente esta diferenca de caminho deve ser igual a um ndmero inteiro de
comprimentos de onda n, estabelecendo a condicédo de Bragg:
1A = 2d sen @
Para SCHWARZENBACH, 1996; CHATTERJEE, 2008; KAKUDO, 2005, sdo
conhecidos basicamente trés métodos para o desenvolvimento experimental da difracdo de
raios-X: (1) o método de Laue, onde raios-X com uma quantidade continua de comprimentos

de onda incidem em um cristal em repouso; (2) o método do cristal rotativo, no qual o cristal

permanece girando exposto a radiacdo; e (3) o método de pé que vamos considerar uma
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atengdo mais detalhada devido ser atualmente o método de maior aplicagdo experimental.
Neste trabalho utilizamos apenas o método do pd, que descrevemos em mais detalhes a

sequir.

O Método do P6

Neste método, a amostra do material a ser analisada encontra-se na forma de particulas
finas orientadas aleatoriamente. De acordo com a teoria de COMPTON & ALLISON, 1935;
SCHWARZENBACH, 1996; KAKUDO, 2005; CHATTERJEE, 2008, este método foi

desenvolvido por P. Debye e Sherrer P., e independentemente por A. W. Hull. Sua
importancia é justificada pela sua simplicidade e custo moderado do equipamento. A radiagdo
X usada é monocromatica, ver esquema do método na figura (13).

Pl

transferdor em
grans centizrados

transformador de
alta voltazem

Figura7- Difracdo de raios-X de uma amostra de po e registrada em filme cilindrico
(CHATTERJEE, 2008).

A amostra € composta de um grande nimero de microcristais de dimensdes que
variam de 0,01 a 0,00lmm, para cada plano de rede hkl, a amostra contém alguns
microcristais em uma posicdo de reflexdo.

Considerando o desenvolvimento do método na teoria de KLEIN & HURLBUT, 2003;
ASHCROFT & MERMIN, 1975; KITTEL, 2005, o equipamento da Figura (7) utiliza uma
geometria tipo ( 6 - 20 ). Neste caso, o catodo é excitado por um transformador de alta
voltagem e emite um feixe de raios-X, incide na amostra S que esta colocada sobre o anodo

(suporte na forma de lamina). Os raios difratados incidem no coletor C que esta ligado a um
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transferidor com escala em graus centigrados. A amostra e o detector estdo sincronizados,
quando a amostra sofre uma rotacéo de 0 graus, o coletor varia de 26 graus.

Essa sincronizagdo assegura a regularidade entre os raios incidentes e refletidos, esse
processo gera um padrdo de difracdo e o resultado, € um espectro conhecido como
difratograma, ver Figura (14).
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Figura 8 - Espectro resultante do padréo de difracdo (Laboratorio de Propriedades
Magnéticas, SHIMADZU XRD/6000).

O método de p6 tambeém é usado para identificacdo de substancias, cada uma com seu
espectro caracteristico. O Centro Internacional para Dados de Difracdo através do Comité da
Junta para Estudos de Difracéo de P6 mantém um banco de dados com todos os difratogramas
coletados, editados, publicados e disponibilizados na literatura cientifica, fornece o programa
de computador e informacdo bibliografica para ser usada na comparacdo dos dados de uma

substancia desconhecida.

2.2 Oxidos, Hidroxidos e Oxi-Hidroxidos

De acordo com (NEVES et. al., 2008; KLEIN & HURLBUT, 2008, os minerais de
oxidos, hidréxidos e éxi-hidroxidos compreendem aqueles compostos naturais nos quais o
oxigénio aparece combinado com um ou mais metais. Nesse texto os 6xidos foram agrupados
em simples e multiplos. Os agrupamentos simples, sdo compostos por um metal e oxigénio,

sdo de varios tipos, com diferentes relagdes [X:0] (na mesma proporcdo de metal e oxigénio),
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tais como [X,0, XO, X,03]. Os 6xidos multiplos [XY,04] ocorrem em duas posi¢des (A e B),
com atomos metélicos ndo equivalentes. Nesse trabalho, dentro da classe dos 6xidos de ferro,
enfatizaremos mais detalhadamente a hematita, a goethita e a magnetita, ver Tabela (1). A
literatura apresenta hoje cerca de 17 compostos de Oxidos de ferro, sendo a maioria deles
obtidos de forma sintética (CORNELL & SCHWERTMANN, 1996). Entre todas essas
formas de 6xidos, a Magnetita (FesO4) e a Hematita sdo os mais conhecidos como formas
puras, 0s demais sdo chamados oxihidréxidos como a Goethita (KAMPF & CURI, 2000). A
Magnetita é classificada como material ferrimagnético com seus momentos de dipolos
alinhados em paralelo entre si e antiparalelo ao campo aplicado, € facilmente magnetizada e
possui propriedades magnéticas dos materiais ferromagnéticos, possui temperatura critica em
torno de 580°C, acima da qual perde o ordenamento dos momentos de dipolos magnéticos e
transforma-se em Hematita, processo equivalente ocorre com a Goethita para temperatura
acima de 400°C (REITZ & MILFORD, 1960).

Tabela 1 - Picos diagnosticos de minerais de 0xidos de ferro e de anatasio quando submetidos
a difracdo de raios-X (SCHWERTMANN & T, 1989).

Mineral Formula Posicdo“ (26) d (nm) Ir (%)
Quimica

Hematita o — Fe,0, 33,30 0,269 100
35,77 0,252 50
24,25 0,367 25

Goethita o —FeOOH 21,25 0,418 100
36,67 0,245 50
33,30 0,269 35

Magnetita Fey0, 35,48 0,253 100
30,08 0,297 30
62,54 0,149 40

Fonte de Consulta: REZENDE et. al., Mineralogia de Solos Brasileiros, 2005.
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2.2.1 O Intemperismo nos Solos e Rochas

As mudancas que ocorrem na superficie da Crosta Terrestre constituem 0s processos
de intemperismo provocando alteracGes nas propriedades fisicas dos solos como textura, cor,
plasticidade, agregacdo e suscetibilidade a erosdo, mineraldgica como estrutura cristalina e
quimica, como a dindmica de ions no sistema solucdo do solo. O intemperismo é um processo
onde as rochas e minerais em desequilibrio tendem a se transformar em substancias mais
estaveis (REZENDE et. al., 1986; LUCHESE et. al., 2002).

A intensidade de ocorréncia do intemperismo em rochas depende da sua formacdo,
caracteristicas como composicdo mineraldgica, organizacdo dos minerais na massa da rocha, a
rigidez, a permeabilidade e a forma como se desagrega séo as mais influenciadas, de maneira
semelhante as variagcBes quimicas como oxidacdo, reducdo, hidratacdo, hidrdlise, solucdo,
carbonatagdo, etc, contribuem para o intemperismo dos solos (BLOOM, 1988; INDA
JUNIOR & KAMPF, 2005).

2.2.2 A Dinamica de Transformagcoes dos Oxidos de Ferro

O sistema fisico que compreende o globo terrestre € composto fundamentalmente por
outros sistemas que inclui a crosta terrestre, a camada aquosa da Terra correspondendo aos
oceanos, mares, rios, etc, ao conjunto dos solos do globo que representam a base para 0s
ecossistemas da superficie da Terra, e ao conjunto de todos os sistemas ecoldgicos da Terra
(POPP, 1998). Os minerais Oxidos de ferro estdo naturalmente presentes em alguns desses
sistemas, para a formacédo dos Oxidos de ferro trivalente, por exemplo, ocorre o intemperismo
aerobico na superficie das rochas magmaticas, em seguida, sdo distribuidos perpassando por
outros sistemas (CORNELL e SCHWERTMANN, 1996). O ferro € importante nos ambientes
naturais devido a sua presenca abundante, sua capacidade de mudanca de valéncia, a
habilidade para formar varias fases de 6xidos de acordo com o ambiente, a maioria desses
oxidos tém significante reatividade quimica (SCHWERTMANN & FITZPATRICK, 1992).

A goethita € o composto mais comum entre os 6xidos de ferro e é bastante
universalizado, esta presente nos intemperismos de maneira geral (SCHWERTMANN, 1985).
Os oxidos de ferro trivalente normalmente precipitam como ferrihidrita ou goethita, em

fungdo do elemento de solubilidade utilizado, normalmente a temperatura € determinante.
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A hematita é formada a partir de seu precursor natural, a ferrihidrita, que pode
também, se transformar em goethita (CORNELL & SCHWERTMANN, 1996). A magnetita
pode transformar-se em maghemita pelo processo de oxidacéo direta do ferro bivalente e do
ferro trivalente, mantendo a mesma unidade estrutural, pode também, mudar de fase para a

hematita sofrendo desidratacdo por variacdo térmica (BIGHAM, 1977).

2.2.3 Oxidos de Ferro Presentes nos Solos e Rochas

A diferenca entre determinados tipos de solos estd precisamente na sua composicao
mineral6gica, os solos magnéticos em tons escuros conhecidos como Nitossolos, por
exemplo, sdo ricos em 6xidos de ferro preferidos para a atividade agricola (FABRIS et al,
1997). Normalmente encontrados em solos de regides tropicais e subtropicais sé@o derivados
de rochas magmaticas ou igneas, formadas a partir de lavas de vulcbes, a composicdo da
rocha pode ser distribuida na forma: SiO, 30 a 80%, Al,O3; 3 a 25%, FeO-Fe,O3; 0 a 13%,
MgO 0 a 25%, CaO 0 a 16%, Na,0 0 a 16% e K,O 0 a 10% (POPP, 1998). Essa distribuicéo
pode ser confirmada através do basalto, do diabasio que possui a mesma composicdo quimica
e mineraldgica do basalto, do anfibolito de origem metamorfica ou magmatica, do grabo
rocha magmatica mafica de cor escura, e o tufito resultante da consolidacdo de cinzas
vulcanicas (FABRIS et. al., 1995; SCHWERTMANN, 1985).

Em solos tropicais a ocorréncia e a dindmica de transformacdo dos Oxidos de ferro
estdo diretamente ligados a rocha de origem. Nos solos brasileiros, os éxidos de ferro mais
comuns sdo a hematita, a goethita, a maghemita, a magnetita e a ilmenita. Normalmente,
hematitas e goethitas sdo compostos derivados de mudancas de fase de grupo de silicatos
primarios (SCHWERTMANN & TAYLOR, 1989), assim como, maghemitas e magnetitas
podem ocorrer durante a pedogénese ou formadas a partir do material de origem (CORNELL
& SCHWERTMANN, 1996).

2.2.4 Hematita

Mineral bastante comum em solos de regides tropicais e subtropicais, especialmente
aqueles com boa drenagem. A hematita pode sofrer, porém, com menor freqiéncia que na

goethita, o deslocamento do ion Fe pelo Al através de substituicdo isomorfica
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(SCHWERTMANN & TAYLOR, 1989 e CURI & FRANZMEIER 1984). Um mineral
comum em muitos tipos de rochas, incluindo uma forma mais notadamente arenitica
vermelha. Ela pode ter a forma alterada pela aproximacdo de algum mineral férrico, produto
de oxidacdo de siderita e magnetita (NEVES et. al., 2008; PERKINS & HENKE, 2004;
KLEIN & HURLBUT, 2008. A Hematita € composta de 70% de ferro e 30% de oxigénio,
normalmente € uma substancia pura a temperaturas abaixo de sua temperatura critica, ainda
que contenham em sua estrutura pequenas quantidades de titdnio e manganés (KLEIN &
HURLBUT, 2008. Reconhece-se especialmente por seus tracos caracteristicos roxo. Também
conhecido como oligarquia entre os 6xidos é um mineral comum em rochas de vérias idades e
formas, o composto menos abundante do ferro. No Brasil, encontra-se uma das maiores

jazidas mundiais do mineral, principalmente em Minas Gerais (NEVES et. al., 2008).

2.2.5 Goethita

A goethita € um dos minerais mais frequientes, € encontrado em quase todos 0s
tipos de ambientes e solos, sozinhos ou associados com um ou mais oxidos de ferro, sendo
responsavel pela cor pardo amarelado o escuro de muitos depositos jovens de materiais
intemperizaveis (SCHWERTMANN, et. al., 1985; SCHWERTMANN & KAMPF, 1985;
SCHWERTMANN & FITZPATRICK, 1992 e SCHWERTMANN & TAYLOR, 1989). A

goethita apresenta maior capacidade de absorcdo de Al em sua estrutura cristalina em relacéo

a hematita (KAMPF & SCHWERTMANN, 1983; INDA JUNIOR, 2002. Forma-se em
condicdes de oxidacdo como produto da meteorizacdo de minerais que contém ferro, por
dissolucéo e reprecipitacdo de ferrihidrita, por lenta oxidacdo de fougerita e transforma-se em
hematita entre 300°C — 400°C. Em sua composi¢do possui 62,9% de ferro, 27,0 de oxigénio e
10,1% de agua. O manganés aparece apenas em quantidades aproximadamente de 5%. A
goethita se diferencia da hematita pela cor de seus tracos. No Brasil, ocorre principalmente na
ganga dos minérios de ferro de Minas Gerais ( NEVES et. al., 2008 e KLEIN & HURLBUT,
2008).
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2.2.6 Magnetita

De acordo com KLEIN & HURLBUT, (2003), este mineral faz parte de uma corrente

menor do ferro, encontra-se disseminado como mineral componente em muitas rochas igneas
e metamorficas, sendo mais comum nas maficas. Em certos tipos de segregacdo magmaticos é
um dos principais constituintes da rocha, formando assim grande massa do mineral, na forma
de gréos negros na fracdo mais pesada do solo e pode ser identificada pela aproximacédo de
um im& (INDA JUNIOR, 2002; SCHWERTMANN & TAYLOR, 1989). Na sua composicao
encontra-se 72,4% de ferro e 27,6% de oxigénio, porém, alguns analistas apontam um
pequeno percentutal de magnésio e manganés bivalente substituindo o ferro bivalente e
aluminio, cromo e manganés trivalentes, e também, titanio tetravalente substituindo o ferro
trivalente. E conhecido, principalmente, por seu forte poder de indugio magnética e sua cor
negra. Transforma-se em hematita em temperatura aproximada de 300°C. No Brasil, a
ocorréncia mais significativa encontra-se em Alagoas, Amapa, Para, Bahia, etc (NEVES et.
al., 2008).

3 Objetivos Gerais

O objetivo desse trabalho foi observar o comportamento térmico de 6xidos de ferro a
partir de amostras de solos coletados de cinco perfis em areas escolhidas da savana de
Roraima pelo processo de agquecimento induzido em laboratorio e analisar o ordenamento

microscopico da matéria a partir das propriedades magnéticas.

3.1 Objetivos Especificos

. Comparar os espectros difratométricos das amostras dos solos dos cinco perfis em
temperatura de 25°C;
Analisar os espectros difratométricos do concentrado magnético das amostras dos
solos dos cinco perfis obtido pelo processo de indu¢cdo magnética em temperatura de 25°C;
. Observar os espectros difratométricos das amostras dos solos dos cinco perfis

aquecidos a 300°C e obter os 6xidos de ferro presentes;
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. Observar os espectros difratométricos das amostras dos solos dos cinco perfis
aquecidos a 700°C e obter os 6xidos de ferro presentes;
Analisar as transformacdes ocorridas em condigdes de agquecimento a 300°C e
700°C;
Observar as mudancas na estrutura microscopica da amostra de solo natural apés

aquecimento, com a aproximagao do campo externo.

4 Material e Métodos

4.1 Procedimentos amostrais dos solos

Esse trabalho foi desenvolvido em cinco perfis escolhidos com solos representativos
nos municipios de Amajari, Boa Vista, Bonfim e Alto Alegre no Estado de Roraima,
considerando que a regido na sua formacdo possui um relevo muito diversificado. Foram
utilizadas amostras de areia total (TFSA) de horizontes, superficial e subsuperficial, para cada
perfil selecionado. A difratometria de raios-X de amostras policristalinas foi a técnica fisica
utilizada na identificacdo das fases mineralégicas e no monitoramento da preparacdo das
amostras, no laboratorio de propriedades magneticas.

A andlise difratométrica foi realizada obedecendo a critérios da lei de Bragg (Rezende
et. al., 2005) e a tabela de picos caracteristica dos espacamentos basais inerente a distingéo e
variacdo de cada mineral (CHEN, 1977); em solos naturais a temperatura ambiente (25°), e
em concentrados magnéticos retirados de solos naturais queimados a 300°C e 700°C. Em
todas as andlises foi tomado como padrdo de referéncia o quartzo, considerando que dos
minerais silicatos, este esteve presente nos solos de todos os perfis. Os picos caracteristicos
dos principais o0xidos de ferro que ocorre nos solos, presentes nos difratogramas de raios-X,
estdo listados na Tabela (2) e utilizados como comparacdo para diagnostico (Schwertmann &
Taylor, 1989).

O tratamento das amostras foi realizado em duas etapas e obedeceu aos procedimentos
adotados pela Embrapa Solos (Embrapa, 1997), a primeira fase experimental aconteceu no
Laboratorio de Manejo de Solos do Nucleo de Pesquisa Agricola — NUPAGRI/CCA/UFRR.

A segunda fase foi desenvolvida no Laboratério de Difratometria de Raios-X — CCT/UFRR
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A area escolhida para coleta da amostra do prefil 1 do Latossolo Vermelho
Distroférrico formado de sedimentos de gnaisse do grupo cauarane nos horizontes (0 — 10) e
(80 — 100), pertence ao municipio de Amajari, localizado no km 594 da BR 174 nas
coordenadas geograficas 3°35°34,2” Norte e 60°57°5,3” Oeste.

O perfil 2 estd localizado no municipio de Boa Vista, km 519 da BR 174 nas
coordenadas geogréaficas 02°55°36,3”, Norte e 60°42°43,5”, Oeste. Foi realizada coleta em
dois horizontes (0 — 10) e (80 — 100) do Latossolo Vermelho Distréfico originado de material
da formacéo Boa Vista.

A coleta do perfil 3 ocorreu no km 61 da BR 401 municipio de Bonfim, nas
coordenadas 03°07°4’” ao Norte e 60°18'4,5’’a Oeste, nos horizontes (0 — 10) e (80 — 100) de
um Latossolo Vermelho Distréfico originado de material da formagéo Boa Vista.

O perfil 4 esta localizado no km 114 da BR 401 municipio de Bonfim, nas
coordenadas 03°21'47,1°” ao Norte e 59°54'11,1°” a Oeste, proximo ao igarapé do Arraia. Foi
coletada amostra do Cambissolo Haplico Tb Eutréfico originado de material da formacéo Boa
Vista.

O perfil 5 pertence ao municipio de Alto Alegre, 55 km da BR 174, regido do Taiano,
nas coordenadas 3°17°20,2” Norte e 61°05’17,6” Oeste. Foi realizada coleta de dois
horizontes (0 — 10) e (80 — 100) de um Argissolo Vermelho Eutréfico formado de diabasio da

regido do Taiano

4.3 Tratamento e Separacdo das Amostras

A expedicdo ao retornar do campo com o material coletado se dirigiu ao laboratorio de
Manejo. Os procedimentos no tratamento e posterior afinamento das amostras atenderam a
critérios de Embrapa Solos (Embrapa, 1997), desenvolvendo os seguintes passos:

(1) Secagem da amostra em estufa com circulagéo e renovagédo de ar. O periodo de

secagem foi de 24 horas em uma temperatura de 45°C;

(2) Destorroamento manual com rdlo compressor e coletado em bandejas;

(3) No processo de afinamento a amostra € acomodada em um cilindro vazado, em
pequenos orificios (por onde passa a amostra afinada) e, no seu interior, foram
colocados dois cilindros macicos, um grosso e um fino (que executam por atrito a

afinacdo da amostra). Em seguida o conjunto € levado ao moinho de boca;
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(4) Apos o afinamento, a amostra é acomodada em pequenas por¢des em recipiente
limpo para ndo haver contaminagdo. Em seguida, com um imé& protegido por um
plastico, procedemos a separacdo do concentrado magnético, pelo processo de
inducdo magnética. O concentrado magnético obtido foi levado ao Laboratério de
Propriedades Magnéticas — LPM, no campus do Paricarana;

(5) As amostras de massa de solo natural foram separadas por horizonte, cada uma om
3 porcdes de 20 gramas, foram colocadas em cadinhos de porcelana, em nimero de
18 cadinhos distintos um do outro, na forma de cone, e as medidas de massa do
conjunto tomadas em balanca de precisdo com aproximacao de 4 digitos.

(6) No tratamento térmico as amostras foram queimadas em forno MUFLA por um
periodo de 4 (quatro) horas em temperaturas de 300°C e 700°C;

(7) Apos esse periodo os cadinhos sdo retirados do forno e resfriados em dessecador
para evitar retencdo de umidade;

(8) No Laboratorio de Propriedades Magnéticas, as amostras foram identificadas e

caracterizadas por analise difratometrica.

4.4 ldentificacdo e Caracterizacdo das Amostras

No processo de identificacdo e caracterizacdo do concentrado magnético das amostras
de TFSA, foi utilizado o método de pd, através da técnica de Difracdo de Raios-X. Nessa
técnica, a amostra € mais bem macerada com a ajuda do almofariz de &gata, e em seguida,
acomodada em uma lamina de aluminio com uma diferenca de nivel circular, onde a porcéo
da amostra é colocada, pressionada suavemente com uma superficie de vidro liso de
geometria retangular e espessura aproximada de 4 mm, para evitar possiveis orientacdes
preferenciais.

As medidas de difracdo de raios-X foram realizadas num difratdmetro SHIMADZU,

modelo XRD/6000, operado em geometria convencional com escala °( 6 - 20 ) e extenséo (2
— 100)°C. A radiacdo usada foi a Ka do cobre ou €, Ka, com comprimento de onda A =

0,154186 nm, com passo de 0,02°C e velocidade de 2°C/min, com leitura variando de ( 10 a
70) © 26.
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Os espectros difratomeétricos sdo mostrados no capitulo 4, os picos caracteristicos
estdo indicados por suas posicoes angulares dos planos de reflexdo relativos as varias fases
em que o mineral foi identificado, eles correspondem as respectivas cartas de identificacdo
Unica, de acordo com O Centro Internacional de Dados de Difracdo através do Comité da
Junta para Estudos de Difracéo de Po.

5 Resultados

A andlise mineraldgica dos difratogramas de raios X da amostra de areia total (TFSA)
das amostras dos solos dos perfis P1, P,, P3, P4 € Ps ocorreram em trés momentos distintos:

(1) solos naturais em horizontes superficiais e subsuperficiais; (2) concentrado magnético
dos solos naturais; e (3) aquecimento dos solos as temperaturas de 300°C e 700°C, e extracdo

dos concentrados magnéticos dos solos queimados de horizontes subsuperficiais.

5.1 Solos Naturais — Aspecto superficial e subsuperficial

Nessa secdo estdo os difratogramas de raios X que possibilitaram a andlise
mineraldgica dos solos naturais. Estdo apresentados nesta fase as figuras que mostram o
comportamento geral dos solos. Aqui 0s espectros sdo apresentados (sobrepostos) de

(10 @ 70)° 26 das amostras de solos naturais referente as camadas superficiais (linha solida

em vermelho) e subsuperficiais (linha s6lida em preto). Para ajudar na localizacdo dos picos
foi usado uma amostra de quartzo puro nas figuras, em linha solida em verde.

Figuras (11 a 15) sdo relativas aos solos naturais. Nessas figuras sdo apresentados 0s
difratogramas de raios-X da amostra total a 25°C, dos horizontes superficiais e subsuperficiais

dos perfis Py, P2, P3, P4 € Ps.
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Figura 10- Difratograma de raios -X do solo P1
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Figura 11 - Difratograma de raios -X do solo P2
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Figura 13 - Difratogramas de raios-X do solo P4.
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Figura 14 - Difratograma de raios -X do solo P5.

Os principais componentes da areia total dos solos dos cinco perfis estudado podem
ser identificados pelas reflexdes caracteristicas de cada mineral, expressas nos difratogramas
das Figuras (11 a 15). Comparando os resultados dos espectros difratométricos, verificamos
gue 0s minerais que absorvem as mudancas mais naturalmente ja ndo se encontram na
referida posicdo, uma vez que sofreram alteracdo, dessa forma restam apenas 0s mais
resistentes ao intemperismo natural (REZENDE et. al., 2005). Observando 0s cinco espectros
difratométricos notamos nesse primeiro momento uma grande coeréncia na composicdo

mineraldgica entre os horizontes superficiais e subsuperficiais.
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5.2 Solos Naturais — Aspecto geral dos difratogramas

Nas figuras desta secdo, sdo apresentados 0s mesmos espectros da se¢do anterior, mas
agora superpostos, para uma melhor analise de comparacdo entre 0s pontos de coleta. As
Figuras (22 a 25) mostram os espectros difratométricos das amostras de solos naturais dos

horizontes superficial e subsuperficial dos cinco perfis estudados.
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Figura 15 - Difratogramas dos solos naturais, horizontes superficiais (linha superior de cada
cor) e subsuperficiais (linha inferior), perfis P; (azul), P, (preto), Ps (vermelho), P4 (azul), Ps

(preto) — Hematita (Ht).
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Figura 16 - Difratogramas dos solos naturais, horizontes superficiais (linha superior de cada
cor) e subsuperficiais (linha inferior), perfis P; (azul), P, (preto), Ps (vermelho), P4 (azul), Ps

(preto) — Hematita (Ht).
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Figura 17 - Difratogramas dos solos naturais de horizontes subsuperficiais dos perfis Py
(azul), P, (preto), P3 (vermelho), P4 (azul), Ps (preto) — Hematita (Ht).
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Figura 18 - Difratogramas dos solos naturais de horizontes superficiais dos perfis P; (azul), P,

(preto), Ps (vermelho), P4 (azul), Ps (preto) — Hematita (Ht).

Foi observado que entre os o0xidos de ferro predomina hematita com maior atividade
entre 0s horizontes subsuperficiais, que esta de acordo com Jesus Filho et al, 1995, cujas
intensidades se confirmam na Tabela (2). Para confirmar esses dados foram feitas ampliacGes
entre (29 a 40)° 20. Ao distribuir os espectros, de cima para baixo, primeiro apresentamos o
horizonte superficial, e em seguida o subsuperficial, para cada perfil estudado, usamos a

convengdo: Py (azul), P, (preto), P3 (vermelho), P4 (azul), Ps (preto).
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5.3 Concentrados Magnéticos

As Figuras (26 a 28) mostram os difratogramas de raios-X dos concentrados
magnéticos das amostras de solo dos cinco perfis. Foi observado que os 6xidos de ferro
sofrem aumento significativo na intensidade dos seus reflexos, devido a maceragdo e
separagdo do concentrado pelo processo de indugdo magnética. O dominio de Hematita €

evidente, seguido de reflexos de Magnetita.
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Figura 19 - Difratogramas dos concentrados magnéticos, horizontes superficiais (linha
superior) e subsuperficiais (linha inferior), perfis Py (azul), P, (preto), P; (vermelho), P4

(azul), Ps (preto) — Hematite (Ht); Magnetita (Mt).
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Figura 20 - Difratogramas dos concentrados magnéticos, horizontes superficiais (linha
superior de cada cor) e subsuperficiais (linha inferior), perfis Py (azul), P, (preto), P3

(vermelho), P4 (azul), Ps (preto) — Hematita (Ht); Magnetita (Mt).
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Figura 21 - Comparacdo entre os difratogramas dos solos naturais e concentrados magnéticos,

seguindo a mesma nomenclatura das figuras anteriores.
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5.4 Solos Naturais Aquecidos

As Figuras (29 a 33), mostram os difratogramas dos concentrados magnéticos
retirados dos solos dos perfis Py, P, P3, P4 € Ps, a temperatura ambiente 25°C, a 300°C e
700°C. Na identificagdo dos picos foi observada a maior intensidade dos reflexos de cada

mineral, prevalecendo a ordem: Hematita (Ht), Goethita (Gt), Magnetita (Mt).
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Figura 22 - Diagrama em funcdo da temperatura para o horizonte profundo do concentrado

magnético do solo P;.
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Figura 23- Difratogramas em funcao da temperatura para o horizonte profundo do

concentrado magnético do solo Ps.
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Figura 24 - Difratogramas em funcdo da temperatura para o horizonte profundo do

concentrado magnético do solo Ps.
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Figura 25 - Difratogramas em funcdo da temperatura para o horizonte profundo do

concentrado magnético do solo P,.
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Figura 26 - Difratogramas em funcdo da temperatura para o horizonte profundo do

concentrado magnético do solo Ps.
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A temperatura de 25°C, entre os Oxidos de ferro temos a presenca predominante de
hematita nas posic¢oes (33,2° e 35,7°) 20, com reflexo de magnetita na posicdo 30,4° 26, em
todos os perfis, de acordo com Cornell & Schwertmann (1996), a ocorréncia de 6xidos de
ferro em solos tropicais se deve, a alguns dos minerais cristalinos, principalmente hematita e
goethita.

Na temperatura de 300°C foi observada a presenca de Hematita e Goethita, com
reflexos de Magnetita alternadamente, em todas as amostras de solos, com maior dominio de
Hematita, concordando com Kampf & Curi (2000).

AlteracGes mais acentuadas ocorreram nas amostras dos solos aquecidos a 700°C. Foi
observado aumento evidente do dominio de Hematita, entre os 6xidos de ferro, nas amostras
dos solos dos perfis analisados, em parte, é justificado pelo processo de oxidacdo da
magnetita para a Maghemita, entre 250°C e 300°C, segundo Schwertmann (1982). Em
seguida, por transformagéo térmica, a Maghemita se transforma em Hematita (Bigham, 1977),

FesO; (Magnetita) — Fe,O3 (Hematita)

De acordo com Cornell & Schwertmann (1996), no processo de transformacdo de
minerais comuns em alta temperatura ocorre mudanca irreversivel na mineralogia magnética
da amostra, devido a oxidacdo como foi colocado acima. Conforme Schwertmann (1985),
também na desidratacdo como € o caso da Goethita que muda de fase para a Hematita a uma

temperatura aproximada de 500°C.
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Figura 27 - Abundancia de 6xidos de ferro. Entre os compostos dos concentrados magnéticos

dos solos estudado, a hematita predomina nos horizontes superficiais.

Conforme Figura (27), as concentracdes (relativas) de magnetita e goethita se mantém
na faixa de (20 — 30)% percentuais, em todo o perfil estudado. Enquanto que o éxido de ferro
mais abundante nos cinco perfis estudados foi a hematita, ultrapassando o percentual de 50%
de presenca (dado obtido a partir dos pontos de coleta apresentados no grafico acima), em
relacdo aos outros minerais (magnetita e goethita). O ponto de coleta que mais hematita

apresentou, foi o solo do perfil P.
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Conclusbes

Nesse trabalho foram estudadas amostras dos solos naturais dos cinco perfis P, P2, Ps,
P, e Ps na areia total (TFSA), com o objetivo de observar a presenca dos Oxidos de ferro
Hematita, Goethita e Magnetita, na composicdo mineraldgica de cada perfil, a partir de
horizontes superficiais e subsuperficiais. Foi observado o comportamento térmico e a
estrutura microscépica do material antes e depois do processo de separacdo magnético,
tomando como referéncia os espectros difratométricos realizados. As amostras de solos foram
analisadas na forma de solos naturais, concentrado magnético, e solos naturais apds
aquecimento a 300°C e 700°C.

Na fase de solos naturais (amostra de areia total), observou-se que a estrutura
microscopica do material é definida pelo movimento desordenado dos momentos de dipolos
atdmicos caracteristica de uma fase paramagnética do material. O ordenamento foi obtido
com a aproximagdo de um campo magnetico externo e o0 material apresentou uma
magnetizacdo momenténea. No processo de indugdo magnética, essa aproximacao de campo
foi evidenciada, separando o concentrado magnético da amostra de areia total, supomos entao
que houve um ordenando nos momentos dos dipolos atdmicos caracteristica de uma fase
ferromagnética do material. Nessa fase o material possui momento de dipolo atémico
permanente, mesmo finalizado processo de inducdo magnética, e manifestou magnetizacdo
permanente de grande intensidade.

Durante o processo de aquecimento induzido a 300°C e 700°C, foi observado apds o
processo de inducdo magnética o aumento dos reflexos de Hematita entre os éxidos de ferro.
Com o aumento da temperatura, a magnetizacdo de saturacdo do material sofre diminuicao
gradual, e entdo cai bruscamente para zero, num ponto conhecido como temperatura de Curie
(Tc). As forcas mutuas de acoplamento dos spins nesse momento foram completamente
destruidas, de modo que para temperaturas acima da Tc, esses materiais ferromagnéticos e
ferrimagnéticos tornam-se paramagnéticos. Supomos a partir desse fato, que a intensidade dos
reflexos de Hematita aumenta com os processos de oxidacdo da magnetita e de transformacéo
térmica da goethita. Os resultados obtidos nesse trabalho mostraram que a composicao
mineralégica dos solos da savana de Roraima é bastante abundante em 6xidos de ferro,
especialmente com o aumento da profundidade dos horizontes, podemos entdo, sugerir para

trabalhos futuros, considerar horizontes mais profundos.
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ANEXOS

A.la Difratdbmetro de Raios-X

Em linhas gerais o difratdbmetro Shimadzu XRD/6000 é um modelo padrdo compacto
para produzir raios-X com gonidémetro vertical instalado. A precisédo do gonidometro vertical
permite medir varias amostras, especialmente amostras de p6. Todas as operagdes de controle
de equipamento fisico, incluindo o processo de medicdo sdo executadas por programa de
computador especifico, fornecendo analise através de relatérios. O difratbmetro shimadzu
XRD/6000, fornece um sistema configurado para uma ampla veriedade de analises de

difracdo de raios-X, verem Figura (4. 1a).

Figura 28 - A fotografia mostra um momento em que o difratdbmetro executa analise da
amostra do solo do perfil Ps.

O gonidbmetro é um dispositivo que fornece precisamente o angulo de difracdo de
raios-X e intensidade dos raios-X difratados a partir de uma amostra de p6 ou amostra
policristalina. O gondmetro € projetado de modo que possa satisfazer aproximadamente as

condigdes do método de concentracdo, ver figura ( A.1b).
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Figura 29 - A fotografia mostra o funcionamento do sistema vertical do Goniémetro.

O sistema vertical do Goniémetro € composto pelos seguintes elementos principais:
Fenda Soller no lado da divergéncia; Desvio de fenda; Espalhamento de fenda; Fenda Soller

no lado da deteccdo; Receptor de fenda; Tabela theta; Braco contador; e Suporte da amostra.

eFenda Soller no lado da divergéncia — uma pilha de chapas finas paralelas e uniformemente
espacadas. Limita a divergéncia dos raios-X no lado divergente do circulo de Rowland de
direcdo vertical. A parte de uma fenda Soller, que esta situada no lado do tubo de raios-X é o
protetor chamado de conexdo. O braco que esta instalado ao lado da fenda Soller da

divergéncia é chamado o braco D. O filtro K5 e a fenda de divergéncia Soller séo instalados

no lado da amostra durante a operacéo.
eDesvio de fenda (DF) — fenda para limitar a propagacgéo de raios-X aplicado a uma amostra.

A largura da fenda é expressa em angulos.

eEspalhamento de fenda (EF) — fenda que permite que os raios-X difratados numa amostra
satisfacam as condi¢des do método de concentracdo e corta a radiacdo espalhada de outros. A

largura da fenda é expressa em angulos.
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eFenda Soller no lado de detecgdo — fenda cuja estrutura € a mesma que a da fenda Soller, no
lado de divergéncia. Limita a divergéncia de difracdo de raios-X no circulo de Rowland de
direcdo vertical. A fenda de espalhamento e recebimento de fenda é instalada em cada lado da

fenda Soller durante a operacao.

eReceptor de fenda (RF) — fenda para limitar a largura do feixe de raios-X para ser levado ao

detector de cintilag&o.

eTabela theta — monta um esquema de estagio da amostra, um transferidor medido em graus

centigrados, etc.
e Braco contador — brago onde 0s sistemas Opticos de direcéo lateriais podem ser instalados. A
fenda Soller e detector de cintilagio estdo instalados nele. E também chamado de brago 2

theta.

e Suporte da amostra — possui uma placa na forma de lamina carregada com uma amostra.
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A.1b Parametros e estruturas cristalogréaficas

A tabela (2) abaixo apresenta os parametros de rede dos minerais analisados nesse
trabalho de acordo com ICDD/JCPDS.

Mineral Estrutura Parametros de Rede Cartas/
a b C JCPDS
Hematita Romboedral 5,0355 13,7471 86 — 0550
Goethita Ortordmbica 46080 9,9560 3,0215 29—-0713
Magnetita Cubico 8,3932 86 — 1342

As figuras a seguir, mostram as estruturas cristalinas destes minerais.

Estrutura hexagonal (trigonal) da hematita — Fe,Os.

Estrutura ortordmbica da goethita — a FeO(OH).



Seccdo (001) da goethita, da figura acima.

Estrutura isométrica da magnetita —FeFe,0,.
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