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RESUMO — Amostras de silicatos de terras raras de rochas do Complexo Jequié —
BA foram analisadas para identificar minerais do grupo da chevkinita (silicato de
Fe, Ti, terras raras leves, Ca, Th, Al). As amostras sdo provenientes de trabalhos
de mapeamento geoldgico em Jequié, onde foram identificadas rochas contendo
altos teores de terras raras e torio cujas caracteristicas sugeriam tratar-se de
allanita. Posteriormente, o estudo da composi¢do quimica destes minerais
mostrou-se incompativel com a allanita e compativel com um mineral do grupo da
chevkinita, a karnasurtita. Mas, a hipotese de ocorréncia de karnasurtita é
descartavel, ja que suas caracteristicas fisicas macroscopicas sdo diferentes do
mineral analisado. Diante disso, a pesquisa prosseguiu nos laboratorios de
Materiais do IFBA e de Petrologia Aplicada a Metalogénese da UFBA nos quais
foi realizada a caracterizacdo atraveés do Microscopio Eletronico de Varredura
(MEV), Espectrometria de Raios X (EDS) e Difratometria de Raios X (DRX).
Para tal, as amostras passaram pela moagem, peneiramento, limpeza, secagem e
separagdo por métodos manuais e através da centrifugacdo. A analise no MEV e
EDS forneceu dados da composi¢do quimica que foram comparados com a média
das composicdes de chevkinitas e perrieritas reportadas na literatura. Os
resultados da caracterizacdo no DRX sugeriram uma mudanca de fase provocada
pelo aquecimento ou a presenca de um mineral ainda desconhecido.

1. INTRODUCAO

Em trabalhos de mapeamento geoldgico na regido de Jequié, foram identificadas rochas
contendo altos teores de terras raras e tdrio (Fernandes et. al, 2017) cujas caracteristicas
fisicas em amostra de mdo e ao microscopio petrografico sugeriam tratar-se de allanita.
Fernandes et. al (2017) determinaram a composi¢do quimica destes minerais por MEV-EDS,
verificando tratar-se de um aluminosilicato de terras raras leves (principalmente lantanio,
cério e neodimio) e ferro com altos teores de torio, titanio e baixos teores de célcio. Esta
composicao ndo seria compativel com allanita e sim com um mineral do grupo da chevkinita.
O unico possivel mineral com composicdo que se aproxima das amostras estudadas seria a
karnasurtita.

Entretanto, esta hipdtese de ocorréncia de karnasurtita é descartavel, pois se trata de um
mineral com caracteristicas fisicas diferentes do mineral analisado. A karnasurtita é cinza, tem
brilho fraco e uma clivagem bem desenvolvida, jA& 0 mineral em estudo é preto, tem brilho
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vitreo como o da obsidiana e possui uma fratura curva. A hipdétese inicial do trabalho foi,
assim, de que o mineral em questdo fosse chevkinita ou perrierita. Estes minerais do grupo
chevikinita sdo dimorfos, sendo a distincdo entre eles dificil, pois ambos tém composicdes
quimicas e propriedades Oticas semelhantes. Por meio do DRX, é possivel diferenciar os dois
minerais pelo angulo 20, sendo 100° nas chevkinitas e 113° nas perrieritas (Muhling et al.,
2014). Um metodo para a recristalizacdo das perrieritas e chevkinitas é o aquecimento a
1000°C, ao ar e em atmosfera redutora. A chevkinita metamicta adquire a estrutura da
chevkinita ap6s aquecimento em nitrogénio por uma hora. Quando aquecida em ar, forma
perrierita-(Ce) e CeO». A chevkinita cristalina retém sua estrutura quando aquecida a 1300°C.
Ja a perrierita metamicta sofre recozimento mantendo a estrutura da perrierita mesmo em altas
temperaturas, conforme estudo de Lima-de-Faria (1962), cujas técnicas ainda sdo utilizadas
como referécias para preparacdo de amostra para DRX com a finalidade de identificar os
minerais em estudo.

Nesta pesquisa, amostras de rochas do Complexo Jequié — BA foram analisadas com a
finalidade de identificar minerais do grupo chevkinita, no qual a chevkinita e a perrierita sdo
0s membros mais comuns e em suas composicdes estdo presentes elementos de terras raras
(REE — Rare Earth Elements).

2. METODOLOGIA

As amostras de rochas passaram pela moagem para obtencdo de granulometrias
especificas. Depois, as amostras foram peneiradas obtendo-se as seguintes granulometrias em
mesh: 150 a 170, 170 a 200 e menor que 200. Para melhor visualizacdo dos grdos foi feita
uma limpeza com &gua para remover as particulas mais finas resultantes da moagem de parte
da amostra com granulacdo muito fina (200 mesh ou menor). Apo6s a limpeza, as amostras
foram secadas num forno mufla por duas horas numa temperatura de 100°C.

Para a separacdo, inicialmente, utilizou-se pinc¢a e lupa. Depois, foi feita por bateia cujo
nome se refere a um utensilio usado na mineracdo em pequena escala. Mas, tendo em vista a
necessidade de ter uma separacdo mais eficiente que a bateia, foi utilizada a técnica de
centrifugacdo numa centrifuga de bancada.

Na centrifugacdo foram usados oito tubos de ensaio com capacidade para 15 ml. Em
cada tubo de ensaio foi colocado aproximadamente 2,35 g da amostra com agua deionizada.
Os parametros usados foram: rotacdo de 1500 rpm e tempo de 5 minutos. Concluida a
centrifugacdo, os tubos de ensaio foram retirados da centrifuga observando-se a separacdo dos
minerais, isto €, 0s minerais mais densos e escuros ficaram na parte inferior do tubo de ensaio
e 0s minerais menos densos e claros ficaram na parte superior. A parte menos densa foi
removida com uma pequena espatula. As etapas da centrifugacdo descritas até aqui foram
repetidas mais duas vezes com a finalidade de separar melhor os minerais. Por fim, as
amostras foram secadas no forno mufla a uma temperatura de 100°C por uma hora.

Apos a separacdo, parte do material foi aquecido por uma hora a uma temperatura de
1000°C em atmosfera sem protecdo e outra parte em atmosfera de nitrogénio. Tais
tratamentos foram realizados baseando-se nos procedimentos utilizados por Lima-de-Faria
(1962) que realizou um estudo classico com a maior série completa de experimentos de
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aquecimento, no ar e em nitrogénio em amostras de chevkinita e perrierita. Para o
aquecimento das amostras foi utilizado um forno tubular equipado com retorta de alumina. Na
caracterizacdo da amostra, foi possivel identificar os elementos presentes nos minérios, cujos
resultados ajudaram na analise seguinte que foi o0 DRX. As fases presentes foram analisadas
com base na composi¢do quimica dos principais minerais constituintes da amostra. Em uma
primeira tentativa foi analisada a amostra centrifugada sem tratamento térmico. Depois, as
andlises foram feitas com as amostras tratadas termicamente.

3. RESULTADOS

3.1. Moagem e separacdo dos minerais

A moagem no moinho planetério e o peneiramento proporcionaram a obtencdo do
material em granulometrias especificas que facilitaram o0s processos de separacdo e
contribuiram para o controle do tamanho das amostras a serem analisadas nos equipamentos
de caracterizacdo. A separacdo com pinca e lupa se mostrou inviavel por ser bastante
demorada, ja que os graos eram muito pequenos. Sendo assim, optou-se por outro processo de
separacdo: a centrifugacdo. Com esta técnica, separou-se um concentrado contendo cerca de
60% de minerais de terras raras (perrierita, chevknita) e cerca de 40% de hornblenda, de um
concentrado, mais claro, contendo plagioclasio, apatita e tracos de hornblenda. Apds a
centrifugagdo, a amostra mais densa ficou com um teor menor de minerais mais claros, sendo
composta por cerca de 60% de minerais do grupo da chevkinita e 40% de hornblenda. Ja a
amostra menos densa, ao ser inspecionada sob a lupa, continha basicamente plagioclasio,
apatita e tracos de hornblenda. Na analise por MEV e EDS da amostra centrifugada, os
resultados, embora ndo tenham sido quantificados, mostraram que houve aumento no nimero
de grdos de minerais ferromagnesianos no material centrifugado, cujos elementos
correspondem a composicao quimica dos minerais do grupo chevkinita e hornblenda.

3.2. Tratamento de dados e analise no MEV/EDS

Apbs a separacdo dos minerais, foi realizada a analise da composi¢do quimica no
MEV/EDS. Chevkinita (Ce) e perrierita (Ce) séo silicatos de Ti-Fe-REE com a férmula
genérica AsBC2D2Si402,, onde: A = REE, Y, Ca, Sr, Th; B = Fe?* (Mn, Mg); C = Ti, Al, Fe3
*, Fe?*, Cr, Mn, Mg, Zr, Hf, Nb; D = Ti (Macdonald e Belkin, 2009). Tendo em vista estes
dados, utilizou-se o EDS para identificar a presenca desses minerais com base ha composicao
quimica. Os diagramas apresentados a seguir (Figura 1) sao resultados da comparagéo entre a
composi¢do quimica das amostras de minerais pesados e centrifugados e a media das
composicdes de chevkinitas e perrieritas reportadas na literatura (Macdonald e Belkin, 2009).
Na ordenada plotou-se o quociente entre cada elemento obtido por MEV/EDS nas amostras e
a média de chevkinitas (Figura 1: A e B) e perrieritas (Figura 1: C e D) disponiveis na
literatura (Macdonald e Belkin, 2009). Em (A), raz6es obtidas pela divisdo dos teores obtidos
em amostras de laminas delgadas polidas e a composicdo média de chevkinitas da literatura
(Macdonald e Belkin, 2009). Em (B), o quociente entre a composi¢cdo de gréos catados,
moidos e centrifugados e a composicdo média de chevkinitas da literatura (Macdonald e
Belkin, 2009) . Em (C) o quociente entre os grdos analisados em laminas delgadas polidas e
de perrieritas da literatura (Macdonald e Belkin, 2009). Em (D), o quociente entre a
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composicao de grdos da amostra catada, moida e centrifugada e de perrieritas encontradas na
literatura (Macdonald e Belkin, 2009).

Figura 1 — Comparacdo das amostras obtidas por MEV/EDS e a média de chevkinitas
(A e B) e perrieritas (C e D) disponiveis na literatura (Macdonald e Belkin,
2009).
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As analises de minerais pesados selecionadas por centrifugacdo (B) em comparacéao
com aquelas analises em lamina delgada polida (A) sdo mais ricas em magnésio e aluminio do
gue a média das chevkinitas (duas a trés vezes mais), e muito mais ricas em tério (3 vezes
mais) e niobio (2 a 3 vezes). Os teores de silicio, célcio, terras raras e ferro sdo comparaveis
aos das chevkinitas de outras partes do mundo. Ao serem comparadas com perrieritas
reportadas na literatura (C e D) observa-se que as amostras do presente estudo sdo muito
mais pobres em magnésio e aluminio e muito mais ricas em tério e nidbio do que as
perrieritas reportadas na literatura (Macdonald e Belkin, 2009). Pode-se ainda observar que
nas amostras moidas, bateadas e centrifugadas (B e D) as composi¢des quimicas tém uma
maior variabilidade, o que pode ser devido ao fato de que a analise de amostras em grédos com
superficie irregular tende a criar refragdes secundarias e dispersdo do feixe eletronico. Além
disso, pode ser observado que poucas das analises de amostras de rocha em forma de lamina
delgada e polida (A e C) apresentam teores detectados de magnésio. Esta diferenga pode ser
devida a heterogeneidade da amostra original pois, neste caso, as amostras de gréos (B e D)
s80 mais representativas por terem sido formadas a partir de um maior volume de rocha, ou
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seja, a amostra inicial tinha cerca de 5 kg (cinco quilos) e a lamina delgada e polida e,
necessariamente, menos representativa do que os gréos provenientes da moagem da rocha.

3.3. Tratamento de dados e analise por DRX

A Figura 2 é um corte parcial ampliado dos difratogramas sobrepostos com foco nos
picos de maior intensidade de ocorréncia das amostras. Nela estdo apresentados oS
difratogramas obtidos por DRX. O difratograma indicado pela letra a corresponde aos picos
de difracdo da amostra sem tratamento, como obtida da centrifugacdo. O difratograma
indicado pela letra b corresponde aos picos de difracdo da amostra tratada por uma hora, a
uma temperatura de 1000°C, sem prote¢do atmosférica. O difratograma indicado pela letra ¢
corresponde aos picos de difracdo da amostra tratada por uma hora, a uma temperatura de
1000°C com protegédo de N.. A Figura 2 possui ainda a identificacdo do 20. Observa-se nesse
corte parcial que nas amostras (a) e (c), os picos de difragdo apresentam 26 praticamente na
mesma posicao, enquanto que o pico da amostra (b) deslocou para a direita, com um pequeno
aumento. Tudo indica que o aumento do 26 do difratograma (b) esta relacionado com o
tratamento sem protecéo atmosférica, influenciado pela presencga do oxigénio.

Figura 2 - Corte ampliado dos difratogramas.
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Uma explicacdo plausivel para a diferenca entre os picos de difracdo é que o material
estudado pode possuir compostos ainda ndo indexados no padrdo, sendo os angulos 260
resultantes nos difratogramas desconhecidos. Os angulos 26 de maior intensidade observados
estdo ligeiramente deslocados, outros de menor intensidade coincidem com os angulos 26 do
padrdo, mas ndo é condicdo suficiente para afirmar que sejam dos minerais chevkinita e
perrierita. A morfologia, ou até mesmo uma pequena variagdo na composicdo pode ter
influenciado nesse deslocamento. Além disso, deve-se consideradar a metamictizacdo da
amostra, ou seja, a destruicao da rede cristalina devido a radioatividade do torio, um elemento
que ocorre em concentracdo alta nos minerais do grupo da chevkinita (Klein, 2012). Assim,
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estd sendo estudado um minério com diferencas encontradas naqueles indexados no padrdo de
difracdo, isso porque no EDS foram obtidos valores indicando composi¢fes proxima dos
mesmos, porém o EDS € uma analise semi-quantitativa. Portanto, caberia outros estudos com
técnicas diversas, como fluorescéncia de raios-X e microscopia eletronica de transmiss&o.
Tudo indica, pelo resultado observado nos difratogramas, que as condicdes apresentadas
desse minério possuem variacOes diferentes dos materiais de outras regides, pois ndo ha nada
semelhante nos padrdes de difracdo do PDF-2 — 2003.

4. CONCLUSOES

A etapa de separagdo foi uma das mais trabalhosas, pois a separa¢do de minerais com
tamanhos de aproximadamente 300 um requer técnicas bastante especificas. A escolha da
técnica de separacdo por centrifugacdo possibilitou melhores resultados que as técnicas de
separacdo com pinca e lupa ou por bateia. Apesar das analises realizadas no MEV/EDS
confirmarem a presenca de elementos quimicos constituintes dos minerais do grupo
chevkinita, observou-se que os teores de torio, nidbio, magnésio e aluminio das amostras de
Jequié sdo muito mais altos do que aqueles encontrados em perrieritas ou chevkinitas
reportadas na literatura, o que pode reforcar a hipdtese de um mineral ainda desconhecido do
grupo da chevkinita. O DRX mostrou que 0s minerais analisados ndo correspondem aos
minerais pesquisados na base de dados do DRX. Os resultados indicam que o0 aquecimento
em atmosferas de ar e nitrogénio feito para recristalizar a amostra, interferiram pouco na
mudanca da estrutura cristalina desses minerais, porém surgiram picos de menores
intensidades, sugerindo a presenca de um mineral do grupo chevkinita até o momento
desconhecido. Para a identificacdo desta fase mineral serd necessario recorrer a DRX in situ,
obtendo-se difratogramas de grdos individuais, a analises quantitativas por microssonda
eletrnica e a outras possiveis técnicas como fluorescéncia de raios-X.
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