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1. INTRODUCAO

0 presente relatorio refere-se ao estagio sobre tecnicas analfpi
cas de materiais geologicos realizado Junto ao "United States Geological Sur
vey", no periodo de 09 de margo a 31 de maio de 1972, sob urianta;Eu geral
do qu{hicn Albert P, Marranzino, O referido estagio incluiu visitas e tra-
balho nos laboratorios do proprio USGS, bem como visitas e entravistas com
tecnicos de outras instituigoes, conforme o calendario abaixo:

Natural - Div. de Mineralo-

DATA | ATIVIDADE - ENTIDADE l ORIENTAGAO |  LOCAL |
B TSRt e s
I | | | |
{ 9/3 { Chegada a Washington } - I Washington DC }
| 10/3 | Entrevista de orientagao - | | |
i i AID e USGS } - { Washington DC {
| 13/3 | Visita aos laboratorios do | [ |
{ } "Branch of Experimental { { }
| | Geochemistry and Mineralogy-| | |
i ’ USGS - Buildig 14% { John Matzko I Washington DC l
| 14/3 | visita aos laboratérios dal l |
{ ’ firma "Biodynamics Research } John Matzko e = }
| | Corporation® (Microanalise| Anastaios J. | Rockwille - |
i I por otica eletrunlca) Tonsimis { Maryland }
| 15/3 | Visita aos laboratorios e I [
| | | |
| | | |
I | |

| |




- Continuagao 2o

gia do "Smithsonian Institu-

tB'- Dr. De Sautels

L

I
I
I
|
Entrevista como curador do
I
I
Visita ao laboratorio de ra-|

16/3
dio cristalografia do 'E!'H'l:h}

of Experimental Genchemistryl Mary Mrose

and Mineralogy - USGS -

|
|
|
|
I
I Museu,
|
|
|
|
|
|

Department of Interior Bidg"

17/3 -, Laboratorioc de Fluorescencia

28/3 de Raios-X, "Branch of

Analytical Laboratories USGS
Department of Interior Bldg"
29/3 | Visita aos Leboratorios de

Espectrografia de Emissao e

|

|

I

I

I

I

I

I

|

|

|

|

I

I

of Analytical Laboratories I
USGS (Gun Factory)". ’
30/3 |
|
I
I
I
|
I
l
I
l
i ]
-
I
|
|
|
I

I

I

|

|

|

|

I

I

I de Metodos Flapidus do "Branch
I

|

I

| Chegada a Denver
I

I

31/3 -I Laboratorios da "Field Albert Marranzino

11/4 { Services Section, Branch of ;| e David Grimes Denver - Colo
| Exploration Research, USGS rado,
= (Mc Intyre).

12/4 -I Laboratorio de Mineralogia

23/4 | Sedimentar "Branch of Experi

mental Geochemistry and Paul Blackmon

Mineralogy, USGS (Federal

I
I
|
I
I
I
|
I
|
|
I
I
I
I
I
I
I
I
|
|
|
Sol Berman e L, |
|
|
I
I
|
I
I
|
|
I
I
|
I
I
I
I
I
I
|
I
I
|
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| DATA |  ATIVIDADE - ENTIDADE | ORIENTAGAD |  LOCAL |

I

|

} Laboratorio de Micro-sonda |
2/5 | Analisadora - "Rocky Mountain| George Desborough
{ Branch, USGS (Federal Bantaﬂg

3/5 -| Laboratario de Fluorescencia |

de Raios-X "Analytical | James Wahlbert

| |
| I
| |
I I
I I
I I
1 11/5 } I { Denver - Colo-
| | Laboratories Branch, USGS | | rado. I
i l (Federal Center)"”. I I }
| 8/5 | visita aos laboratdrios da | | |
I , firma "Skyline Labs Inc," { Edwin Post , Denver - Culo—{
: } Entrevista com o -chiaf-gau-= | rado, l
lcgiSt.i I I
| | | | |
| 12/5 | Visita aos laboratorios da | Larry Hammond | Denver - Colo-|
i I firma "Hazen Research Inc," = } R }
| 14/5 | Chegada a Menlo Park | - | Menlo Park - |
] i | catsrornia |
| 15/5 -| | | |
II 26/5 f Laboratorio de FluurescEncia} { =
| | de Raios-X - "Analytical | Brent Fabbi | Menlo Park - I
II { Laboratories Branch, USGS", i { California I
l 29/5 | Chegada a Washington | - | Washington DC |
I 30/5 } Entrevistas de encerramento l , ,
} I de estagio - USGS e AID | - | Washington DC |
I 31/5 } Saida de Washington para o I I l
| I | |

Rio de Janeiro.



2. OBJETIVOS DO ESTAGIO

Atualizagao de metodos, facilidades analiticas e operacionais
adequados a um Laboratorio de Produgao, orientado para a prospeccao geologi-
ca e geoquimica, particularmente no que diz respeito as tecnicas de Raios-X,

atraves do contato com lahoratorios congeneres.,



3. TRABALHOS REALIZADOS

3.1. Fluorescencia de Raios-X

Nos 3 laboratorios de Fluorescencia de Raios-X do Geological

Survey, nos quais estagiamos, desenvolvemos dois tipos de

atividades:

a)

3.1.1,

partir:ipag;u nos trabalhos dos prapriua laboratﬁrins, o
fim de tomar contato com os tecnicos peculiares a cada um
deles;

analise de amostras da CARM, utilizando as tecnicas ante-
riores e comparagao dos resultados obtidos nos diferentes

laboratﬁrius.

Daterminaggu de Ni em laterita

Foram analisadas amostras de Guiés. Munic{pin de Montes

Claros utilizando 2 técnicas:

a) fusao com tetraborato de Li em cadinho de grafite e
posteriar pulverizagao para preparaggn de pastilhas,
b) fusao com borax e preparacac de pastilhas com material

fundido ainda 1{quido.

A primeira fornece resultados excelentes quanto a exati-
dao e precisao, entretanto € uma técnica muito demorada,
permitindo a preparagaoc de no maximo 10 amostras por dia,
Sua aplicagao seria portanto na preparacao de padroes pa

Continua
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ra outros metodos ou em casos especiais em gue saoc neces-
sarios resultados de alta qualidade,

Ja a segunda tecnica pode ser considerada de aplicaggo ro
tineira, com uma exatidao da ordem de 5% e uma produtivi-

dade de 50-80 amostras por dia.

Daterminaqao de Nb e Ta em minerios

Foram analisadas amostras de tantalita, cnluﬁbita, micro-
lita e djalmaita, segundo 3 diferentes tipos de prepara-

cao:

a) adigao de La_0_ como absorvente pesado, fusao com te-

3
traborato deglftin em cadinho de grafite e posterior
pulverizagao para preparagaoc de pastilhas,

b) fusao em borax em cadinho de platina e preparacao de
pastilhas com material fundido ainda liquido,
c) adigao de Ce O

e J
nica com quartzo e celulose (pnr puluerizaggb).

como absorvente pesado, diluigao meca

Os melhores resultados foram obtidos utilizando-se o méto
do de preparaggo do item a, mas com um baixo rendimento ,
conforme obaarvagaa anterior. A preparagac direta de pas
tilhas com material fundido apresentou problemas com as
amostras de alto teor, provavelmente devido a um proces-
so de difarenciagsn durante o resfriamento, resultando em
pastilhas nao humngsneas, cnndigEa essencial na analise
por fluorescencia de raios-X. Assim sendo, foi tentada,
com sucesso u'a modificagao no metodo de adigao de absor

vente pesado, com a finalidade de diminuir o tempo de pre

Continua



paragao das pastilbas, substituindo a fusao por uma dilui
gao mecanica. Outra modificag@o introduzida foi a substi
tuiggn do oxido de lantEniognlo oxido de cérin, uma vez
que 0 primeiro tem o inconveniente de absorver grandes
quantidades de agua (até 10% de seu péso), o que nao se
da com o oxido de cério. Desta forma ficou estabelecido

um metodo de otimos resultados para o Nb permitindo a de-
terminagan de 20 amostras por dia. Para o Ta surgiram
alguns problemas que estao equacionados e deverao ser so-

L] ' -
lucionados em nosso laboratorio,

Continua



3.2. Microsonda Analisadora

0 trabalho com a Microsonda Analisadora (X-Ray Microprobe)

abrangeu 3 fases:

a)

estudo de minerais padrEo com a finalidade de apreender
os principios de funcionamento do equipamento e sua técqil
ca de opera;go.

estudec qualitativo de sulfetos em amostras brasileiras,
procedentes de Niquelsndia, Goias,

Foi possivel detetar a presenga de sulfetos de ferro e "i.
quel (pentlandita) em intercrescimento com a pirita, em
dimensoes extremamente pequenas para ser identificado em
secao polida,

estudo quantitativo de sulfetos em amostras brasileiras
procedentes de Santa Fé - Goias e do Sudeste do Piauf.

Na amostra AL-0010-c-2 (Projeto Sudeste do Piauf) foram
determinados sulfetos de Ni em intercrescimento com a pi-
rita, Foram feitas detarminagEas quantitativas para Ni,
Co e S,

Continua



3.3. Difragao de Raios-X

3e3.1,

3. 3.2.

As atividades no Laboratorioc de Mineralogia Sedimentar fo-
calizaram o estudo de minersis de argila por difragac de
raios-X com especial atanggn as estruturas de camadas mis-
tas. Uma serie de minerais padrEn foi preparada e estuda

da usando as tecnicas de:

a) preparaqén de agregados orientados
b) tratamento termico

c) troca de ions (intersalation)

O aspecto guantitativo dos minerais de argila foi tratado

atraves da interpretagao da composigao mineralogica do fo-
lhelho "Pierre", segundo o metodo de Schultz (1964), Cabe
observar que o referido método € especifico para aquela
Fnrmaggu € que seus resultados como valores absolutos PO-
dem ter erros da ordem de 100% ou superiores, sendo o métg

do valido para fins comparativos dentro da referida for—

macao,

3.4. Ensaio por fusao ("Fire Assay" )

Acompanhamos as diferentes fases do ensaio de fusao para me-

tais nobres: Au, Ag e grupo da Pt,

Continua
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3.5. Controle de amostras e Processamento de dados

3.5.1. O controle de amostras & pega essencial na engrenagem de
um Laboratorio de Produgao, o qual envolve, além de grande
numero de amostras, diversidade de setores e métodos anal{
ticos., Assim sendo acompanhamos detalhadamente o sistema
de controle utilizado no Laboratorio da "Field Services
Section (Mc Intyre) - Branch of Exploration Research - USGS "
em Denver, abrangendo desde a snlicitagsh da analise ate a

estocagem e preparaggu dos dados a serem processados em

camputador,

3.5.2. Acompanhamos ainda o sistema de Processamento pelo sistema
RASS - STATPAC,
0 processamento se da no centro de cnmputaggn que recebe
0s dados preparados pelo setor de cnntrgla do Labnratﬁrin,
exigindo portanto um contato direto entre as duas unida-
des, as quais relacionam-se com os projetos orientando os
mesmos quanto a sistematica a ser empregada. De modo ge-

ral podemos esquematizar este relacionamento pelo diagrama

abaixo:

Continua
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4, CONCLUSOES

Do ponto de vista dos objetivos a serem atingidos consideramos
nosso estagio plenamente satisfatﬁrin, para o que muito contri

buiu a acolhida que tivemos pelos técnicos do USGS.

Das tecnicas por nos observadas algumas serao de grande utili
dade no trabalho corrente de nosso laboratorio e seu amprEguli
mediato depende apenas da uumplemantagau de nosso equipamento

no que diz respeito a preparagac de amostras. O material ne-
cessario foi relacionado e submetido a apraciagga da chefia do

LAMIN,

Continua
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5. RECOMENDACOES

Em fungao dos trabalhos realizados, das absarvagaes feitas e

das cundigses atuais do Laboratdrio da CPRM, sugerimos:

5.1. Utilizagao do Método de Fluorescéncia de Raios—X em:

5.1,1. Analise de controle de exportagao dos minerios de nié
bio e tantalo.
Essas analises veém sendo realizadas por método qui-
mico-via Umida extremamente demorado e oneroso., En-
tretanto, a tecnica desenvolvida no item 3,1.2 per-
mitira a analise de 15 a 20 amostras por dia ( ou se-
Jja 60 a 80 determinagEes, uma vez que em cada amostra
sao analisados 4 elementos ) com a mesma exatidao

das analises quimicas.,

5.1.2, Analise de rochas
Utilizando-se a tecnica de diluigEu por fusao, rochas
silicatadas variando largamente em cumpusiggn podem
ser analisadas com boa exatidao para Si0 , Al O

gt Mol T8

total como FBZDS' Cal, I(ED, TiUE e MU, muito  mais

fﬁpidamenta do que pelos metodos convencionais,

5.2 - Padroes quimicamente analisados

As anélisaa instrumentais e em particular por fluorescencia

Continua
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5.4.

14,

de raios-X, baseiam-se sempre no emprEgn de padrsas de calibragEn
08 gquais podem ser: artificiais-preparados sinteticamente ou natu
rais-analisados quimicamente, Estes ultimos sempre que dispun{-
veis sao preferiveis aos primeiros, Assim sendo torna-se impor—
tante o apoio dos laboratorios de qu{mica na analise por fluo-
rescencia de raios-X, especialmente quando se trata de elementos

leves ou de materiais complexos (rochas, minérios].
Convenio com o Instituto de Geociéncias da UFRJ

Embora a Micro-sonda Analisadora (Microprobe) seja um instrumen-
to de grande importancia em estudos mineralogicos ligados a depo-
sitos minerais, sendo que determinados problemas soO podem ser so-
lucionados atraves de sua utilizaggb, nao Jjulgamos oportuna, no
momento, a aquisig;u de tal equipamento, Isto tendo em visto,

por um lado, seu alto custo e a complexidade de sua manutenggn,
por outro lado a existencia de u'a micro-sonda no Instituto de
Geociencias a qual poderia ser utilizada pela CPRM atraves de con

ﬁ L]
venlio,

Atualizacao de Pessoal

A fim de manter um bom nivel de produtividade & necessario manter
os tecnicos atualizados em seus respectivos campos de trabalho a-
traves da participagsn em congressos tanto de ambito nacional co-

mo internacional.

Por outro lado uma ﬂmpliaqgu de conhecimentos em campos correla-

Continua
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tos e tambem desajéual. Assim e pratica corrente no Geological
Survey cursos e seminarios de Beologia, Geoquimica e Quimica

para quimicos, geologos e técnicos de nfvel medio,

Continua
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7 ] —.
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CPRM
Memo S/N/ASSOP/72 Data: 04.09.72

Do: Assessor Jose Aloisio Paione

Ao: Chefe da ASSOP

Assunto: Relatorio de Estagio. Maria Helena Falabela.
Gloria Berenice C.T.C. Brazao da Silva.

Nelson Chinen.

Atendendo solicitacao de V.Sa., informo que procedi a uma
analise dos relatorios em ep{grafe, tendo observado que 0SS mesmos
foram elaborados seguindo o roteiro preconizado pelo Memo-Circular
n? 2312/D0/72 e retratam de maneira sucinta todos os aspectos im-

portantes dos estégias realizados nos Laboratorios da USGS.

E licito ressaltar, entretanto, que dentre os 3 (tres) re
latorios examinados, aquele da Dra. Maria Helena e o que contem o
maior numero de observagoes uteis. e esta enriquecido com analises
judiciosas das tecnicas e assuntos abordados durante sua permanag
cia nos Estados Unidos; seguem—-se ainda sugestoes e recomendagoes

de interesse para aprimoramento dos trabalhos do LAMIN.

Os relatorios da Dra. Gloria Berenice e do Dr. Nelson Chi
nen, conquanto dentro da sistematica estabelecida para a sua elabo
ragao, se limitam quase que a uma sumaria descrigao do que foi rea
lizado nos Laboratorios da USGS, sem se aterem a uma analise mais
profunda das tecnicas e metodos de trabalho aprendidos durante os

respectivos estagios de aperfeigoamento.

*

Jose oisio Paione

Assessor DO

ASSOP/vegb

vd. 002 NE 7530.0210,0343



