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OBJETIVO

O objetivo do trabalho ¢é reavaliar
amostras de rochas carbonaticas, que ja
dispde de dados isotopicos de ¥Sr/*°Sr e
§'°C e §"°C, em funcéo dos novos dados de
analises elementares de Ca, Sr, Rb, Mg, Fe
e outros obtidos pela técnica de
fluorescéncia de raios X com disperséao de
comprimento de onda. Os parametros
obtidos a partir desses dados auxiliardo na
selegdo das amostras para interpretacdes
mais exatas nos estudos quimiestatigraficos
e geocronoldgicos.

METODOLOGIA

A técnica de fluorescéncia de raios X
consiste, basicamente, na medida das
linhas de emissao fluorescentes,
caracteristicas dos elementos presentes
numa amostra, obtidas pela irradiacdo de
um feixe primario de raios X"

As amostras foram preparadas por um
novo meétodo dirigido especialmente para
este trabalho. Uma massa de 150mg de
amostra é seca (110°C/12h); e misturada
com 300mg de cola branca comum
(aglutinante) dentro de um aro de PVC de
20mm de diametro por 1 mm de espessura.
A mistura € homogeneizada e deixada em
repouso para secagem. As pastilhas, assim
preparadas, apresentam alta durabilidade e
alta resisténcia mecanica. Ainda, a técnica
apresentou uma sensibilidade e precisédo
comparavel a de pastilha prensada de
dupla camada®™; apesar de utilizar uma

13

quantidade de amostra bem menor (1/6) do
que a pastilha prensada convencional.

Foram preparadas 30 amostras de
calcario dos grupos de Bambui e Corumba;
dos quais 24 foram preparadas em
duplicata e 6 em triplicata. '

Foram determinados os teores de
Ca, Si, Fe, Al, Ti, Mn, P, Na e K nas
amostras reais de calcario através de
intercomparagdo entre as intensidades
fluorescentes dessas amostras e das
amostras certificadas IPT 35 e IPT 44. Esta
intercomparacéo pode ser realizada a partir
da equacao (1) quando a composi¢ao
elementar entre as duas amostras sao

similares, uma vez que o efeito
predominante, o efeito de absorcéo
matricial, pode ser desprezado .
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Caa = Concentracédo do elemento A na amostra;
Ian = Intensidade fluorescente do elemento A na
amostra;

Cap = Concentragdo do elemento A na amostra-
padréo;

lap = Intensidade fluorescente do elemento A na
amostra-padrao;

K = Constante de proporcionalidade.

As determinagdes de estroncio e
magneésio foram realizadas utilizando-se
curvas de calibragdo obtidas com padrbes
preparados pelo método de adicdo para
esses dois elementos a partir das amostras
IPT 35 e IPT 44.



RESULTADOS

Foi utilizado um espectrometro de
fluorescéncia de raios X, da Rigaku Co.,
modelo RIX 3000, 1996. Foram utilizados
um tubo de raios X de Rh (3,0kW) com
50kV e 50mA de excitagdo, cristais
analisadores de Ge(111), PET(002),
TAP(100) e LiF(200)" e detetores de
cintilacéo e proporcional com fluxo de gas.

Na Tabela 1, s&o relacionadas
somente as analises das amostras AL-101-
C, MF-7E e MF-7H. Os valores relacionados
representam a média e o seu respectivo
desvio padrdo, determinados entre as
pastilhas.

TABELA1.Anélise das amostras de calcério

Amostra AL-101-C | MF-7E ; MF-7H
X£AX

Ca (%) 31,3+0,5 33,4+0,7 33,7+0,6
Si (ug/g) | 323594325 | 10690210 40851110
Mg (ng/g) | 169531276 | 2304136 2570217
Fe (ng/g) 2072437 1363125 381113
Al (ng/g) 2620167 863+14 619128
Ti (ug/g) 17116 907 787
Mn (ug/g) 755 17942 3413

P (ug/g) 20410 12816 295
Sr (ug/g) 603+3 109411 2084156
K (ng/9) 252243 452+7 438117

Para a avaliagdo da exatidao e
precisdo do método, todos os elementos
foram determinados nas amostras padroes
IPT 35 e IPT 44. Na Tabela 2, encontra-se
relacionada a andlise da amostra de

referéncia IPT 44.

TABELA2.Avaliagdo da exatiddo e precisdo do método - amostra:
IPT 44

Padrao IPT 44 (Calcario)

% X+AX C.V.(%) V.R. |E.R.(%)
CaOo 5241 1,84 50,5 13,0
SiO, 2,740,2 5,61 2,69 0,2
MgO 2,7+0,3 8,71 2,93 +0,9
Fe,Os 0,297+0,003 1,00 0,3 29
Al,O4 0,32+0,03 8,45 0,33 7,7

TiO; 0,018+0,002 10,03 0,019 $3.6

MnO 0,0145+0,0002 1,66 0,015 15,6

P,Os 0,01240,002 11,68 0,013 2.3

Sro 0,0409+0,0001 6,22 0,04 19,4

K,O 0,109+0,007 5,67 0,12 18,8

V.R. — Valor de Referéncia ; E.R. - Erro Relativo Percentual;

C.V. - Coeficiente de Variagao Percentual

CONCLUSOES

A precisdo da analise, avaliada em
funcdo de coeficiente de variagao
percentual (Tabela 2), apresentou uma
variacdo menor que 10% para os elementos
Ca, Si, Mg, Fe, Al, Mn, Sr e K Os
elementos Ti e P apresentaram uma
variacdo maior, respectivamente de 10,03%
e 11,68%.

A exatiddo do método, avaliada em
funcdo de erro relativo percentual,
apresentou uma boa reprodutibilidade para
os elementos Ca, Si, Fe, Ti, P e Mg (20,2 a

- +3,6%). Os elementos como Al, Mn, Sr e K

apresentaram uma’ imprecisdo maior,
situada entre +9,6 a +11,5%.
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