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RESUMO

Tradicionalmente, na industria da bentonita o principal parametro de qualidade do minério é o
inchamento, denominando-se naturalmente sddicas as que incham e naturalmente nao sodicas
as que ndo incham. No entanto, suas propriedades podem variar significativamente por conta
das propor¢des mineraldgicas, teor e tipo cationico de montmorillonita. O que nem sempre pode
ser previsto, pois ndo se tem um método de quantificacdo mineraldgica consolidado e pratico.
A opgao de quantificar via difratometria de raios X-método do p6 pelo método convencional
de Rietveld s6 ¢ confidvel quando todas as estruturas cristalinas das fases minerais sdo
conhecidas. Este ndo ¢ o caso das bentonitas, uma vez que a desordem turbostratica da
montmorillonita ndo é considerada nos modelos estruturais disponiveis, tornando a analise
quantitativa um grande desafio. Assim, neste trabalho, aplicando o método combinado
Rietveld-Le Bail-Padrao Interno (desenvolvido por Paz ef al. 2018), foi gerado um modelo Ak/
calibrado para a denominada Mg-montmorillonita Formosa. A montmorillonita foi obtida pela
separagdo da fragdo argila (< 2 um) da bentonita Formosa via centrifugacao segundo a lei de
Stokes. O material foi caracterizado por DRX, FRX, EIV, MEV, EM e DTP, encontrando-se
uma baixa concentragdo de outras fases minerais (impurezas). Segundo os resultados de FRX
e EM, trata-se de uma montmorillonita beidellitica com mais do 50 % da carga localizada na
folha octaédrica. Resultados quantitativos usando o modelo 4kl calibrado para a Mg-
montmorillonita foram satisfatorios para misturas binarias montmorillonita-fluorita com
concentragdes de montmorillonita > 50% (indices estatisticos y° € Rarage < 5). O método foi
reprodutivel para 3 replicatas da mistura binaria montmorillonita-fluorita (80-20%). A baixa
variancia e reprodutibilidade dos resultados, indica que o modelo 4kl calibrado pode ser
utilizado satisfatoriamente para a quantificagdo mineralogica de bentonitas (conteudo de 60-
80% de montmorillonita). A rapidez, praticidade e eficiéncia do método combinado o torna
uma boa op¢do a ser utilizada na induastria, permitindo lidar com fases que dispdoe de
informagdes cristalograficas parciais e/ou efeitos difratométricos severos de desordem

estrutural, tal como a turbostratica, tipica de argilominerais.

Palavras-chave: Bentonita. Montmorillonita. DRX-método do pd. Método de Rietveld.
M¢étodo Le Bail. Método Padrao Interno. Banda de difragao.



vil

ABSTRACT

In the bentonite industry ore quality control has been traditionally carried out using the swelling
parameter, denominating those that swell as naturally sodium bentonites and those that do not
as naturally non-sodium bentonites. However, the properties of the bentonites can vary due the
quantity and cationic type of montmorillonite. These variations cannot always be predicted,
because there is no consolidated and practical method for clays mineralogical quantification. A
quantification via PXRD using the conventional Rietveld method via X-ray diffractometry is
only reliable when all the crystalline structures of the mineral phases are known. This is not the
case for bentonites, since the montmorillonite shows turbostratic disorder that is not considered
in the available structural models, making it the mineralogical quantification a major challenge.
Thus, in this work, was generated a calibrated /k/ phase model for a so-called Formosa Mg-
montmorillonite applying the combined Rietveld-Le Bail-Internal Standard method developed
by Paz et al. (2018). The montmorillonite was obtained via centrifugation according to the
Stokes law by particle size separation of the clay fraction (<2 um) from the Formosa bentonite.
The sample was characterized by XRD, XRF, FTIR, SEM, MS and PSD, finding a low
concentration of other mineral phases (impurities). According to the XRF and MS analysis, it
is classified as a beidellitic montmorillonite with octahedral charge of >50 %. Quantitative
results were satisfactory using the 4kl model for montmorillonite-fluorite binary mixtures with
montmorillonite content >50 % (statistical indices y? and Rprge < 5). The method was
reproducible for three replicates of the montmorillonite-fluorite binary mixture (80-20%). The
greater precision and reproducibility of the results, shows that the calibrated A4/ phase model
can be used satisfactorily for the mineralogical quantification of bentonites (60-80%
montmorillonite content). These results showed that the combined method is a convenient and
fast procedure, essential requirements for an industrial application, allowing deal with phases
that have partial crystallographic information and handling severe diffractometric effects of

structural disorder, such as turbostratic disorder, typical of clay minerals.

Keywords: Bentonite. Montmorillonite. Powder X-ray diffraction. Rietveld Method. Le Bail
Method. Internal Standard Method. Diffraction band.



