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RESUMO
Amostras de goethita com diferentes teores de niquel (0,05%; 0,2%; 0.9%; 1,7%; 2,5%; 2,9%; 4,9% ¢

8%) foram sintetizadas e analisadas por espectrometria de absorgio atdmica, difratometria de raios X, ATD-ATG
¢ espectroscopia Mdssbaner. Os resultados obtidos sugerem que hd um limite na incorporagio do Ni pela
goethita, situado por voita de 3%. Para ieores mais elevados hd a formagio de uma outra fase goethitica menos
bem cristalizada.
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INTRODUCAO

O intemperismo quimico e a formagdo de novas fases minerais é um dos fatores que
controlam o ¢iclo geoquimice dos clementos a baixa temperatura. Neste contexto, as
interagdes e reacBes na interface dgua/sélido tem um papel fundamental pois permitem a
transferéncia de espécies quimicas através dos processos de sorgio ¢ dessorcio (Hochella &
White, 1990).

Nos solos laterfticos, pela acumulaciio de ferro, a goethita € um dos minerais mais
abundantes e devido & capacidade de incorporar outros elementos constitui-se numa das
principais fases ativas. Este minerzal pode, também, ocorrer em sedimentos e aqifferos como
particulas em suspensfio on formando uma pelicula ao redor de outras particulas. A
incorporagdio de ions pela goethita pode se dar por adsorsio superficial, por oclusdo nos
defeitos da estrutura cristalina ou nos vazios da estrutura, ¢, de acordo com Muller et al.
(1993), em dois tipos de armadilhas estruturais: nos octaedros em substituicio ae Fe ou
intercrescimento de duas estruturas distintas.

Do ponto de vista metalogenético, a goethita pode ser um dos principais constituintes
de minérios lateriticos, como fase a gual metais, como ¢ niquel e o cobre, estdo associados. A
forma pela qual se dd essa associagfio, ndo foi bem definida. Carvalho e Silva (1994),
estudando a cristaloquimica dos minerais do depésito lateritico de niquel do Vermelho (Serra
dos Carajds-PA), pode identificar, através de andlise quimica pontual, a presenga de niquel na
goethita, mas ndo foi possivel determinar como ocorre a incorporagio deste metal pelo
mineral,

A sintese de goethita com diferentes teores de niquel estd sendo efetuada para auxiliar
a interpretagdo dos dados referentes as amostras naturais. Neste trabalho, apresentamos os
primeiros resultados das anélises efetuadas nas amostras ji sintetizadas.

Sintese: Foram sintetizados produtos andlogos a goethita empregando-se a metodologia
proposta por Schwertmann & Comnel (1991) para a goethita pura, modificado para as amostras
com diferentes teores de Ni. Em frasco de polipropileno de 1,51. transfere-se 75 mL de
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solugdo 0,1 mol.L de Fe(NO3):.9HO e, 2 seguir sob constante agitagdo, adiciona-se 135 mL
de KOH 50 molL!. Completa-se o volume do frasco com HO deionizada e, apés
homogeneizagio, coloca-se a mistura em estufa a 70°C durante 60 horas. Apds a cristalizacio,
o material & repetidamente Tivado e seco a 50°C. Para a obtengdo de goethita niquelifera
adicionam-se diferentes quantidades de solugdio Ni(NO;), @ solugdo de Fe(NO3)3.9H:O e, a
seguir, segue-se o mesmo procedimento.

Anilise quimica: As amostras sintetizadas foram analisadas por espectrometria de absor¢io
atdmica, para determinagio dos teores de Ni efetivamente incorporados & goethita durante o
processo de sintese. Foram obtidas amostras com 0s seguintes teores de Ni, além de uma
amostra de goethita pura para referéncia: 0,05%; 0,2%; 0,9%; 1,7%; 2,5%; 2.9%; 4,9% ¢ 8%.

Difracéio de raios X: Foram efetuados difratogramas de raios X de todas as amostras para
verificar o resultado da sintese. Na Fig. 5 séio apresentados os difratogramas correspondentes a
goethita pura, goethita com 1% ¢ goethita com 3% Ni, mostrando que o dnico produto
formado & goethita, e que ndo hd deslocamento significativo dos picos decorrente de uma
possivel incorporagic de Ni. Os céleulos de MCD (mean cristalite dimension) mostram
valores da ordem de 200-300A, superiores 20s encontrados nas amostras naturais niqueliferas
.que s3o da ordem de 140 A.

Anidlise Térmica (ATD/ATG): As curvas de andlise térmica das amosiras de goethita
sintetizadas com diferentes teores de Ni (Fig.1), mostram caracteristicas interessantes. A
amostra pura e aquelas com baixos teores de Ni (<3%) apresentam um pico endotérmico a
cerce de 300 °C caracteristico da desidoxilagio da goethita. Quando os teores sfo mais
elevados hé o aparecimento de uma nova banda. Dado que a difragdo de raios X nio mostra o
aparecimento de outra fase mineral, esse efejto pode ser devido a presenga de outra fase de
goethita com difente cristalinidade e/ou tamanho de particula.

Espectroscopia Massbauer: As amostras de goethita foram analisadas por espectroscopia
Mossbaner tanto & temperatura ambiente quanto & do nitrogénio liquido. O aparecimento do
sextupleto se d4 j4 a T ambiente porém, o ordenamento devido ao resfriamento, melhora
sensivelmente os espectros permitindo um ajuste de boa qualidade.

Na figura 2 sfo apresentados alguns resultados obtidos com resfriamento. Os
sextupletos obtidos apresentam os parimetros caracteristicos de goethita. Nas amostras com
maior teor de Ni, 2 3%, h4 o aparecimento de um dubleto significando a existéncia de uma
goethita paramagnética. Esse tipo de sinal pode ser devido a um material mal cristalizado ou
com granulometria muito fina.

RESULTADOS E DISCUSSAQ

Os resultados até agora obtidos, especialmente por ATD e espectroscopia Mossbauer,
mostram para teores mais elevados de Ni, o aparecimento de uma outra fase constituida
também por goethita porém mais mal cristalizada, sugerindo que a incorporacio de niquel
pela estrutura da goethita é limitada a valores inferiores a 3%. A distribuicio do niquel entre
as duas fases pode ser verificada com o estudo por microscopia eletrénica de transmisséo.
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