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RESUMOD

0 presente trabalho apresenta o estudo de estru-

turas de solos. Esse estudo esta dividido em duas partes.

A primeira parte apresenta um levantamento biblig
gréfico dos metodos comumente usados para observagao de tecedu-
ras ("fabric"). Essa parte se sub-divide em outras duas, assim

denominadas:

- métodos indiretos.

- métodos diretos.

Na parte dos metodos indiretos e mostradoc o uso
de propriedades fisicas como permeabilidade, resisténcia ao ci-

salhamento, etc.

Na parte dos métodos diretos € mostrado o uso da
microscopia 6tica, da difragac de raios X, da microscopla ele -
tronica de varredura e da microscopia eletronica de transmissao.
Nessa parte € dado enfase principalmente aos metodos de preparo

de amostras.

Finalmente e concluido gque & microscopia eletro-

nica de varredura mais a microscopia otica representam o melhor
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metodo para estudo de teceduras.

A segunda parte apresenta um estudo de teceduras
de selis solos atraves da microscopia eletronica de varredura.
Nessa parte também sao mostrados alguns defeitos encontrados no

preparc de amostras.
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ABSTRACT

The present dissertation is concerned with the

study of soil structure. This study is divided in two parts.

In the first part a literature review on the
existing methods for the observation of soil fabric is made.

This part is itself sub-divided in two other parts:

- indirect methods.

- direct methods.

In the indirect methods, the use of the principal
properties of soil, such as permeability, shear strenght, etc.

is shouwn.

In the direct method's part, the use of aptical

microscopy, X-Ray diffraction, scanning electron microscopy and
transmission electron microscopy is described with special em-
phasis on the methods for the preparation and handling of the

samples.

1t is concludes that scanning electron micrusco-

py together with optical microscopy is the best method for the

study of soil fahbric.



The second part presents a study of the fabric
of six soils using a scanning electron microscope. Examples of
some common deffects due to improper sample preparation are also

shown.
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INTRODUGAD GERAL

A importancia da natureza fisico-guimica dos
constituintes do solo se fez notar desde os primeiros traba-
lhos de Terzaghi na busca da comﬁreensén do comportamento dos
solos. Para tal, a Mecanica dos Solos teve que se apolar em gu-
tras dreas da ciencia para conhecer os materiais gue constitu-
em 0 solo g os tipos de interagges entre eles. Assim, a Quimicea
dos Cristais, a Quimica Coloidal, =2 Quimica Inorgénica, a Mine-
ralogia, a Sedimentologia e a Géolugia tem contribuido bastante
neste sentido. Denominou-se de "Tecnologia dos Solos™" (Lambe,
19559), a aplicagao destas dreas da ciencia para elucidagdoc do
comportamento dos solos para fins de engenharia. Com o auxilio
destas areas da ciencia tem-se elucidado a natureza, as proprie
dades e a estrutura da agua adsorvida; a resistencia daos conta-
tos entre particulas; a natureza da coesao verdadeira; as estru
turas dos solos; etc. Baseando-se nesses fatcres fundamentais,
tem-se aprimorado o conhecimento do comportamento dos solos co-
mo mostrado, por exemplo, nos trabalhds sobre permeabilidade @i
sen, 1960), estrutura e resistancia de solos compactados (Seed,
Mitchell e Chan, 1960), fenomenos Fisico—quimicos dos solos (Rg
senguist, 1959), expansibilidade e forgas entre particulas
(Bolt, 1956), estruturas dos solos inorganicos e dos salos com-
pactados (Lambe, 1953 & 1958), Aqua adsorvida (Martin, 1960), re
sisténcia ao cisalhemento relacionada a forgas entre particulas

(Trollope, 1960), teceduras de solas (diversas trabalhos), tixo



tropia de soclos (Mitchell, 1960), sensitividade dos solos (Mit-
chell e Houston, 1969), pressED neutra (Mitchell, 1960) e aden-

samento (Leonards e Altschaeffl, 1964).

A estrutura dos solos € uma das propriedades mais
importantes no comportamento dos solos. Nela se incluem todos os
fatores, tanto na escala.macroscépica comp nas escalas microscd
pica, molecular e atamica, determinantes do comportamento dos

solos.

Faremos a distingao entre textura, tecedura ("fa
bric") e estrutura, pois e muito frequente o usoc confuso desses
conceitos. Entretanto, deve-se notar gue para a Pedologia, Geo-
logia e Mecanica dos Solos, estes conceitus sao ﬂefinidos dife-

rentemente (Brewer, 1964). Para a Mecanica dos Solos temos:

Textura do splo - define a furma e o tamanhg das

particulas solidas.

Tecedura do solo - define a forma, tamanho, ar-
ranjo & espagamento das particulas solidas, como também a Forma,
tamanho e distribuigac dos poros. A textura & um elemento da te
cedura. A tecedura é que tem sido observada através instrumentos

dapropriados.



Estrutura do sola - & uma propriedade do solores
ponsavel pela sua integridade (Yong e Sheeran, 1973). Nela se in
cluem a composigao mineraldgica e as proprisdades elétricas das
particulas, como tambem suas formas, tamanhos e arranjos; tama-
nhos, formas e distribuiggo dos poros; natureza e propriedade das
fases gasosa e aquosaj; forgas de interag%o entte as tres fases.

Assim a tecedura e um elemento da estrutura.



PRIMEIRA PARTL

METODOS DE DBSERVACED




CAPITULD I

INTRODUGAD

A estrutura dos solas tem sido objeto de estudo

desde os primeiros dias da Mecanica dos Solos.

Terzaghil (1925) e Casagrande (1932) foram os pri
melros a apresentarem modelos estruturais, para solos sedimenta-
res. 0 modelo criado por Terzaghi, denominado estrutura "honey
camb", supBe gue as particulas estao ligadas nos seus contatos
por forgas bastante fortes. Casagrande assumiu o mesmo modelo de
Terzaghi e acrescentou que os arranjos tipoc "honey comb" situa -
dos em pequencos espagos entre particulas de silte eram bastante
comprimidos enquanto gue os demais eram muito pouco comprimidos.
Esses modelos foram baseados na hipotese de que os fatores domi-
nantes para sua formagao eram a maneira de deposigao e a consti-
tuigao eletroquimica do ambiente de deposigdo. Da mesmo modo Lam
be (1953}, Van Dlphen (1963) e Tan (1957) apresentaram modelos ba
seados nas propriedades Fisico—quimicas dos constituintes do so-
lo. Entretanto, cabe ressaltar, gue o Ultimeo foi o primeiro a

apresentar um modelo tri-dimensional de arranjo de particuleas.

Recentemente o estudo das estruturas dos solos

tem sido muito ajudado pelas obseruagaes das teceduras dos solaos.



Os métodos de estudo de teceduras dos solos po-

dem ser divididos em dois grupos:

- métodos indiretos.

- métodos diretos.

Os metodos indiretos se baseiam na medigac da va
riagao de propriedades que se conhece ser fungao da tscedura do

splo.

Os metodos diretos, como o propric nome diz, con
sistem na observagao direta da tecedura através de instrumentos

adequados.
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CAPTTULD II

METODOS INDIRETOS

Os metodos indiretos de estudo de teceduras de
s0los se baseiam na medigED da variagao de propriedades com a
mesma. Desde gue se saiba que uma determinada propriedade va-
ria com @ tecedura, os valores dessa proprigdade devem variar
quando a medida é feita em diversas diregoes. Entao a uariagéo
da propriedade com a direcao fornece um grau de anisctropia do
material. Para um material com teceduta nao orientada, & de se
esperdar gue qualguer propriedade nac varie em qualquer direcao.
Por outro lado, um material gque possui uma tecedura com uma ori-
entagao preferencial em uma determinada diregdo, qualquer proprie
dade medida em diversas diregaes em relag%o a prientacgao prefe -

rencial possuira uma variagao nos seus valores.

A guantificagao do grau de anisctropia de um ma-
terial em ralagéo a uma determinada propriedade & dada pela rela
cao entre os valores maximao e minimo obtidos. Um grau de anisotm
pia unitario corresponde a nao uariag%o da propriedade com a te-

cedura.

Existem varias propriedades fisicas gque podem ser
_usadas para medicao do grau de anisotropia, Dentre elas podemos

citar:



- velocidade do sam.
- condutividade eletrica.
- resistencia ao cisalhamento.

- permeabilidade.

Laughton (1954), citado em Tovey (1970), mediu a
variaggo da velocidade do som na diregao paralela e perpendicular
a diregac da aplicacgao da garga em amostras adensadas uni-dimen-
sionalmente. Constatou gque a velocidade do som era maior na dire

@50 perpendicular a dirsgao da aplicagéu da carga.

Duncan e Seed (1966) fizeram estudo de anisotro-
pia e reorientagao de tensoes em amostras de argila. Essas amos-
tras foram cortadas em diferentes diregEes de amostras maiores
que inicialmente foram adensadas uni-dimensionalmente e depois
pré-adensadas anisotropicamente. Verificaram a variagao da re-

sistencia ao cisalhamento com a diregaa.

Mitchell (1956) fez medigao da permeahilidade nas
diregaes horizontal e vertical em diversas amostras indeformadaé
e amolgadas na umidade natural e depois comprimidas até 2,0 kg/
cm2, com & finmalidade de avaliar a anisotropia do material. Ex-
plica o acréscimo da relagao entre a permeabilidade horizontal e
a vertical com o acréscimo da orientagao de particulas com a ho-

rizontal, através da diferenga de tortuosidade dos caminhos per

-



- ’ . 4 .
corridos pela agua. Isto e, numa amostra com particulas orienta
- 3 . ~ -
das perpendicularmente a diregao do fluxo, a agua tem gue percor
rer um caminho mais tortuoso que o caminho percorrido pelo fluxo

. ~ . ~r 4
na mesma diregac da orientagao das particulas.

Olsen {(1960) estudou as discrepéncias existentes
entre os valores do fluxo de égua em meios porésos fornecidas por
uma equagao, gue consiste da lei de Darcy e da equacao de Kozepy-
Carman, e ous valores DbtidusAéxpérimentalmente. Como sabemos,es
sa equagio ¢ baseada nas seguintes hipdteses: validade da lei de
Darcy, o fluxo obedece a lei de Poiseuille, constancia da tortug
sidade deos canais de fluxo e o tamanho dos poros & constante. Co
mo & universalmente sabido, para gradientes hidrdulicos peEqUENOS,
a lei de Darcy nao & valida para algumas argilas., Lstudou o efei
to da interagao entre o fluxo viscosoc e o fluxo elétrico existen
te entre partfculas de argila,como um processo de diminuigao do
fluxo predite pela lei de Poiseuille. A alta viscosidade da agua
que envolve as partfculas foi levada em conta como também um fator
de diminuicao do fluxo predito pela lei de Poiseuille. Nenhum des
ses fatores foi comprovado ser tao importante para explicar por si
s0 as discrepancias encontradas. A influéncia da tortuosidade daos
caminhos perﬁorridos pelo fluxo foi levada em conta para compa -
rar com o valor constante assumido pela equagao de Kozeny-Carman.
Para ratificar a sua conclusao de gue a tortucsidade também nZo

r B - - - g -
e um fator tao importante para explicar as discrepancias encon-
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tradas, pré—adensou amostras de caulinita cujas pressaes varia -
ram entre & atm g 256 atm e tambem usou amostras da "Boston Blue
Clay" que sao pre-zdensadas da ordem de 200 atm. Fez ensaios de
permeabilidade nas diregaes perpendicular e paralela a diregaoda
compressao. Para amostras de caulinita, a relagao entre a permea
bilidade horizontal e & vertical variou entre 1,3 e 1,7. Para g
outro material, a relaggn variou entre 0,9 e 4,0. Para estudar

somente a influencia da tortuosidade no fluxo, admitiu um modelo
de arranjo de particulas e calculou a relagao entre a permeabili
dade horizontal e a vertical. Assim obteve para & caulinita uma
relagéo variando entre 1 e 20 e para o outro material a relaggo

variou entre 1 e 100. Como a discrepéncia & muito grande entre
os valores medidos e os calculados, entao, conforme jé falamos, a
tortuosidade dos caminhos do fluxo naoc & um fator tao importante
nas discrepéncias encontradas. Finalmente, o fator mais importan
te nas discrepéncias encontradas € a nao constancia dos tamanhos
dos poraos existentes. Para esse estudo considerou as particulas

grup&adas em grumos onde existem no solo dois tipos de peros: aos
poros entre particulas de um grumo de particulas (intré-poras) e
0s poros existentes entre grumos de particulas (inter-poros). £x
plica as discrep%ncias entre os valores medidos do fluxo e dos
preditos (calculados pela equaggo) em termos desse modelo de a-

grupamenta de particulas.

Mitchell e Arulanandan (1968) mediram a variagac
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das caracteristicas elétricas de amostras de argila em funcao dos
fatores que determinam a estrutura do material. Os fatores estu
dados foram: tamanho de particula e sua distribuigaa, teor de u-
midade, DrientEQED de particulas, concentragao gletrolitica, ti
pos de eletrélitos, temperatura e as caracteristicas superfici-
als das part{culas. Quando uma corrente alternada e aplicada em
sistemas argila-eletrolitos, as caracteristicas elétricas do sis
tema sao manifestadas através a medig@o da resistencia eletrica

e da capacitancia. Tanto a resistencia elétrica como a capacitan
cia podem ser convertidas em constante dielétrica e em condutivi
dade, atraveés de relagaes fisicas. Assim com a aplicag%o de uma
corrente alternada ocorre uma polarizagao instantanea das car-
gas na vizinhanga das particulas devido a tendencia delas acompa
nharem as alternacoes da corrents. Essa oscilag%u das cargas prg
duz uma corrente de polarizagﬁo. 0 produto do deslocamento meédio
das cargas pelo nimero de cargas por volume unitario e igual a
polarizibilidade do meio gue & refletido na constante dielétrica.
A condutividade s a constante dielétrica sao fungoes da frequén-
cia da corrente alternada aplicada. 0 valor da dispersao dielémg
ce mede o valor da polarizagao gue se desenvolve somente na zona
de baixas Frequéncias. A Frequéncia caracteristica, que & a fre-
quencia onde ocorre a gqueda da constante dielétrica, é controla-
da pela distancia Qque as cargas podem Sg MOVEr, péla facilidade

desse movimento e pelo tamanho das cargas. Essa Frequén:ia sera

tanto maior quanto mais facilmente as cargas acompanham as alter-
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nagaes do campo elétrico. A uariaggo dessas caracteristicas ele-
tricas foram medidas em amostras cilindricas, de dois tipus de
caulinita, que feoram cortadas nas direcoes perpendicular e para-
lela @ diregao do adensamento uni-dimensional de amostras maio-
res. Quando a corrente € aplicada na diregao do eixo das amostras
perpendiculares a direggu do adensamento, as cargas podem se mo-
vimentar com maior facilidade do gque guandec a corrente e aplica-
da na diregao do eixo de amostras paralelas a dire¢ao do adensa-
mento. Entaoc o valor da dispersgo elétrica & menor para o Gitimo
caso. Por outro lado, a distancia do deslocamento das cargas &
mencr no primeiro tipo de amostras que no segqundo tipo,.entgo O

valor da frequencia caracteristica ¢ menor para o primeiro tipo

de amostras.

A principal .caracteristica dos metodos indiretos
de estudo de teceduras e o fornecimento de um grau de anisotropia

que e valido para toda a amostra.

As principais vantagens da majoria desses méto -
dos sao: permitir o estudo da tecedura sem destfuir 0 material e
fornecer expressaes guantitativas da uariagED das propriedades
com a tecedura. Por outro lado_esses métodos nao permitem um es-

tudo das variagoes locais da tecedura.
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capfTuLo 111

METODOS DIRETOS

Conforme ja dissemos, os metodos diretous consis-
tem na observagao direta de teceduras atraves de instrumentos a

dequados.

Ds metodos diretos de observagao compreendem:

- microscopila otica.
- difragao de raios X.
- microscopia eletronica de varrcedura.

- microscopia eletronica de transmissan.

Mo presente trabalho, essa parte consiste de um
levantamento bibliografico dos métodos de observagao de tecedu -
ras onde € dado enfase principalmente aos métodos de preparo das
amostras a serem observadas. Nas partes de microscopia eletroni-
ca de varredura e de transmissac nos baseamos principalmente nos

trabalhos de Tovey (1970) e Smart (1966), respectivamente.
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CARPITULD 1V

MICROSCOPIA OTICA

4.1 - GENERALIDADES

A maioria dos minerais transparentes sao otica -
mente anisotrépicoé, isto €, a luz ao atravessa-los eé duplamente
refratada em doils raios que vibram em planos que sao aproximada-
mente perpendiculares entre si. Essa dupla refragao e chamada bir
reFringéncia, pois esses dois raios possuem indices de refragao
distintos. Por ocutro ladao, os mingerais transparentes amprfos e
0s gue se cristalizam no sistema isométrico (glbico) nao apresen

tam birrefringencia.

Na diregao do eixo Otico qualquer mineral e iso-
trépico, entretanto em gualquer outra direg%o, a maioria dos mi
nerais € anisotrdpico. Conforme ja falamos, a luz @o atravessar
os minerais anisotrdpicos sofre dupla reFragEo. Entao a luz sE
palariza em dois ralos que vibram em planos perpendiculares en-
tre ;i e alem do mais, um dos raios vibra num plano perpendicular
a0 eixo otico e o outro vibra num plano paralelo ao eixo otico.
0 raio que vibra perpendicularmente @o eixo Otico & denominado

- - hal . . - . L -
raio ordinario e o raio que vibra paralelamente ao eixo otico e

denominado raio extraordinario.



Para o estudo de mineralcgia e de tecedura de so-
los deve-se trabalhar com o mibroscépiu Gtico de luz polarizada.
A luz polarizada e produzida por um prisma Nicol situado na parc
te inferior do microscopio. A luz ac incidir nesse prisma, se po
lariza nos dois raios, ordinario e extraordindric. No interior do
prisma o raio ordinario safre reflexag total e o raio extraordi-
nario se transmite, emergindo do prisma& com um pegquenoc desvio.

Assim a luz emergente do prisma esta plano polarizada.

0 microscopio otico de luz polarizada além de pos
suir um prisma Nicol inferior, que & a fonte de luz plano polari
zada, possui outro prisma situado na parte superior, que & o a-
nalisador. Os nicois superior e inferior possuem seus planos de
vibragao perpendiculares entre si. O nicol inferior é fixo e 0
superiar e movel, podende entrar ou sair, atraves um brago pré-
prio para esse comando. Normalmente o microscopio € utilizado com
os prismas nicol cruzados, isto é, cam seus planos de Uibragéo

perpendiculares.

A maioria dos minerais transparentes ac ser obser
vada em microscopio com os nicois cruzados produz uma série de
cores de interferancia enguanto que os minerais que se cristali-
zam no sistema clbico e os minerais amorfos produzirdo um escure
cimento, da mesma forma como na ausencia de qualguer mineral no

microsccopio. Alem do mais, os minerais anisotropicos podem, am
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determinadas posigaes, se escurecerem. £ da propriedade dos ming
rais anisotropicos apresentarem cores de interferencia e escure-
cimento para determinadas posigaes que se tira maior partido pa
ra estudo de mineralugia e de teceduras de solos. Entao iremos

nos deter um pouco no estudo dessa propriedade.

A luz planc polarizada proveniente ﬂo nicol infe-
rior ao penetrar nos diversos minerais da lamina de solo, cada
mineral resclve essa luz nos raios ordinarios e extraordinarios
que estao polarizados normalmente. £ntaon, como cada mineral tem
sua maneira propria de resolver a luz, havera uma grande quanti-
dade de diregaes para os reios ordinarios e extraordindarias, sen
do gue eles sempre serao perpendiculares entre si, para o mesmo
mineral. Além do mais, o0s dois raios se defasam em relaggo ao ou
tro nos seus planos; com velocidades diferentes dentro de cada
mineral. Essa defasagem entre o raio ordinaric e extraordipario
¢ fungao da espessura da segao mineral e dos {ndices de refragao
de cada mineral. Em consequéncia, guando as duas seéries de raios
emergem de cada mineral, uma esta defasada em relagao a outra.Ng
analisador (nicol superior) essas duas séries de raios se defa-
zam em linha reta e continuam vibrando perpendicularmente. EntEo,
no analisador esses dois raios sao resolvidos em um Unico plano
e emergem dele vibrando nesse (nico plano, mas conservam a dife-
renga de fase que teve origem no mineral. Consequentzmente, 0Ss

raios ordinarios e extraordinarios ao sairem do analisador se
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encontram em situagdo de interferéncia, ocorrendo a formagao das
diversas cores de interferéncia. 0 tipo da cor de interferdncia
produzidu depende da espes;ura da segao mineral, da direggoﬁ em
que se fez essa segao, da natureza do mineral; do tipo de luz u-
tilizada (momocromatica ou policromética) e da guantidade da dife
renga de fase entre as séries de raios ordindrio e extraordinaria.
A diferenga de fase & fungao da retardacao entre as duas séries

de raios e do comprimento de onda da luz usada. Por outro lado,a
retardagao € fungdo da espessura da segfo mineral e da diferenca
entre os Indices de refragao dos raios ordindrios e extraordind-
rio. Como falamos logo acima, as cores de interferencia sao tam-
bém fung3o do tipo de luz utilizada. A luz monocromatica produz
bandas de interferencia claras e escuras, enquanto que a luz bran
ca ou leicrométicé fornece cores de interferencia composta das
diferentes cores do espectro visivel. As cores de interfsrancia
sao grandes ferramentas para estudo dos minerais. Para sstudo dos
minerais também se tira partido da propriedade que possuem os mi
nerais anisotrdpicos de apresentarem intensidades diversas das co
res de interferencia para diferentes posigGes do mineral e . ate
chegarem a se escurecerem em outras posigoes. Assim, se a secfo
mineral esta situada de maneira que os planos de vibragao dos rai
os ordinario e extraordinario sao paralelos aos planos de vibra=
30 dos nicois, a luz nag atravessara o aﬁalisador e Q mineral
aparecera escuro. Nessa situagao, o mineral & dito estar em
posigao de extingao. Entretanto, ao girarmos a segao do mineral

Para uma posigdo, que ndo precisa ser muito longe da anterior, a
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luz atravessara o analisador € o mineral aparecera com sSua coOT -

respondente cor de interferencia.

A determinacac da diregao dos planos de vibragao
0 -

dos dois raios em um mineral anisotropico e interessante devido
se poder determinar a posigao do mineral na lamina. Conforme ja
mencionamos, esses dois raios possuem indices de refragao distin
tos. 0 raio que tem menor indice de refraggo € o raio rapido e o
que tem maior indice de refragac ¢ o raio lento (v = V/n). Para
identificaggo e determinaggo das diregaes de vibracaoc dos raios
rapido e lenta, os nicois devem estar cruzados. Esse estudo =
feito através o conhecimento da posig%o de extinggo e de maxima
interferencia da luz transmitida e com o auxilio de laminas aces
sorias, geralmente de mica. Quando um mineral esta na posigEG de
escurecimento, as diregoes de uibrag%u dos raios lento e rapido
sa0 conhecidas pois sao paralelas aos planos de uibragao dos ni-
cois. E como se sabe que as diregoes dos planos de vibragao dos
nicois sao paraleles aos tragos perpendiculares em forma de cruz
existentes na ccular, logo na posigao de extingéo os planos de
uibragau dos raios lento e rapido sao paralelos a essa cruz, en-
tao as diregaes ficam conhecidas. Agora, para se determinar qgual
dos dois raios € o lento ou o rapido, o mineral e levado da posi
cao de extingaoc para a de maxima interferencia. Com o mineral si

tuado nessa Ultima posicao, coloca-se no tubo do microscopio a

lamina acessoria de mica com a diregao de vibragap G0 raic lento



19

(vem marcado na lamina) paralela a uma das diregoes de vibragao
do mineral. Entao, se a ordem da cor de interferéncia do mineral
aumenta, sssa diregio & paralela a da vibracao do raio lento, em
caso contrdrio, au seja a ordem da cor de interferéncia diminui,
essa diregao & paralela a da vibragao do raio répiéo. Quando a
diregao de vibragdo do raioc lento do mineral & paralela a maior
dimensao cristalografica, diz—se que o mineral tem elongacdo po-
sitiva. Em caso contrarioc, guando a diregZo de vibracio do raio
lento & paralela a menor dimensSo cristalogradfica, o mineral &
dito ter elaongacgao negatiua. Estes dois tipos de elongagao sao

. » - , E
normalmente denominados maior-lento ("length-slow") e maior-rapi

do ("length-fast"), ou seja:

- maior-lento - indica que a dirsg@o de vibragdo do raio len
- . o~ . s
to & paralela a maior dimens&o cristalogra-

fica do mineral.

- L - . - ~ . ~ . ’

- maior-rapido- indica que a diregac de vibragao do raio ra
c . - - - ~ . hd
pido e paralela a maior dimensao cristalogra

fica do mineral.

. ~ . ~ . £ .
A determinagac da diregao dos raios lento e rapi-
do & de grande importancia no estudo de tecedura, pois se conhe-
cendo o tipo de elongagac do mineral em estudo, sabe-se a sua po

sigao na lamina.
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4.2 - PREPARD DA AMOSTRA
4,.,2.1 - Geral

0 preparo da amostra de sole para ser ohservadaem

4 b - i - .
microscopio otico compreende as sgguintes fases:

a) corte do bloca do material nas dimensOes e diregao dese-~

jada.
b) impregnagao do bloco com substancias cimentantes.

c) preparc da lamina fina - deshaste do material e montagem

em lamina de vidro.

R seguir, estas tres etapas nao serao considera -
das nesta ordem. Trataremos inicialmente das diversas substanci-
as impregnantes que tem sido usadas em solos; Dentre os produtos
cimentantes usados, o Carbowax 6.000 tem mostrado um grande de-
sempenhao. Entﬁo, para esse produto, as teécnicas de preparo da @&

mostra serao tratadas conforme esquematizado acima.

£.2.2 - Substancias Impregnantes

0 material para ser observado em micruscopioc oti-

co tem que ter uma espessura tal que seja transparente ao feixe
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de luz do microscépio. Para se atingir essa espessura, o0 materi-
al & tratado pPOT pProcessos mécénicus. Como esses PArocessos sao
violentos, a amostra nao os suporta. Em consequéncia, a amostra
teria sua tecedura bastante perturbada e ate poderia se desinte-
grar. Entaoc, torna-se necessario tratar a amostra com agentes ci
mentantes que mantenham a sua integridade guando submetidas aos
processos mecanicos. Esses agentes cimentantes impregnam a amos-

tra de tal maneira que substituem a égua dos poros.

. s, ”~ R
As propriedades basicas gue essas substancias de-

vem ter, sao:

. - . . [4
- serem capazes de produzir uma matriz & mais riglda poss1l-
vel, fornecendo a amostra uma resitencia suficiente aos processos

~ =
mecanlcos.
-~ s A I 4 . ’
- serem, de preferencia, misclvels na agua.

- possuirem viscosidade suficientemente baixa para gue pos-

sam penetrar nos poros.

£ . ~
- causarem o minimo de perturbagac a amostra durante todas

as etapas da impregnagao.
- nao atacarem aos constituintes do solo.

4 . ~ < . 4 .
- terem um indice de refragac bem proximo do indice de refra

QED médio do material, ou seja, aproximadamente igual a 1,54.
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- ~ - -+
£ muito comum uma determinada substancia impreg -
~ - ! e ~ .
nante nao ser miscivel na agua. Entao, usa-se, anteriormente,subs
. . bl ~ . - N ! -
tituir a agua dos poros por substancias que nsla sejam miscilveils
de tal maneira que o produto quimico cimentante seja misciuelneg

~ . . . r
sas substancias que substituiram a agua.

Provavelmente, o primeiro material usado ccm su-
cesso para endurecimento de materiais friaveis e solos, sem ger
turbar a sua tecedura, foi um plastico conhecido por Kollolith
(Ross, 19243 Kubiena, 1938). Entretanto, a sua principal desvan-
tagem seja a necessidade de ser aquecido a temperaturas elevadas,

da ordem de lSDQC, gque & pre judicial a tecedura do solo.

- - , .
Balsamo do Canada que g muilto empregado na colagenm
de segoes finais de rocha, nao & proprio para impregnagao de so-

lo pois o material se deteriora com o tempo.

Baguelite (Legett, 1928) e a resina Marco SB 28C,
que sao acetatos polivinilicos, nao s@ao muito apropgriados pois

possuem indice de refragao bem superior a 1,54,

A resina Phoryl n2 3 e Santolite {(Rowland, 1954)

nao sao multo apropriados por se recristalizarem.
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Lakeside 70 (Darymple, 1957), que 2 um cimento ter
mcpléstico, foi usado com bastante éxito em mais de duzentas la-

minas de solo.

Carbowax 6000 tem sido muite usada, atualmente,
para impregnagao de solo. Mitchell (1956) foi o pioneiro no seu
uso para estudo de teceduras de solos sedimentares indeformados e
amolgados. Devido aoc seu grande desempenho como estabilizador
de amostras de solos, para a finalidade de prepara de secoss fi-

L4 - . . ~
nas, nos deteremos bastante na tecnica de sua utilizacao.

4,2,%3 « Carbgwax 6000

Esse produto & composto de polietileno glicol,pos
suil alto peso mulecuiar, e duro a temperatura ambiente, se funde
numa temperatura aproximada de 60°C e nessa temperatura possui u
ma viscosidade bastante satisfatoria, tormando-o capaz de pene-
trar nos poros do material. 0 produto fundido ao entrar em con-

B , - - . -~
tato com a agua, forma uma mistura uniforme por difusao.

4,2,3.1 ~ Tamanho "dos blocos para impregnacao.

0 ~ - ” - -
A experiencia de varios pesquisadores mostrou que
os blocos para impregnagao devem ser cortados com cortadores de
. -~ N 4 . ~
arame fino, em amostras de preferencia saturadas, até dimensdes

da ordem de 10mmxSmmx2mm. Tendo em vista que essas dimensdes
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foram adotadas em materiais constituidos principalments de arqgi-
las, muitas vezes argilas constituidas de um sd mineral argilico,
preparadas em laboratério, acredita-se que dimensOes maiores de-
vem ser usadas em materiais naturais para gque durante ocorte nao
haja perturbacao da amostra e Nag se corrd o risco da guebra do
material ac se encontrar uma particula maior. Por outro lada, os
blocos nao devem ter dimensDes grandes pois dificultam a impreg-
nagﬁo, como sera visto adiante, arriscando-se a nao se conseguir
a penetragao do produto cimentante na parte central da amostra.

Consequentemente, recomenda-se gque o bloco tenha dimensoes da or

dem de:
40mm x 20 mm x 10mm.
4.2.3.2 - Técnica de impregnaggu.

Desde a primeira tecnica proposta para utilizagao
do produto, muito pouco ela tem se modificado. Atualmente usa-se

. + -
a seguinte tecnica:

12) colocar o produto em quantidade suficiente dentro de um
recipiente de vidro, de preferéncia, levar o conjunto para uma
estufa numa temperatura aproximada de 160°C e deixéa-lo por tres

segundos nessa temperatura.
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28} transferir o conjunto para uma estufa a uma temperatura
de 6UOC, quando o produto comecara a se fundir. Deixar o produto .
dentro da estufa, a essa temperatura, durante dois ou tres dias

para que alguma égua existente no produto seja evaporada.

32) colocar o bloco de solo dentro do produto fundido toman
do-se o cuidado para se deixar, durante algumas horas, uma peque
na pDrgED do topo do bloco acima da superficie do produto, para
facilitar o escapamento de vapores. Logo apos, coloca-se mais ma
terial Fundidb no recipiente, de tal maneira que o bloco de solo
figque submerso no produto. Nessa situacao, o bloco deve permane-
cer durante tres dias, em média, desde gue o bloco tenha dimen -
soes da ordem daquelas que foram sugeridas anteriormente. Entre
tanto esse tempo de impregnagao pode variar para outras dimensoes

do bloco e principalmente com a permeabilidade do solo.

428) apds o término do tempo de impregnagdo, a amostra é re-
tirada do produfto com bastante cautela e deixada esfriar lenta-

mente ate a temperatura ambiente.

Na temperatura ambiente, a amostra enrigecida fi-
ca com uma dureza aproximadamente igual a do talco gque na escala

de Moh corresponde @ unidade.

0 pré-aquecimento do produto, da maneira feita na

primeira etapa da impregnagao, tem mostrado proporcionar uma di-
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minuigao da formacao de veios do produto no interior do bloco.

4,2.3.3 - Interagio entre particula e Carbowax

6000:

Segundo Smart (1966), ainda nao & completamente
entendido a interag2o entre a matriz formada pelo produto cimen-
tante e as particulas constituintes do solo. Sabe-se, entretan-
to, gue podem estar envolvidas atragoes eletrostaticas, ligacbes
primarias, ligagbes de hidrogénioc e forgas de Van der Wazals, de-
‘vido a estrutura cristalina dos constituintes do solo e a estru-
tura molecular do produto estabilizante. Ainda mais, o0s veios
do produto gue normalmente se formam no interior da amostra po-
dem ser pausadﬂs por uma orientagao preferencial das moléculas
do produte na vizinhanga imediata das forgas cristalinas. En-
tdo, essa camada de moléculas orientadas pode levar as particu -
las a se afastarem uma da outra formando assim os veios do produy

to.

4,2,3,4 - Perturbagoes causadas a amostra durante

a impregnacaa.

Infelizmente, todos os produtos cimentantes gue

se tem usado para impregnar amostras de solos causam perturbacOes



27

na tecedura original da amostra. 0 Carbowax 65000 causa tambem per
turbagoes a amostra, como veremcs abaixo, mas mesmo assim tem-se

mostrado como um dos produtos com melhor desempenho.

Em algumas amostras de solo residual de basalto,
gque foram impregnadas, observou-se algumas fissuras nos blocos
na Fase inicial da impregnag%u. Talvez a causa do aparecimenta
dessas fissuras, somente na fase inicial, seja devida ao haixo

grau de satura;%o do solo.

Barden e Sides (1971) estimam em menos de 8% a con
tragao linear total, que € admitido nao causar mudangas importan

tes na tecedura do solo.

Morgenstern e Tchalenko (1967, a)registraram uma
contragao linear méﬁia de 8,5%, para blocos de caulinita, na di-
regao perpendicular a orientagac preferencial das particulas e
uma :Dntraggo limear media da ordem da metade do valor acima pa

ra as outras duas diregoes perpendiculares.

Tovey (1970) experimentou a variagao das dimen -
sbes de amostras guando impregnadas com o Carbowax 6000. Adensou
uni-dimensionalmente caulinita até 4,0 kg/cm2 e aliviou posteri-
ormente a pressau ate 0,025 kg/cmz. As‘amostras Fbram cortadas

dessas amaostras maiores e as medidas foram tomadas nas diregoes
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~vertical e horizontal. Duas amostras foram deixadas no produto

durante 17 dias. Logo no inf{cio da impregnag%o, uma amostra apre
sentou uma contragaoc da dimensao vertical igual a 10% enguanto a
outra amostra, para a mesma dimens%o, teve uma contracao de 6%.

A seguir as amostras nao apresentaram variag@o da dimensd@o verbi
cal, por algum tempo, e depois se expandiam aproximadamente 4% e
permaneciam constante até o fim da impregnag%o. Na fase de endu-~
recimento, uma amostra se expandiu ainda mais e a gutra se con
traiu bastante. A variagao da dimens3@o horizontal para as  duas
amostras foli praticamente a mesma. Inicialmente houve uma contra

cao da ordem de 4% e ap0s, as duas amostras apresentavam pequanas

expansoes e contragaes até o final do endurecimenta.
4.2.3.5 - Preparo da lamina fina.

Conforme ja falamos, o material para ser ohbserva-
do em microscopic otico tem gue ter uma espessura tal que se ja
transparente ao feixe de luz do microscopio. Em geral, nao se de
ve ter uma espessura da lamina maior que dez vezes 0 poder de re
solugao dese jado.Entao, para a microscopia 6ti§a, essa espessura

deve ser da ordem de EDf{ a an& .

0 preparo das laminas finas de solp & baseads no
preparo de laminas de rocha, entretanto, algumas madi?icagaes de

vem ser notadas.
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Para o deshaste do material usa-se normalmente um
disco giratério. A velocidade desse disco deve ser bem menor que
a8 velocldade usada no preparo de laminas de rocha. Acredita-se
gue uma velocidade entre 40 e 60 r.p.m, (rotagaes por minuto) se
ja bastante satisfatoria. Existem dois tipos de discos que sao
mais usados para o desbaste. Em um tipo, a superficie & coberta
por um papel impregnado com esmeril e o outro tipo deve ter sua
superficie bastante lisa onde o po do agente abrasive misturado
com um liquido lubrificante & passado na sua superficie. O bloco
a ser desbastado deve ser primldo suavemente com a ponta dos de-
dos contra o disco giratorio. Para qualquer tipo de disco usadg,
deve-se sempre comegar o desbaste com uma granulagEo grossa pas-
sando-se logo apos pafa uma granulagao fina do agente abrasivo.
Normalmente usa-se um lubrificante no desbaste, pois a temperaty
ra devida ao atrito pode ser alta e derreter o produto cimentan-
te. Entretanto, nao se deve usar égua comg lubrificante, como nor
malmente € usado no preparao de laminas de rocha, pois pode ser
prejudicial aos minerais argilicos presentes no blococ. Entao,tém-

-s2 normalmente usado guerozene como lubrificante.

0 desbaste €& feito nas duas faces maiores (40mm x
2Dmm) do bloco. Inicialmente desbasta-se um pouco uma das faces
maiores do bloco para se tirar o material que fol perturbado du-

- ~ . . ”~
rante o corte. Apos, cola-se essa face numa lamina de vidro pro-
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pria para microscaopia O0tica, gue deve ser cuidadosamente limpa
anteriormente. Na colagem deve-se usar um produto gue promova a
deréncia a frio, pois, em caso contrario, o Carbowax 6000  pode
derreter. A seguir, passa-se a desbastar a outra face até se a-
tingir uma espessura da ordem de 3%&(8 QOfJ. Finalmente, cola-se
uma laminula sobre a-seggo do solo, para protégé-la da manipula

gao, Assim a segao fina fica pronta para observacgao.

4,2.3.6 - Perturbagoes causadas a amostra durante

o desbaste.

Afim de constatar a perturbagao provocada no des-
baste dos blocos impregnados com Carbowax 6000 Tovey (1970) aob-
servou em microscopio eletronico de varredura a superficie de al
guns blocos desbastados. Constatou uma reorientacao das particu-

las superficilais,

Barden e Sides (1971) foram mais positivos nessa
observagao. Prepararam uma pasta de caulinita com teor de umida-
de iqual ao dobro do limite de liquidez e adensaram o material u-
nidiﬁensionalmente ate B,UKg/cmz. Cortaram blocos de 30mm x 20mm
x 10mm gue foram impregnados com Carbowax 6000, Desbastaram um
pouco as duas faces verticais {(20mm x lem), da maneira convenci

onal, tal que a perturbagao do desbaste tenderia a causar uma
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. ~ o] - £ .
reorientacao de 907 das particulas de argila na superficie. Tes-
taram o teor de perturbacgaoc causado por dois tipos de agente a

. . " ’ - . r 4 .
brasivo e com diametro medio variavel da particula abrasiva, con

forme mostrado abaixo:

papel esmeril grosso - 86&/.
papel esmeril fino - 434/.
po de carborundo grosso - 82//.

pd de carborundo fino - lB}f.

Testaram, também, a perturbagac causada no corte

por uma serra quando no preparo de uma face vertical.

As duas faces verticais (20mm x 10mm), gue foram
desbastadas, receberam uma pintura de Araldite afim de protege -
~-las de perturbagaes que poderiam ocorrer na etapa seqguinte. A
sequir, as duas faces maiores (30mm x 20mm) foram desbastadas a-
fim de produzir uma lamina com espessura da ordem de BDﬁ/ JAssim
a lamina ficou pronta para ser observada em microscopio Otico de
luz polarizada, para se descobrir a profundldade da superficie
reorientada, situada abaixo das faces extremas gue estavam pro-
tegidas por Araldite. Observaram que a zona perturbada era geral
mente irregular e obtiveram os seguintes valores inferiores e
superiores da profundidade da perturbagac causada pelos diferen-

tes agentes abrasivos:
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serra de corte - 47 - 16/f.

papel esmeril grosso - 9 - lfﬂ.

papel esmeril fino - 2 - Dﬁf.

pé de carborundo grosso - &1 - 0.

pG de carborundo fino - L1 - D//.

Como para os praocessos convencionais de desbaste,
costuma-se usar agentes abrasivos geralmente finos, ve-se que,
com excegaoc da camada superficial, gue e altamente perturbada, a

zOna pouco reorientada nao & muita profunda.
4.3 - METODOS DE OBSERVACAD

U estudo de tecedura cde solos se baseia na propri
edade que pussusm a maioria dos minmerais argilicos de serem bir-
refringentes. Normalmente as particulas de argila nao se apresen
tam individualmente formando teceduras em amostras de solos. Ge-*
ralmente elas se agrupam formando agregados, entao esses agrega-
dos exibem também birrefringéncia. Quanto maior o paralelismo das
particulas argilosas, maior sera a birrefringéncia total. Logo,
nessa situagau, as agregados de particulas podem exibir proprie-
dades Oticas semelhantes aquelas da particula se estivesse isola

da.

Como vimos anteriormente, para se poder preparar



33

laminas de solo para serem observadas em micr0506pio 5tico, e ne
cessario que a amostra seja estabilizada com produtos cimentan -
tes, Entao a birrefringencia observada, para o con junto particu-
la mais substancia impregnante, € composta da birrefringencia in
trinseca e da birrefringéncia de forma. Se as partfculas € o pro
dufo cimentante sao birréfringentes, entao a birrefringencia in-
trinseca é igual a contribuicBo das birrefringéncias dos compo-
nentes, Entretanto, se o produtoc cimentante n3o e birrefiringente
S0 as part{culas contribuirao para a birrefringéncia intrinseca,
A birregringéncia de forma é devida a farma e a orientacio toma-
da pelas particulas, A birreFringénDia de forma pode existir mesg

4 - - -~ . .
mo se as particulas e o meio cimentante nac forem birregringentes.

Sabemos gue um segao de um mineral anisotrépico ,
ao ser observada sob nicois cruzados, quando situada numa deter-
minada posigac, havera extingdo da luz transmitida quando os pla
nos de vibragac dos raios ordinério e extrarodinario forem para-
lelos aos planos de vibragao dos nicois. Entretanto, se girarmos
a segao do mineral para outras posigOes, comegara haver transmis
sao de luz e o material aparecera com sua correspondente cor de
interferéncia. Desta forma o mineral pode atingir uma posigao de
maxima intensidade de luz tramsmitida. No caso de observagao de
uma lamina de solo, sob nicois cruzadaos, se constatara, para uma
determinada posigaon da lémina, a existéncia de algumas regioes
da lamina que sao muito iluminadas e outras pouco iluminadas.,

~ . _~—
Se comegarmos a girar a lamina, as regides que estavam sendo ob-
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servadas mudam de pusiggu, entao aguelas regiEes que estavam mui
to iluminadas tornam-se menos iluminadas e as regiges que estavam
pouco iluminadas ftornam-se mais iluminadas. Cntretanto, podem e-
xistir regices da lamina que nao uafiam a intensidade de luz trans
mitida quando a lamina & girada. Iste evidencia, pelo exposto an
teriormente, que nas rEQiEes onde ha uariagau da intensidade de
luz transmitida, as particulas assumem uma determinada orienta -
gao preferencial. Por outro lado, nas regices onde nac ha varia-
gao da intensidade de luz transmitida, as particulas nac possuem

orientagac preferencial.

Desta maneira explicada acima, tem-se abundante -
mente estudado tecedura de solo, pols, para um determinado campo
em observagzo, a variagzo da intensicdade de luz transmitida en-
tre o maximo e o minimo fornmece uma medida do teor de orientagao

das particulas.

Mitchell (1956) fez uso desse metodo para estudo
de tecedura em 14 solos argilosos deformados e indeformados. Den
tre varias coisas observadas, constatou Gue a variahilidade en-
tre o tamanho e a intensidade de areas orientadas, a reqularida-
de & a transigéo de um campo em obseruaggo para autro & malor em
-argilas indeformadas que em argilas amolgadas, devido a homode -

neizagao da tecedura e aumento da orientagao de particulas causa
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dos pelo amolgamento.

Smart (1966).usou a mesma técnica anterior fazen-
do medigao da intensidade da luz transmitida; atraves de microfo
tometro acoplado na parte superior do tubo do microscépio. Entao,
qguando a lamina do material anisotropico era girada de uma revo-
lug%o completa, sob nicois cruzados, registrava-se as quatro in
tensidades de luz transmitida maximas e minimas, para um determi
nado campo fixo em obseruagao. 0Us conjuntos de leituras obtidos
deveriam ser simetricos. Entretanto, observou que muitos conjun-
tos foram pouco assimetricos. Essa assimetria foi atribuida a de
feitos como instabilidade da fonte de luz, erro de centragem do

condensador, erro de centragem da objetiva, abertura assimetrica

do diafragma iris, etc... Definiu o indice de anisotropia como
sendo:
I - -1I5+.
max min
A =
I ’ + I 7
max 1

onde I - e I . sao o somatorio das quatro intensidades de luz
max min

transmitida maximas e minimas, respectivamente. Com essa defini-

~ £ . - . . . -

gao usada para o 1ndice de anisotropia, os defeitos faladus aci

ma ficam suplantados.

Morgenstern e Tchalenko (1967; a,b,c) usaram ames
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ma técnica de observagao de teceduras e fizeram também medigao
da intensidade de luz transmitida. Baseando-se em modelos assumi
dos, definiram fungoes de distribidicap das particulas que gram
fungdo de um parametro denominado grau de arientacio. Entdo a ra-
zao de birrefringéncia definida € computada atraués essas fungoes.
Faziam a medigao da intensidade de luz transmitida minima e maxi-
ma e a relag@o entre as intensidades minima e maxima define a ra-
zao de birrefringéncia. Assim correlacionaram a razao de birre-

- ~ . . ~ F 4
fringencia com o grau de orientaganc das particulas.

Dutro método de observagao de orientacdo das par -
ticulas € baseado na determinagdo da diregao de vibrag2o do raio
lento ou raio rapida. Através de tabelas (por exemplo, Kerr,1965)
pode-se saber se um determinado mineral e maior-lento ou maior-ra
pido. Sabe-se, por &xemplo, que a caulinita & maior-lento ou se-
Ja, a diregdo de vibracado do raio lento & paralela a maior dimen-
sao cristalegrafica do mineral. Ent&o, com o conhecimento do ti-
po de elongagdao de um determinado mineral e com a determinagao da
diregao de vibragdo do raio lento ou répido (uma & perpendicular
a outra) que B geralmente feito com auxilio de laminas de mica,sa
be-se gual a posigao do mineral na lamina. Entretanto, nao Se conse
gue resalver as particulas de argila com microscopio dtico,mas elas
se apresentam como agregados que sao resolvidos e como os aqragados
de particulas se comportam oticamente comg a partfcula isolada,

e . and f
entaoc se consegue obter a posigao dos agregados de particulas nu-



37

ma lamina do solo. Esse método & muitoc mais efetivo guando se tra

- I4 4 . f .
balha com solo constituido de um so mineral argilico.

4.4 - UANTAGENS E DESVANTAGENS DA MICROSCOPRPIA GTL

CA.

A grande limitagao da microscopia ctica para estu
do de teceduras de solos ¢ o baixo poder de resolugaoc do micros-
cépia Otico. Como as dimensoes da maioria Qas particulas de argi
la encontrada nos solos s@g menores gue o poder de resoluggo con
seguido com o instrumento, entao nao se consegue resolver as par
ticulas de argila individualis e nem tao poUCO Se COonsSegue uma a-
valiacao da orientagéo dessas particulas. Somente as particulas
maiores sao visiveis mas, mesmo assim, torna-se muito dichilcqg
seguilr informagoes dos tipos de contatos entre particulas. Como
normalmente as particulas de argila nao se apresentam individual
mente, pois costumam se agregarem em dominios, entao esses domi-
nios tornam-se uisiueis, obtendo-se inFurmagEes de sua orientaﬁh.
Entretanto, deve-se cuidar para naoc se confundir esses dominios

[4 - -
com particulas maiores e vice-versa.

Uma das vantagens cda microscopia otica € a imagem
nao ser reduzida, devido a propria estrutura do instrumento. a

principal vantagem da microscopia otica & permitir o estudo  de
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grandes areas da amostra. Entao recomenda-se que 0 estudo de te-
cedura com microscopio otico seja feito em conjunto com microsco
pios eletronicos para se poder buscar determinados detalhes da

tecedura que so podem ser conseguidos com esses instrumentos.
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CAPITULD v

DIFRACAD DE RAIOS X

5.1 - GENERALIDADES

Os raios X sao normalmente produzidos no interior
de tubos de Coolidge. No interior desse tuhbo, gue ¢ altamente e-
vacuado, o catodo & constituido de um filamento de tungsténio,mﬁ
aguecido eletricamente passa a ser uma fonte de eletrons; na ou-
tra extremidade do tubo existe o znoda, que € o aluo metalico. Ds
eletrons produzidos no catodo sas acelerados pOT um campa elétri
co em diregao ac anodo onde eles se chocam com o obstaculo meta-
lico. Nesse chogue, os eletrons prevenientes do catodo, que sao
dotados de alta energia cinética, cedem essa energla aos eletrons
mais internos dos atomos do material do alvo. Ent2o, esses Ulti-
mos eletrons passam para niveis energéticos mais elevados, mas
como esse estado nao e de equilibrio, esses eletrons retornam a
um estado energetico mais baixo, entao nesse retorno esses ele-
trons emitem a radiacao X. Entretanto, nesse choque, aproximada-
mente 1% somente da energia cinetica & transformada em raios X,

sendo a restante transformada em calor.

A natureza dos raios X depends do material usado
como alvo e da voltagem aplicada, e para cada material existe um

valor minimo da voltagem para gue haja a pruduggo dos raios X.En
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téo, a partir desse valor minimo comega a haver a produgac da es
pectrao continuo de raios X. Esse espectro continuo € semelhante

ao da luz branca na parte visivel, pois contem todos os compri -
mentos de onda, dentro da faixa da radiagaoc X, & & tamheém chama-
do radiagao branca. O espectro continuo € obtidos atraveés desace
leragao dos eletrons no alvo. A Proporgazo que a voltagem & aumen
tada, comega a se superpor ao espectro continuo, radiagges ca-
racteristicas com intensidades muito maiores, gue sao constitui-
das de alguns comprimentos de aonda isolados. Essa radiag%m carac
teristica é prépria do material do alve {(eletrons retornando a
niveis energéticos mais baixos). Costuma-se usar filtros apropri
ados de tal maneira a se trabalhar com uma radiagaoc X de um  soO
comprimento cde onda, ou seja, monocromatica. A radiaggo X possul
um comprimento de onda muito pequeno (entre 100A e 0,20A) devido
as altas energias envolvidas na sua produgan, e devido ao seu o]=]

guenc comprimento de onda, possul um alto poder de penetracao.

0 material mais usado como alvoc € o cobre, onde a
radiagao KB & removida através de filtros, usando-se somente a
radiacao Kol . Entretanto recomenda-se usar a radiag%m Ke< cu do
ferro ou do cobalto guandc & amostra a ser analisada contiver pro
porgges elevadas de ferro pois, a radiagac produzida pelo cobre

pode excitar o ferro na produgéo de radiag%o fluorescente.,.

Devido ao alto poder de penetragEG dos ralips X,
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quando um feixe atinge um cristal ele penetra nele e & "refletida"
nao so por um plano atomico do cristal e sim por varios planos pa
ralelos, cada um contribuindo para a "reflexao total"; Os diversos
raios refletidos dos Uérios planos atomicos se sﬁperporgo para prg
duzir intensidades maximas quando as condigoes de Brafjg forem cum

pridas.

0 metodo do pd, para estudo cristalograficao, tem
sido muito usado devido a pouca guantidade de cristais bem forma-
dos e a dificuldade de se dar & orientagao precisa que & requeri-
da pelo método de Laue e da rotacdo. Nesse método o material usa.
do & pulverizedo. Para esse matodo existem dois tipos de equipé-
mentos utilizados para registro dos feixes refletidos pelos cris-

tais que sao:
~ ” .
- camara fotografica.

- difratometro de raios X.

r . ~ L4 - .

Para analise na camara fotografica, gue possui a
forma de um cilindro achatado, o material pulverizado & aglomera-
do a esmo por um material amorfo em forma de uma agulha muito fi-

L4 . . ~ o, . .
na, Essa agulha e colocada no eixo da camara fotografica. 0 fei-
. 4 N . .
xe de raios X monocromatico incide nessa agulha e sofre todas as
r . . ~ s A
possiveis difragoes, Como o po & aglomerado a esmo,existe sempre

uma grande guantidade de particulas cristalinas cuja orientacg?ao em
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relagao ao feixe satisfaz a lei de Bragg. Esses raios que sao di
fratados impressionam uma fita do filme que & colocada na parede

da camara.

0 - - L4 . ~
Outro equipamento utilizado e o difratometro de
raios X. Da mesma forma anterior, o material a ser analisado e
pulverizado. Esse material e espalhadc uniformemente sobre uma

lamina (geralmente de vidro) que se adere através um agente ci-
mentante. 0 feixe de raios X monocromatico provem de uma fonte fiL
Xxa gue atinge a iamina contendo o material, sofre as difragbes

possiveis e € captado por um sistema coletor, normalmente um tu-
bo Geiger. Nesse eguipamento, enquanto a lamina gira de um éngg
lo ©, angulo de Bragg, o tubo coletor gira de 2 ® . Como na ca-
mara fotografica, todas as reflexoes possiveis dos planas atomi-
cos acontecem simultaneamente, mas ao inves deles todos serem re
gistrados de uma so0 vez, o tubo capta separadamente cada refle-
X a0 . Assim as intensidades dos feixes recebidos sao reglstrados

num papel, através um plotador. Atualmente, tem-se preferido es-
se Ultimo tipo de equipamento tanto para analise como para esty

do de teceduras de material argilico..

5.2 - METODOS DE DBSERVAGOUES

Us métodos de ubseruagﬁo de Drienta¢50 de parti:g

las de argila de uma amostra consistem em comparar a intensidade
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medida ou estimada da reflexac de um determinado plano atomico
para a amostra com a intensidade da reflexao desse mesmo plano
para amostras do mesmo material que foram preparadas com o maxi-
mo de Drientaégm de particulas e outras preparadas cam o maximo
de desorientaggo das partfculas. A intensidade da diFragED de um
determinado plano cristalografico, para uma argila, € controlada
pela Concentragﬁo de partfculas e pela orientaggo de particulas
no volume irradiado. Como as particulas de argila sao muito ani-
sotrdpicas, tem uma tendeéncia de se gruparem face-face. Entao a
determinacao da orientagac de particulas depende da intensidade
refletida pelos planos basails. Uma amostra que for preparada de
tal maneira que as particulas Fiquem com seus planos basals para
lelos, a orientaggo da amostra é quase percfeita. Entﬁo, a maiorl
a das intensidades maximas registrada na difragio da amostra a-
rientada representa a reflexao dos planos basais e as reflexoes
dos planos (hk0) e (hkl) sao quass ausentes. Por outro lado, uma
amostra que nao apresenta uma grande orientagaoc preferencial, as
reflexoes dos planos basais serao menos intensas e as reflexoes
de outros planos cristalograficos serac mais acentuadas que na

ampstra orientada.

Pode-se definir um Indice de orientacac das parté
culas de uma amgstra pela relagao entre a amplitude da reflexao

de um determinado plano, normalmente o planao (001) e a amplitude
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da reflexao de um plano gque seja perpendicular ao anteriof, ou
seja um plano (hk0). Esses planos sag escolhidos normalmente ba-
seando-se em algumas particularidades da figura de diFragED obti
da do material. Esta relagac definida acima € denominada relagao
de picos (RP) e o seu valor numérico deve ser referido aps valo-
res numericos da (RP) gbtidos para as amostras, do mesmo materi-
al, preparadas com o maximo de orientacgao das_particulas e para

amostras com alto grau de descrientagao.

Meade (1961) estudando crientagac de particulas
em sedimentos argilosos, pela difragac de raios X, usou a rela-
cao de picos entre as amplitudes de réflexaa dos planos (001) e.
(020). Esses sedimentos eram constituidos basicamente de particg
las de muntﬁorilnnita e para tal as reflexoes desses planos eram
bastanfe caracteristicas. De blocos maiores do material cortava
trés pequenos cilindros de tal forma que as extremidades circula
res formavam planos mutuamente perpendiculares, um horizontal(pg
ralelo ao acamamento) e dois verticais. A relaggo de picos para
a segao horizontal era dividida por um valor médio da relagac de
picos das duas segoes verticais. 0 valor obtido fornecs um grau
de orientagao das particulas na diregao horizontal dos planos ba

sais.

Martin (1966) fez estudo de orientagan de particu

las de caulinita usando um tipo de difratdometro que alem de pos
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suir o movimento comum, gue é o de variagao do éngulo de Bragg,

possuia também um movimento de rotacdo em torno do prﬁprio eixo

da amostra, um movimenta de translacgio numa diregcdo normal ao fel
xe de raios X e um movimento de balango em relacdag ao feixe., Usou
& relagao dos picos como sendo a relagao entre as amplitudes das ’
reflexoes dos planos (002) e 020) para valores do Angulo de ro
tag8o e do angulo de balango. Esses valores eram plotados em fi
guras de polo. Esse tipo de estudo & muito trabalhoso quando fei
to a mao, mas torna-se bastante simples guando esses calculos sBo
feitos e plotados automaticamente (Borodkina, 1973). As prin

cipais razbes da escelha dos planos (020), que correspondem a

28 = 19,9D e (002), gue corresponde a 28 = 24,90, saon:

a) as reflexfes desses planos sao fortes e distintas das ou
tras;
b) as duas reflexces se dao perto uma da outra, entao apro-
. LA . .
ximadamente o mesmo volume & irradiado, pois como se sabe a pro-
-~ ’, - . . .
porgao que 28 aumenta, a area coberta pelo feixe diminui e a

profundidade aumenta.

Diamond (1971) analisando a tecedura de caulim com
pactado, usou a relagao de picos como sendo definida pela rela-
¢ao entre as amplitudes das reflexoes dos planos: a) (001) e
(020); b) (002) e (020); c¢) (001) e (060); d) (0D2) e (060). Defi

. . ~ e
niu o grau de orientagao de particulas da amostra como sendo:
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indice ds orientagau indice de orientaQED da
da amostra - amostra randomica )

G.0. = - ‘
indice de Drientaggo Indice de orientagéo da
da amostra orientada amostra randomica

Como jé sabemos, o fndice de orientaggo e a relag%o dos picos pa
ra cada deFinigED acima. Como vemos pela expressao, o grau de o-
rientagaoc varia entre um valor nulo para a amostra no estado ran
domico e um valor unitdrio para a amostra perfeitamente orienta-

da.

Pode-se trabalhar também com somente a amplitude
da reflexao de um sd plano, normalmente o plano (Dﬂl), para  se
definir a guantidade de orientagao de particulas. A amplitude da
reflexaoc assim medida & comparada com as amplitudes das reflexoes
das amostras com particulas orientadas e com particulas sem ori-
éntag%o.

Yoshinaka e Kazama (1973) trabalharam com um  sO
plano para estudo de teceduras de caulinita compactada. Mediam a
amplitude das reflexoes do plano (001) ou do pléno (UDZ) pois,
esses planos produzem reflexbes fortes e distintas. Definiram um
indice de anisofropia da amostra, que chamaram indice de tecedu-

ra, como sendo:
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HUWU
I.T. =
thh + HUWU
Dnde‘Hh g HU sao as amplitudes das reflexoes das segoes hari-
zontal e vertical, respectivamente e W e W sao as larquras  dos

picos das amplitudes medidas na metade da amplitude para'segaes
horizontal e.uertical, respectivamente. Entaoc esse indice de te-
cedura definido pode variar entre zero & a unidade. Um indice de
tecedufa igqual a 0,5 represehta uma urientagéo randamica, engquan
torque um indice de tecedura tgual a zero iﬁdica uma orientag%o
perfeita, paralela ao plano horizontal, e um indice de tecedura
igual a unidade representa uma crientagao perfeita, paralela ao

plano vertical.

. . - 4 .
Assim vemos gue cada um pode definir o Lndice de
orientagao de particulas de acordo com as caracteristicas das rg
~ . p
flexoes de cada plano do material em estudo e operar com esse 1n

dice de uma maneira tal para obter um grau de orientagac das par

ticulas.,
5.3 - PREPARO DA AMODSTRA
Como vimos, para a anélise de teceduras pela difra

~ . . 4 - . ~ .
Gao de raios X e necessdario que se prepare tres tipos de amos-

tras:
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- @ amostra a analisar.
- uma amostra com particulas perfeitamente orientadas.

4 . Lt . .
- uma amostra com particulas sem orientagao preferencial.

Cada tipo de amostra serd tratada separadamente a

SEgQUIT.

5.3.1 - Preparo da amostra a analisar

As amostras a serem analisadas devem possuir a sy
4 N - . - - I4 V
perficie a ser varrida pelo feixe de raics X, a mais plana possi

vel.

Meade (1961) usou amostras que eram secas ao ar e
- P . - . .
depols a superfilcie a ser estudada era polida em discos de vidro,
sem usar abrasivos. Entretanto, cremos gue esse processo de poli
. ~ r - .
mento provoca um& grande reorlentagao das particulas superficil -

ais.

Martin (1966) usou amostras impregnadas com Carbo
wax 6000. D-procedimento adotado na impregnagac foi um pouco mais
simples que o recomendado na microscopia otica. Nas amostras en-
durecidas com o produto fazia-se o desbaste de duas . faces opostas para

¢ . -
se obter superficies planas e paralelas, parz uma delas ser var-
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rida pelos raios X. Entretanto, deve-se tomar cuidado na analise
feita com amostras impregnadas pois, normalmente, a amplitude das
reflexoes diminue. Martin observou a redugdo de 20% para uma

mesma tecedura.

Diamond (1971) usou amostras secas em estufas Dp—
de as amostras menores sram cortadas por laminas para se obter su
perficies planas. Cremos que tanto o processo de sccagem em estu
fa como o processo de corte provocam bastante reorientacgao dds
particulas, Entretanto, ele comparou os_resultados obtidos com
amostras preparadas dessa forma, com amostras preparadas pelo mé
todo usado por Martin, nao obtendo discrepéncias significativas
entre o seu grau de orientagao de particulas para cada tipo de

preparo.

Barden e Sides (1971) usaram amostras secas ao ar
[4 . N . -
e as superflcies a serem varridas pelos raios X eram deshastadas
. -, [
da mesma maneira proposta por Meade. Apos, essa superficie rece-
bid .a aplicagao de fita adesiva, repetidas vezes, da ordem de
50 a 100 vezes, para rstirar as particulas superficiais reorien-
4 . ~ i4
tadas pelo desbaste. Constatou, também, a reorientacac de parti-
. - . f A
culas superficiais se as superficies fossem somente desbastadas

sem serem limpas pela fita adesiva,
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5,3.2 - Preparoc de amogstras caom partfculas perfei-

tamente orilentadas.

Basicamente o preparc de uma lamina fina ds mates=
rial com particulas orientadas & feito através a deposigaoc  por
sedimentac®o ou centrifugag@o de dispersoes do material, sobre
laminas de vidro ou através de algumas gotas da SUSpensac gue é
deixada secar sobre a mesma lamina. Normalmente obtem-se maior
orientacao quando o preparo & feito com somente uma camada fina
do gue com uma camada mais espessa obtida por varios estagios. Ou
tro fator gue influencia o teor de orientagdo de particulas obti

do € o tipo da argila e seu grau de defloculagao ou floculagao.

Meade (1961) obteve amostras com particulas orien
tadas usando a sedimentagao das partfculas da suspensao. Admitiu
gue assim as partfculas se depositavam com seus planos basais pa

ralelamente.

Perrin (1965) usou um metodo em gque uma quantida-
de suficiente da suspensao do material era colocada num tubo es-
pecial para centrifugagao de tal manéira que o agregado tinha uma
esﬁessura da ordem de O,1lmm, Esse material era depositado por

centrifugagao e posteriormente deixado.secar vagarosamente,
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Martin (1966) usou o método de deixar secar vaga-
rosamente, a uma umidade relativa ambiente de 50%, uma pasta di
luida do material (5,65qg HzD/g material) que era colocada sobre
uma lamina de vidro. Experimentou a uariag%o da DrientaQEO de
part{culas guando preparou amostras pelo método acima, onde algu
mas amostras do material estavam.no estado floculado e outras no
estado defloculado. As amostras no estado defloculado possuiamum

- ~ r N E .
grau de orientagac de particulas muito maior.

Kinter & Diamond (1956) usaram um método em que o
material & depositado por centrifugag%o sobre uma placa porosade
cer%mica, onde o material pode ser lavado com égua destilada com
auxilio de uma bomba de sucgao. Dessa maneira o material pode
ser convertido em outras formas cafianicaS“atraués a lauagem do

material com eletrolitos apropriados.

Os métodos citados acima representam uma pequena
parcela dos métodos ja utilizados. Ppdemos ver que a aceitagao
de uma amostra como tendo particulas perFeitaménte orientadas @&
muito subjetiva, pois cada métodp nferece um grau de orientaggo

de particulas diferente de cada outro.

5.3.3 - Preparo de amostras com particulas sem o-

rientagéo.

Os metodos de preparo de amostras sem arientagao
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preferencial de particulas sao muito mais criticos que o0s mMEto -
dos de preparc de amostras com particulas orientadas pois, con-
forme j& dissemos, hé uma tendencia geral das particulas de argl
la se gruparem face-face, com isso nao se consegue evitar uma

certa orientagac de particulas.

0 processo mais geral de se obter amostras sem o-
rientagao preferencial de particulas consiste em pulverizar uma
guantidade suficiente de materizal sobre a cavidade de laminas de
vidro apropriadas e apos alisar a superficie desse material com
acao suave, Sem pressEo sobre o material, de tal maneira a se obh
ter uma sUperFicie plana e no mesmo h{uel da éupenffcie da lami-

na de vidro.

Martin (1966 ) sugere a obtengao de amostras com
particulas sem orientagao, Jogando-se uma certa guantidade do
material em Carbowax 6000 fundide de tal manpeira gue forme uma

mistura material-Carbowax 6000 com uma razao igual a 1:2. Deixa-
-se a mistura permanecer nesse estado por algum tempo até que o
Carbowax 6000 cubra as particulas. Logo a seguir, o material &
deixado esfriar vagarosamente ate a temperatura ambiente, guando
entao a amostré ¢ desbastada, para se obter uma superficie plana

e fina.

A aceitagao de uma amostra como tendo particulas sem
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orientacac & muito mais critica e subjetiva que a aceitagao das
amostras como tendo part{culas com Drientagﬁo preferencial pois,
conforme ja dissemos, naoc se consegue evitar que uma amostra con
tenha uma certa quantidade de particulas com Drientaggo preferen
cial, devido a uma tendencia natural guase generalizada dos ming
rais argilicos de se gruparem face-face, como também devido a al

guma orientagao provocada pelos proprios metodos utilizados.

5.4 - VANTAGENS E DESVANTAGENS DA DIFRAGARD DE

RAIOS X.

R grande vantagem do uso da difragao de raios X pa
ra estudo de orientagga de particulas g fornecer um indice guan-
titativo da tecedura. Entretanto, esse indice é referido aos va
lores obtidos para amostras com e sem Drientagao de partfqulas,
e, entao, o uso da diFragED dos raios X possuil limitacao devido

a baixa precisao na ohtengao desses dois tipos de amostras.

Como a medigao das intensidades das reflexopoes g

. ' - . A 2
feita sobre uma area varrida aproximada de 10mm“~, gue representa
uma grande quantidade de particulas, esse valor representa uma

meédia da orientagaou dessas particulas.

. ~ ) ~ s p
Com o usp da difragao de raios X nao e possivel

se estudar a porosidade do material.
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Talvez a grande limitacao da aplicac&o da difra -
cao de raios X para estudo de teceduras seja tornar muito diffcil
a interpretaggo dos resultados guando se usa amostras de materi=
al natural. Normalmente a sua aplicagau € feita em estudo de ma

- N - . ’ - 4 .
teriais constituidos de um so mineral argilico.
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CARPTTULD VI

MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

6.1 - GENERALIDADES

0 microscopio eletronico de varredura € canstitui
do basicamente de uma fonte de eletrons (canhao de eletrons), de
trés lentes eletromagnéticas, de um sistema de varredura, de um
sistema coletor, de um fotomultiplicador, de um amplificador .de

r . i A
video 2 de um tubo de Taios catodicos.

O0s eletrons deixando o canhao de elstrons sao a-

celerados por um campo slétrico e dirigidos, através um vacuo a-
. -4 P

proximado de 10 torr, para a superficie da amostrz em observa-
gao. No percurso entre o canhao de eletrons e a amostra, o fei-
xe oe eletrons passa através de trés lentes eletromagnéticas. As
duas primeiras lentes tem a2 fungao de condensar o feixe de eie—
trons, A terceira lente, que so situa mais proxima a amostra,
desempenha o papel de focalizar o feixe de elstrons na superfi-
cie da amostra. U sistema de varredura, gue fica situado proxi-
mo a lente de focalizagao, desempenha o papel.de varrer o feixe

P [ 4 .
de eletrons sobre uma regiao da superficie da amostra.

. £ -
0 feixe de eletrons ao encontrar a superficie da



56

amostra possui a sua segao transversal com diémetro aproximada
de 50 A, No choque do feixe de elétrons com a superficie da a-
mostra ocorre o seu espalhamento causando um volume de eletrons
irradiados irregular. Entzc o nimero de eletrons que saem de di
ferentes arecas da amostra € variavel. Muitas sao as causas des-
ga irregularidade no volume de eletrons irradiado. Uma das cau-
sas principais & que no encontro do feixe de eletrons com a su-
perficie da amostra, alguns desses eletrons podem penstrar nela
numa profundidade de até 10,000 A e algumas vezes podem até ca-
minhar através a amostra. Por outro lado, ocutros slstrons pene-
tram na superF{cie da amostra numa profundidade pequesna e sao de
fletidas de volta para a superficie da amostra com energia sufi-
ciente para escaparem dela. Esse Ultimo tipo de eletrons, e u]
gue mais interessa. Os eletrons refletidos gue possuem energia
mais elevada sao chamados eletrons primérios e agueles com ener-

- ~ ’ -
gia menor sao chamados eletrons secundarios.

0 sistema colstor que possui voltagem e posigao a
propriada tem a fungao de atrair a maioria dos eletrons que fo-
ram capazes de deixar a superficie da amostra. Os eletrons atra
idos pelo sistema coletor encontram no seu interior .um cintilador

3 L4 . -
onde a energia dos eletrons e transformada em energia luminosa.

O fotomultiplicador recebe a luz proveniente do

cintilador, que passou por um tubo de luz, que liga o coletor ao
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fotomultiplicador, amplifica-ae a transforma em energia elétrica.

0 amplificador de video possui a fungac de ampli-

ficar mais o sinal recebido do fotomultiplicador.

- * . ~

0 tubo de raios catodicos tem a fungao de reprodu

zir a imagem da area obssrvada da amostra. A imagem é produzida
em funcgao da varredura do feixe de eletrons na superficie da a-

mostra,

Os meétodos de preparo das amostras para observa -
cao envolvem técnicas, que serao vistas posteriormente, que vi-
sam a obtencao de superffcies menos deformadas possiveis. Para
que nao hHaja carregamento cletrostatico da amostra, pois ao con-
trario prejudica a qualidade da imagem da amostra, a superficie
precisa receber uma cobertura metzlica bem fina. Normalmente,es
sas superficies se apresentam com uma topografia bastante aciden
tada e com variacdes da constituicao quimica nos diversos pontos.
Para as amostras com superficies de topografia aEidentada, essa
cobertura metdlica fina, gue € evaporada, nao se distribui uni-
formemente, ocorrendeo algumas areas com pouca cobertura e outras
com deposigao excéssiua. Muitas vezes e interessante nao se dar
essa cobertura metédlica na superF{cie da amostra, guando se tra-

. r . . R
balha com amostras impregnadas com produtos guimicos paois, a di-

4 .
ferenga nas caracteristicas do carregamento das particulas do
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solo e do material impregnante, serve para distinguir os dois ma

teriais.

Como jé dissemos, 0O nimero de eletrons que saem
de diferentes areas da amostra é variavel. Essa variagao de elg
trons refletidos & o responsavel pela produgao do contraste . na
imagem da superFicie. Os principais responséueis pela produgac
do contraste sao os eletraons primarios que sao dotados de  alta
energia., Mas o contraste pode ser produzido tanto pelos ele-
trons primarios como pelos eletrons secundarios. Para o contras
te produzido somente pelos eletrons primérios, o sistema coletor
de eletrons deve se situar numa posicdo critica em relagao ao fei
xe de eletrons refletidos da superF{cie da amostra, Essa pasigao
critica corresponde ao sistema coletor estar alinhado com o fei-
xe refletido. Para o contraste produzido por eletrons primérios
e secundarios, o sistema coletor deve se posicionar o mais PToOxi
mo da amostra para que os eletraons secundarios possam ser capta-
dos, pois como esses eletrons possuem baixa energia, eles podem
caminhar com gualquer trajetéria, ao contratrio dos eletrons pri-
marios que caminham em linha reta. As trés principals contribui
coes ao contraste produzido por eletrons primarios & secundarios
sago:

- a variagao da topografia entre os diversos pontos da su-

| S
perficie da amostra.
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. ~ . . [ 4 . .
- a variacao da constituicgao quimica entre os diversos pon-

tos da amostra,

- a variagao da diferenga de potencial dos eletrons refleti

dos,

Como jé dissemos anteriormente, no encontro do
feixe de eletrons com = superffcie da amostra, alguns eletrons
penetram nela até uma profundidade de 10,0008 e outros penetram
nela numa profundidade muito pequena e sao defletidos para super
ficie, Alresolugﬁu da imagem devido aos eletrons secundarios €
da ordem de 50A, gue € o diametro do feixe de elstrons na super-
ficie da amostra. Isso se deve ao fato de que esses eletrons co
mo penetram a pequenas distancias, o espalhamento do feixe de
eletrons € pegueno na superficie da amostra. Um fator de perda
no poder de resolucaoc em superFIcie de topografia acidentada € a
deposicdo excessiva de material metdlica evaporado na superficie

L4
da amostra, em alqumas areas.

Em geral, pode-se esperar do microscopio eletroni

co de varredura uma résolucgao da ordem de 100A a 200A.

6.2 - PREPARD DA AMOSTRA

6,2.1 - Geral

As amostras para serem observadas em microscopio
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eletronico de varredura nao devem conter agua nos poros. Entac &
LA Id .
necessario dar um pre-tratamento na amostra pois, no seu estado
, - - -
‘natural, ao entrar em contato com o vacuo no interior do micros-
i 3 - hind a
copio perde parte de sua umidade. Essa reducao da umidade da a-
mostra provoca uma perturbagao na tecedura original da amostra

’ ) - . - -
como tambem essa umidade pode danificar o eguipamento.

Existem basicamente dois métodos diferentes de

pré-tratamento da amostra:

” , .
a) Secagem da amostra - esse método € o mais recomendado pa

ra microscopio eletronico de varredura,

b) Impregnagao da amostra com resinas estabilizadoras - es-

Id - . . L LR N N
se metodo e mais recomendado para microscopia otica, coma ja vi-
mos, e para microscopia eletronica de transmissao, conforme vere

mos.
0 preparo da amostra possui varias etapas desde a

R ~ , . s .
dissecacao da amostra ate o tratamentoc final da superficie a ser

observada,

6.2.2 - Dissecacap da Amostra

Essa etapa corresponde ao corte da amostra em di-

mensOes apropriadas, do local desejado e na direcao dese jada. Co
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mo normalmente essas amostras tem dimensoes miito peguenas,prin-
cipalmente a espessura, Como seré visto para cada tipo de método
utilizado, a dissecagao deve ser feita com bastante cautela afim
de nao perturbar a amostra. Essa operagan leva muitas vezes alqu
mas horas. Entao € recomendavel fazé-la em ambiented onde a umi-
dade relativa seja alta para que nao haja perda da umidade do ma

terial pois, em caso contrario, a amostra pode ser perturbada.

6.2.3 - Métndos de Pré-Tratamenta da Amostra

. " . . ”’ ’
Conforme ja falamos, existem dois metodos de pre-
tratamento da amostra: secagem e impregnagaoco. Como a impregnacao
4 . ~ -, r .
da amostra com produtos guimicos nao e rocomendavel para a mi-
- ~ + -
croscopia eletronica de varredura, ela sera tratada na parte cde
microscopia eletronica de transmissao. Nessa parte sera detalha

da as diversas formas de secagem.

Ao se forcar a saida da égua dos poros, a tensao
superficial causa uma contragao dos poros. A praoporgac que a
contragao dos poras aumenta, mais dificil se torna a retirada da
agua. Com issao, o volume da amostra diminui e altas tensGes se
desenvolvem com conseguente rearfanjo de particulas. Entretanto,
duas situagGes podem existir onde o processo da secagem nao rear
ranja as partfculas. Uma situagfo possivel é a existencia de um

. ~ f . -
alto grau de orientagac de particulas no interier da amostra.
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Nesse caso a secagem produz somente uma diminuigao do sspagamen-
r . ~ ~ ~
to entre particulas, Outra situagao gue nao ocorre perturbagoes
. L .
na amostra devido & secagem e a amostra estar com uma umidade a-

baixo da umidade correspondente ao limite de caontragaa,

Os métodos que tem sido empregados usualmente pa-

Ta secagem de amostras sao:
- secagem em estufa,
- secagem ao ar,
- substituigao e secagem.
- congelamenio e secagem,

£ .
- secagem super critica.

Cada método de secagem sera tratado detalhadamen-

te em separado, a seguir.

6.2.3.1 - Secagem em Estufa

Como o préprio nome diz, esse processo de secagem
consiste em colocar a amostra com as dimensdes aproximadas de
30mm x 10mm x Smm em estufa numa temperatura a 105° C durante 24
horas, como no método padraoc de medigac de umidade do solo. Fsse

método produz bastante perturbagac na amostra, no entanto ele. ¢€
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usado para identificagao, estudo de tamanho e forma das particu-

las constituintes do material.
6£.2.3,2 - Secagem ao Ar.

Consiste em deixar a amostra exposta ao ar, cam
dimensoes iguais ao do método acima, para gque haja perda da umi-
dade. Outro processo de secagem ao ar consiste em colocar a a-
mostra dentro de uma placa de petri gque & colocada dentro de um
recipiente maior, de vidro, contendo agua até um nivel que corres
ponda a meia altura da placa de petri. 0 conjunto e entac fecha
do com uma tampa de vidro. A perda da umidade por esse processo
€ mais lenta gue o processo de secagem direta. Qualguer método
de secagem ao ar nao pode subsistir sozinho ﬁois, a umidade da
amostra po fim do processo & aproximadamente igﬁal a umidade am-
biente, Entao, deve-se complementar a secagem colocando-se a a-
mostra em dissecador contendo substancias como silica gel ou clg
reto de cédlcio ou em dissecador para pequencs vacuos. 0 fim do
processog se da guando o peso da amostra permanece constante ao
longo do tempo. Esse processo provoca também.perturbaggo na a-
mostra. Como esse processo de secagem € muito simples e répido,
pode ser usado para fins de classificagao e identificagao das ca

4 . . - -
racteristicas principais de tecedouras.
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Sloane e Kell (1966) usaram um processo de secagem
semelhante ao descrito acima. Apds a moldagem das amostras de
caulinita compactadas, toda a amostra & levada a secagem pelo pro
cesso acima. Utilizavam o tergo central da amostra para a disse
cagao da amostra a ser observada. Observaram nao haver perturba

cao da amostra com esse PIDCESS0.
6.2.3.3 - Substituigdo e Secagem

Esse processo consiste em substituir totalmente ou
. ’ » -~ -
parcialmente a agua dos poros por substancias de tensao superfi-
3 ke . -
cial menor e apos deixar a amostra secar ao ar, FE essencial que
. . - f . Le
essas substancias sejam completamente misciveis na agua, tenham
. N . . 4 - .
baixa viscosidade e gue sejam liquidas a temperatura ambiente.

As substancias mais eémpregadas sao:
a) metanol.
b) acetona.
c) eter dietilico.
d) i¢opentano.
e) glicerul.‘

f) polietilenoc glicol 400.

0 metanol e a acetona possuem uma tensaoc superfi-

cial da ordem de 23 dina/cm. J& o eter diet{lico possui uma ten
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sao superficial igual a 17 dina/cm. 0 isopentano possui-a menor
tensao stperficial encaontrzda para as substancias l{quidas na
temperatura ambisnte, que € da ordem de 14 dina/cm. O glicerale
o polietileno glicol 400 nao conseguem substituir totalmente a é
gua dos poros. 0 glicerol possui uma viscosidade um pouco alta
e nao se consegue uma boa impregnacao da amostra. 0 maior pro -
blema do uso do glicerol & que durante o processo de secagem nem
toda a substancia & evaporada, permanecendo glicerol nos poros.

Esse . glicerol remanescente nos poros normalmente melhora a qua-
lidade da imagem, mas fica dificil a distinga@o entre as frontei-
ras do produto g as partfculas de argila, 0O polietileno glicol

400 & mais apropriado que o glicerol pois possul viscosidade me-

nor.,

A aparelhagem usada para a substituigdo e constis
tuida de um recipiente grande de vidro com um dremo na sua base.
No seu interior coloca-se uma placa de petri e no interior da
placa de petri cecloca-se uma lamina de vidro igual a usada em mi
croscapio otico. O conjunto deve ser fechado da melhor maneira
possfvel para gue nao haja perda por evaporacao da substancia ,

. 3 0 [ - L -
pois 2 maioria delas = muito volatil.

A amostra a ser tratada por esse processo deve ser
cortada com as dimensoes aproximadas de 50mm x 40mm x S5mm. E re-

L4 L4 -
comendaval tambem que a amostra esteja saturada.
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A técnica de substituigdo & constitufda das sg-

guintes etapas:

a)com o conjunto todo montadao, inicialmente enche-se a pla-
ca de petri com agua destilada e deairada atd o nfvel onde ha

~ 4 4 . ~ . .
formagao de uma pelicula de agua em cima da lamina de vidro.

b)repousa—se, tom bastante cautela, a amostra com a face
maior (50mm x 10mm) sobre cssa pelicula de égué. Completa-se a
placa de petri com égua destilada e deairada, através de conta-
gotas, até haver sxtravasamento.

c)prepara-se solugOes com as substancias acima citadas e
agua. Essas solugdes sdo trucadas a intervalos didrios e pela
seguencia mostrada abaixo:

nimero da troca percentagem da substancia

utilizada na solucao.

1 5
2 10
3 20
4 30
5 40
6 | 50
7 60
8 75
9 90
10 100

11 100
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d) enche-se o recipiente maior, tomando-se o cuidado de fe-
char o dreno do fundo, com az primeira solugao até um nivel poucao
acima da placa de petri. Findo o prazo de um dia,drena-se essa
solugdo com bastante cautela para que nao agite a superficie da
solugd@o que ficara remanescente na placa de petri. A seguir en-
che-se novamente o recipiente maior com a segunda solugzao. Pro-

cede-se desta maneira ate a mudanga da Gltima solucgzo.

e) apés 0 esvaziamento do rTecipiente maior com a (ltima so
lugan, a placa de petri estara ainda cheia. Ent2o, com bastante
cuidado, por meio de um conta-gotas, retira-ss essa solugao ate
se atingir um nivel um pouco acima da superficie da amostra. A
partir desse nivel deixa-se a solugan evaporar lentamente nas

condigoes ambientes.

A razao de se caomegar o processo de substituicgao
com a agua € ir vagarosamente aumentando a concentragao da subs-
tancia e para se prevenir uma mudancga brusce da tensao superfici

4 - - - -
al do liquido dos poros ou a ocorrencia de chogues osmoticos.
As amostras preparadas por esse processo devem
ser manipuladas com bastante cuidado pois, elas se tornam muito

frageis.

Esse processo de secagem com substituigao anteri-
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or por substancias de tensac superficial menor provoca tambem per
turbagao na amostra. Pode-se usar esse processo para preparar a
mostras com os mesmos fins de observagaoc das amostras preparadas

por secagem aop ar.
6.2,3.4 - Congelamento e Secagem

Um processo de secagem pode ser considerado ideal
quando os efeitos perturbadores da tensao superficial forem to-
talmente ou parcialmente eliminados. O processo de congelamento

e secagem minimiza bastante esses efeitos.

U processo de congelamento e secagem consiste ba-
. L
sicamente em congelar a agua dos poros da amostra, de preferen -

cia saturada inicialmente, e em seguida sublimar o gelo.
Aintes de entrarmos nas consideragoes do processo
de congelamento das amostras de solo, iremos nos deter um pouco
- o~ 4 - ,
em algumas consideragoes {eoricas sobre a agua.

6.2,3.4,1 - flgua - Consideragdes Tedricas.

* 4 » -
Considerando-se uma molecula de agua isolada, ela

possui o angulo H-0-H iqual a 104°317, Ent retanto se colocarmas
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essa molecula em presesnca cde outras, havera a ligagao entre elas,
- -~ 3 . - ~ [
Nessa ligagao ocorre hidridizagao da molecula fazendo com que es
. )
se angulo passe a aproximadamente 109", Como esse angulo se

aproxima do valor do angulo de um tetraedro reqular, a molécula

4 N . -
de agua pode ser considerada com essa forma geometrica,

Ro se resfriar a égua, suas moléculas vao assumin
do outras formas. As moléculas de gelo na sua forma normal assy
mem vuma forma hexagonal. No entanto essa estrutura hexagonal pa
rece ser modificada para uma forma cubica a temperaturas da or-

dem de -80°C a -120°C.

Existe um modelo dinamico para a estrutura da a-
gua onde as moléculas s3o consideradas formando agregados nao fi
xos, ou seja, o numero de mcléculas por agregada e @ ndmero de a
gregados € mudado constantemente. A proporgac gue a temperatura
,é diminuida, o tamanho desses agregados comega a Crescer ate a-
tingir um tamanho tal guando ocorre a formagio de cristais de qe
lo., Por outro lado, a temperaturas elevadas, o tamanho desses a
gregados & muito pequeno, pouco maior gue as moléculas, entdao es
sa cristalizagao ndo pode occorrer. Se levarmos a agua ao seu
congelamento por um processo lento de abaixamento da temperatura,
comegara a haver o aparecimento de diversos agregados jé crista-

lizados enquanto outros nao. Esses agregados ndo cristalizados
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contribuém para o crescimento dos agregados cristalizados. As-
sim, todos os agrepgados acabam se juntando com oﬁtrns, levando tg
da a massa ao congelamento., A proporgdo gue se abaixa a tempera
tura com gue se produz o congelamento da égua o tamanho dos agre
gados que irao se cristalizar diminue e, por outro lado, como a
maioria dos agregados era- pequena , uma grande maioria dos agre
gados se cristalizara, Assim, se obtém o congelamento através um

grande nimero de cristais pequenos de gelo,
6.2.3.,4.2 - Congelamenta do Solo

Suponhamos uma amostra de solo saturada com égua,
gue sera congelada lentamente. A proporgaoc gue a temperatura e
abaixada, comega a haver a cristalizagdo dos agregados de moléqg
las enquanto outros agregados ainda nao se cristalizaram, num
determinado poro. Estes agregados comegam a crescer as custas
dos agregades nao cristalizados, 0 crescimento desses agregados
chega 2 um ponto em gque comega a haver a interferencia entre os
agregados dos diversos poros. A Proporgac que esse Processo  a-
vanga, comega a occorrer a deformacgao da émostra, levando a um re
arranjo de particulas, podendo até ocorrer a rutura da amostra.
Por outreo lado, se esse crescimento for impedido ndo ocorre per-

turbagao na amostra.
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-~ r .
Entao o congelamento deve ser rapido para gue ele
. f . . .- ~ .
ocorra a partir de um grande numero de cristais que serao impedi

dos de crescerem pela interferencia com cristais vizinhos,

Dentre os processos de congelamento a altas velo-
cidades, o processo de imersao da amostra em liquidas a tempera-
turas bem abaixo da temperatura de congelamento da égua, e tal-
vez o mais simples. Algumas substancias possuem essa propriedade
de permaneceTrem l{quidas a temperaturas bem baixas, Dentre elas,
o nitrogenio l{quido e que tem sido mais usada. O nitrogenio Li
quido no sesu ponto de borbulbhamento encontra-se numa temperatura
da ordem de -196°C, Por um lado essa temperatura baixissima prao
porciona uma velocidadé de congelamento bastante répida mas, por
outro lado, o grande movimento das bolhas de gas impede um conge

lamento perfeito.

As dimensoes da amostra a ser tratads por esse
r - - -
metodo devem ser aproximadamente iguais a: 10mm x 10mm x 2mm
(0,2 cc). Essas dimensoes sao limitadas superiormente pelo fis-

suramento dz amostra e inferiormente pelas dificuldades de disse

cagido e manipulacdo da amostra.

Cam a finalidade de se evitar o borbulhamento no

- [4 « - . a 4
inicio do congelamento da amostra, gque ocorre no nitrogenio 11 -
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guida, tem-se usado o isopentano nessa fase inicial, 0 isopen-
. f . .
tano possui a vantagem de ser liguido na temperatura ambiente mas

se congela a -160°cC,

0 congelamento com o isopentanc e feito da seguin

te maneira:
. . 14 - - .
- coloca-se nitrogenio liquido num recipiente.

- enche-se um recipiente de cobre, de preferencia, com iso-

pentanao,

- - - o - r
- leva-se o recipiente com isopentafo para ser resfriado ate
. .
uma temperatura proxima da sua temperatura de congelamento. 0
controle da temperatura deve ser feito com termopares em contato

com o isopentano.

- submerge-se a amostra no isopentano, na temperatura aci-
ma, deixando-a no seu interior durante um tempo aproximado de

30 segundos,

-’ . . . [ 4
- apos o tempo acima, submerge-se a amostra em nitrogenio 11

quido a -196°C durante 20 a 3D segundos.,

» r -
Esse procedimento alem de evitar o berbulhamento
. 4 . « * .
no iniclo do congelamento, conforme ja falamos, o isopentana gue
. [ S
fica remanescente na superficie da amostra forma uma capa conge-

lada que minimiza a elevagao da temperatura da amostra quando do
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transporte e montagem da amostra na camara de sublimagao.

Outra substzncia que tem mostrado bom desempenho
para congelamento de amostfas ¢ a pre pano., A grande vantagem do
propano € que éle proporciona uma velocidade de congelamento mai
or que a do isopentapno. &Entretanto, o propanc possui o inconve-
niente de seT gas a temperaturas superiores a -41°C. Entao ha
necessidade de resfriar o propano a temperaturas inferiores a
-41°C, Como éle é fornecido em recipientes apropriados, colaoca-
se esse recipiente dentro do nitrogenio até uma temperatura prd-
xima a -190°C, que & sua temperatura de congelamento. Abre-se o
recipiente e coloca-se a amostra no seu interiocr, da mesma forma

feita para o congelamento com o isopentano.
6.2.3.4,3 - Sublimagao do Gelo da Amostra

Para sublimesgao do gelo da amostra, Smart (1966}

e Tevey (1970) desenvolveram equipamentos que consistem basica

mente de um recipiente fechado onde existe uma fonte de calor e

D

uma entrada para se evacuar o sistema, com isso a sublimagao

0 3 . ~ - -~ + 0
feita com calor por irradiagac, A condicgan basica que gualguer
eguipamentg para sublimagao deve ter & permitir a sublimagao sem

+ .
um aumento desnecessario da temperatura do gelo.
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F - L3 - -
Dentre os varios fatores que influenciam a subli-
macao do gelo da amostra, os dois mais importantes sao a tempera

~ -,
tura da amostra e a pressac do vacuo,

0 maior problema da sublimacao € o controle do
processo para que se supra o calor latente de sublimagao necessé
rio a amostra, QOuando a frente de sublimagdo atinge a amostra,o
gelo situado na parte mais externa se sublima primeirc, deixando
umé cunha externa ja seca. LCom isso a tempsratura do gelo tende
a subir., Entao deve-se manter a temperatura do gelo bem baixa,
pois, em casa contraria, as moléculas dentro do préprio cristal
migram e se recristalizam. Essa recristalizaggo migratoria pode
provocar um crescimento excessivo do cristal de gelo gue consequen
temente-poderé oerturbar a amostra., A temperatura do gelo situa
do a frente da frente de sublimacao depende da pressgo do vapor
nos poras da amostra, que por outro lado depende da velocidads
com gue @ vapor € removido da suﬁerffcie da amostra. Quando uma
molécula de vapor d'agua escapa da amostra, ela deduz seu calor
latente da amostra, loge a temperatura da amostra diminue. En-
tretanto se essa molécula de vapor d'agua que escapou da amostra
retornar, ela cede o seu calor latente, ao se condensar, a amos-
tra, Logo a temperatura da amostra tende a subir, Entzo o re-
torno damolécula de vapor d'agua a amostra deve ser evitado para
nao haver a subida desnecessaria da temperatura do gelo. 0 re-

torno da molecula de vapor d'aqua a amostra pode ser evitado de
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duas maneiras, Uma & forgar a sua retirada do sistema através o
uso de vaclos altissimos, gue nao & muito eficiente e pode dani-
ficar o equipamento de vacuo. Outra maneira é usar uma "armadi-
lha" para sequrar as moléculas de vapor d'agua. FEssa "armadilha"
nada mais & gue um condensador, gque no encontro da molécula de
vapor d'agua com o condensador, d vapor se caondensa e hele fica
agarrada. Esse processo & o mais eficiente. Para que se garan-
ta o nao retorno da molécula de vapor d'agua a amostra, pelo pro
cesso de condensagao, & necessario que a distancia do condensa -
dor seja menor que o caminho livre medio percorrido pela molécu-
la, pois no seu chogue cam outras moléculas pode haver o ssu re-
torno. 0 valor do caminho livre médio & funcao da pressio utili
zada dentro do eguipamento. WNa figura a seguir & mostrado o gré

- - - £ . ~ ‘ d
fico do caminho livre medio versus pressao, para 0 vapor d'agua.

Para os poros mais no interior da amostra, o pro-
cesso de secagem depende da velocidade com que as moléculas de

l‘ . * .
vapor d'agua se difundem atraves os poros mais secos.

Conforme ja foi falado, a temperatura do gslo de-

. . 4 - - .
VE permanecer a mais baixa possivel para se evitar a recristali-
zagao migratdria. Essa temperatura é da ordem de -80°C e -100°C.
Entretanto,a essas tempsraturas, a pressao de vapor do gelo g

. . . ~ . r
muito baixa. Entao para que se consiga a secagem da amastra e
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necessario se " .usar sistemas de vacuos que alcancem presscoes bai
T . . ~

x1ssimas., Mas como s2sses sistemas nao toleram a presenga de
‘ . ~ Y

grandes volumes de vapor d'agua a operagac se torna dificil. Par

-, . . . ~

outro lado, tambem, guante mais baixa a temperatura de sublimagan

. 4 ’
do gelo, maior sera o tempo para processa-la.

Deve-se tomar bastante cuidado na manipulagao das
amostras preparadas poT esse processo pois elas se tormam muito

frageis.
6.2,3.,5 - Secagem SUperDrItica

Sabemos gque uma determinada substancia pode sub-
sistir tanto no estado gasoso ou l{quido, ao mesmo tempo, desde
gue ela esteja numa determinada condigao de temperatura e pres-
sao. A secagem supercritica se baseia nesse fato, ou seja, le-
var a amostra a determinada condigao de temperatura e pressao pa
Ta gue o lfquido dos poros passe para a fTase gasosa imperceptivel
mente evitando-se assim os efeitos perturbadores da tensaoc super
ficial. Entretanto a égua possui uma temperatura critica da or-
dem de 374°C e uma pressao critica da ordem de 218 atm. Coma
vemos, esses valaores szao muito elevadaos, pais além de causarem
perturbagao no arranjo das particulas, pode haver até perturba -
cao da propria estrutura cristalina das particulas podendo cau-

s - . -
sar ate o rompimento da estrutura cristalina.
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Para a aplitacac da secagem supercritica tem-se
que evitar os valores elevados da temperatura e pressao critica
da agua. Um processo de se evitar a agua & substitui—la por ou-
tras substancias que possuem temperatura e pressao criticas mais
baixas. As duas substancias que tem sido usadas para substitui-
ggo da égua sao o oxido nitroso (NZU) e o diéxido de carhbono
(CDZ)‘ Um dos incaonvenientss dessas substancias & gue sao ga-
ses a temperatura ambiente, gque tem complicado um pouco mais a a
plicagdo do processo, Os valores da temperatura critica, pres-
sdao critica e densidade critica para o dioxido de carbono e para

r . . ~ .
0 0xido nitroso sao mostrados abaixo:

crit. crit, , crit.
°c atm g/cm3
N0 36,5 71,7 0,45
co, 31,3 73,0 0,46
Outro probiema encontrado na utiiizag§0 dessas su-
bstancias acima & a variacgdo rapida de densidade que ocorre a

proporgac que a temperatura se aproxima da temperatura critica.

Entre as temperaturas ambiente e a temperatura critica, a densi-
. . 3

dade dessas substancias varia da ordem de D,ig/cm , GUE COTrres-

ponde a uma variagao de volume aproximado de 70%. Como a  per-
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meabilidade das argilas €& muito baixa, uma variagao brusca de va
lume do lfquidn dos poros nao permitiré um escoamento do liqui-
do através os peros. Consequentemente haugré uma reorientagao de
particulas, podendo até ocorrer a rutura da amostra caso ela nao
suporte essa variacao de Uolume: Entao os acréscimos de tempe-
ratura devem ser bem pequenos e lentos para que permita o escoa-

mento da substancia nos poros.

0 processo de secagem supercritica consiste entap,
em anteriormente impregnar a amostra com acetato de amila pois ten
to o dioxido de carbono como o oxido nitroso nela sao misciveis,
Como essas duas substancias sao gases nas condigoes ambientais,a
impregnaggo com elas (NED' e CDZD deve ser feita a pressoes ele-
vadas ou a baixas temperaturas, como & 0 caso do Oxido nitroso.
Coloca-se a amostra, ja impregnacda com acetato de amila, dentro
de um equipamento de altas pressaes, eleva-se a pressao até um
valor acima da pressao critica e a temperatura € acrescida da tem
peratura ambiente até um valor bem prdxime do Ualar da temperatu
Ta cr{tica, sendo esses valores dependentes da substancia utili-
zada. Em outro equipamento para altas pressoes, coloca-se a suhs
tancia dese jada no seu interior, misturada cem acetato de amila,
eleva-se a pressaoc até um pouco acima da pressao critica e a tem
peratura da mesma forma & elevada até um pouco abaixo da temperg

[4 - a e - . 4
tura critica, Nas condigoes antsricres a substancia tornou-ssz 'li
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guida. Transfere-se o liquido do equipamento de pressao para o
equipamento de pressao onde se encontra a amostra. Deixa-se al-
gum tempo a substancia liquida em contato com a amostra para que
haja a sua impregna@go; Em seguida eleva-se a temperatura da a-
mostra em acréscimos pequenos (da ordem de D;DlDE) e lentgs ate a
temperatura c;{tica. Com issa permite-se o escoamento do liqui-
do nos poros devido a variagao de volume. Assim consegue-se, nNa
passagem pela temperatura critica, a mudanga da fase liquida pa-

ra gasosa imperceptivelmente.

Lsse método de secagem supercritica parece ser
muito efetivo na secagem da amostra, mas requer uma aparelhagem
de altas pressoes muito sofisticada e também um controle rigoTo-
so das condigoes de temperatura e pressao. Acreditamos que a
maior limitacao desse metodo seja a substituigao da agua poTr ou-

tras substancias, gue deve ser feita anteriormente.

Mais uma vez, as amostras preparadas por esse prg

cesso devem ser manipuladas com bastante cautela.

6.2.4 - Variacoes das Dimensoes da Amostra Duran-

te os Diversos Processos de Preparo

Tovey (1970) experimentou a variagao das dimensoes
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de amostras quando preparadas pelos métados acima; Adensou uni-
dimensionalmente caulinita até 4,0 Kg/cm2 e aliviou posterior-
mente a pressao até 0,025 Kg/cmz; As medidas foram tomadas na
diregan vertical (V) e na diregao horizontal (H) de cada amsstra
que foi cortada da célula de adénsamento e tratada por cada métg
do. O valor negativo da variagao da dimensaoc corresponde a con-
tragao e o valor positivo corresponde a expansao. Os valores ob
tidos no estagio intermediério correspondem ac fim da substitui-
2o no processo de substituicao e secagem, € paTa 0 processa de
congelamento e secagem corresponde ac fim do congelamento, em-
guanto que oé valores totais correspondem a variagao das dimen-
soes desde o inicio da substituicao ou congelamento até o fim da
secagem, A relagao entre os valores de V e H define um grau de
anisotropia da amostra. Os valores obtidos saoc apraesentados na

tabela a seguir.

- N
Pela analise dos valores mostrados na tabela, po-
demos ver que o método de maior superioridade & o Processo de

congelamento e secagem.

6.2,5 - Preparo da Superficie da Amostra a ser Ob-

servada.

Essa etapa do preparo da amostra visa a obtenGao



VARIAGCOES DAs DIMENSDES DA AMOSTRA

ESTAGID

TIPD DE PRE-TRATAMENTO INTERMEDIARIO TOTAL RELACHD
H Y H Y V/H
% % % %
Secagem em estufa - - -6,7 -23,5 3,5
Secagem rapida ao ar - - -7,7 -22,6 2,9
Secagem lenta ac ar - - -12,5 -28,5 2,3
Congslamento e secagem +0,35 +0,16 +0,63 +0,78 1,2
Substituigao e. secagam - - - - -
Com metanol +0, 26 +1, 30 -4,8 -16,8 3,5
Com eter +0,71 +0,62 ~4,2 -19,8 4,7
Com isopentana -0,54 +1,28 ~3;,5 -15,9 4,5
Com acetona -0,40 +1,14 -3,8 -18,5 4,9

Z8
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4 N . o~
de superticies novas, isentas de perturbagac causada por qual-

quer agente.

Dentre algumas técnicas de obtencac de superFicih

- ~ - .
es para observagao, duas tecnicas se sobressaem:
- fraturamento

- descascamento

6.2,5.1 - Fraturamento

0 processo de fraturamento da amostra para obten-
ceo de superficie nao perturbada consiste no ato de tracionar e/
ou flexionar as duas partes extrzmas da amostra, com suas dimen-
soes apropriadas, normalmente com as pontas dos dedos. .Afim de
direcionar o fraturamento deve-se fazer uma ranhura em cada face

oposta da amostra, conforme mostrado na figura abaixa:
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Durante o fraturamento ocorre uma certa orienta -
~ r . . . .
Gao de particulas devido zos esfdrgos mecanicos produzidos na ab
tengao da fratura. Na flexao da amostra, a regiac sclicitada a
~ R R ~ 7{ .~ . .
tragao saofire maior orientagaoc de particulas gue a reqiaoc solici-
~r ~ . f
tada a compressac, A tragao tende a orientar as particulas na
diregao longitudinal e a homogenizar essa orientagao em toda a

f .
superficie.

0 processo de fraturamento deve ser feito com bas

tante cautela para que nao haja esmagamentao da amostra, princi -
4

palmente naguelas preparadas pelos processos de secagem supercril

tica, congelamento e secagem ¢ substituigac e secagem,

Un dos inconvenientes do use do fraturamento para
obtengao de sUperF{cies € a oxistencia de pianos de fraqueza no
interior da amostra que fazem com gque a diregaoc do fraturamento
seja desviado e que muitas vezes levam também ao esmagamenta. Um
caso em que o desvio do plano de fraturamento €& mais critice é
quanda se tenta fraturar amostras contendo planos de rutura, ori
undos de cisalﬁamentos em ensaios mecanicos. Outro inconvenien-
te do processo de fraturamento & que normalmente se obtem SUper-

ficie com uma topografia muito acidentada.
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6.2.,5.,2 - Descascamento

. ~ | S
Esse processo de obtengac de superficies evita u
ma seérie de inconvenientes que sao normalmente produzidos pelo

processo de fraturamento.

A técnica consiste em se cortar a amostra com uma
lamina bem afiada, na diregan dese jada, obtendo-se uma superfi -
cie pbem .lisa. Para facilitar a manipulacao da amostra deve-se an
teriprmenﬁe colar a amostra no suporte apropriado de amostras do
microscopio e apeié-lo num local firme. Com esse corte consegue-
se a obtenczo de uma superficie lisa e 'na diregao desejada, mas
as part{iculas superficiais ficam orientadas na diregio do corte,
entéo essas particulas precisam ser retiradas. A retirada des-

£ # . .
sas particulas e feita pelo sequinte processo:

~ faz-se uma coberturz em cima da superf{cie com uma solu -~
gao dispersa de prata, que € constituida de muitos metais disper
sos numa mistura de liquidos altamente yuléteis, com a ajuda de
um pincel bem fino. Como esses liquidos sao muito vuléteis,eles
se evaporam rapidamente deixandc adevrido a superficie da amostra

os metals.

. ~ .
- apos a secagem da solugao, forga-se por debaixo da cober-
tura o seu levantamento que deve ser feito com bastante ecautela.

Deve-se usar para esse levantamento gualquer instrumento que te-

nha pontas finas, por exemplo, uma pinga de pantas finas.
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Huando tanto a cobertura como o seu levantamento
sao bem feitos, essa pelicula normalmente é extraida de uma 50
vez. Pur.autro lado, ela pode tamto ficar muito aderida a super
ficie como pode sair em pedagos, Normalmente a causa do insuces
so no ‘arrancamento €& devido ou a um excesso no tempo de secagem
da cobertura ou a um tempo muito curto. Quando ocorre qualguer
um desses casos, deve-se, com a lamina bem afiada, cortar nova -

mente a amostra de preferencia num plano pouco abaixo do ante-

rior e repetir o mesmo processo anterior.

A grande vantagem desse método de preparo de su -
perficie & que ele permite uma visao tridimensional da tecedura
da amostra. Isto e conseguido da seguinte maneira: para cada su
perficie preparada pelo processo de descascamento faz-se a cober
tura metidlica necessaria, como sera visto adiante, corta-se nova
mente a amostra num plano pouco abaixo do anterior e repete-se tg

~ I - - . s,
da a operagac., Cada superficie assim obtida e montada no supor

- L4 -
te do microscopio para ser observada.

Um outro processo mais simples de se retirar as
particulas gue foram orientadas pelo corte consiste na aplicacaoc
de Fita'gomada a supsrficie da amostra, Entretanto, esse proces
so & menos efetivo gue o que faz uso da cobertura com a solugao.,
Para que se tenha a garantia da retirada das particulas superfi-

- - ’, r . rd
Ciais perturbadas & necessario gque se faga pelo menos um numero
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de aplicagoes de fita gomada da ordem de 50 a 100 vezes,

6,2.6 - Coberturzs da Amostra

A superficie da amostra a ser observada deve ser
coberta com material condutor para que sg evite o carregamento e
letrostatico da amaostra pois pode prejudicar a qualidade das mi-
crofotografias. As outras guatro Faées restantes devem ser co-
bertas com a mesma solugao e com a mesma técnica usada no proces
so de descascamento, para gue se evite tambem o carregamento da

amostra,

L ) £ .
Essa tecnica da cobertura da superficie da amos-
. ’ . . ~
tra com material condutor & obtida pela evaporacac desse mate-
. - . LR . . .
rial atraves o seu aquecimento eletrico no interior de um equipa
. =4 -5 .
mento com vacuo da ordem de 10 forr a 1D tarr, 0Os atomas
do material condutor ac se libertarem do material caminham atra-
4 4 . .
ves o vacuo na diregac da amostra onde eles aterrisam e permane-
cem, Com esse processo pode-se obter uma cobertura da ordem de
I4 ’
200A a 300A, A pelicula deve ser a mais upiforme possivel so-
| S N 4 .
bre toda a superficie, Para que isso seja conseguido dsve-se fa
zer uso da evaporagao multidirecional para que nao haja deposicao
excessiva em determinadas regiodes. Pode-se melhorar ainda mais

essa uniformidade de deposigao fazendo-se com que a amostra te-

o, - 3 - 3 -
nha varios movimentos no interior do equipamento.
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As substancias gue tem sido usadas para essa co-
~ f . . ~

berturaz sao: o aluminic, o carbono, o ouroc e uma combinagao de
carbono com ouro. Dentre essas substancias, as que tem apresen
tado melhor desempenho sao o ouro e a caombinagao de carbono com
. P . ’ .
ouro. A combinagao de ouro com carbono consiste em se dA uma pri

- - L4
meira cobertura da ordem de 50A a 100A com carbono e depois da-
se a cobertura com ouro com uma espessura da ordem de 200A, Prin

- L4 . . '

Cipalmente esse ultimo tipo de cobsrtura tem apresentado bons

resultados.
6.3 - PREPARD DE MATERIAL DISPERSO

Muitas vezes torna-se interessante observar o ma-
terial argiloso na forma dispersa para estudo de forma e tama-

nho de particulas,

A técnica des preparo consiste das seguintes eta-
pas:
- pesa-se uma determinada quantidade da argila que foi pre-

viamente seca.

- mistura-ss o material com uma solugzo 0,02N de oxalato
de sodio tal gue se consiga uma concentracao aproximada de 1g de

argila/100 c:m3 de solugao.
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- agita-se a mistura num misturador tipo palhetas durante

30 minutos aproximadamente.

- corta-se um pedago de lamina de vidra, tipo usada em mi-
croscopia otica, que foi previamente limpa com acetona, e cola-a

+ £ .
no suporte de amostras do microscopio.

. S
- transfere~se algumas gotas da mistura para a superficie da

lamina,

. ~ + - -
- deixa-se a solugan de oxalato ce sodio evaporar no inte -~

rior de um dissecador.

. # . .
- finalmente, da-se uma cobertdra de material condutor com

uma espessura entre 50A e 100A.

6.4 - DBSERYAGCAD DE AMOSTRAS - ALGUMAS RECOMENDA-

COES.

Para se ter uma visao tri-dimesnsional da amostra
deve-se preparar.duas espécimes cortadas perpendicularmente en-
tre si. Para se interpretar as fotografias de um material deve-
se ter no minimo trés fotografias de cada espécime. No fAinimo
duas fotografias devem ser tiradas de regices onde as teceduras
parecem ser semelhantes e uma fotografia de uma regiac com tece-

hing r .
dura napo tipica.
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0 angulo de observagéo da amostra deve ser ajusta
do durante a fase de Dbservaggo. Normalmente esse ajuste comecga
a partir de 30°. € comum ocorrer sombreamento de algumas areas
guando a observagao € feita em baixos aumentos. Essa situagaop

de ser contornada com um melhor ajuste do angulo de observagaao.

E comum durante a observagdo colocar-se uma pla-
. r A . . - .
ca fina de =acrilico sobre o visor dao tubo de raios catodicos pa-
ra gue nao haja ofuscamento quando a observagao se prolonga par
algum tempo. £ interessante fazer uma marca central na placa
. 2 o . .
com uma area da ordem de 1 cm® para auxiliar a estimativa do ta-

manho das particulas durante a observacgao.

6.5.~ METODO DE CBTENGAQD DE FOTOGRAFIAS ESTEREQS-

CAdRICAS.

Para a obtengao de pares de fotografias estereos-
s . L - A - .
copicas e essencial que a mesma area da amostra seja vista saob
angulos diferentes de observagao. Mas ap variarmas o angulo de
observagao, a regiao que estava sendo observada se desloca, di-
. "~ -’ . r s . -
ficultando a operagac. Esse fato e mais critico guanto maior for
o aumento usado na observagao. Entretanto, se uma regifo que es
r . . ” . 4 . .
ta sendo observada cobte uma area onde se situa o proprio eixo
de rotagao da amostra, nao ha problema durante a variacao do an-

gulo de observacgao.
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Tovey (1970) propde um método de obtenCéo de pa-

+ - - -
res esteregscopicos gque consiste das seguintes etapas:

I !
- no aumento gue se esta trabalhando, s2scolhe-se uma parti
r L . ~

Cula ou agregados de particulas, de facil identificagao, e faz-
~ SO -

se @ marcagao Gos seus contornos sobre a placa de acrilico si=-
FE I .

tuada sobre o tubo de resios catodicos. Marca-se tambem o conto:
- . [ S

no de gualguer figura que se situa no centro da placa de acrili-

Co.

- abaixa-se o aumento da cordem de 1/4 a 1/5 do aumenta que
se sstava trabalhando. Repete-se a aperagao antorior para ou-

tros objetos de facil identificacao.

- . . ,
- procede-se da maneira anterior repetidas vezes ate se che

gar a um aumenta da ordem de 200 . a 500 vezes.

- nesse aumento anterior gira-se o zngulo de observagao de
39 3 59, OCObviamente a imagem se deslocara uUm pouco. Traz-se
. -’ . ~ . . .
g imagem ate a posigao original alinhando-a com a que estava mar
f - ~ , N -
cada na placa de acrilico. G&ssa operagao e feita com o ajuste

horizontal da amostra.

- com o novo angulo de observagao fixado, volta-se para os
aumentos anteriores alinhando-se sucessivamente as figuras com

~ f -
aquelas que esstao marcadas na placa de acrilico.

- repete-se essa operagac de retorno até o aumento em que a

primeira fotografia foi tirada. WNesse aumento faz-se o alinhamen

to das figuras com aguelas marcadas na placa de acrilico e verifi
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- ’ . 3
ca-se se o ponto central da imagem esta coincidente com o centro

da placa de acrilico.

Nesse metodo é impartante ter-se gravado o contor
no exato dos objetos de referencia pois quando se trabalha com au
mentos pequenos, muitos objetos parecem ser semelhantes. Por ig'
so que se deve escolher objetns bem caracteristicos que facili -

tem a sua memorizacgao.

6.6 - VANTAGENS E DESVANTAGENS DA MICROSCOPIA ELE-

TRONICA DE YARREDURA

A grande vantagem do microscopio eletronico de
varredura e o alto poder de penetragac do feixe de elétroms, gue
possibilita a ohservagio tri-dimensional da superficie. 0  seu
alto poder de resolucao possibilita a observacao das particulas
individuais e sua distribuigao. Pode-se afitmar que dentre 0Ss
métodos diretos de observagao de teceduras, esse tipo de micros-

- # -
copia e o que possui. melhor desempenho.

Por outro lado, a microscopia eletranica de var-
redura nao se adapta para observagao de amostras impregnadas com
substancias estabilizadoras pois a tecedura fica recoberta pelo

produto. Nag permite também o estudo das formas e tamanhos de
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poros pois a maioriacbs.poros gue aparece fol . criada durante
o ato da preparacao da superffcie. Devido a nao ~retilineidade
entre o feixe de eletrons, amostra e'coletor, as imagens das su-
perficies apatecem reduzidas, sendo que essa redugao e fungao do
angulo de observagan, Como as amostras a serem observadas sao mui
to pequenas e as areas em observagao menores ainda, isso limita a
generalizacao das teceduras encontradas, devendo-se para tal fa-

- . - » - . -
zer estudo em conjunto com microscopio otico de luz polarizada.



94

CAPITULDO VII

MICROSCOPIA ELETRONICA DE TRANSMISSAD

7.1 - GENERALIDADES

- -, - ~ - 0 - - -
D microscopio eletronico de transmissao e consti-
tuido basicamente de uma fonte de eletrons {canhao de eletrons),
uma ou duas lentes condensadoras, tres lentes de aumento e uma

tela fluorescente.

Os eletrons gue deixam o canhao de eletrons sao
acelerados num campo elétrico em direg%o ao aobjeto. No caminho
entre o canhao de eletrons e a amostra, o Feixe de eletrans &
condensado por uma ou duas lentes condensadoras. Os sletrons gue
sa0 capazes de passar pelo objeto sao dirigidos para passarem a-
través de trés lentes de aumento que sao denominadas cbjetiva, in-
termediaria e projetora. Ac passarem por essas tres lentes, 0s
eletrons atingem uma tela fluorescente onde ha a formagao da ima
gem. Todas as lentes do microscopio sao normalmente eletromagné—
ticas, sendo que as lentes gue tem fungao de aumentar a imagemdg

- - ’ . - -
vem ser obrigatcoriamente eletromagmeticas pais proporcionam um

melhor poder de resolugao.

0 material usado para observagao de teceduras em

. rd . - N . Lad ) r -
microscopio eletronico de transmissac ou sao replicas da superfi
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cie da amostra ou 550 segEes ultra-finas do material que sao COL
tadas através de ultra-microtomos. Para a obteng@o das segoes ul
tra-finas é necessario que a amostra a ser corﬁada seja impregna
da com produtos quimicos que proporcionam uma rigidez, da mesma
forma das amostras usadas na microscopia Gtica. Normalmente, as
segaes ultra-finas tem uma espessura uniforme, mas além da varia
gao da constituigao guimica dos préprios constituintes do solao,

se soma a uariag%o quimi:a entre aos elementos do solo e o pfodu—
to quimico estabilizador. Por outro lado, as réplicas sao consti
tuidas de um so produto quimico, isto &, aquele escolhido para
seu preparo. Mas como normalmente as superficies a seram replica
_das possuem uma topografia muito acidentada, existe uma variacag
as vezes muito grande da espessura entre os diversos pontos da

replica.

0Us eletrons gue chegam até o objeto em ohseruagao
sao dotados de uma alta energia. Normalmente, a maioria dos ele-
trons gue encontrd - o objeto € transmitida mas podem alguns ele
trons serem ou refletidos ou absurvidos pelo objeto. Pode também
ocorrer que alguns elefrofns gue nao se transmitem de imediato a-

# . . L -
traves a amostra possam liberar eletrons secundarios.

0 contraste produzide nas microfotografias eletré

. - ~ - ~ 3 - .
nicas de transmissao e fungao do tipo de material gue esta sendo

usado para a observagao. Nas segoes ultra-finas, o contraste 8
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somente devido a variacao da constituig%o quimica pois sca ESpPES
sura e apruximadamente constante. Nas réplicas, o contraste & so
mente devido a variagao da espessura pois nao existe variacgao qui
mica. Entao ve jamos separadamente a causa do contraste em cada

tipo de material usado na observacao.

Nas segaes ultra-finas ocorre qﬁe os elementos de
Constituiggo guimica diferente possuindo coeficientes de absor -
QED e de emissao de-eletrons secunddrios diferentes, havera uma
uariag%o no nimerc de eletrons oriundos das diferentes areas da
amostra, produzindo assim o contraste. Muitas vezes alguns pro-
dutos quimicos nao permitem uma perfeita distingao entre as par-
ticulas e a substéncia, entao nesses casos & que o contraste &
impaortante peols permite fazer essa disting%o. Normalmente nas
segaes ultra-finas, as particulas costumam aparecer cOm uma cor
cinza escuro e o material impregnante cinza claro, enquanto que
aparecem brancc os buracos que foram provocados durante o cortae.
A fim de melhorar o contraste e a distingao entre as particulas
e 0o produto impregnante, costuma-se misturar produtos corantes ao

produto impregnante.

Nas replicas ocorre que a variagao da espessura
faz variar o coeficiente de absorgao e de emissao de eletrons sg

- . ~ ” - ~ ,
cundariuos em cada ponto, entac havera uma variagao no numero de
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eletrons oriundos de diferentes areas da amostira, produzindo o
- . . I .

contraste. Na replica pode-se melhorar as caracteristicas topo-

graficas da superficie da amostra, fazendo-se um sombreamento com

metais de alta densidade eletronica antes ou depois do seu prepa

ro.

7;2 - PREPARO DA AMOSTRA

7.2.1 - Geral

As amostras a sefem observadas em microscopio ele
tronico de transmissao precisam ser suficientemente finas para

que possibilitem a passagem através delas o feixe de eletrons.

Duas tecnicas principals se distinguem no preparo

das amostras:

- preparo de réplicas da superficie a ser observada.

- segoes ultra-finas da amostra.

Essas duas tecnicas envolvem um pre-tratamento da
. - v # - -
amostra gue na guase sua maioria ja foi tratada nas partes de mi

. ~ - . - ’ - -~ -
croscopia eletronica de varredura e microscopia otica. Entao ire

mos nos concentrar nas tecnicas de preparo de replicas e de se-

goes ultra-finas propriamente ditas.
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7.2.2 - Ssgoes ultra-finas.

Para preparo de segoes ultra-finas e necessarioc
s + -~ - £ .
gue a amostra seja impregnada com substancias quimicas que Promo
vam um endurecimento do material assim como tambem & necessdariao

no preparoc de amostras para microscopia otica.
7.2.2.1 - Substancias impregnantes.

Muitos produtos quimicos tem sido empregados para
estabilizagao de amostras de solo. Essas substancias devem SET ,
de preferéncia, misciveis na égua, possuirem viscosidade sufici-
entemente baixa para gue possam penetrar nos poros, causarem 0
minimo de perturbagac na amostra, nao atacarem os constituintes
do solo e devem ser capazes de produzir uma matriz ductil com du
reza proxima dagquela das particulas e capazes de produzirem uma
resisténcia suficiente para nao permitirem que as particulas se-

jam arrancadas da matriz durante a microtcmia.

- - . ~ ~ . 4 .
Muitas vezes essas substancias nao saoc misclveis
P ~ ” . . . +
na agua, entao torna-se necessario substitult a agua dos poros
por substancias em que as substancias impregnantes sejam misci-

velis,

Essas substancias se dividem em dois grupos:
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~ - - r . ’
a) substancias misciveis na agua.

b) substancias nac misciveis na agua.

Iremos, a seguir, tratar cada grupo separadamente.
a) Substancias misciveis na agua.
1) Carbowax 6000

Essa substancia ja foi tratada com bastante deta-

lhe na parie de microscopia otica.

A sua limitagao como estabilizadora da amostra pa
ra cortes de segoes uwltra-finas & qgue ela forma uma matriz mMuito
friavel. A amostra aoc ssr cortada em ultra-microtomos nao conse-

gue manter sua forma, se desintegrando.
2) Gelatina.

Na temperatura ambiente a gelatina & mais duraque

o Carbowax 6000.

Para que a gelatina se torne sollvel na dgua e ne

, . .
cessario gue se aquega um pouco a mistura.
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0 processo de impregnag%n da amostra com a gelati
‘na'cnnsiste em inicialmente colocar 2 amostra dentro de um reci-
piente de vidro que sera cheio caom égua. Recomenda-se repousar a
amostra sobre uma lamina de vidro, tipo usada para microscopia oO-
tica, para facilitar a manipulaggo da amostra sem perturbé—la.ﬂo
se encher o recipiente cam égua, deve-se faze-lo com conta-gotas
ate um nivel um pouco acima da face superior da ameostra,para nao
perturhé-la. Hpés ultrapassar um pouco esse nivel, pode-se conti
nuar a encher o recipiente atraves gualquer outro meio desde que
se cuide de nao agitar a égua remanescente no recipiente. Deve-
-se juntar a égua uma pequena gquantidade de timol afim de inibir
a atividade bioldgica. Com o recipiente cheio de aqua até o ni-
vel apropriado, leva-se o conjunto a banho em égua, guando a tem
peratura.é acrescida até 40°C. Ao ser atingida essa temperatura,
adiciona-se gelatina ao recipiente onde se encontra a amostra.
Nessa situaggo a gelatina se dissolvera,tornando-se miscivel na
dgua. Assim o conjunto permanece por alqum tempo até o fim  da
impregnagao. Ao fim da impregnaggo, o conjunto é resfriado lenta-
mente até a temperatura ambiente guando ocorre o endurecimento

do material.

Parece que as amostras impregnadas com gelatina,

apos algum tempo, se deformam e ate se desintagram.
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3) RAerclite.

A técnica de utilizagED desse produto requer duas
etapas distintas, pcis ele e fornecido em forma de pé e o endure

hd . 4 N
cedor e fornecido em forma liquida.

A primeira etapa da técnica consistes na impregna-
gao da amostra. Da mesma forma que a gelatina, o Aerolite ¢ solu
vel em dgua morna. Inicialmente, dissolve-se o produto em égua
morna. Coloca-se a amostra dentro de um recipiente de vidro e en
che-se cam agua até um nivel um pouco acima da face siparior  da
amostra, conforme feito na técnica de impregnaggo com gelatina e
tomando-se os mesmos cuidados anteriores. A seguir coloca-se 0
produto-dissolvido em égua morna dentro do recipilients da amostra
mais uma vez tomando-se os mesmos cuidados anteriores. Nessa si-
tuag%o a amostra devera permanecer por algum tempo ate o fim da

impregnagao.

A segqunda etapa da técnica consiste em levar, a-

pos & impregnagan, a amcstra para um banho no liquido endurecedor.

A maior parte da perturbagao da amostra ocorre na
fase de endurecimento. . Além de mais , durante & microctomiao prg

duto nao se comporta satisfatoriamente.
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4) Resinas sollveis em égua.

Dentre as resinas mais comuns sollveis em agua te
mes a resina Durcupan Fluka, & Epoxy e Methacrylate. Dessas tres
a gque possul melhor desempenho e a resina Durcupan Fluka. Ela ¢
um tipo de araldite sollvel em égua. Parece que essa resina cau-

sa fissuramento na amostra ao longe do tempo.
b) Substancias nao misciveis na &agua.

Rssubstanciés impregnantes guando nao sao misci -
vels em égua, ha a necessidade de se fazer um pré-tratamento na
amostra. Esse preé-tratamento consiste em substituir a agua  daos
poros por substancias em que os produtos impregnantes sao misci-
veis. Normalmente as substéncias mais usadas nesse pré—tratamen-

to sao o metanol e a acetona.

A técnica de substituigED da égua dos poros por
essas substancias (metanol e acetona) & a mesma acotada para o
processo de substituigao s secagem, usado na microscopia eletro-
nica de varredura para obtengao de amostras secas através de li-
quidos de tensao superficial menor. Entretanto, 2 etapa fimal do
processo de substituiggo e secagem ¢ modificada, isto &, a amos-

tra nao é deixada secar. Entao, apds & drenagem da GUltima  solu

~

gao, que sempre corresponde & 100% da substancia gue substituil
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a égua, do recipiente maior de vidro, a placa de petrl continua-
ra cheia com essa substancia. Através um conta-gotas retira-se
essa solugao do recipiente até um nivel um pouco acima da face
superior da amostra. Ao fim dessa etapa a amostra fica pronta pa
ra ser impregnada por uma das substancias que serao descritas a-

baixo.

1) Methacrylate,

As amostras a serem impregnadas com gsse produto

devem receber um pre-tratamento com metanol.

Afim de se evitar o risco do Methacrylate se poli
merizar antes dao fim da impregnaggo completa da amostra, deve-se

dissolve-lc em metancl.

A técnica de sua utiiizag%o consiste em colocar o
produto dentro do recipiente onde se encontra a amaostra na situa
cac deixada apds a substituigao com metanol. A amostra deve fi-
car submersa no produto até o fim da impregnagao. Apds a impreg-
nagao, o prbduto & polimerizado por aquecimento da amostra em es

tufa.

~

. - ~ b - £, 0. - -
A fase da polimerizagzo 2 a mais critica pois e

quando ocorre perturbagao na amostra.
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2) Epikote,

As amostras a serem impregnadas com esse produto

- Fd
devem receber tambem um pre-tratamento com metanol.

” . 4 *
Apcs o fim do pre-tratamento, o produte e coloca-
do no recipiente da amostra com bastante cautela. A amostra deve
ra ficar submersa ate o fim da impregnagao que demora aproximaca

mente um mes.

A seguir, o produto € polimerizado levando-se a a
mostra sucessivamente a trés estufas a temperaturas de BDDC,lidT
e 200°C cada uma.

Agqui tamhém, a fase mais critica de perturbacaa
da amostra € durante a polimerizagao, devido principalmente  as
altas temperaturas usadas. A outra limitag@o da utilizagao desse
produto € o tempo dispendido para impregnaggo da amostra. Por ou
tro lado, dentre os produtos ja mencionados, o Epikote produz u-

ma dureza bastante compativel para a microtomia.

3) Vestopal W.

Esse produto e uma resina de poliester. As amos -

tras a serem impregnadas com esse produto, devem receber um pre-



105

-tratamento com acetona.

0 Vestopal W deve ser diluido em duas ou trésquql
tidades lguais de acetona para se evitar o risco de sua polimeri

zagag ocorrer antes da impregnacao completa da amostra.

” . , . &+
Apos o fim do pre-tratamento, a mistura e coloca-
da no recipiente da amostra com bastante cautela. A amostra deve

ficar submersa no produto ate o fim da impregnagac.

A pruporg%o que 2 acetona se evapora comeca a ha-
ver a polimerizagcao da produto. Entretanto, a polimerizagao final

e feita em estufa a uma temperatura aproximada de 60°C.

Esse produto € bastante satisfatdrio pois durante
a impregnag%o nao ocorre muita perturbagao na amostra e se conse
gue uma rigidez tal gque durante 2 microtomia ela se comporta sa-
tisfatoriamente nao ocorrendo a sua desintegragavc. Por outro la
do, demora um mes para que toda a acetona da mistura seja evapo-
rada. Esse tempo limita bastante a utilizacao desse produto ca-

mo estabilizador da amostra.
4) Araldite.

Esse produto tem sido muito usado como estabiliza
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dor de amostras a serem observadas em microscopio eletronica de
transmissao. Dentre os varios tipos existentss, o que apresenta
melhor desempenho e o Araldite AY 18 e o Endurecedor HZ 18 pois

tambem possul uma viscosidade bastante baixa.

As amostras a serem impregnadas caom esse produto

devem receber um pre-tratamento cu com metanol ou com acetana.

Normalmeznte mistura-se o Araldite AY 18 ¢om o En-
durecedor HZ 18 mais um produto plastificante e mais metanol ou
acetona que agem como inibidores e reduzem o choque osmotico. A

mistura basica e feita na seguinte proporgao volumétrica:

Araldite AY 18 - 0,50,
Endurecedor HZ 18 - 0,48.

Produto Plastificante - 0,02.

Deve~se diluir essa mistura sm uma ou duas quanti

dades iguais de acetona ou metanol.

Apos o fim do pré-tratamento com metanol ou aceto
na a mistura e colocada dentre do recipiente da amostra com bas-
tante cautela. 0 conjunto é deixado a temperatura ambiente guan

do ocorre a evaporagao lenta da acetona ou metanogl. Normalmente

a amostra atinge uma dureza satisfatoria no fim de duas ou tres
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semanas.

Tovey (1970) experimentou o efeito da mistura do
Araldite AY 18 com o metangl e a acetona. Misturou em tubos de
ensaio bem limpos 5ml da solugga de Araldite AY 18 com 5ml, 10ml
e 20ml de metanol analitico e observou gue a mistura se tarnou o
paca apds uma hora e meia e uma forte corrente de convecgao come
gou a ocorrer. Durante o endurecimento, o material aparentava uma
cor marrom esbranquicgado, sendoc gque as partes brancas eram bo-
lhas. Essas bolhas se espagavam mais nas bordas que no centro do
material. As treés misturas se apresentaram com o mesmo volume no
final do endurecimento, mostrando que todo mzstanol havia se eva-

porado.

0 mesmo tipo de experiencia foi feita com acetona,

e o resultado foi identico @ao anterior.

Preparou, também, tres blocos com Araldite AY 18,
metanol e acetona em proporgoss diferentes com a finalidade de
obter segaes ultra-finas, para serem observadas em microscopio e

letronico de transmissao. Os blocos foram assim comstitldidaos:

bloco a - 5ml de Araldite AY 18.
bloco b - Sml de Araldite AY 18 + 20ml de metanol.

bloco ¢ - 5ml de Araldite AY 18 + 20ml de acetona.
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1

Durante o corte em ultra-microtomo, as segaes do
bloco b se desintegraram bastante, enquanto gue segaes sétisfatérl
as foram obtidas com os blocos 2 e c. As melhores segaes foram
obtidas caom o bloco c gque nao apresentavam buracos guando obser-
vadas a aumentos da ordem de 50.000 vezes. Entretanto, tanto as

segoes do bloco b e ¢ apresentaram marcas da lamina do microtomo.

Devido ao sucesso da experiéncia anterlior ad se
misturar o Araldite AY 18 com acetona, recomenda-se que o pré—
-tratamento da amostra deva ser felto de preferéncia com acetona,
pois além do mais, a acetona possui tensaa superficial aproxima-

damente lgual a do metanol.

0 Araldite AY 18 tem se mostrado ser o produto de
melhor desempenho na impregnaggo de amostras para obtenggo de se

gEes ultra-finas.

7.2.2.2 - Interagao entre substancias impregnan-

tes e particulas do solo.

A interagao entre as substancias impregnantes e as
particulas do solo nao é totalmente entendida (Smart, 1966}. D=
mesma forma como fol dito para o Carbowax 6000, na parte des mi-

croscopia otica, e de se supor que nessa interagac estejam envol

vidas forgas gletrostaticas, ligagues primarias, ligagoss de hi-
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drogenio s forgas de van der Waals.

1.2.2.3 - Uariagaes das dimensces da amostra tra-

tada com substancias estabilizadoras.

Tovey (1970) experimentou a variagao das dimensoes
de amostras quando impregnadas com alguns dos produtos acima. A-
densou uni-dimensionalmente caulinita até 4,0 kg/cm2 e aliviou
posteriormente a pressao ate 0,025 kg/cmz. As medidas foram toma
das na diregao vertical (V¥) e na diregac horizontal (H)} de amos-
tras cortadas da celula de adensamento. 0 valor negativo da va-
riaggu da dimensaa corresponde a contragéo e o valor positivaocor
réesponde a expansao. DOs valores obtidos no. estagio intermedidrio
correspondem ao fim do processo de impregnagao, enquanto gue as
valores totais correspondem desde o inicio da impregnacgao ate o
fim do endurecimento da amostra. A relacgao entre YV e H define o©

grau de anisotropia da amostra. Na tabela abaixo encontram-se o0s

valores obhtidos.

ESTAGIO INTER-
SUBSTANCIA IM- MEDIARID TOTAL RELACAD
| PREGNANTE % % ; % V/H
Araldite +0,34 | +0,46 | -0,56 | -0,62 1,11
Vestopal W #1,07 | -0,16 | -0,47 | -0,65 1,38
Durcupan Fluka +1,08 | -0,28 | -1,3 +0,99 .
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7.2.2.4 - Microtomia das amostras.

As segoes das amostras para serem ohservadas em
microscopio eletronico de transmissao devem ser suficientemente

finas para gque sejam transparentes ao feixe de eletrons.

Dentre os varios fatores que afetam o poder de re
solugao do microscopio, @ espessura da segao € um dos principais.
Em geral a espessura da seggo nao deve ser superior a dez vezes
a,resolugao dese jada, entao a espessura deve variar entre 1000 A
e 100 A. Normalmente tem-se usado ultra-micrdtomos para Uhtengao

dessas segoes ultra-finas.

A técnica usada para a microtomia consiste em ja
se tendo a amostra estabilizada com gqualquer um dos produtos aci
ma, corta-la inicialmente em varias sub-amostras retangulares com
dimensoes aproximadamente iguais a 10mm x 2mm x 2mm. Geralmente
usa-se uma boa serra de relojoeiro para Dbtenggo dessas sub-amos
tras (a partir dagui serag chamadas blocos). Afim de praver 0s
blocos com uma capa protetora, usa-se fazer um furo, um pouco mai
~or que o bloco, numa cépsula de gelatina, onde o bloco sera colo
cado em contato com Araldite AY 18. Coloca-se inicialmente um
poucc de Araldite AY 18 no furo da capsula de gelatina para co-

brir o fundo. A seguir, o bloco & assentado com sua face menor

no fundo do furo. Apds, o furo & preenchido com Araldite AY 18
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até cobrir totalmente a amostra. Nessa situacao o conjunto deve
permanecer até que haja o endurecimento do Araldite AY 18. Apos

o endurecimento, a capsula de gelatina & dissulvida com agua mor
na, conseguindo-se assim uma capa protetora da manipulagao e ope
ragéo durante o corte no microtomo. O blocd € levado para Ser cor
tado em forma piramidal no microtomo com lamina de vidro. A for-
ma da piramide & feita assimétrica para dar segoes de forma tra
pezoildal, Isso ajudz na subsequente identificag%o, no microscépi
o eletrSnico, da orientacgaoc e diregao do corte final nas segges

ultra-finas. 0 corte final da segao & feito usando-se microtamo

com lamina de diamante. Antes deve-se fazer um corte da 1,0mm de
de espessura para retirar as particulas superficiais que foram
perturbadas no corte do bloco e para que a seg%o tenha uma espes

sura uniforme. finalmente, o corte e feito na espessurz dese jada.

Recomenda-se que o angule de inclinac@o da lamina
do microtomo seja igual a 14“, 0o avango da lamina entre cada cor
te deva ser aproximadamente de 700R a S00A enguanto que a veloci
dade do corte deva ser de 2mm/seg. D liquido mais usado como lu

brificante e o guerosene, mas muitas vezes usa-so égua destilada.
7.2.2.5 ~ Defeitos das segoes ultra-finas.

Smart (1966) ohservou varios defzitaos gue ocOorrem
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nas segoes ultra-finas devido & diferentes origens. Esses defei-

tos podem ser:

- rutura devida a impregnagéo completa ocu incompleta da a-

mostra.

defeitos durantes a leimerizagéo.

rearranjo de particulas.

defeitos instrumentais.

ruturas durante o corte, principalmente rutura da propria

particula.
- interagao das particulas da amostra com o liquido lubrifi
cante.

- ruturas durante a montagem da segaoc Noc Microscopio.

Durante o carte da segao ultra-fina ocorre consi-
deravel distorg%o do material. A figura a seguir e uma represen-
tagao esquematica de uma segao sendo cortada do bloco em forma
de piramide. Pode ocarrer alguma reorientacao de partfculas na

regiac da segao gue esta solicitada a compressac durante o corte.

Normalmente nao se deve usar agua comoc lubrifican

. . - -
te do corte das amostras impregnadas em microtomo pois, o mate-
rial absorve a @gua e provoca o deslocamento de particulas da

segéu e a formagao de uma grance "quantidade de pegquenos buracos.
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Recomenda-se que ao se usar agua e necessario secar a face do bio
co com papel filtro entre avangos sucessivos da lamina do micro-

tomo.

0 quecimento de velos do material impregnante no
interior da amostra e o fato das particulas ndo tocarem umas as
outras, parecendo gue estao flutuando livremente na matriz cons-
tituida do material impregnante, parecem ser defeitos de impreg-

nagac e/ou polimerizacao.

Durante o corte, a quebra de particulas € mais in
tensa naquelas alinbadas na diregao do corte do que nas alinhadas
perpendicularmente a ele. Esse efeito do corte e esguematizado na
figura a seguir. Muito cuidado deve-se tomar com a quebra de par-

ticulas, para que nao se faga uma idelia erronea da tecedura.

7.2.3 - Réplicas.

As réplicas sao Filmes muito finos, para serem
transparentes ao feixe de eletrons. Esses filmes ao entrarem em
contato com a amostra ficam impressionados caom a tecedura super-
ficial. 0 uso da replica na ohservagao em microscopio eletronico
de transmissao tem mostrado bom desempenho pois se obtem uma re-

soluggo muito boa, da ordem de 20 A.
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Esses filmes devem ser suficientemente rigidos pa
ra supertarem o seu arrancamento da superficie da amostra. Devem
suportar também o bombardeamento de eletrons e nem o filme ou o©
metal gue & usado para somhreamento da replica deve conter gual-
quer tipo de estrutura que possa obscurecer os detalhes da super

4 - - N
flcle original.

Normalmente as replicas sao feitas da superficie
que foram obtidas por fraturamento ou descascamento de amostras
secas. Como a maioria das técnicas de secagem de amostra ja foi
abordada na microscopia eletronica de varredura, iremos nos con-

centrar no preparo da replica propriamente dita.
7.2.3.1 - Preparo da réplica.
0 preparo da réplica se divide em duas fases:

a) preparo do filme sobre a superficie replicada ou replica

ggo.propriamente dita.

b) arrancamento do filme da superficie replicada.
a) Replicacan.

Uérios materials podem ser usados no preparo das

filmes. Normalmente esses filmes ou sao de plastico, sflica ou
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carbono e podem ser preparados pPor processos de um, dois ou tres

estagios.

A limitagac da réplica de plastico & a sua baixa
resistencia. As réplicas de silica s@o limitadas pelo atague do-
acido fluoridico (HF), gue € usado na etapa seguinte do seu pre-
paro. Entretanto, as réplicas de carbono sao as Que pOoSSUEm MmMe-

lhor desempenho.

A técnica de replicacao mais eficiente consiste
em se cclocar a amostra jé seca dentro de um equipamento seme -
lhante ao usado para dar cobertura metalica em amostras prepara-
das para microscopia eletronica de uafredura. 0 material usado
paré 0 preparo da réplica é aquecido eletricamente no interiar
do equipameﬁto onde se faz um vacuo da ordem de l[]~q torr a lD_S
torr., 0 material a:ser'aquecido, se evapora, e oS atomos do mate
rial caminham através ¢ vacuo em diregao a amostra onde sles a-
terrisam e permanecem. Devem existir diversas fontes de material
evaporado no interior do equipamento para gue se consiga uma co-
bertura uniforme da superficie de preferencia a amostra deve tam
bém possuir diversos movimentos no interior do equipamento para
melhior uniformizar a cobertura. Normalmente quando se ssta repli

cando superficies com topografia muito acidentada nao se conse -

gue uma espessura constante da réplica.
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0 material gue vai se depositando na amostra fica
impressionado com a tecedura superficial, constituindo assim a

replica.

Afim de facilitar a interpretagan da réplica e
sobressair a topografia da amostra, usa-se sombred-la com materi
ais metalicos. Esse sombrsamento pode ser &plicado antes da re -
plicagac, isto €, em cima da superficie da amostra, ou pode ser
aplicadc sobre a réplica, apds o seu preparo,depois de extraida
da amostra. Normalmente o sombreamento antes da réplica & prefe-
rivel pois o equipamento usado para o sombreamenta € o mesmo usa
do para a replicaggo. Entaoc sem ter que rTemover a amostra do e-
guipamento, faz-se o sombreamento & logo apds faz-se a replicagao.
0 sombreamento feito apods a replicagao & muito moroso e perigoso
pois exige uma manipulacac maior da replica. Muitaos materiais PO
dem ser usados para o sombreamento. De um modo geral, prefere-se
usar metais CEm altas densidades eletronicas em camadas finas do
que camadas espessas de metais com baixa densidade elestranica.
Deve-se tamhém ter cuidado com a granulagao desses metais polis
podem afetar a resolug%u da replica. 0 metal que apresenta me -
lhor desempenho & a platina, pois consegue-se uma hoa resolugao
e é resistente. ap acido fluoridrico usado durante a fase de ar-

rancamento das particulas de argila aderentes a réplica.
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b) Arrancamento da replica.

N - ~ f . 4 het -
Ao fim da replicagao da superficie e necessario

- - 4 .
que o filme seja arrancado da superficie para ser observado.

0 arrancamento do filme € feito mecanicamente. U
sa-se forgar por debaixo da réplica o seu levantamento com ins -
trumentos de pontas bem finas. Essa etapa deve ser Féita com bas
tante cautela para que nao haja fragmentagao da réplica. Como du
rante essa etapa costumam vir particulas de solo aderentes a ré-
plica, elas devem ser retiradas do filme, geralmente, por substag
cias guimicas. A substancia mais usada nessa etapz e uma solug%o
aguosa de acido flucridico (HF), onde a réplica deve ser banhada
inimeras vezes. Apos a retirada das particulas de argila da ré -
plica, ela deve ser banhada inimeras vezescom dgua destilada com

alcool, para retirar o dcido fluoridrico remanescente.
7.2.3.2 - Limitacoes da réplica.

As replicas por serem filmes muito finos, estao

sujeitas a varios defeitos que ocorrem durante as diversas fases
3 - - ~

de seu preparo. Esses defeitos podem levar a interpretagao erro-

nea da tecedura que se esta observando.
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A principal limitagao da réplica ¢ de nzo se po -
der fixar uma tecedura definitiva da superficie replicada. As fi
guras a seguir ilustram essa limitagao. Nelas & mostrado, em li-
nha trace jada, a seggo transversal da mesma réplica. Ve-se que
para a mesma replica existem guatro interpretagaes diferentes da

4 .
mesma superficie.

7.3 - VANTAGENS E DESVANTAGENS DA MICROSCOPIA ELE

TRONICA DE TRANSMISSAQ.

A principal vantagem da microscopia eletronica de
transmissao e possuir um pocder de resolugao maior que a microsco
pia eletronica de varredura, devido principalmente ao tipo de ma

terial utilizado para Dbseruaggo.

Permite o estudo da distribuiggo, forma e tamanho
dos poros e principalmente o estudo da estrutura das particulas

do solo.

As imagens nao sao distorcidas devido a prépria

estrutura do aparelho.

Nao apresenta bom desempsnho para estudo da dis -

- - o~ a - ~ 3 -,
tribuigao espacial de particulas pois as segoes ultra-finas S50

- [4 +, ”
conseguem revelar o arranjo de partigulas num so plano e as re -



segunde Smort { 1966}
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plicas se limitam a tecedura mais superficial das amostras.

Mais uma vez, recomenda-se que o estudo de tecedu
ras com microscopio eletronico de transmisszo seja feito em para
lelo com microscopio otico para se puder varrer uma maior porgao

das amostras em observacao.
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cAPfTULD VIII

CONCLUSDES.

Dos métodos de observagao de teceduras estudados,
podemos afirmar que a microscopia eletronica de varredura apre -
senta o melhor desempenho. Esse metodo nos permite resolver as
particulas de argila e permite a Dbseruagao tri-dimensional da
distribuicgao espacial das particulas. Os métodos de preparao de a
mostras secas descritos nac saog muito sofisticados e causam pou-
carperturbagaﬂ na tecedura original do material. Somente os pro-
cessos de congelamento e secagem e a secagem supercritica sao
mais sofisticados, sendo gue, no metodo de cangelamentc e seca -
gem, a fase de sublimagao e bastante problematica e duvidosa. En
tretanto, o metodo de secagem ao ar pode ser usado sem Se correr

0 risco de alta perturbagaoc da amostra. LCom isso a observagao de

amostras torna-se bastante simples.

Devido as pequenas dimensoes das amcstras usadas
na mlicroscopila eletronica de varredura deve-se fazer estudo de
teceduras em paralelo com a microscopia otica, pois, se cOnseqgue
uma maior varredura da amostra. Além do mais, o preparo das léml

nas de solo para a microscopia oOtica € bastante simples.
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capfTtuLo 1

INTRODUGAD

Essa parte do presente trabalho visa o estudo de
teceduras de seis tipos de splos através da microscopia eletrani
ca de varredura. Para tal foram tiradas aproximadamente 300 mi-

crofotografias, ao todo.

Esse estudo visa a caracterizagac de algumas tece
duras tipicas e a identificagao de algumas particulas constituin
tes dos solos. Para essa Ultima finalidade nos baseamos no traba

iho de Bates (1958).
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cAPITULD II

INSTRUMENTACAD £ METODOS

0 microscopio eletronico de varredura usado fol o

da marca CAMBRIDGE, modelo MARK IIA,

As amgstras indeformadas dos solos foram cortadas
com cortador de arame fino nas dimensoes aproximadas de 50mm X
1l0mm x 10mm. Nessas dimensses, as amostras foram deixadas secar
ao ar até a constancia de peso. A sequir, eram colocadas em dis-

secador caom silica gel ate, também, constancia de peso.

Todas as superficies foram obtidas por fraturamen

to com uma agéo de flexao e/ou traggo das amostras.

As superficies receberam a cobertura metalica com
ouro, somente. O controle da eficiencia da caobertura foi feito
por tentativa, ou seja, dava-se uma primeira caobertura bem fina
e observava-se, em microscépio, se a amostra estava carregando.

Assim se conseguia a espessura ideal da cobertura.

U equipamento utilizado para coberturas foi o eva
porador KINNLY VACUM, modelo KSE-2A-M, possuindo somente uma fon

te de euaporaggo mas dotado de dispositivo que permite a amostra
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ter varios movimentos. Com isso se ohteve coberturas bem unifor-

mes.

A sequir, esta separado por capitulos o estudo de

cada tipo de scolo.
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CAPfTULD III

CAULIM

Fsse material foi adquirideo da Fabrica de Porcela

ma Pedro II, em forma pulverizada.

0 material para Dbseruagao foi preparado na forma

dispersa, conforme dasscrito na primeira parte.

Os dois tipos de minerais predominantes sao & cau

linita e a haloisita.
A caracterizagao do material e a seguinte:

- Argila - 100%
- Limite de Liguidez - 44%

- Limite de Flasticidade - 32%



Fig. 3.1 - CAULIM
Amostra dispersa.
A fotografia a seguir mostra um aspecto geral da superficie da amostra, onde

e r L.
Jja se pode reconhecer as particulas claras como sendo caulinita.

Nimerc Angulo de Observagao Aumento Escala.

12142 21° 500 x 4o pA

62T
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Fig. 3.2 - CAULIM
Ampstra dispersa.

As fotografias a sequir sao pares estereoscopicos onde a diferenga do angulo
~ ’ @] . . 4
de observegao e de 3 . Elas ogbjetivam mostrar que as particulas gue parecem

. . - . ~ ¢ - .
ser individuals, sao pacotes de particulas de caulinita.

Nimsro Angulo de Dbservagao Aumento Escala

a)12140 18° 5. 000x 4 p A

0

h)l2141 21 5.000x% 4 M

TeT



132




Fig. 3.3 - CAULIM
Amostra dispersa.
As fotegrafias a seguir ilustram como as particulas de caulinita podem possuir

diversas formas, artificiais, diferentes daqusla quase hexagonal natural. Além

. . . . . ~ [4 - . . .
do mais, pela sua maicr dimensag essa particula seria classificada como um sil

te.

Ndmero Angulo de Observagao Aumento Escala
a)12144 21° 2 . 000x 10 M
b)12147 21° 5, 000x 4 M

¢eT
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Fig. 3.4 - CAULIM

Amostra dispersa.

As tres fotografias & seguir mostram um pacote bem geométrico de particulas de

caulinita. A'sequéncia detalha os contatos face-face do empacotamento.

Nimera Angulo de Observagao Aumento Escala
a)l2145 | 21° 2.000x 10 o
b)12146 21° 5.000x% G4 ) A

c)12147 21° 10.000x 2 M

ST
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Fig. 3.5- CAULIM
Amostra dispersa.

As fotografias a ssguir s2o pares estereoscdpicos onde a diferenga do angulo
de observagio & de 4°. Nelas podemos ver contatos bordo-bordo e hordo-face

de pacotes de caulinita.

Nimero ﬁngulo de Observagao Rumento Escala
a)12148 21° 5.000x 4 pf

b)12149 25° 5.,000x 4 i

8¢T
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Fig. 3.6 - CAULIM

Amostra dispersa.

As tres fotografias a seguir mostram um pacote de particulas de caulinita em

. . . ~ ’
forma de leque. Principalmente na fotografia c ve-se que as particulas assu-

miram essa forma, artificialmente.

Nimero : ﬁngulo de Observacgao “Aument o
a)l2152 25° 1.000x
b)12150 25° 2,000x
£)12151 25° 5.000x

'Escalé
20

10 M
AR

Owt






AN



Fig. 3.7 -

CAULIM

Amostra dispersa.

“~ . 3 v - 3
A sequencia de cinco fotografias a seguir
bastante interessante. 0 diametro externo

de 0,254 e o interno da ordem de 0,05 4{ .

Numero

a)l?2158

b)12176-

c)l2177

4)12173

2)12174

Angulo de Observagao

25°

25°

25°

25°

25%

mostra grumos de haloisita em forma

dos tubos de haloisita e da

Aumento
2.000x
5,000x

10.000x

10.000x

20.000x

Fscala

10 A
o Mo

2 M
2 M

ordem

£t
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d
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capfruLo 1v

ARGILA PERUANA.

Esse material nos fol cedido pelo colega Juan Me-
nendez gque o trouxe do Peru. A amostragem fol feita em blecas in

deformados.

A caracterizagao do material & a seguinte:

- Umidade natural - 63%
- Branulometriszs

- Areia Fina - 27%
- Silte - 44%

- Argila - 29%
- Limite de liguidez - 53%

- Limite de Plasticidade - 42%



Fig. 4.1 - ARGILA PERUANA
Amostra indeformada.
A fotografia a seguir mostra uma carcaga de silica (diatomébéa)

velmente indica a origem sedimentar, marinho, do material.

Ndmero Angulo de Observacan Aumento Escala

12282 o° 3.000x 7 M

ue prova-

BrT
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Fig. 4.2 - ARGILA PERLUANA.

Amostra indsformada.

A sequéncia de fotografias a seguir mostra nodulos de pirita.

Nimero Angulo de Observagao Aumento Escala
a)12362 20° 6 .000x 3 M4
b)12381 20" 15.000x IV

c)12380 20° 30.000x% 0,7 M

06T
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(c)



Fig. 4.3 - ARGILA PERUANA
Amostra indeformada,

As duas fotografias a sequir sao pares estereoscopicos onde a diferenga do
~ ~ 4 (u} - .
angulo de observagao e de 6 . Podemos ver grumos de material argiloso arran-

jados em diferentes formas.

Nimero fngulo de Observacao Aumento Escala
a)l2386 20° 1.450x 14 pd

b)12387 26° 1.450x 146 M

¢G1
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Fig. 4.4 - ARGILA PERUANA

ARmostra indeformada,

As duas fotografias a seguir saoc pares estereoscipicos onde a diferenca do an-
gulc de observagao & de 6°. Nelas vemos grumos de material argiloso em forma
de cachos e particulas com dimensoes entre silte e areia finma caom Fformas bem
interessantes. A Lerceira fotcgrafia & um detalhe melhor da forma dessas par-

[4 .
ticulas maiorss.

Nimero Angulo de Observagao Aumento Escala
a)l2391 26" 2.900x 7 i
b)12392 20° 2.900x 7 p
c)12393 20° 2.900x 7 M

GG6T
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LGT



Fig. 4.5 - ARGILA PERUANA
Amostra indeformada.
As duas fotografias a sequir mostram um tubo bem definido geometricamente. A

caracterizagao desse tubo nos € desconhecida.

Nimero Angulo de Observacgio Aumento Escala
a)12394 20° 2.900x 7 M

b)12397 20° 7.250x 3 A

85T
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Fig. 4.6 - ARGILA PERUANA
Amostra indeformada.

As duas fotografias a seguir S3a0 pares esterecscopicos onde & diferenga do
A ~ ’ (] - .

angulo de observagao e de 5 . Nelas € mostrado como a superficie da amos -
tra e bastante acidentada topograficamente 0 gue e evidenclado pelas zo-

nas sombreadas & brilhantes.

Nimero Angulc de Observagao Aumento Escala
a)12400 20" 2.900x | 7 M

b)lza01 25° 2.900x 7 M

0%T
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capfTULD Vv

AREIA DD METRO

Esse material nos foi cedido pelo colega Francisco
Peixoto gue o esta utilizando para estudo de parémetros de Kond -

ner. As informagoes a sequir foram chtidas cam ele.

0 material foi amostrado em blocos indeformadas a
uma profundidade entre 1l0m e 1lim, na cava do Metro do Rio de Ja-
neiro. 0 local da amostragem se situa ao lado do Paléacio Monroe.
E de origem sedimentar, marinho, e basicamente constituido de

arela com bastante mica.
A caracterizagao do material e a seguinte:

- Umidade Natural - 23%

- Granulometria.

Areia grossa - 4%

- Arecia Média - 1B%
- Areia Fina - 63%
- Silte - 7%
- Argila - 8%
- Limite de Liquidez - 33%

- Limite de Plasticidade - 22%.



Fig. 5.1 - AREIA DO METRO

Amostra indeformada.

A sequéncia de quatro fotografias a seguir mostra um agregado de particulas

argilosas formando uma ponte de ligagao entre particulas de areia.

Nimero Angulo de Observagao ARumento Escala
a)l2183 25¢ 120x 167
b)12186 290 245y 82

c)12185 29 620x% 32

d)i2184 290 1.200x 17

X LT

¢9T
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Fig. 5.2 - AREIA DO METRD
Amostra indeformada.

As duas primeiras fotografias a sequir sao pares estereoscopicos onde a diferen
ca do 5ngulo de observagao e de 4°. Nelas vemos particulas constituidas ds fo -
lhetos de mica com dimensoes de arsia fina, gr%os de quartzo e feldspato e algu
ma matéria organica. As outras fotografias detalham os contatos entre particu -

las no entorno da particula de mica.

Nimero ﬁngulo de Observagao Aumento Escala
a)12155 30° 16 0x 125 M
b)12196 34° 160x 125 M
c)12192 30° 310x 65 M
d)12194 30° 78 0x 26 M
©)12191 30° 310x 65 }{

99T
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(e)
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Fig. 5.3 - AREIA DO METRD

Ampstra indeformada.

A fotografia a segquir detalha a superposigéo dos folhetos de mica.

Nimero Angulo de Observagao Aumento Escala

12198 25° 800x 25 pd

OLT
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Fig. 5.4 - AREIA DO METRD
Amostra indeformada.
As tres fotografias a seguir detalham o contato entre particulas de mica com

0 ~ a » ~ .
dimensoes de areia fina. A sequencia crescente de aumento mostra um contato

. o~ e
sem cimentagan, entre particulas.

NOmero Angulo de Observagao Aumento Escala
a)12200 25° 150x 133 4
b)12201 25° 300x 67 M

c)12202 259 ' 800x 25 M

cLT
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Fig. 5.5 - AREIA DO METRD

Amostra indeformada.

A sequéncia de cinco fotografias .mostra um grgo constituido de plaguetas de

mica que ainda quarda a forma do feldspato de origem.':

Nimero Angulo de Observagao Aumento - Escala
a)l2215 200 140x 143 A
b)12216 20° 28 0x 72 M
c)12217 20° 700x 29 M
d)12218 - 20° 1.400x 19 M

e)12219 20° 2.800x 7 M

A



)

(b

)

a



(d)
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Fig. 5.6 - AREIA DO METRD
Amostra indeformada.

As duas fotografias a sequir sao pares estereoscdpicos onde a diferenga do
angulo de observagao g de 4°. £ mostrado um gr§D de quartzo envolto por par

ticulas de mica cam seu aspecto peculiar.

Nimero Angulo de Obssrvagao Aumento Escala
a)12230 34° 280x 71 M

b)12231 30° 280x 71 M

6LT
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cARETULO VI

sO0LO RESIDUAL DE BASALTO

Esse material € um solo residual de basalto do Es

tado do Parand. A amostragem foi feita em blocos indeformados.

A caracterizagao do material e a seguinte:

- Umidade Natural - 29%

- Cranulometria
- Areia Fina - 2B%
- Silte - 38%
- Argila - 34%
- Limite de Liguidez - 62%

- Limite de Plasticidade - 41%



Fig. 6.1 - S0OLO RESIDUAL DE BASALTO

Amostra i1ndeformada.

As duas fotografias a seguir mostram um aspecto geral da superficie da amostra.

Com os aumentos das fotografias, ainda nao se consegue saber se as figuras sao

I A
grumeos de particulas ou particulas isoladas.

Nomero ﬁngulo de Observagao Aumento Escala
a)l24564 30° 25x 800 M

b)12455 30° 60x 333 M

8T
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Fig. 6.2 - S50L0O RESIDUAL DE BASALTO

Ampstra indeformada.

. . 4 - A . .
As quatro fotografias a sesguir mostram particulas maiores de areia fina e sil
te recobsrtas por grumos de particulas menores.cimentadas provavelmente par
Oxidos. A sequéncia crescente de aumentos detalha sssa cobertura e a cimenta-

re 4 ‘L
gao entre particulas maiores.

Nimero Angulo de ﬁbservag%o Aumento Escala
a)12465 30° 260x 77 M
b)12466 30° 650x 31 M
c)12467 30° 1.300x 15 M

d)12469 30° ' 2.600x% 7,7 M

78T
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Fig. 6.3 - S0LO RESIDUAL DE BASALTAO
Amostra indeformada.

As duas fotografias a seguir detalham o contato entre particulas de areia fi-
na. £ mostrado gue no contato existem particulas menores gue provavelmente sac

- - * -
grumas de particulas argllosas cimentadas por oxidos.

Nimero Angulo de Observagaa Aumento Escala
a)l2488 30° 650x 31 M

b)12489 30° 1.300x 15 4

LBT






Fig. 6.4 - SOLO RESIDUAL DE BASALTO
Amostra indeformada.
A fotografia a seguir mostra graos de areia fina e silte completamente reco-

4 . s -
bertos por grumos de particulas menores cimentadas provavelmente por oxido.

Nimero Angulo de Observagao Aumento Escala

12464 30° 1. 300x 15 M

68T
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Fig. 6.5 - S0LO RESIDUAL DE BASALTO

Amostra indeformada.

As guatro fotografias a seqguir mostram o detalhe de um grED de areia fina co-
berto por grumos de particulas menores possivelmente cimentadas por éxidos.Pg

’ . ~ I -
de-se ver tambem a cimentagao entre particulas maiores.

As estrias horizontais gue aparecem nas fotografias a, c e d sao devidas a um
N . ’ . ~ - ' .
defeito de varredura do microscopio gue nao foli possivel ser sanado durante a

observagao.

Ndmaro Angulo de Observagao Aumento Escala
a)12456 30° 260x 77 M
b)12460 30° 650x% 31 M
c)12458 30° | 1.300x% 15 M

d)12459 300 2.600x 7,7 M

TsT
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Fig. 6.6 - SOLD RESIDUAL DE BASALTO

Amostra indeformada.

A primeira Fotografia a seguir mostra uma particula maior se "apoiande" em ou

tra onde no contato existem grumos de particulas. As outras duas fotografias

rd

4 seguir sao pares éstereoscopicos onde a diferenga no angulo de observagao e

de 4°. Elas mostram detalhadamente esse contatao.
Nimero ﬁnguln de Observagao Aumento Escala
'l_l
\0
a)12491 30° £50x 31 M =
h)12492 30° 1.300x 15

c)12493 54° 1.300x 15 4
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Fig. 6.7 - SOLD RESIDUAL DE BASALTO

Amostra indeformada.

As duas fotografias a seguir mostram o efeito resultante de uma amostra que

nao fol perfeitamente seca. A amostra ao entrar em contato com o vacuo do a-

quipamento e sendo agquecida pelo feixe de eletrons se fissurou.

mente houve carregamento eletrostatico.

Nimero ﬁngulo de Observagao Aumento Escala
a)10031 30° 2.400x 8 M

b)10032 30° &.000x 5 A

Consequente-

L6T
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Fig. €.8 - SOLD RESIDUAL DE BASALTO

Amostra indeformada.

As duas fotografias a sequir mostram a baixa do poder de resolugao devido ao

excesso de deposigao da cobertura metalica de ouro.
A fotografia a mostra ralzes gue sao muitc encontradas nesse material.

A fotografia b mostra grumecs de particulas ou particulas maiores gue naa pu-

deram ser resolvidas.

Nimero ﬁngulo de Dbseruag%o Aumento Escala
a)12067 28" 5.000x 4 L

b)12068 28° 1.000x 20 of

66T
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Fig. 6.9 - S0L0O RESIDUAL DE BASALTO

Amostra indeformada, impregnada com Carbowax 6.000 pelo método descrito na pri

meira parte.

As duas fotografias a segulr mostram como as substancias impregnantes mascaram

a tecedura, principalmente a baixos aumentos.

1 : ay : - 4 .
A fotografia a mostra a pintura que a substancia impregnante da na superficie

da amostra.

A fotografia b mostra um "derrame" de Carbowax na proximidade de um buraco.

Nimero ﬁngulo de Observagao Aumento Escala
a) 9956 18° 1.000x% 20 M
b) 9958 20° 2.600x 7 M

10¢
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capiTuLo VII

MASSAPE

Esse material nos foi cedido pelo colega Juan Me-

nendez gque o utilizou no estudo de estabilizagao com cal.

. ~ ) . 1
As informagoes a seguir foram extraidas de Menen-

dez (1973).

r - » 3 -
0 material e um tipo de solo expansivo encontrado
no Reconcavo Baiano, proximo a Aratu. A amostragem foi feita em

blocos indeformados na profundidade cde 1,0 metro.

Pela analise com raios X e pela analise térmica
diferencial, os minerais argilicos predominantes sac: montmorilo

nita, caulinita e ilita.

A caracterizacao do material e a seguinte:

- Umidade Natural - 43%
- Granulometria.

- Areia - 23%

- Silte - 12%

- Argila - 64%
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- Limite de Liguidez - 93%

- Limite de Plasticidade - 37%.



Fig. 7.1 - MASSAPE

Amostra indeformada.

A fotografia a seguir mostra um aspecto geral da superficie da amostre. Nela
vemos graos de areia média s fina completamente pintados por material argilo-

Id ’ . .
S0, ccmo sera detalhado nas proximas figuras.

Nimero ﬁngulo de Observagao Aumento Escala

12509 | 30° 65x 308 A

C0¢
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Fig. 7.2 - MASSAPE

Amostra indeformada.

-, » v . . . .
A serie de sete fotografias a sequir ilustram os diferentes arranjos de par -

s . s ~ . .
ticulas de montmorilonita que recobrem os gracs de silte e areia.

Nimero
a)l2506
b)12507
c)12508
d)12510
2)12552
f)12551

g)12564

ﬁngulo de Observacao

30°

30°

30°
30¢

zpY

Rumento
2.600x
6.500x

13.000x%
6.500x%
6.250x

12.500x

5.750%

L0¢



208

(a)









TT¢



Fig. 7.3 - MASSAPE
Amostra indeformada.

As tres fotografias a seguir mostram que a cobertura de material montmoriloni

. 's . i
tico gue envolve as particulas maiores e hastante sspessa.

Nimero Angulo de Observacgao . Aumenta Escala
a)12504 30° 2 .600x 8 M
b)12502 30° 6 .500x 3 }4

c)12503 30Y 13.000x 1,5 M

AT
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Fig. 7.4 - MASSAPRE

Amostra indeformada.

As cinco fotografias a seguir ilustram o contato entre graos de areia. £ mos-

: r . . . . £, .
trado que o contato entrs graos e cimentado por material montmorilonitico. Lg

go pode-se concluir, que as particulas maiores "flutuam" numa matriz argilosa.

Nimero .ﬁmgulo de Observagao Aumentao Escala
a)12553 300 250x% B0 M
b)12554 30° 62 5% 32 M
c)12555 | 30° 1.250x 16 M
d)12556 30° 2.500x% ~ 8 M
e)12557 30° 6.250x 5,2 M

§T¢
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CAPITULO VIII

FOLHELHD

Esse material também nos foi cedido pelo colega
Juan Menendez que 0 utilizou no mesmo estudo de estabilizagaoc

caom cal.

£ também um tipo de solo expansivo encontrado na
Reconcavo Baiano, proximo a Aratu. A amostragem foi feita em bla

cos indeformados na profundidade de 3,0 metros.

. - I N - ~ .
Os minerais argilicos predominantes sao: montmori

lonita, caulinita e ilita.

A caracterizagao do material & a seguinte:

Umidade Natural - 38%

Granulometria.

-Areia - 21%
-Silte - 12%

-Argila - 66%

Limite de Liquidez - 75%

Limite de Plasticidade - 32%.



Fig. 8.1 - FOLHELHO

Amostra indefarmada.

As guatro fotografias a seguir mostram um grac de areia fina-pintado por mateg

rial argiloso, onde na fotografia d € identificado como mentmorilonita.

Nimero ﬁngulo de Observagao Aumento Escala
a)12571 30° 270x 74 M
b)12572 30° 675x% 30 M
6)12573 30° 1.350x% 15 M

d)12574 30° 6.750x% 3 M

0ce
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Fig. 8.2 - FOLHELHO
Amostra indefarmada.

As duas fotografias a seguir ilustram um tipo de arranjo de particulas de

montmorilonita gue recobrem as partficulas maiores.

NUmero Angulo de Observagao Aumento Escala
a)l2662 307 5.750x% 4 M
b)12663 30° 11.500x% 2 M

£Zz






Fig. 8.3 - FOLHELHO

Amostra indeformada.

As duas fotografias a seguir mostram as particulas maiores completamente co-
bertas por espessa camada de montmorilonita. Ue-se tambhém a existencia desse

. 4 .
material no contato entre particulas maiores.

Nimero Angulo de Observagao Aumento Escala
a)12664 30° 1.150x 17 M

b)12665 30° 2.300x 8,5 M

S22






Fig. 8.4 - FOLHELHOD
Amostra indeformada
A fotografia a seguir mostra grumos de partfculas de montmorilonita em farma

bastante interessante.

Nimero ﬁngulo de Observagao Aumentao Escala

12641 30° ~ 2.400x 8 M

Léc
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Fig. B.5 - FOLHELHO

Amostra indeformada.

“ - 4 - . .
A fotografia a seguir mostra uma particula maior "mergulhada" na matriz argi-

losa.
NUmero Arngulo ds Observagzo Aumen to Escala
12576 30° 575x 35 M

622
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Fig. 8.6 - FOLHELHO
Amostra indeformada.

A fotografia a seguir detalha o encurvamento peculiar dos grumos de montmori-

lonita.
Nimero Angulo de Observacan Aumento Escala
12638 30° 6 . 000x 3 M

1¢¢
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cAPITULD IX

CONCLUSAD E RECOMENDAGCAD

Devido a grande simplicidade e rapidez do prepara
de ampstras secas ao ar e as grandes informagoes obtidas atraves
o microscopio eletronicao de varredura, ele representa um grande

instrumento para estudo de teceduras de solos.

Recomendamos gue os metodos de preparo de amostras
se jam aplicados aos nossos solos, - principalmente aos solos resi-
duais, e se desenvolva um estuco em solos residuais visando adeg
coberts da influéncia dos Oxidos, como agentes cimentantes de par
ticulas, nas propriedades mecanicas. Para tal. a microscopia o-

tica e a eletronica de varredura devem ser usadas, dentre outros

metodos .
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