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RESUMO 

O presente trabalho apresenta o estudo de estru­

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

, 

A primeira parte apresenta um levantamento bibliQ 

gráfico dos métodos comumente usados para observação de tecedu-

ras (''fabric''). Essa parte se sub-divide em outras duas, 

denominadas: 

- métodos indiretos. 

- métodos diretos. 

assim 

Na parte dos métodos indiretos e mostrado o uso 

de propriedades fisicas como permeabilidade, resistência ao ci-

salhamento, etc. 

Na parte dos métodos diretos é mostrado o uso da 

microscopia Ótica, da difração de raios X, da microscopia ele -

trÔnica de varredura e da microscopia eletrônica de transmissão. 

Nessa parte é dado ~nfase principalmente aos métodos de preparo 

de amostras. 

Finalmente é concluído que a microscopia eletrô­

nica de varredura mais a microscopia Ótica representam o melhor 
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método para estudo de teceduras. 

A segunda parte apresenta um estudo de teceduras 

de seis solos através da microsçopia eletrônica de varredura. 

Nessa parte também sio mostrados algyns defeitos encontrados no 

preparo 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. 

ln the first parta literatura review on the 

existing methods for the observation of soil fabric is made. 

This partis itself sub-divided in two other parts: 

- indirect methods. 

- direct methods. 

ln the indirect methods, the use of the principal 

properties of soil, such as permeability, shear strenght, etc. 

is shown. 

ln the direct method's part, the use of optical 

microscopy, X-Ray diffraction, scanning electron microscopy and 

transmission electron microscopy is described with special Bm­

phasis on the methods for the preparation and handling of the 

samples. 

lt is concludes that scanning electron microsco­

PY together with optical microscopy is the best method for the 

study of soil fabric. 
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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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INTRODUÇÃO GERAL 

A importância da natureza fisico-quimica dos 

constituintes do solo se fez notar desde os primeiros traba­

lhos de Terzaghi na busca da compreensao do comportamento dos 

solos. Para tal, a Mecânica dos Solos teve que se apoiar em ou­

tras áreas da ciência para conhecer os materiais que constitu­

em o solo e os tipos de interações entre eles. Assim, a Quimica 

dos Cristais, a Quimica Coloidal, a Quimica Inorgânica, a Mine­

ralogia, a Sedimentologia e a Geologia tem contribuido bastante 

neste sentido. Denominou-se de "Tecnologia dos Solos'' (Lambe, 

1959), a aplicação destas áreas da ciência para elucidação do 

comportamento dos solos para fins de engenharia. Com o auxilio 

destas áreas da ciência tem-se elucidado a natureza, as propri~ 

dades e a estrutura da água adsorvida; a resistência dos conta­

tos entre particulas; a natureza da coesao verdadeira; as estr~ 

turas dos solos; etc. Baseando-se nesses fatores fundamentais, 

tem-se aprimorado o conhecimento do comportamento dos solos co­

mo mostrado, por exemplo, nos trabalhos sobre permeabilidade (01_ 

sen, 1960), estrutura e resistência de solos compactados (Seed, 

Mitchell e Chan, 1960), fenômenos fisico-quimicos dos solos (R~ 

senguist, 1959), ' expansibilidade e forças entre particulas 

(Bolt, 1956), estruturas dos solos inorgânicos e dos solos com­

pactados (Lambe, 1953 e 1958), água adsorvida (Martin, 1960), r~ 

sistência ao cisalhamento relacionada a forças entre particulas 

(Trollope, 1960), teceduras de solos (diversos trabalhos), tixo 
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tropia da solos (Mitchall, 1960), sensitividade dos solos (Mit­

chell e Houston, 1969), pressão neutra (Mitchall, 1960) e aden­

samento (Leonards a Altschaeffl, 1964). 

' A estrutura dos solos e uma das propriedades mais 

importantes no comportamento dos solos. Nela se incluem todos os 

fatores, tanto na escala macroscópica como nas escalas microsc~ 

pica, 

solos. 

molecular e atômica, determinantes do comportamento dos 

Faremos a distinção entre textura, tecedura ("f!!_ 

bric 11
) e estrutura, pois é muito frequente o uso confuso desses 

conceitos. Entretanto, deve~se notar que para a Pedologia, Geo­

logia e Mecânica dos Solos, estas conceitos são definidos dife­

rentemente (Brewar, 1964). Para a Mecânica dos Solos temos: 

Textura do solo - define a forma e o tamanho das 

particulas sólidas. 

Tecedura do solo - defina a forma, tamanho, ar-

' ' ' ranjo e espaçamento das particulas solidas, como tambam a forma, 

tamanho B distribuição dos poros. A textura é um elemento da te 

cedura. A tecedura é que tem sido observada através instrumentos 

apropriados. 
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, 
Estrutura do solo - e uma propriedade do solo res 

ponsável pela sua integridade (Yong e Sheeran, 1973). Nela sei~ 

cluem a composição mineralógica e as propriedades elétricas das 

particulas, como também suas formas, tamanhos e arranjos; tama­

nhos, formas e distribuição dos poros; natureza e propriedade das 

fases gasosa e aquosa; forças de interação entre as tr~s fases. 

Assim a tecedura é um elemento da estrutura. 



4 

PRIMEIRA PARTE 

M~TDDDS DE OBSERVAÇAD 
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CAPÍTULO I 

INTRODUÇÃO 

A estrutura dos solos tem sido objeto de estudo 

desde os primeiros dias da Mecânica dos Solos. 

Terzaghi (1925) e Casagrande (1932) foram os prl 

meiros a apresentarem modelos estruturais, para solos sedimenta­

res. D modelo criado por Terzaghi, denominado estrutura ''honey 

comb'', supoe que as partículas estão ligadas nos seus contatos 

por forças bastante fortes. Casagrande assumiu o mesmo modelo de 

Terzaghi e acrescentou que os arranjos tipo ''honey comb'' situa­

dos em pequenos espaços entre particulas de silte eram bastante 

comprimidos enquanto que os demais eram muito pouco comprimidos. 

Esses modelos foram baseados na hipótese de que os fatores domi­

nantes para sua formação eram a maneira de deposição e a consti­

tuição eletroquimica do ambiente de deposição. Do mesmo modo La~ 

be (1953), Van Dlphen (1963) e Tan (1957) apresentaram modelos b~ 

seados nas propriedades fisico-quimicas dos constituintes doso­

lo. Entretanto, cabe ressaltar, que o ~ltimo foi o primeiro a 

apresentar um modelo tri-dimensional de arranjo de particulas. 

Recentemente o estudo das estruturas dos solos 

tem sido muito ajudado pelas observações das teceduras dos solos. 
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Os métodos de estudo de teceduras dos solos po­

dem ser divididos em dois grupos: 

- métodos indiretos. 

- métodos diretos. 

Os métodos indiretos se baseiam na medição dava 

riaçao de propriedades que se conhece ser função da tecedura do 

solo. 

Os métodos diretos, como o próprio nome diz, co~ 

sistem na observação direta da tecedura através de instrumentos 

adequados. 
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CAPÍTULO II 

MlTODOS INDIRETOS 

Os métodos indiretos de estudo de teceduras de 

solos se baseiam na medição da variaçao de propriedades com a 

mesma. Desde que se saiba que uma determinada propriedade va-

ria com a tecedura, os valores dessa propriedade devem variar 

quando a medida é feita em diversas direções. Então a variação 

da propriedade com a direção fornece um grau de anisotropia do 

material. Para um material com tecedura não orientada, é de se 

esperar que qualquer propriedade não varie em qualquer direção. 

Por outro lado, um material que possui uma tecedura com uma ori­

entação preferencial em uma determinada direção, qualquer propri~ 

dade medida em diversas direções em relação a orientação prefe -

rencial possuirá uma variação nos seus valores. 

A quantificação do grau de anisotropia de um ma­

terial em relação a uma determinada propriedade é dada pela rel~ 

ção entre os valores máximo e minimo obtidos. Um grau de anisot~ 

pia unitário corresponde a não variação da propriedade com a te­

cedura. 

Existem várias . . 
propriedades f1s1cas que podemser 

usadas para medição do grau de anisotropia. Dentre elas podemos 

citar: 
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- velocidade do som. 

- condutividade elatrica. 

- resistência ao cisalhamento~ 

- permeabilidade. 

Laughton (1954), citado em Tovey (1970), mediu a 

variaçao da velocidade do som na direção paralela e perpendicular 

a direção da aplicação da carga em amostras adensadas uni-dimen­

sionalmente. Constatou que a velocidade do som era maior na dir~ 

çao perpendicular a direção da aplicação da carga. 

Duncan e Seed (1966) fizeram estudo de anisotro­

pia e reorientação de tensões em amostras de argila. Essas amos­

tras foram cortadas em diferentes direções de amostras maiores 

que inicialmente foram adensadas uni-dimensionalmente e depois 

pra-adensadas anisotropicamente. Verificaram a variaçao da re­

sistência ao cisalhamento com a direção. 

Mitchell (1956) fez medição da permeabilidadencS 

direções horizontal e vertical em diversas amostras indeformadas 

e amolgadas na umidade natural e depois comprimidas atá 2,0 kg/ 

cm 2 , com a finalidade de avaliar a anisotropia do material. Ex­

plica o acréscimo da relação entre a permeabilidada horizontal e 

a vertical com o acráscimo da orientação de particulas com a ho­

rizontal, atiavás da diferença de tortuosidade dos caminhos pe~ 
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corridos pela água. Isto é, numa amostra com part{culas orientA 

das perpendicularmente a direção do fluxo, a água tem que perco~ 

rer um caminho mais tortuoso que o caminho percorrido pelo fluxo 

na mesma direção da orientação das part{culas. 

Dlsen (1960) estudou as discrepâncias existentes 

entre os valores do fluxo de água em meios por~sos fornecidos por 

uma equaçao, que consiste da lei de Darcy e da equação de Kozeny-

Carman, e os valores obtidos experimentalmente. Como sabemos,e.§_ 

- , , 
sa equaçao e baseada nas seguintes hipoteses: validade da lei de 

Darcy, o fluxo obedece a lei de Poiseuille, constância da tortuo 

sidade dos canais de fluxo e o tamanho dos poros é constante. Co 

mo é universalmente sabido, para gradientes hidráulicos pequenos, 

a lei de Darcy não é válida para algumas argilas. Estudou o efei 

ta da interação entre o fluxo viscoso e o fluxo elétrico existen 

te entre particulas de argila,como um processo de diminuição 

fluxo predito pela lei de Poiseuille. A alta viscosidade da 

do 
, 
agua 

que envolve as particulas foi levada em conta como também um fator 

de diminuição do fluxo predito pela lei de Poiseuille. Nenhum des 

ses fatores foi comprovado ser tão importante para explicar por si 

só as discrepâncias encontradas. A influência da tortuosidade dos 

caminhos percorridos pelo fluxo foi levada em conta para campa -

rar com o valor constante assumido pela equação de Kozeny-Carman. 

Para ratificar a sua conclusão de que a tortuosidade também nao 

é um fator tão importante para explicar as diacrepâncias encon-
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tradas, pré-adensou amostras de caulinita cujas pressoes varia­

ram entre 4 atm e 256 atm e também usou amostras da "Boston Blue 

Clay'' que são pré-adensadas da ordem de 200 atm. Fez ensaios de 

permeabilidade nas direç~es perpendicular e paralela a direção da 

compressão. Para amostras de caulinita, a relação entre a perme~ 

bilidade horizontal e a vertical variou entre 1,3 e 1,7. Para o 

outro material, a relação variou entre 0,9 e 4,0. Para estudar 

somente a influência da tortuosidade no fluxo, admitiu um modelo 

de arranjo de particulas e calculou a relação entre a permeabili 

dade horizontal e a vertical. Assim obteve para a caulinita uma 

relação variando entre l e 20 e para o outro material a relação 

variou entre l e 100. Como a discrepância é muito grande entre 

os valores medidos e os calculados, então, conforme já falamos, a 

tortuosidade dos caminhos do fluxo não é um fator tão importante 

nas discrepâncias encontradas. Finalmente, o fator mais importa~ 

te nas discrepâncias encontradas é a não constância dos tamanhos 

dos poros existentes. Para esse estudo considerou as particulas 

grupadas em grumos onde existem no solo dois tipos de poros: os 

poros entre partículas de um grumo de particulas (intra-poros) e 

os poros existentes entre grumos de partículas (inter-poros). E~ 

plica as discrepâncias entre os valores medidos do fluxo e dos 

preditos (calculados pela equação) em termos desse modelo de a-

' grupamento de particulas. 

Mitchell e Arulanandan (1968) mediram a variaçao 
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das características elétricas de amostras de argila em função dos 

fatores que determinam a estrutura do material. Os fatores estu 

dados foram: tamanho de partícula e sua distribuição, teor deu­

midade, orientação de particulas, concentração eletrolitica, ti 

pos de eletrólitos, temperatura e as características superfici­

ais das partículas. Quando uma corrente alternada é aplicada em 

sistemas argila-eletrólitos, as características elétricas do sis 

tema são manifestadas através a medição da resistência elétrica 

e da capacitância. T·anto a resistência elétrica como a capacitâ.Q 

eia podem ser convertidas em constante dielétrica e em condutivi 

dade, através de relações físicas. Assim com a aplicação de uma 

corrente alternada ocorre uma polarização instantânea das car-

gas na vizinhança das partículas devido a tendência delas acomp~ 

nharem as alternações da corrente. Essa oscilação das cargas pr~ 

duz uma corrente de polarização. O produto do deslocamento médio 

das cargas pelo número de cargas por volume unitário é igual a 

polarizibilidade do meio que é refletido na constante dielétrica. 

A condutividade e a constante dielétrica são funções da frequên­

cia da corrente alternada aplicada. D valor da dispersão dielétri 

ca mede o valor da polarização que se desenvolve somente na zona 

• A • ' ' de baixas frequencias. frequencia caracter1stica, que e a fre-

quência onde ocorre a queda da constante dielétrica, é controla­

da pela distância que as cargas podem se mover, pela facilidade 

desse movimento e pelo tamanho das cargas. Essa frequência será 

tanto maior quanto mais facilmente as cargas acompanham as alter-
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naçoes do campo elétrico. A variaçao dessas caracteristicas elé­

tricas foram medidas em amostras cilindrices, de dois tipos de 

caulinita, que foram cortadas nas direções perpendicular e para­

lela a direção do adensamento uni-dimensional de amostras maio­

res. Quando a corrente é aplicada na direção do eixo das amostras 

perpendiculares a direção do adensamento, as cargas podem se mo­

vimentar com maior facilidade do que quando a corrente é aplica­

da na direção do eixo de amostras paralelas a direção do adensa­

mento. Então o valor da dispersão elétrica é menor para o Último 

caso. Por outro lado, a distância do deslocamento das cargas ' e 

menor no primeiro tipo de amostras que no segundo tipo, então o 

valor da frequ~ncia caracteristica é menor para o primeiro tipo 

de amostras. 

A principal .caracteristica dos métodos indiretos 

' de estudo de teceduras e o fornecimento de um grau de anisotrcpia 

que é válido para toda a amostra. 

As principais vantagens da maioria desses méto 

dos sao: permitir o estudo da tecedura sem destruir o material e 

fornecer expressoes quantitativas da variação das propriedades 

com a tecedura. Por outro lado asses métodos não permitem um es­

tudo das variações locais da tecedura. 
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CAPÍTULO III 

MlTODOS DIRETOS 

Conforme já dissemos, os métodos diretos consis­

tem na observação direta de teceduras através de instrumentos a 

dequados. 

Os métodos diretos de observação compreendem: 

- microscopia Ótica. 

- difração de raios X. 

- microscopia eletrônica de varredura. 

- microscopia eletrônica de transmissão. 

No presente trabalho, essa parte consiste de um 

levantamento bibliográfico dos métodos de observação de tecedu­

ras onde é dado ênfase principalmente aos métodos de preparo das 

amostras a serem observadas. Nas partes de microscopia eletrôni­

ca de varredura e de transmissão nos baseamos principalmente nos 

trabalhos de Tovey (1970) e Smart (1966), respectivamente. 
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CAPÍTULO IV 

MICROSCOPIA ÓTICA 

4.1 - GENERALIDADES 

A maioria dos minerais transparentes sao otica­

mente anisotrÓpicos, isto e, a luz ao atravessá-los é duplamente 

refratada em dois raios que vibram em planos que são aproximada­

mente perpendiculares entre si. Essa dupla refração é chamadab~ 

refringência, pois esses dois raios possuem indicas de refração 

distintos. Por outro lado, os minerais transparentes amorfos e 

os que se cristalizam no sistema isométrico (cúbico) não aprese~ 

tam birrefringência. 

Na direção do eixo Ótico qualquer mineral é iso­

trÓpico, entretanto em qualquer outra direção, a maioria dos mi 

nerais é anisotrÓpico. Conforme já falamos, a luz ao atravessar 

os minerais anisotrÓpicos sofre dupla refração. Então a luz se 

polariza em dois raios que vibram em planos perpendiculares en­

tre si e além do mais, um dos raios vibra num plano perpendicular 

ao eixo Ótico e o outro vibra num plano paralelo ao eixo Ótico. 

O raio que vibra perpendicularmente ao eixo Ótico é denominado 

raio ordinário e o raio que vibra paralelamente ao eixo Ótico 

denominado raio extraordinário. 

' e 



Para o estudo de mineralogia e de tecedura de so­

los deve-se trabalhar com o microsc6pio 6tico de luz polarizada. 

A luz polarizada é produzida por um prisma Nicol situado na pa~ 

te inferior do microsc6pio. A luz ao incidir nesse prisma, se P.E!. 

lariza nos dois raios, ordinário e extraordinário. No interior do 

prisma o raio ordinário sofre reflexão total e o raio extraordi­

nário se transmite, emergindo do prisma com um pequeno desvio. 

Assim a luz emergente do pri~ma está plano polarizada. 

O microsc6pio 6tico de luz polarizada além de po~ 

suir um prisma Nicol inferior, que e a fonte de luz plano polari 

zada, possúi outro prisma situado na parte superior, ' que e o a-

nalisador. Os nicais superior e inferior possuem seus planos de 

vibração perpendiculares entre si. O nicol inferior é fixo e o 

superior é m6vel, podendo entrar ou sair, através um braço pr6 -

prio para esse comando. Normalmente o microsc6pio é µtilizado com 

os prismas nicol cruzados, isto é, com seus planos de vibração 

perpendiculares. 

A maioria dos minerais transparentes ao ser obse~ 

vada em microsc6pio com os nicais cruzados produz uma série de 

cores de interferência enquanto que os minerais que se cristali­

zam no sistema cúbico e os minerais amorfos produzirão um escur~ 

cimento, da mesma forma como na ausência de qualquer mineral no 

microsc6pio. Além do mais, os minerais anisotr6picos podem, em 
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determinadas posiçoes, se escurecerem. l da propriedade dos mine 

rais anisotrÓpicos apresentarem cores de interfer~ncia e escure­

cimento para determinadas posições que se tira maior partido p~ 

ra estudo de mineralogia e de teceduras de solos. Então iremos 

nos deter um pouco no estudo dessa propriedade. 

A luz plano polarizada proveniente do nicol infe-

rior ao penetrar nos diversos minerais da lâmina de solo, cada 

mineral resolve essa luz nos raios ordinários e extraordinários 

que estão polarizados normalmente. Então, como cada mineral tem 

sua maneira própria de resolver a luz, haverá uma grande quanti­

dade de direções para os raios ordinários e extraordinários, se~ 

do que eles sempre serão perpendiculares entre si, para o mesmo 

mineral. Além do mais, os dois raios se defasam em relação ao ou 

tronos seus planos, com velocidades diferentes dentro de cada 

mineral. Essa defasagem entre o raio ordinário e extraordinário 
, ,.... ,.., ,. 
e funçao da espessura da seçao mineral e dos indicas de refraçao 

de cada mineral. Em consequência, quando as duas séries de raios 

emergem de cada mineral, uma está defasada em relação a outra.No 

analisador (nicol superior) essas duas séries de raios ~B defa­

zam em linha reta e continuam vibrando perpendicularmente. Então, 

no analisador esses dois raios são resolvidos em um Único plano 

e emergem dele vibrando nesse Único plano, mas conservam a dife-

rença de fase que teve origem no mineral. Consequentemente, os 

raios ordinários e extraordinários ao saírem do analisador se 
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encontram em situação de interferência, ocorrendo a formação das 

diversas cores de interferência. O tipo da cor de interferência 

produzido depende da espessura da seção mineral, da direção em 

que se fez essa seção, da natureza do mineral, do tipo de luz u­

tilizada (monocromática ou policromática) e da quantidade da dif~ 

rença de fase entre as sáries de raios ordinário e extraordinár~. 

A diferença de fase á função da retardação entre as duas sáries 

de iaios e do comprimento de onda da luz usada. Por outro lado,a 

retardação á função da espessura da seção mineral e da diferença 

entre os indices de refração dos raios ordinários e extraordiná­

rio. Como falamos logo acima, as cores de interferência são tam­

bám função do tipo de luz utilizada. A luz monocromática produz 

bandas de interferência claras e escuras, enquanto que a luz br2[! 

ca ou policromática fornece cores de interferência composta das 

diferentes cores do espectro visivel. As cores de interferência 

são grandes ferramentas para estudo dos minerais. Para estudo dos 

minerais tambám se tira partido da propriedade que possuem os mi 

nerais anisotrÓpicos de apresentarem intensidades diversas das CQ 

res de interferência para diferentes posiçoes do mineral e atá 

chegarem a se escurecerem em outras posiçoes. Assim, se a seçao 

mineral está situada de maneira que os planos de vibração dos raj,_ 

os ordinário e extraordinário são paralelos aos planos de vibra~ 

ção dos nicais, a luz não atravessará o analisador e o mineral 

' aparecera escuro. Nessa situação, o mineral á dito estar em 

posição de extinção. Entretanto, ao girarmos a seção do mineral 

Para uma posição, que não precisa ser muito longe da anterior, a 
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luz atravessará o analisador e o mineral aparecerá com sua cor -

respondente cor de interferência. 

A determinação da direção dos planos de vibração 

• dos dois raios em um mineral anisotrÓpico é interessante devido 

se poder determinar a posição do mineral na lâmina. Conforme já 

mencionamos, esses dois raios possuem indicas de refração disti~ 

tos. D raio que tem menor Índice de refração é o raio rá~ido e o 

que tem maior Índice de refração é o raio lento (v = V/n). 

identificação e determinação das direções de vibração dos 

rápido e lento, os nicais devem estar cruzados. Esse estudo 

Para 

raios 

' 
8 

feito através o conhe.cimento da posição de extinção e de máxima 

interferência da luz transmitida e com o auxilio de lâminas aces 

sÓrias, geralmente de mica. Quando um mineral está na posição de 

escurecimento, as direções de vibração dos raios lento e rápido 

são conhecidas pois são paralelas aos planos de vibração dos ni­

cais. E como se sabe que as direções dos planos de vibração dos 

nicois sao paralelos aos traços perpendiculares em forma de cruz 

existentes na ocular, logo na posiçao de extinção os planos de 

vibração dos raios lento e rápido sao paralelos a essa cruz, en­

tão as direções ficam conhecidas. Agora, para se determinar qual 

dos dois raios é o lento ou o rápido, o mineral é levado da posi 

çao de extinção para a de máxima interferência. Com o mineral si 

tuado nessa Última posição, coloca-se no tubo do microscópio a 

lâmina acessória de mica com a direção de vibração do raio lento 
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(vem marcado na lâmina) paralela a uma das direções de vibração 

do mineral. Então, se a ordem da cor de interferência do mineral 

aumenta, essa direção é paralela a da vibração do raio lento, em 

caso contrário, ou seja a ordem da cor de interferência diminui, 

essa direção é paralela a da vibração do raio rápido. Quando a 

direção de vibração do raio lento do mineral é paralela a maior 

dimensão cristalográfica, diz-se que o mineral tem elbngação po-

sitiva. Em caso contrário, quando a direção de vibração do raio 

lento é paralela a menor dimensão cristalográfica, o mineral 
, 
e 

dito ter elongação negativa. Estes dois tipos de elongação são 

normalmente denominados maior-lento ("length-slow") e maior-rápl 

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

- maior-lento - indica que a direção de vibração do raio lE!J. 

to é paralela a maior dimensão cristalográ­

fica do mineral. 

maior-rápido- indica que a direção de vibração do raio ri 

pido é paralela a maior dimensão cristalogri 

fica do mineral. 

A determinação da direção dos raios lento e rápi­

do é de grande importância no estudo de tecedura, pois se conhe­

cendo o tipo de elongação do mineral em estudo, sabe-se a sua p~ 

sição na lâmina. 
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4.2 - PREPARO DA AMOSTRA 

4;2.1 - Geral 

O preparo da amostra de solo para ser observadaem 

microscópio Ótico compreende as seguintes fases: 

a) corte do bloco do material nas dimensões e direção dese-

jada. 

b) impregnaçao do bloco com substâncias cimentantes. 

c) preparo da lâmina fina - desbaste do material e montagem 

em lâmina de vidro. 

A seguir, estas três etapas não serao considera­

das nesta ordem. Trataremos inicialmente das diversas substânci­

as impregnantes que tem sido usadas em solos. Dentre os produtos 

cimentantes usados, o Carbowax 6.000 tem mostrado um grande de­

sempenho. Então, para esse produto, as técnicas de preparo da a 

mostra serão tratadas conforme esquematizado acima. 

4.2.2 - Substâncias Impregnantes 

D material para ser observado em microscópio Óti­

co tem que ter uma espessura tal que seja transparente ao feixe 
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. ' . de luz do microscopio. Para se atingir essa espessura, o materi-

al é tratado por processos mecânicos. Como esses processos sao 

violentos, a amostra não os suporta. Em consequência, a amostra 

teria sua tecedura bastante perturbada e até poderia se desinte­

grar. Então, torna-se necessário tratar a amostra com agentes ci 

mentantes que mantenham a sua integridade quando submetidas aos 

processos mecânicos. Esses agentes cimentantes impregnam a amos­

tra de tal maneira que substituem a água dos poros. 

As propriedades básicas que essas substâncias de-

vem ter, sao: 

- serem capazes de produzir uma matriz a mais rigida possi­

vel, fornecendo a amostra uma resitência suficiente aos processos 

mecânicos. 

- serem, de prefer~ncia, misciveis ' na agua. 

- possuírem viscosidade suficientemente baixa para que pos­

sam penetrar nos poros. 

- causarem o minimo de perturbação a amostra durante todas 

as etapas da impregnação. 

- não atacarem os constituintes do solo. 

- terem um indice de refração bem próximo do indice de refr~ 

çao médio do material, ou seja, aproximadamente igual a 1,54. 
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É muito comum uma determinada substância impreg­

nante não ser miscível na água. Então, usa-se, anteriormente,sub~ 

tituir a água dos poros por substâncias que nela sejam miscÍveis 

de tal maneira que o produto químico cimentante seja miscível nas 

sas substâncias que substituíram a água. 

Provavelmente, o primeiro material usado com su­

cesso para endurecimento de materiais friáveis e solos, sem pe~ 

turbar a sua tecedura, foi um plástico conhecido por Kollolith 

(Ross, 1924; Kubiena, 1938). Entretanto, a sua principal desvan­

tagem seja a necessidade de ser aquecido a temperaturas elevadas, 

o ' da ordem de 150 C, que e prejudicial a tecedura do solo. 

Bálsamo do Canadá que: muito empregado na colag~ 

de seçoes finais de rocha, não é próprio para impregnaçao de so­

lo pois o material se deteriora com o tempo. 

Baguelite (Legett, 1928) e a resina Marco SB 28C, 

que são acetatos polivinÍlicos, não são muito apropriados pois 

possuem Índice de refração bem superior a 1,54, 

A resina Phoryl nº 3 e Santolite (Rowland, 1954) 

nao sao muito apropriados por se recristalizarem. 
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Lakaside 70 (Darympla, 1957), qua é um cimanto ta~ 

moplástico, foi usado com bastante êxito em mais da duzentas lâ­

minas de solo. 

Carbowax 6000 tem sido muito usado, atualmente, 

para impregnação de solo. Mitchell (1956) foi o pioneiro no seu 

uso para estudo da tacaduras de solos sedimentaras indeformados a 

amolgados. Davido ao seu grande desempenho como estabilizador 

de amostras de solos, para a finalidade de preparo de seções fi­

nas, nos deteramos bastante na técnica de sua utilização. 

4.2.3 - Carbowax 6000 

Esse produto é composto da poliatileno glicol,po~ 

. , . 
sui alto paso molacular, e duro a temparatura ambiante, sa funde 

numa tamparatura aproximada da 60°C e nessa temperatura possui~ 

ma viscosidada bastante satisfatória, tornando-o capaz de pene­

trar nos poros do material. O produto fundido ao entrar em con­

tato com a água, forma uma mistura uniforme por difusão. 

4.2.3.l - Tamanho ·dos blocos para impregnação. 

A experiência de vários pesquisadores mostrou qua 

os blocos para impragnaçao devem ser cortados com cortadores da 

arame fino, em amostras de prefarência saturadas, até dimensões 

da ordem de 10mmx5mmx2mm. Tendo am vista que essas dimensÕas 
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foram adotadas em materiais constituidos principalmente de argi­

las, muitas vezes argilas constituídas d~ um só mineral argilico, 

preparadas em laboratório, acredita-se que dimensões maiores de­

vem ser usadas em materiais naturais para que durante o corte nao 

haja perturbação da amostra e nao se corra o risco da quebra do 

material ao se encontrar uma particula maior. Por outro lado, os 

blocos não devem ter dimensões grandes pois dificultam a impreg­

nação, como será visto adiante, arriscando-se a não se conseguir 

a penetração do produto cimentante na parte central da amostra. 

Consequentemente, recomenda-se que o bloco tenha dimensões da or 

dem de: 

40mm x 20 mm x 10mm. 

4.2.3.2 - Técnica de impregnaçao. 

Desde a primeira técnica proposta para utilização 

do produto, muito pouco ela tem se modificado. Atualmente usa-se 

a seguinte técnica: 

lª) colocar o produto em quantidade suficiente dentro de um 

recipiente de vidro, de preferência, levar o conjunto para uma 

o • , ~A estufa numa temperatura aproximada de 160 C e deixa-lo por tres 

segundosnessa temperatura. 
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2ª) transferir o conjunto para uma estufa a uma temperatura 

de 6D°C, quando o produto começará a se fundir. Deixar o produto 

dentro da estufa, a essa temperatura, durante dois ou três dias 

para que alguma água existente no produto seja evaporada. 

3ª) colocar o bloco de solo dentro do produto fundido toman 

do-se o cuidado para se deixar, durante algumas horas, uma pequ~ 

na porção do topo do bloco acima da superf{cie do produto, para 

facilitar o escapamento de vapores. Logo após, coloca-se mais ma 

terial fundido no recipiente, de tal maneira que o bloco de solo 

fique submerso no produto. Nessa situação, o bloco deve permane­

cer durante três dias, em média, desde que o bloco tenha dimen-

sões da ordem daquelas que foram sugeridas anteriormente. Entre 

tanto esse tempo de impregnação pode variar para outras dimensões 

do bloco e principalmente com a permeabilidade do solo. 

4ª) após o término do tempo de impregnação, ' a amostra e re-

tirada do produto com bastante cautela e deixada esfriar lenta­

mente até a temperatura ambiente. 

Na temperatura ambiente, a amostra enrigecida fi­

ca com uma dureza aproximadamente igual a do talco que na escala 

de Moh corresponde a unidade. 

D pré-aquecimento do produto, da maneira feita na 

primeira etapa da impregnação, tem mostrado proporcionar uma di-
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minuição da formação de veios do produto no interior do bloco. 

4.2.3.3 - Interação entre particula e Carbowax 

6000; 

Segundo Smart (1966), ainda nao é completamente 

entendido a interação entre a matriz formada pelo produto cimen-

tanta e as part{culas constituintes do solo. Sabe-se, entretan-

to, que podem estar envolvidas atrações eletrostáticas, ligações 

primárias, ligações de hidrogênio e forças de Van der Waals, de­

vido a estrutura cristalina dos constituintes do solo e a estru-

tura molecular do produto estabilizante. Ainda mais, os veios 

do produto que normalmente se formam no interior da amostra po­

dem ser causados por uma orientação preferencial das moléculas 

do produto na vizinhança imediata das forças cristalinas. En-

- , ' tao, essa camada de moleculas orientadas pode levar as particu -

las a se afastarem uma da outra formando assim os veios do prod~ 

to. 

4.2.3.4 - Perturbações causadas a amostra durante 

a impregnação, 

Infelizmente, todos os produtos cimentantes que 

se tem usado para impregnar amostras de solos causam perturbações 



27 

na tecedura original da amostra. D Carbowax 6000 causa também per 

turbações a amostra, como veremos abaixo, mas mesmo assim tem-se 

mostrado como um dos produtos com melhor desempenho. 

Em algumas amostras de solo residual de basalto, 

que foram impregnadas, observou-se algumas fissuras nos blocos 

na fase inicial da impregnação. Talvez a causa do aparecimento 

dessas fissuras, somente na fase inicial, seja devida ao baixo 

grau de saturação do solo. 

Barden e Sides (1971) estimam em menos de B%acon 

tração linear total, que é admitido não causar mudanças importan 

tes na tecedura do solo. 

Morgenstern e Tchalenko (1967, a)registraram uma 

contração linear média de 8,5%, para blocos de caulinita, na di­

reção perpendicular a orientação preferencial das particulas e 

uma contração linear média da ordem da metade do valor acima p~ 

ra as outras duas direções perpendiculares. 

Tovey (1970) experimentou a variaçao das dimon­

soes de amostras quando impregnadas com o Carbowax 6000. Adensou 

uni-dimensionalmente caulinita até 4,0 kg/cm 2 e aliviou posteri­

ormente a pressão até 0,025 kg/cm2 . As amostras foram cortadas 

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

durante 17 dias. Logo no início da impregnação, uma amostra apr~ 

sentou uma contração da dimensão vertical igual a 10% enquanto a 

outra amostra, para a mesma dimensão, teve uma contração de 6%. 

A seguir as amostras não apresentaram variaçao da dimensão verti 

cal, por algum tempo, e depois se expandiam aproximadamente 4% e 

permaneciam constante até o fim da impregnação. Na fase de endu­

recimento, uma amostra se expandiu ainda mais e a outra se con 

traiu bastante. A variação da dimensão horizontal para as duas 

amostras foi praticamente a mesma. Inicialmente houve uma contra 

ção da ordem de 4% e após, as duas amostras apresentavam pequenas 

expansões e contrações até o final do endurecimento. 

4.2.3.5 - Preparo da lâmina fina. 

Conforme já falamos, o material para ser observa­

do em microscópio Ótico tem que ter uma espessura tal que seja 

transparente ao feixe de luz do microscópio. Em geral, não se de 

ve ter uma espessura da lâmina maior que dez vezes o poder de re 

solução desejado.Então, para a microscopia Ótica, essa espessura 

deve ser da ordem de 30 t{ a 40 fÁ . 

O preparo das lâminas finas de solo é baseado no 

preparo de lâminas de rocha, entretanto, algumas modificações de 

vem ser notadas. 
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Para o desbaste do material usa-se normalmente um 

disco giratório. A velocidade desse disco deve ser bem menor que 

a velocidade usada no preparo de lâminas de rocha. Acredita-se 

que uma velocidade entre 40 e 60 r.p.m. (rotações por minuto) s~ 

ja bastante satisfatória. Existem dois tipos de discos que sao 

mais usados para o desbaste. Em um tipo, a superficie é coberta 

por um papel impregnado com esmeril e o outro tipo deve ter sua 

superficie bastante lisa onde o pó do agente abrasivo misturado 

com um liquido lubrificante é passado na sua superficie. O bloco 

a ser desbastado deve ser primido suavemente com a ponta dos de­

dos contra o disco giratório. Para qualquer tipo de disco usado, 

deve-se sempre começar o desbaste com uma granulação grossa pas­

sando-se logo após para uma granulação fina do agente abrasivo. 

Normalmente usa-se um lubrificante no desbaste, pai~ a temperaty 

ra devida ao atrito pode ser alta e derreter o produto cimentan­

te. Entretanto, não se deve usar água como lubrificante, como no~ 

malmente é usado no preparo de lâminas de rocha, pois pode ser 

prejudicial aos minerais argilicos presentes no bloco. Então,tem­

-se normalmente usado querozene como lubrificante. 

O desbaste é feito nas duas faces maiores (40mm x 

20mm) do bloco. Inicialmente desbasta~se um pouco uma das faces 

maiores do bloco para se tirar o material que foi perturbado du­

rante o corte. Após, cola-se essa face numa lâmina de vidro pró-
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pria para microscopia Ótica, que deve ser cuidadosamente limpa 

anteriormente. Na colagem deve-se usar um produto que promoua ~ 

derincia a frio, pois, em caso contr~rio, o Carbowax 6000 pode 

derreter. A seguir, passa-se a desbastar a outra face até se a­

tingir uma espessura da ordem de 30j'Â a 40 r). Finalmente, cola-se 

r - • uma laminula sobre a seçao do solo, para protege-la da manipul~ 

çao. Assim a seção fina fica pronta para observação. 

4.2.3.6 - Perturbações causadas a amostra durante 

o desbaste. 

Afim de constatar a perturbação provocada no des­

baste dos blocos impregnados com Carbowax 6000; Tovey (1970) ob­

servou em microscópio eletrônico de varredura a superficie de a~ 

- r guns blocos desbastados. Constatou uma reorientaçao das particu-

las superficiais. 

Barden e Sidas (1971) foram mais positivos nessa 

observação. Prepararam uma pasta de caulinita com teor de umida­

de igual ao dobro do limite deli~uidez e adensaram o material u­

nidimensionalmente até B,OKg/cm 2• Cortaram blocos de 30mm x 20mm 

x 10mm que foram impregnados com Carbowax 6000. Desbastaram um 

pouco as duas faces verticais (20mm x 10mm), da maneira convenci 

onal, tal que a perturbação do desbaste tenderia a causar uma 
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reorientação de 90° das particulas de argila na superficie. Tes­

taram o teor de perturbação causado por dois tipos de agente a 

brasivo e com diâmetro médio variável da particula abrasiva, con 

forme mostrado abaixo: 

papel esmeril grosso - 86;/. 

papel esmeril fino - 43 ;f. 
' po de carborundo grosso - 82;/. 

' po de carborundo fino - 18 ;-/. 

Testaram, também, a perturbação causada no corte 

por uma serra quando no preparo de uma face vertical. 

As duas faces verticais (20mm x 10mm), que foram 

desbastadas, receberam uma pintura de Araldite afim de proteg~ -

-las de perturbaç;es que poderiam ocorrer na etapa seguinte. A 

seguir, as duas faces maiores (30mm x 20mm) foram desbastadas a­

fim de produzir uma lâmina com espessura da ordem de 3Dr( .Assim 

a lâmina ficou pronta para ser observada em microscópio Ótico de 

luz polarizada, para se descobrir a profundidade da superficie 

reorientada, situada abaixo das faces extremas que 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 perturbação causada pelos diferen­

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

papel esmeril grosso - 9 - 1/Í·. 

papel esmeril fino - 2 - of/. 
pÓ de carborundo grosso - ~ l - O tf. 
pÓ de carborundo fino - ,( l - of/. 

Como para os processos convencionais de desbaste, 

costuma-se usar agentes abrasivos geralmente finos, ve-se que, 

com exceção da camada superficial, que é altamente perturbada, a 

zona pouco reorientada não é muito profunda. 

4.3 - MÉTODOS DE OBSERVAÇÃO 

O estudo de tecedura de solos se baseia na proprl 

edade que possuem a maioria dos minerais argilicos de serem bir-

( -refringentes. Normalmente as particulas de argila nao se aprese~ 

tam individualmente formando teceduras em amostras de solos. Ge-· 

ralmente elas se agrupam formando agregados, então esses agrega­

dos exibem também birrefringência. Quanto maior o paralelismo das 

particulas argilosas, maior será a birrefringência total. Logo, 

nessa situação, os agregados de particulas podem exibir proprie­

dades Óticas semelhantes aquelas da particula se estivesse isola 

da. 

Como vimos anteriormente, para se poder preparar 
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lâminas de solo para serem observadas em microsc6pio 6tico, 
, 
e n~ 

, . 
cessaria que a amostra seja estabilizada com produtos cimentan -

tes. Então a birrefringência observada, para o conjunto particu­

la mais substância impregnante, é composta da birrefringência irr 

trinseca e da birrefringência de forma. Se as particulas e o prQ 

puto cimentante são birrefringentes, então a birrefringência in­

trínseca é igual a contribuição das birrefringências dos compo­

nentes. Entretanto, se o produto cimentante não é birrsRringente 

s6 as particulas contribuirão para a birrefringência intrínseca. 

A birregringência de forma é devida a forma e a orientação toma­

da pelas partículas. A birrefringência de forma pode existir mes 

mo se as particulas e o meio cimentante não forem birregringentes. 

, 
Sabemos que um seçao de um mineral anisotropico , 

ao ser observada sob nicais cruzados, quando situada numa deter­

minada posiçao, haverá extinção da luz transmitida quando os pl~ 

nos de vibração dos raios ordinário e extrarodinário forem para­

lelos aos planos de vibração dos nicais. Entretanto, se girarmos 

a seção do min·eràl para outras posições, começará haver transmi.2 

são de luz e o material aparecerá com sua correspondente cor de 

interferência. Desta forma o mineral pode atingir uma posiçao de 

máxima intensidade de luz transmitida. No caso de observação de 

uma lâmina de s alo, sob nicais cruzados, se constatará, para uma 

determinada posição da lâmina, a existência de algumas regiões 

da lâmina que são muito iluminadas e outras pouco iluminadas. 
. . 

Se começarmos a girar a lamina, as regiões que estavam sendo ob-
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servadas mudam de posiçao, então aquelas regioes que estavam mui 

to iluminadas tornam-se menos iluminadas e as regioes que estavam 

pouco iluminadas tornam-se mais iluminadas. Entretanto, podem e­

xistir regioes da lâmina que nab variam a intensidade de luz tr~s 

mitida quando a lâmina é girada. Isto evidencia, pelo exposto an 

teriormente, que nas regiões onde há variação da intensidade de 

luz transmitida, as partículas assumem uma determinada orienta­

çao preferencial. Por outro lado, nas regiÕes onde não há varia­

çao da intensidade de luz transmitida, as partículas não possuem 

orientação preferencial. 

Desta maneira explicada acima, tem-se abundante­

mente estudado tecedura de solo, pois, para um determinado campo 

em observação, a variação da intensidade de luz transmitida en­

tre o máximo e o mínimo fornece uma medida do teor de orientação 

das partículas. 

Mitchell (1956) fez uso desse método para estudo 

de tecedura em 14 solos argilosos deformados e indeformados. Den 

tre várias coisas observadas, constatou que a variabilidade en­

tre o tamanho e a intensidade de areas orientadas, a regularida­

de e a transição de um campo em observação para outro é maior em 

argilas indeformadas que em argilas amolgadas, devido a homoge­

neização da tecedura e aumento da orientação de partículas causa 
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dos pelo amolgamento. 

Smart (1966) usou a mesma técnica anterior fazen­

do medição da intensidade da luz transmitida, através de microfo 

tômetro acoplado na parte superior do tubo do microscópio. Então, 

quando a lâmina do material anisotrÓpico era girada de uma revo­

lução completa, sob nicais cruzados, registrava-se as quatro in 

tensidades de luz transmitida máximas e minimas, para um determi 

nado campo fixo em observação. Os conjuntos de leituras obtidos 

deveriam ser simétricos. Entretanto, observou que muitos conjun­

tos foram pouco assimétricos. Essa assimetria foi atribuida a de 

feitos como instabilidade da fonte de luz, erro de centragem do 

condensador, erro de centragem da objetiva, abertura assimétrica 

do diafragma iris, etc •.. Definiu o indice de anisotropia 

sendo: 

I , - I , 
A = max mi. n 

I , + I , 
max mi.n 

como 

onde I , e I , sao o somatório das quatro intensidades de luz max mi.n 

transmitida máximas e minimas, respectivamente. Com essa defini-

ção usada para o indice de anisotropia, os defeitos falados aci 

ma ficam suplantados. 

Morgenstern e Tchalenko (1967; a,b,c) usaram ames 
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ma técnica de observação de teceduras e fizeram também medição 

da intensidade de luz transmitida. Baseando-se em modelos assumi 

dos, definiram funç5es de distribWição das part{culas que eram 

função de um parâmetro denominado grau de orientação. Então ara­

zão de birrefringência definida é computada através essas funç5es. 

Faziam a medição da intensidade de luz transmitida mínima e máxi­

ma e a relação entre as intensidades mínima e máxima define a ra-

zão de birrefringência. Assim correlacionaram a razao de 

fringência com o grau de orientação das partículas. 

birre-

Outro método de observação de orientação das par -

tículas é baseado na determinação da direção de vibração do raio 

lento ou raio rápido. Através de tabelas (por exemplo, Kerr,1965) 
, , 

pode-se saber se um determinado mineral e maior-lento ou maior-.r.9. 

pido. Sabe-se, por ~xemplo, que a caulinita é maior-lento ou se­

ja, a direção de vibração do raio lento é paralela a maior dimen­

sao cristalográfica do mineral. Então, com o conhecimento do ti­

po de elongação de um determinado mineral e com a determinação da 

direção de vibração do raio lento ou rápido (uma é perpendicular 

a outra) que é geralmente feito com auxilio de lâminas de mica,s.9. 

be-se qual a posição do mineral na lâmina, Entretanto, nao se cons_ê. 

gue resolver as partículas de argila com microscópio Ótico,mas elas 

se apresentam como agregados que são resol~idos e como os agregados 

' ' de particulas se comportam oticamente como a particula isolada, 

então se consegue obter a posição dos agregados de partículas nu-
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ma lâmina do solo. Esse método é muito mais efetivo quando se tra 

balha com solo constituido de 
, 

um so mineral argÍlico. 

4.4 - VANTAGENS E DESVANTAGENS DA MICROSCOPIA ÚTI 

CA. 

A grande limitação da microscopia Ótica para est~ 

do de teceduras de solos é o baixo poder de resolução do micros­

cópio Ótico. Como as dimensões da maioria das particulas de argf 

la encontrada nos solos são menores que o poder de resolução con 

seguido com o instrumento, então não se consegue resolver as PªE 

tículas de argila individuais e nem tão pouco se consegue uma a­

valiação da orientação dessas particulas. Somente as particulas 

maiores sao visiveis mas, mesmo assim, torna-se muito dificil C(!! 

seguir informações dos tipos de contatos entie particulas. Como 

normalmente as particulas de argila não se apresentam individual 

' - ' mente, pois costumam se agregarem em dominios, entao esses domi-

nios tornam-se visiveis, obtendo-se informações de sua orientação. 

Entretanto, deve-se cuidar para não se confundir esses domínios 

com partículas maiores e vice-versa. 

Uma das vantagens da microscàpia Ótica é a imagem 

nao ser reduzida, devido a própria estrutura do instrumento. A 

principal vantagem da microscopia Ótica é permitir o estudo de 
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grandes áreas da amostra. Então recomenda-se que o estudo de te­

cedura com microscópio Ótico seja feito em conjunto com microsc~ 

pios eletrônicos para se poder buscar determinados detalhes da 

tecedura que só podem ser conseguidos com esses instrumentos. 
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CAPÍTULO V 

DIFRAÇÃO DE RAIOS X 

5.1 - GENERALIDADES 

Os raios X sao normalmente produzidos no interior 

de tubos de Coolidge. No interior desse tubo, que é altamente e­

vacuado, o catodo é constituído de um filamento de tungstênio,que 

aquecido eletricamente passa a ser uma fonte de eletrons; na ou­

tra extremidade do tubo existe o anodo, que é o alvo metálico. Os 

eletrons produzidos no catodo são acelerados por um campo elétrl 

coem direção ao anodo onde eles se chocam com o obstáculo metá-

lico. Nesse choque, os eletrons provenientes do catodo, que -sao 

dotados de alta energia cinética, cedem essa energia aos eletrons 

mais internos dos átomos do material do alvo. Então, esses Últi­

mos eletrons passam para niveis energéticos mais elevados, mas 

como esse estado não é de equilibrio, esses eletrons retornam a 

um estado energético mais baixo, então nesse retorno esses ele­

trons emitem a radiação X. Entretanto, nesse choque, aproximada­

mente 1% somente da energia cinética é transformada em raios X, 

sendo a restantP. transformada em calor. 

A natureza dos raios X depende do material usado 

como alvo e da voltagem aplicada, e para cada material existe um 

valor minimo da voltagem para que haja a produção dos raios X. E~ 
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tão, a partir desse valor mínimo começa a haver a produção does 

' ' ' pectro continuo de raios X. Esse espectro continuo e semelhante 

ao da luz branca na parte visível, pois contem todos os compri -

mentas de onda, dentro da faixa da radiação X, e é também chama­

do radiação branca. O espectro contínuo é obtidos através desace 

leração dos eletrons no alvo. A proporção que a voltagem é aumen 

tada, começa a se superpor ao espectro contínuo, radiações ca­

racterísticas com intensidades muito maiores, que são constitui­

das de alguns comprimentos de onda isolados. Essa radiação cara~ 

terfstica é própria do material do alvo (eletrons retornando a 

nfveis energéticos mais baixos). Costuma-se usar filtros apropri 

adas de tal maneira a se trabalhar com uma radiação X de um ' so 

comprimento de onda, ou seja, monocromática. A radiação X possui 

um comprimento de onda muito pequeno (entre lDDA e D,2DA) devido 

as altas energias envolvidas na sua produção, e devido ao seu p~ 

queno comprimento de onda, possui um alto poder de penetração. 

' O material mais usado como alvo e o cobre, onde a 

radiação K$ é removida através de filtros, usando-se somente a 

radiação K.:;,l.. Entretanto recomenda-se usar a radiação Koo('. ou do 

ferro ou do cobalto quando a amostra a ser analisada contiver pr-2_ 

porções elevadas de ferro pois, a radiação produzida pelo cobre 

pode excitar o ferro na produção de radiação fluorescente. 

Devido ao alto poder de penetração dos raios X, 
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quando um feixe atinge um cristal ele penetra nele e é "refletido" 

nao só por um plano atômico do cristal e sim por vários planos P-ª. 

ralelos, cada um contribuindo para a ''reflexão total''. Os diversos 

raios refletidos dos vários planos atômicos se superporao para prQ 

duzir intensidades máximas quando as condições de Bragg forem cum 

pridas. 

O método do pó, para estudo cristalógráfico, tem 

sido muito usado devido a pouca quantidade de cristais bem forma­

dos e a dificuldade de se dar à orientação precisa que é requeri­

da pelo método de Laue e da rotação. Nesse método o material usa­

do é pulverizado. Para esse método existem dois tipos de equipa­

mentos utilizados para registro dos feixes refletidos pelos cris­

tais que sao: 

- câmara fotográfica. 

difratômetro de raios X. 

Para análise na câmara fotográfica, que possui a 

forma de um cilindro achatado, o material pulverizado é aglomera­

do a esmo por um material amorfo em forma de uma agulha muito fi­

na. Essa agulha é colocada no eixo da câmara fotográfica. O fei­

xe de raios X monocromático incide nessa agulha e sofre todas as 

passiveis difrações. Como o pÓ é aglomerado a esmo,existe sempre 

uma grande quantidade de particulas cristalinas cuja orientação em 
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relação ao feixe satisfaz a lei de Bragg. Esses raios que são di 
, 

fratados impressionam uma fita do filme que e colocada na parede 

da câmara. 

Outro equipamento utilizado é o difratômetro 

raios X. Da mesma forma anterior, o material a ser analisado 

pulverizado. Esse material é espathado uniformemente sobre 

lâmina (geralmente de vidro) que se adere através um agente 

de 

' e 

uma 

ci-

mentante. O feixe de raios X monocrom~tico provem de uma fonte fi 

.xa que atinge a lâmina contendo o material, sofre as difrações . . , 
poss1veLS e e captado por um sistema coletor, normalmente um tu-

bo Geiger. Nesse equipamento, enquanto a lâmina gira de um 
A 

ang~ 
A 

lo e, ângulo de Bragg, o tubo coletor gira de 2 0 Como na ca-

mara fotográfica, todas a~ reflexões possíveis dos planos atômi­

cos acontecem simultaneamente, mas ao invés deles todos serem re 

gistrados de uma só vez, o tubo capta separadamente cada refle­

xão. Assim as intensidades dos feixes recebidos são registrados 

num papel, através um plotador. Atualmente, tem-se preferido es­

se Último tipo de equipamento tanto para análise como para estu 

do de teceduras de material argÍlico •. 

5.2 - MÉTODOS DE OBSERVAÇÕES 

Os métodos de observação de orientação de part{c~ 

las de argila de uma amostra consistem em comparar a intensidade 
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medida ou estimada da reflexão de um d~terminado plano at&mico 

para a amostra com a intensidade da reflexão desse me~mo plano 

para amostras do mesmo material que foram preparadas com o máxi-
',., I' , 

mo de orientaçao de part1culas e outras preparadas com o maximo 

de desorientação das partfculas. A intensidade da difração de um 

determinado plano cristalográfico, para uma argila, é controlada 

- I' ' - I' pela concentraçao de part1culas e pela orientaçao de part1culas 

no volume irradiado. Como as partículas de argila são muito ani­

sotrÓpicas, tem uma tendência de se gruparem face-face. Então a 

determinação da orientação de particulas depende da intensidade 

refletida pelos planos basais. Uma amostra que for preparada de 

tal maneira que as particulas fiquem com seus planos basais par~ 

lelos, a orientação da amostra é quase perfeita. Então, a maiori 

a das intensidades máximas registrada na difração da amostra o­

rientada representa a reflexão dos planos basais e as reflexões 

dos planos (hkO) e (hkl) são quase ausentes. Por outro lado, uma 

amostra que não apresenta uma grande orientação preferencial, as 

reflexões dos planos basais serão menos intensas e as reflexões 

de outros planos cristalográficos serão mais acentuadas que na 

amostra orientada. 

Pode-se definir um Índice de orientação das parti 

culas de uma amostra pela relação entre a amplitude da reflexão 

de um determinado plano, normalmente o plano (001) e a amplitude 
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da reflexão de um plano que seja perpendicular ao anterior, ou 

seja um plano (hkb). Esses planos são escolhidos normalmente ba­

seando-se em algumas particularidades da figura de difração obtl 

da do material. Esta relação definida acima é denominada relação 

de picos (RP) e o seu valor numérico deve ser referido aos valo­

res numéricos da (RP) obtidos para as amostras, do mesmo materi­

al, preparadas com o máximo de orientação das particulas e para 

amostras com alto grau de desorientação. 

Meada (1961) estudando orientação de particulas 

em sedimentos argilosos, pela difração de raios X, usou a rela­

ção de picos entre as amplitudes de reflexão dos planos (001) e 

(020). Esses sedimentos eram constituídos basicamente de particg 

las de montmorilonita e para tal as reflexões desses planos eram 

bastante caracteristicas. De blocos maiores do material cortava 

três pequenos cilindros de tal forma que as extremidades circula 

res formavam planos mutuamente perpendiculares, um horizontal(p~ 

ralelo ao acamamento) e dois verticais. A relação de picos para 

a seção horizontal era dividida por um valor médio da relação de 

picos das duas seções verticais. O valor obtido fornece um grau 

de orientação das particulas na direção horizontal dos planos ba 

sais. 

Martin (1966) fez estudo de orientação de partÍcg 

las de caulinita usando um tipo de difrat;metro que além de po~ 
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, - A suir o movimento comum, que e o de variaçao do angulo de Bragg, 

possuía também um movimento de rotação em torno do próprio eixo 

da amostra, um movimento de translação numa direção normal ao fei 

xe de raios X e um movimento de balanço em relação ao feixe. Usou 

a relação dos picos como sendo a relação entre as amplitudes das 

reflexões dos planos (002) e 020) para valores do ângulo de r~ 

tação e do ângulo de balanço. Esses valores eram plotados em fl 

guras de polo. Esse tipo de estudo é muito trabalhoso quando fei 

to a mão, mas torna-se bastante simples quando esses cálculos são 

feitos e plotados automaticamente (Borodkina, 1973). As pri~ 

cipais razões da escolha dos planos (020), que correspondem a 

28 = 19,9° e (002), que corresponde a 28 = 24,9°, são: 

a) as reflexões desses planos são fortes e distintas das o~ 

t ras; 

b) as duas reflexões se dão perto uma da outra, então apro­

ximadamente o mesmo volume é irradiado, pois como se sabe a pro­

porção que 28 aumenta, a área coberta pelo feixe diminui e a 

profundidade aumenta. 

Diamond (1971) analisando a tecedura de caulim com 

pactado, usou a relação de picos como sendo definida pela rela­

ção entre as amplitudes das reflexões dos planos: a) (001) e 

(020); b) (002) e (020); c) (001) e (060); d) (002) e (060). Defl 

niu o grau de orientação de part{culas da amostra como sendo: 
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Índice de orientação) 

da amostra 

(

Índice de orientação) 

da amostra orientada 

(

Índice de orientação 

amostra randÔmica 

(

Índice de orientação 

amostra randÔmica 

Como já sabemos, o indice de orientação é a relação dos picos p~ 

ra cada definição acima. Como vemos pela expressao, o grau de o­

rientação varia entre um valor nulo para a amostra no estado ran 

dÔmico e um valor unitário para a amostra perfeitamente orienta-

da. 

Pode-se trabalhar também com somente a amplitude 

da reflexão de um só plano, normalmente o plano (001), para se 

definir a quantidade de orientação de partículas. A amplitude da 

reflexão assim medida é comparada com as amplitudes das reflexões 

das amostras com particulas orientadas e com particulas sem ori­

entação. 

Yoshinaka e Kazama (1973) trabalharam com um ' so 

plano para estudo de teceduras de caulinita compactada. Mediam a 

amplitude das reflex~es do pl~no (001) ou do plano (002) pois, 

esses planos produzem reflex~es fortes e distintas. Definiram um 

Índice de anisotropia da amostra, que chamaram indice de tecedu­

ra, como sendo: 



H Wv 
V I.T. = -~~~~~~ 
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onde Hh e Hv são as amplitudes das reflexões das seçoes hori­

zontal e vertical, respectivamente e Wh e Wv são as larguras dos 

picos das amplitudes medidas na metade da amplitude para seções 

horizontal e vertical, respectivamente. Então esse indice de te­

cedura definido pode variar entre zero e a unidade. Um indice de 

tecedura igual a 0,5 representa uma orientação randÔmica, enqua~ 

to que um indice de tecedura igual a zero indica uma orientação 

perfeita, paralela ao plano horizontal, e um indice de tecedura 

igual a unidade representa uma orientação perfeita, paralela ao 

plano vertical. 

Assim vemos que cada um pode definir o indice de 

orientação de particulas de acordo com as caracteristicas das re 

flexões de cada plano do material em estudo e operar com esse in 

dice de uma maneira tal para obter um grau de orientação das pa~ 

ticulas. 

5.3 - PREPARO DA AMOSTRA 

Como vimos, para a análise de teceduras pela .'di·fta· 

ç;o de raios X~ necessário que se prepare tr~s tipos de amos-

tras: 
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- a amostra a analisar. 

- uma amostra com partículas perfeitamente orientadas. 

- uma amostra com partículas sem orientação prefeiencial. 

, 
Cada tipo de amostra sera tratada separadamente a 

seguir. 

5.3.1 - Preparo da amostra a analisar 

As amostras a serem analisadas devem possuir a su 

perfÍcie a ser varrida pelo feixe de raios X, a mais plana possi 

vel. 

Meade (1961) usou amostras que eram secas ao ar e 

depois a superfície a ser estudada era polida em discos de vidro, 

sem usar abrasivos. Entretanto, cremos que esse processo de poli 

manto provoca uma grande reorientação das partículas superfici -

ais. 

Martin (1966) usou amostras impregnadas com Carbo 

wax 6000. O procedimento adotado na impregnação foi um pouco mais 

simples que o recomendado na microscopia 6tica. Nas amostras en­

durecidas com o produto fazia-se o desbaste de duas faces opostas i:ara 

' . se obter superficies planas e paralelas, para uma delas ser var-
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rida pelos raios X. Entretanto, deve-se tomar cuidado na an~lise 

feita com amostras impregnadas pois, normalmente, a amplitude das 

reflexões diminue. Martin observou a redução de 2q% para uma 

mesma tecedura. 

Diamond (1971) usou amostras secas em estufas on­

de as amostras menores eram cortadas por l~minas para se obter su 

perficies planas. Cremos que tanto o processo de secagem em est~ 

fa como o processo de corte provocam bastante reorientação das 

partfculas. Entretanto, ele comparou os resultados obtidos com 

amostras preparadas dessa forma, com amostras preparadas pelo mi 
todo usado por Martin, não obtendo discrepâncias significativas 

entre o seu grau de orientação de particulas para cada tipo de 

preparo. 

Barden e Sides (1971) usaram amostras secas ao ar 

e as superficies a serem varridas pelos raios X eram desbastadas 

da mesma maneira proposta por Meade. Após, essa superf{cie rece­

bia.a aplicação de fita adesiva, repetidas vezes, da ordem de 

50 a 100 vezes, para retirar as particulas superficiais reorien­

tadas pelo desbaste. Constatou, também, a reorientação de parti­

culas superficiais se as superficies fossem somente desbastadas 

sem serem limpas pela fita adesiva. 
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' 5,3,2 - Preparo de amostras com particulas perfei-

tamente orientadas. 

Basicamente o preparo de uma 1;mina fina de mate~ 

, , , "" 
rial com part~culas orientadas e feito atraves a deposiçao por 

sedimentação ou centrifugação de dispersÕes do material, sobre 

lâminas de vidro ou através de algumas gotas da suspensao que 
, 
e 

deixada secar sobre a mesma lâmina. Normalmente obtem-se maior 

orientação quando o preparo é feito com somente uma camada fina 

do que com uma camada mais espessa obtida por vários estágios. Ou 

tro fator que influencia o teor de orientação de part{culas obti 

do é o tipo da argila e seu grau de defloculação ou floculação, 

Meade (1961) obteve amostras com particulas orieD 

tadas usando a sedimentação das part{culas da suspensão, Admitiu 

que assim as part{culas se depositavam com seus planos basais p~ 

ralelamente. 

Perrin (1965) usou um método em que uma quantida­

de suficiente da suspensão do material era colocada num tubo es­

pecial para centrifugação de tal maneira que o agregado tinha una 

espessura da ordem de 0,1mm, Esse material era depositado por 

centrifugação 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 (5,65g H29/g material) que era colocada sobre 

uma lâmina de vidro. Experimentou a variação da orientação de 

particulas quando preparou amostras pelo método acima, onde alg~ 

mas amostras do material estavam.no estado floculado e outras no 

estado defloculado. As amostras no estado defloculado possuiamum 

grau de orientação de particulas muiti maior. 

Kinter e Diamond (1956) usaram um método em que o 

material é depositado por centrifugação sobre uma placa porosade 

cerâmica, onde o material pode ser lavado com água destilada com 

auxílio de uma bomba de sucção. Dessa maneira d material pode 

ser convertido em outras formas catiÔnicas-através a lavagem do 

material com eletrólitos apropriados. 

Os métodos citados acima represe~tam um~ pequena 

parcela dos métodos já utilizados. Podemos ver que a aceitação 

de uma amostra como tendo partículas perfeitamente orientadas 

muito subjetiva, pois cada método oferece um grau de orientação 

de partículas diferente 'de cada outro. 

, 
e 

5.3.3 - Preparo de amostras com partículas sem o­

rientação. 

Os métodos de preparo de amostras sem orientação 
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preferencial de particulas são muito mais criticas que os méto 

dos de preparo de amostras com particulas orientadas pois, con-

forme já dissemos, há uma tendência geral das particulas de argl 

la se gruparem face-face, com isso nao se consegue evitar uma 

certa orientação de partículas. 

O processo mais geral de se obter amostras sem o­

rientação preferencial de particulas consiste em pulverizar uma 

quantidade suficiente de material sobre a cavidade de lâminas de 

vidro apropriadas e após alisar a superficie desse material com 

ação suave, sem pressão sobre o material, de tal maneira a se ob 

ter uma superficie plana e no mesmo nível da superficie da lâmi­

na de vidro. 

Martin (1966) sugere a obtenção de amostras com 

particulas sem orientação, jogando-se uma certa quantidade do 

material em Carbowax 6000 fundido de tal maneira que forme uma 

mistura material-Carbowax 6000 com uma razão igual a 1:2. Deixa-

-se a mistura permanecer nesse estado por algum tempo até que 

Carbowax 6000 cubra as particulas. Logo a seguir, o material 

o 

' e 

deixado esfriar vagarosamente até a temperatura ambiente, quando 

então a amostra é desbastada, para se obter uma superfície plana 

e fina. 

A aceitação de uma amostra como tendo partículas sem 
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orientação e muito mais critica e subjetiva que a aceitação das 

amostras como tendo particulas com orientação preferencial pois, 

conforme já dissemos, não se consegue evitar que uma amostra co~ 

tenha uma certa quantidade de particulas com orientação prefere~ 

cial, devido a uma tendência natural quase generalizada dos mine 

rais argilicos de se gruparem face-face, como também devido a al 

gúma orientação provocada pelos próprios métodos utilizados. 

5.4 - VANTAGENS E DESVANTAGENS DA DIFRAÇÃO DE 

RAIOS X. 

A grande vantagem do uso da difração de raios X p~ 

..... r ,. r 
ra estudo de orientaçao de part1culas e fornecer um 1ndice quan-

titativo da tecedura. Entretanto, esse indice é referido aos va 

lares obtidos para amostras com e - ( sem orientaçao de part1culas , 

e, então, o uso da difração dos raios X possui limitação devido 

a bai~a precisão na obtenção desses dois tipos de amostras. 

Como a medição das intensidades das reflexões 
, 
e 

feita sobre uma área varrida aproximada de 10mm2 , que representa 

uma grande quantidade de particulas, esse valor representa uma 

, - ' media da orientaçao dessas part1culas. 

...... ..... ,,. ( 

Com o uso da difraçao de raios X nao e poss1vel 

se estudar a porosidade do material. 
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Talvez a grande limitação da aplicação da difra­

ção de raios X para estudo de teceduras seja tornar muito di~cil 

a interpretação dos resultados quando se usa amostras de materi~ 

al natural. Normalmente a sua aplicação é feita em estudo de ma 

teriais constituídos de um só mineral arg{lico. 
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CAPÍTULO VI 

MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE VARREDURA 

6.1 - GENERALIDADES 

, h , r 
O microscopia eletronico de varredura e constitu~ 

do basicamente de uma fonte de eletrons (canhão de eletrons), de 

tr~s lentes eletromagnéticas·, de um sistema de varredura, de um 

sistema coletor, de um fotomultiplicador, de um amplificador de 

v{deo e de um tubo de raios catódicos. 

Os eletrons deixando o canhão de eletrons -sao a-

celerados por um campo elétrico e dirigidos, através um vácuo a­

proximado de 10-
4 

torr, para a superficie da amostra em observa-

-çao. No percurso entre o canhão de eletrons e a amostra, o fei-

xe de eletrons passa através de trás lentes eletromagnéticas. As 

duas primeiras lentes tem a função de condensar o feixe de ele-

trons. A terceira lente, que S9 situa mais próxima a 

desempenha o papel de focalizar o feixe de eletrons na 

amostra, 

' superfi-

cie da amostra. ' . O sistema de varredura, que fica situado proxi-

mo a lente de focalização, desempenha o papel .de varrer o feixe 

de eletrons sobre uma região da superficie da amostra. 

O feixe de eletrons ao encontrar a superf{cie da 
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amostra possui a sua seção transversal com diâmetro aproximado 

de 50 A. No choque do feixe de el~trons com a superfície da a-

mostra ocorra o seu espalhamento causando um voluma de elatrons 

irradiados irregular. Então o número de eletrons que saem de dl 

ferentes áreas da amostra é variável. Muitas são as causas des-

sairregularidade no volume da eletrons irradiado. Uma das cau-

sas principais é que no encontro do feixe da aletrons com a su­

perficie da amostra, alguns desses aletrons podem penetrar nela 

numa profundidade de até 10.000 A e algumas vezes podem até ca-

minhar através a amostra. Por outro lado, outros eletrons pene-

tram na superf{cie da amostra numa profundidade pequena e são d~ 

fletidos de volta para a superf{cie da amostra com energia sufi-

ciente para escaparem dela. Esse Último tipo de eletrons, é o 

que mais interessa. Os eletrons refletidos que possuem energia 

mais elevada são chamados eletrons primários e aqueles com ener­

gia menor são chamados eletrons secundários. 

O sistema coletor que possui voltagem e posição a 

propriada tem a função de atrair a maioria dos eletrons que fo­

ram capazes de deixar a superf{cie da amostra. Os eletrons atra 

{dos pelo sistema coletor encontram no seu interior um cintilador 

onde a energia dos eletrons é 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-a e a transforma em energia elétrica. 

O amplificador de v{deo possui a função de ampli­

ficar mais o sinal recebido do fotomultiplicador. 

D tubo de raios catódicos tem a função de reprod~ 

zir a imagem da área observada da amostra. A imagem é produzida 

em função da varredura do feixe de eletrons na superficie da a­

mostra. 

Os métodos de preparo das amostras para observa -

çao envolvem técnicas, que serão vistas posteriormente, que vi­

sam a obtenção de superf{cies menos deformadas poss{veis. Para 

que não raja carregamento eletrostático da amostra, pois ao con­

trário prejudica a qualidade da imagem da amostra, a superf{cie 

precisa receber uma cobertura metálica bem fina. Normalmente,e_§ 

sas superf{cies se apresentam com uma topografia bastante acideD 

tada e com variaçoes da constituição qu{mica nos diversos ponto~ 

' 
Para as amostras com superf{cies de topografia acidentada, essa 

cobertura metálica fina, que é evaporada, não se distribui uni­

formemente, ocorrendo algumas áreas com pouca cobertura e outras 

com deposição excessiva. Muitas vezes é interessante não se dar 

essa cobertura metálica na superf{cie da amostra, quando se tra­

balha com amostras impregnadas com produtos qu{micos pois, a di­

ferença nas caracter{sticas do carregamento das part{culas do 
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solo e do material impregnante, serve para distinguir os dois m-ª 

teriais. 

. , , 
Como Ja dissemos, o numero de eletrons que saem 

de diferentes áreas da amostra é variável. Essa variação de ele 

trons refletidos é o responsável pela produção do contraste na 

imagem da superficie. Os principais responsáveis pela produção 

do contraste são os eletrons primários que são dotados de 

energia. Mas o contraste pode ser produzido tanto pelos 

alta 

ele-

trons primários como pelos eletrons secundários. Para o contra.§_ 

te produzido somente pelos eletrons primários, o sistema coletor 

de eletrons deve se situar numa posição critica em relação ao fei 

xe de eletrons refletidos da superficie da amostra. Essa posiçao 

critica corresponde ao sistema coletor estar alinhado com o fei­

xe refletido. Para o contraste produzido por eletrons primários 

e secundários, o sistema coletor deve se posicionar o mais pr6xi 

mo da amostra para que os eletrons secundários possam ser capta­

dos, pois como esses eletrons possuem baixa energia, eles podem 

caminhar com qualquer trajet6ria, ao contrário dos eletrons pri-

mários que caminham em linha reta. As três principais contribui 

çoes ao contraste produzido por eletrons primários e secundários 

sao: 

- a variaçao da topografia entre os diversos pontos da su­

perficie da amostra. 
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- a variaçao da constituição quimica entre os diversos pon­

tos da amostra. 

- a variação da diferença de potencial dos elatrons refleti 

dos, 

Como já dissemos anteriormente, no encontro do 

feixe de eletrons com a superficia da amostra, alguns eletrons 

penetram nela até uma profundidada de 10,000A e outros penetram 

nela numa profundidade muito pequena e são defletidos para supa~ 

F{cie. A resolução da imagem devido aos alatrons secundários 
, 
e 

da ordem de 50A, que é o diâmetro do faixe de eletrons na super-

ficie da amostra, Isso se deve ao fato da que esses eletrons CQ 

mo penetram a pequenas distâncias, a espalhamento do feixe da 

elatrons é pequeno na suparficia da amostra. Um fator da parda 

no podar da resolução em suparficie da topografia acidentada é a 

deposição excessiva da material metálico evaporado na suparficié 

da amostra, em algumas ' areas. 

Em geral, pode-se esperar do microscópio elatrÔni 

co de varredura uma résolução da ordem de lOOA a 200A. 

6.2 - PREPARO DA AMOSTRA 

~.2.1 - Geral 

As amostras para serem observadas em microscópio 



60 

alatrÔnico da varr~dura nao davam contar água nos poros. Ent;o é 

necessário dar um pré-tratamento na amostra pois, no seu estado 

·natural, ao entrar em contato com o vácuo no intarior do micros-

. . 
copio parda parte de sua umidade. Essa reduç;o da umidada da a-

mostra provoca uma perturbaç;o na tecedura original da 

como também essa umidade pode danificar o equipamento. 

amostra 

Existem basicamente dois métodos diferentes de 

pré-tratamento da amostra: 

a) Secagem da amostra asse método é o mais recomendado p~ 

ra microscópio aletrÔnico de varredura. 

b) Impregnaç;o da amostra com resinas estabilizadoras - as­

se método é mais recomendado para microscÓpia Ótica, como já vi­

mos, B para microscopia elatrÔnica de transmiss;o, conforme vare 

mos. 

D praparo da amostra possui várias atapas dasda a 

dissacaç;o da amostra até o tratamento final da superficia asar 

observada. 

6.2.2 - Dissecaç;o da Amostra 

Essa etapa corrasponde ao corte da amostra em di­

mansÕas apropriadas, do local dasajado B na direç;o desejada. Co 



61 

mo normalmente essas amostras tem dimensões muito pequenas,prin­

cipalmente a espessura, como será visto para cada tipo de método 

utilizado, a dissecação deve ser feita com bastante cautela afim 

de não perturbar a amostra. Essa operação leva muitas vezes alg~ 

mas horas. Então é recomendável faze-la em ambientes onde a umi­

dade relativa seja alta para que nao haja perda da umidade do m2 

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

6.2.3 - Métodos de Pré-Tratamento da Amostra 

Conforme já falamos, existem dois métodos de pré­

tratamento da amostra: secagem e impregnação. Como a impragnação 

da amostra com produtos químicos não é rocomendável para a mi­

croscopia eletrônica de varredura, ela será tratada na parte de 

microscopia eletrônica de transmissão. 

da as diversas formas de secagsm. 

Nessa parte 
, 

sera detalh2 

Ao se forçar a saida da água dos poros, a tensão 

superficial causa uma contração dos poros. A proporçao que a 

contração dos poros aumenta, mais difícil se torna a retirada da 
, 
agua. Com isso, o volume da amostra diminui e altas tensões se 

desenvolvem com consequente rearfanjo de partículas. Entretanto, 

duas situações podem existir onde o processo da secagem nao rea~ 

ranja as partículas. Uma situação possível é a existencia de um 

alto grau de orientação de partículas no interior da amostra. 
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Nesse caso a secagem produz somente uma diminuição do espaçamen-

r 
to entre particulas. Outra situação que não ocorre perturbações 

na amostra devido a secagem é a amostra estar com uma umidade a­

baixo da umidade correspondente ao limite de contração. 

Os métodos que tem sido empregados usualmente pa­

ra secagem de amostras são: 

- secagem em estufa. 

- secagem ao ar. 

- substituição e secagem. 

- congelamento e secagem. 

- secagem super critica. 

Cada método de secagem será tratado detalhadamen-

te em separado, a seguir. 

6.2.3.1 - Secagem em Estufa 

. . 
Como o proprio nome diz, esse processo de secagem 

consiste em colocar a amostra com as dimensões aproximadas de 

30mm x 10mm x 5mm em estufa numa temperatura a 105° C durante 24 

horas, como no método padrão de medição de umidade do solo. Esse 

método produz bastante perturbação na amostra, no entanto ele 
. 
e 
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usado para identificação, 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, com 

dimensões iguais ao do método acima, para que haja perda da umi-

dada. Outro processo de secagem ao ar consiste em colocar a a-
, 

mostra dentro de uma placa de petri que B colocada dent~o de um 

recipiente maior, 
, , r 

de vidro, contendo agua ate um nivel que corre2 

ponda a meia altura da placa de petri. o conjunto é então fecha 

do com uma tampa de vidro. A perda da umidade por esse processo 

é mais lenta que o processo de secagem direta. Qualquer método 

de secagem ao ar não pode subsistir sozinho pois, a umidade da 

amostra no fim do processo é aproximadamente igual a umidade am-

biente. Então, deve-se complementar a secagem colocando-se a a-

mostra em dissecador contendo substancias como sílica gel ou cl2 

reto de cálcio ou em dissecador para pequenos vácuos. O fim do 

processo se dá quando o peso da amostra permanece constante ao 

longo do tempo. Esse processo provoca também perturbação na a-

mostra. Como esse processo de secagem é muito simples e rápido, 

pode ser usado para fins de classificação e identificação das c~ 

racteristicas principais de tecedouras. 
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Sloane e Kell (1966) usaram um proc~sso de secagem 

semelhante ao descrito acima. Após a moldagem das amostras de 

caulinita compactadas, toda a amostra é levada a secagem pelo pr:g_ 

cesso acima. Utilizavam o terço central da amostra para a diss~ 

caçao da amostra a ser observada. 

ção da amostra com esse processo. 

Observaram não haver perturb~ 

6.2.3.3 - Substituição e Secagem 

Esse processo consiste em substituir totalmente ou 

parcialmente a água dos poros por substancias de tensão superfi-
, 

cial menor e apos deixar a amostra secar ao ar. r essencial que 

essas substancias sejam completamente misciveis na água, tenham 

baixa viscosidade e que sejam liquidas a temperatura ambiente. 

As substancias mais empregadas são: 

a) metanol. 

b) acetona. 

c) eter dietilico. 

d) isópentano. 

e) glicerol. 

f) polietileno glicol 400. 

O metanol e a acetona possuem uma tensão superfi-

cial da ordem de 23 dina/cm. Já o eter dietilico possui uma te.!l 
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sao suparficial igual a 17 dina/cm. O isopentano possui a manar 

tensão superficial encontrada para as substancias liquidas na 

temperatura ambiante, qua é da ardam da 14 dina/cm. O glicarol a 

o polietileno glicol 400 não conseguem substituir totalmente a Í 

gu,a dos poros. O glicerol possui uma viscosidade um pouco alta 

a não sa consegue uma boa impregnação da amostra. O maior pro -

blema do uso do glicerol é que durante o processo de secagem nem 

toda a substancia é evaporada, permanecendo glicarol nos poros. 

Esse glicerol remanescenta nos poros normalmante melhora a qua­

lidade da imagam, mas fica dificil a distinção antra as frontai-

ras do produto e as particulas de argila. O polietileno gli~ol 
, 

400 e mais apropriado que o glicerol pois possui viscosidade me-

nor. 

A aparelhagem usada para a substituição é consti~ 

tuida de um recipiente grande de vidro com um dreno na sua base. 

No seu interior coloca-sa uma placa de petri e no intariDr da 

placa de petri coloca-se uma lâmina de vidro igual a usada em mi_ 

croscÓpio Ótico. O conjunto deve sar fechado da melhor maneira 

possivel para que não haja perda por evaporação da substancia 

pois a maioria delas é muito volátil. 

A amostra a sar tratada por essa processo deva ser 

cortada com as dimensões aproximadas de 50mm x ~Omm x 5mm. r re­

comendável também que a amostra esteja saturada. 
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A técnica de substituição é constituida das se­

guintes etapas: 

a)com o conjunto todo montado, inicialmente enche-se a pla-

ca de petri com água destilada e deairada até o nivel onde há 

.... ( , ... 
formaçao de uma pelicula de agua em cima da lamina de vidro. 

b)repousa-se, com bastante cautela, a amostra com a face 

maior (50mm x 10mm) sobre essa pelicula de água. Completa-se a 

placa de petri com água destilada e deairada, através de conta­

gotas, até haver extravasamento. 

c)prepara-se soluções com as substancias acima citadas e 
, 
agua. Essas soluções são trocadas a intervalos diários e pela 

sequencia mostrada abaixo: 

número da troca 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

7 

8 

9 

10 

11 

percentagem da substancia 

utilizada na solução. 

5 

10 

20 

30 

40 

50 

60 

75 

90 

100 

100 
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d) enche-se o recipiente maior, tomando-se o cuidado de fe-

- , r char o dreno do funda, com a prime~ra soluçao ate um nivel pouco 

acima da placa de petri. Findo o prazo de um dia,drena-se essa 

- - r soluçao com bastante cautela para que nao agite a superficie da 

solução que ficará remanescente na placa de petri. A seguir en­

che-se novamente o recipiente maior com a segunda solução. Pro­

cede-se desta maneira até a mudança da Última solução. 

e) após o esvaziamento do recipiente maior com a Última SQ 

lução, a placa de petri estará ainda cheia. Então, com bastante 

cuidado, por meio de um conta-gotas, retira-se essa solução até 

se atingir um nivel um pouco acima da superficie da amostra. A 

partir desse nivel deixa-se a solução evaporar lentamente nas 

condições ambientes. 

A razao de se começar o processo de substituição 

com a água e ir vagarosamente aumentando a concentração da subs­

tancia é para se prevenir uma mudança brusca da tensão superfici 

al do liquido dos poros ou a ocorrencia de chagues osmóticos. 

As amostras preparadas por esse processo devem 

ser manipuladas com bastante cuidado pois, elas se tornam muito 

frágeis. 

Esse processo de secagem com substituição anteri-
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or por substancias de tensão superficial menor provoca também pe~ 

turbação na amostra. Pode-se usar esse processo para preparar 2 

mostras com os mesmos fins de observação das amostras preparadas 

por secagem ao ar. 

6.2.3.4 - Congelamento e Secagem 

Um processo de secagem pode ser considerado idEàl 

quando os efeitos perturbadores da tensão superficial forem to-

talmente ou parcialmente eliminados. O processo de congelamento 

e secagem minimiza bastante esses efeitos. 

D processo de congelamento e secagem consiste ba­

sicamente em congelar a água dos poros da amostra, de preferen -

eia saturada inicialmente, e em seguida sublimar o gelo. 

Antes de entrarmos nas considerações do processo 

de congelamento das amostras de solo, iremos nos deter um pouco 

em algumas considerações te6ricas _sobre a água. 

6.2.3.4.1 - Agua - Considerações Te6ricas. 

Considerando-se uma molécula de água isolada, ela 

possui o angulo H-0-H igual a 104°31'. Entretanto se colocarmos 
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essa molécula em presença de outras, haverá a ligação entre elas. 

Nessa ligação ocorre hidridização da molécula fazendo com que e2 

se angulo passe a aproximadamente 109°. Como esse angulo se 

aproxima do valor do angulo de um tetraedro regular, a moléqula 

de água pode ser considerada com essa forma geométrica. 

Ao se resfriar a água, suas moléculas vao assumi~ 

do outras formas. As moléculas de gelo na sua forma normal ass~ 

mem uma forma hexagonal. No entanto essa estrutura hexagonal p2 

rece ser modificada para uma forma cubica a temperaturas da or-

O dem de -80 C a -12oºc. 

Existe um modelo dinâmico para a estrutura da 
, 
a-

gua onde as moléculas são consideradas formando agr.egados nao f_i 

xos, ou seja, o número de moléculas por agregado e o número de 2 

gregados é mudado constantemente. A proporção que a temperatura 

é diminÚida, o tamanho desses agregados começa a crescer até a­

tingir um tamanho tal quando ocorre a formação de cristais de~ 

lo. Por outro lado, a temperaturas elevadas, o tamanho desses 2 

gregados é muito pequeno, pouco maior que as moléculas, então B..§ 

sa cristalização não pode ocorrer. 
, 

Se levarmos a agua ao seu 

congelamento por um processo lento de abaixamento da temperatura, 

começará a haver o aparecimento de diversos agregados já crista-

lizados enquanto outros não. Esses agregados não cristalizados 
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contribuém para o crescimento dos agregados cristalizados. As-

sim, todos os agregados acabam se juntando com outros, levando tQ 

da a massa ao congelamento. A proporçao que se abaixa a temper~ 

, 
tura com que se produz o congelamento da agua o tamanho dos agr~ 

gados que irão se cristalizar diminue e, por outro lado, como a 

maioria dos agregados era pequena, uma grande maioria dos agr~ 

gados se cristalizará. Assim, se obtém o congelamento através um 

grande n~mero de cristais pequenos de gelo. 

6.2.3.4.2 - Congelamento do Solo 

Suponhamos uma amostra de solo saturada com água, 

, 
que sera congelada lentamente. A proporção que a temperatura 

, 
e 

abaixada, começa a haver a cristalização dos agregados de moléc~ 

las enquanto outros agregados ainda não se cristalizaram, num 

determinado poro. Estes agregados começam a crescer as custas 

dos agregados não cristalizados. O crescimento desses agregados 

chega a um ponto em que começa a haver a interferencia entre os 

agregados dos diversos poros. A proporçao que esse processo a-

vança, começa a ocorrer a deformação da amostra, levando a um re 

arranjo de part{culas, podendo até ocorrer a rutura da amostra. 

Por outro lado, se esse crescimento for impedido não ocorre per­

turbação na amostra. 
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Então o congelamento deve ser rápido para que ele 

ocorra a partir de um g~ande n~mero de cristais-que serão impedi 

dos de crescerem pela interferencia com cristais vizinhos, 

Dentre os processos de congelamento a altas velo­

cidades, o processo de imersão da amostra em liquidas a tempera-

, , 
turas bem abaixo da temperatura de congelamento da agua, e tal-

vez o mais simples, Algumas substancias possuem essa propriedade 

de permanecerem liquidas a temperaturas bem baixas, Dentre elas, 

r , t o nitrogenio liquido e que em sido mais usado, D nitrogenio li_ 

quido no seu ponto de borbulhamento encontra-se numa temperatura 

da ordem de -196°C, Por um lado essa temperatura baixissima pro 

porciona uma velocidade de congelamento bastante rápida mas, por 

outro lado, o grande movimento das bolhas de gás impede um cong~ 

lamento perfeito. 

As dimensões da amostra a ser tratada por 

método devem ser aproximadamente iguais a: 10mm x 10mm x 2mm 

esse 

(D,2 cc), Essas dimensões são limitadas superiormente pelo fis-

suramento da amostra e inferiormente pelas dificuldades de diss~ 

cação e manipulação da amostra, 

Com a finalidade de se evitar o borbulhamento no 

inicio do congelamento da amostra, que ocorre no nitrogenio 1{ -
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quido,. tem-se usado o isopentano nessa fase inicial. O isopen-

tano possui a vantagem de ser l{quido na temperatura ambiente mas 

se congela a 

te maneira: 

o -160 e. 

O congelamento com o isopentano 
, 
e feito da segui~ 

- coloca-se nitrogenio l{quido num recipiente. 

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

pentano. 

- leva-se o recipiente com isopentamo para ser resfriado atá 
. , . 

uma temperatura proxima da sua temperatura de congelamento. O 

controle da temperatura deve ser feito com termopares em contato 

com o isopentano. 

- submerge-se a amostra no isopentGno, na temperatura aci-

ma, deixando-a no seu interior durante um tempo aproximado de 

30 segundos. 

- após o tempo acima, submerge-se a amostra em nitrogenio lÍ 

quido a -196°C durante 20 a 30 segundos. 

Esse procedimento alam de evitar o borbulhamento 

no inicio do congelamento, conforme já falamos, o isopentano que 

fica remanescente na superf{cie da amostra forma uma capa conge­

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

Outra substância que tem mostrado bom desempenho 
, 

para congelamento de amostras e o propano. A grande vantagem do 

propano é que ê1e proporciona uma velocidade de congelamento mai 

or que a do isopentano. Entretanto, o propano possui o inconve-

niente de ser gás a temperaturas su~eriores a -41°C. Então há 

necessidade de resfriar o propano a temperaturas inferiores a 

o -41 e. Como êle é fornecido em recipientes apropriados, coloca-

se esse recipiente dentro do nitrogenio até uma temperatura prÓ-

xima a -190°C, que 
, 
e sua temperatura de congelamento. Abre-se o 

recipiente e coloca-se a amostra no seu interior, da mesma forma 

feita para o congelamento com o isopentano. 

6.2.3.4.3 - Sublimação do Gelo da Amostra 

Para sublimação do gelo da amostra, Smart (1966) 

e Tovey (1970) desenvolveram equipamentos que consistem basica -

mente de um recipiente fechado onde existe uma fonte de calor 

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

feita com calor por irradiação. A condição básica que qualquer 

e 
, 
e 

equipamento para sublimação deve ter é permitir a sublimação sem 

um aumento desnecessário da temperatura do gelo. 
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, . 
Dentre os varias fatores que influenciam a subli-

maçao do gelo da amostra, os dois mais importantes são a temper2 

tura da amostra e a pressão do vácuo. 

O maior problema da sublimação é o controle do 

processo para que se supra o calor latente de sublimação necessí 

rio a amostra. Quando a frente de sublimação atinge a amostra,o 

gelo situado na parte mais externa se sublima primeiro, deixando 

uma cunha externa já seca. Com isso a temperatura do gelo tende 

a subir. Então deve-se manter a temperatura do gelo bem baixa, 

pois, em caso contrário, as moléculas dentro do próprio cristal 

migram e se recristalizam. Essa recristalização migratória pode 

provocar um crescimento excessivo do cristal de g~lo que consequE!] 

temente poderá perturbar a amostra. A temperatura do gelo situ2 

do a frente da frente de sublimação depende da pressão do vapor 

nos poros da amostra, que por outro lado depende de velocidade 

com que o vapor é removido da superficie da amostra. Quando uma 

molécula de vapor d'água escapa da amostra, ela deduz seu calor 

latente da amostra, logo a temperatura da amostra diminua. En­

tretanto se essa molécula de vapor d'água 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. Então o re-

torno damolécula de vapor d'égua a amostra deve ser evitado para 

não haver a subida desnecessária da temperatura do gelo. D re-

torno da molécula de vapor d'égua a amostra pode ser evitado de 
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duas maneiras, Uma é forçar a sua retirada do sistema através o 

uso de vácuos alt{ssimos, que não é muito eficiente e pode dani-

ficar o equipamento de vácuo, Outra maneira é usar uma "armadi-

lha'' para segurar as moléculas de vapor d'água. Essa "armadilha" 

nada mais é que um condensador, que no encontro da molécula de 

vapor d'água com o condensador, o vapor se condensa e nele fica 

agarrada. Esse processo é o mais eficiente. Para que se garan-

ta o não retorno da molécula de vapor d'água a amostra, pelo pr~ 

- , , 
cesso de condensaçao, e necessario que a distancia do condensa -

dor seja menor que o caminho livre médio percorrido pela molécu­

la, pois no seu choque com outras moléculas pode haver o seu re-

torno, D Valor do caminho livre médio é função da pressao utill 

zada dentro do equipamento. Na figura a seguir é mostrado o grÍ 

fico do caminho livre médio versus pressão, para o vapor d'água. 

Para os poros mais no interior da amostra, o pro­

cesso de secagem depende da velocidade com que as moléculas de 

vapor d'água se difundem através os poros mais secos. 

Conforme já foi falado, a temperatura do gelo de-

r , ve permanecer a mais baixa possivel para se evitar a recristali-

zação migrat~ria, Essa temperatura é da ordem de -BDºC e -1ooºc. 

Entretanto,a essas temperaturas, a pressão de vapor do gelo 
, 
e 

muito baixa. Então para que se consiga a secagem da amostra 
, 
e 
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-, . 
necessario se usar sistemas de vácuos que alcancem pressoes bai 

r . xissimas. Mas como esses sistemas não toleram a presença de 

grandes volumes de vapor d' água a operação se torna dificil. Por 

outro lado, também, quanto mais baixa a temperatura de sublimação 

do gelo, maior será o tempo para processá-la. 

Deve-se tomar bastante cuidado na manipulação das 

amostras preparadas por esse processo pois elas se tornam muito 

frágeis. 

6,2,3,5 - Secagem Supercritica 

Sabemos que uma determinada substancia pode sub­

sistir tanto no estado gasoso ou liquido, ao mesmo tempo, desde 

que ela esteja numa determinada condição de temperatura e pres-

sao. A secagem supercritica se baseia nesse fato, ou seja, le-

vara amostra a determinada condição de temperatura e pressão p~ 

ra que o liquido dos poros passe para a fase gasosa imperceptiveJ 

mente evitando-se assim os efeitos perturbadores da tensão super 

ficial. 

dem de 

Entretanto a água possui uma temperatura critica da or-

374°C e uma pressão critica da ordem de 218 atm, Como 

vemos, esses valores são muito elevados, pois além de causarem 

perturbação no arranjo das partículas, pode haver at~ pertufba -

çao da própria estrutura cristalina das partículas podendo cau­

sar até o rompimento da estrutura cristalina. 
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Para a aplitação da secagem supercrftica tem-se 

que evitar os valores elevados da temperatura e pressao critica 

da água. Um processo de se evitar a água é substituf-la por ou-

tras substancias que possuem temperatura e pressão criticas mais 

baixas. As duas substancias que tem sido usadas para substitui-

ção da água são o Óxido nitroso (N
2

o) e o diÓxido de carbono 

Um dos inconvenientes dessas substâncias é que sao ga-

ses a temperatura ambiente, que tem complicado um pouco mais a~ 

plicação do processo. Os valores da t~mperatura critica, pre s-

...... ( ( , 
sao critica e densidade critica para o dioxido de carbono e para 

o Óxido nitroso são mostrados abaixo: 

T 
crit. 

p 
crit. 

D 
crit. 

ºe atm g/cm 
3 

N
2

o 36,5 71,7 0,45 

co 
2 31,3 73,0 0,46 

Outro probtema encontrado na utilização dessas su-

bstancias acima é a variação rápida de densidade que ocorre a 

proporçao que a temperatura se aproxima da temperatura critica. 

Entre as temperaturas ambiente e a temperatura critica, a densi­

dade dessas substancias varia da ordem de 0,3g/cm
3

, que corres-

ponde a uma variação de volume aproximado de 70%. Como a per-
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, 
meabilidade das argilas e mwito baixa, uma variaçao brusca de VQ 

lume do lÍquido dot poros não permitiri um escoamento do l(qui-

do através os poros. Consequentemente haver.á uma reorientação de 

' ' t d t -particulas, podendo ate ocorrer a ru ura a amos ra caso ela nao 

suporte essa variaçao de volume. Então os acréscimos de tempe-

ratura devem ser bem pequenos e lentos para que permita o escoa­

mento da substancia nos poros. 

D processo de secagem supercritica consiste então, 

em anteriormente impre_gnar a amostra com acetato de amila pois t~ 

to o diÓxido de carbono como o Óxido nitroso nela são misciveis. 

Como essas duas substancias são gases nas condições ambientais,a 

impregnaçao com elas (N 2o e co 2) dev~ ser feita a pressões ele­

vadas ou a baixas temperaturas, como é o caso do Óxido nitroso. 

Coloca-se a amostra, já impregnada com acetato de amila, dentro 

de um equipamento de altas pressões, eleva-se a pressão até um 

valor acima da pressão crítica e a temperatura é acrescida da tem 

peratura ambiente até um valor bem próximo do valor da temperatu 

ra crítica, sendo esses valores dependentes da substancia utili-

zada. Em outro equipamento para altas pressões, coloca-se a sub~ 

tancia desejada no seu interior, misturada com acetato de amila, 

, - r eleva-se a pressao ate um pouco acima da pressao critica e a te~ 

peratura da mesma forma é elevada até um pouco abaixo da temper~ 

tura critica. Nas condições anteriores a substancia tornou-se lÍ 
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quida. Transfere-se o liquido do equipamento de pressão para o 

equipamento de pressão onde se encontra a amostra. Deixa-se al-

gum tempo a substancia l{quida em contato co~ a amostra para que 

haja a sua impregnação. Em seguida eleva-se a temperatura da a-

mostra em acréscimospequenos (da ordem de 0,01°c) e lentos até a 

temperatura crftica. Com isso permite-se o escoamento do liqui-

do nos poros devido a variaçao de volume. Assim consegue-se, na 

passagem pela temperatura critica, a mudança da fase l{quida pa­

ra gasosa imperceptivelmente. 

E , ' sse metada de secagem supercritica parece ser 

muito efetivo na secagem da amostra, mas requer uma aparelhagem 

de altas pressões muito sofisticada e também um controle rigoro-

so das condições de temperatura e pres~ão. Acreditamos que a 

maior limitação desse método seja a substituição da água por ou­

tras substancias, que deve ser feita anteriormente. 

Mais uma vez, as amostras preparadas por esse prQ 

cesso devem ser manipuladas com bastante cautela. 

6.2.4 - Variações das Dimensões da Amostra Duran­

te os Diversos Processos de Preparo 

Tovey (1970) experimentou a variaçao das dimensões 



81 

de amostras quando preparadas pelos métodos acima, Adensou uni-

2 
dimensionalmente caulinita até 4,0 Kg/cm e aliviou posterior-

2 
mente a pressão até 0,025 Kg/cm. ~s medidas foram tomadas na 

direção vertical (V) e na direção horizontal (H) de cada amostra 

que foi cortada da éélula de adensamento e tratada por cada métQ 

do. O valor negativo da variação da dimensão corresponde a con-

tração e o valor positivo corresponde a expansão, Os valores 02 

tidos no estágio intermediário correspondem ao fim da substitui­

ção no processo de substituição e secagem, e para o processo de 

congelamento e secagem corresponde ao fim do congelamento, em­

quanto que os valores totais correspondem a variação das dimen­

s;es desde o inicio da substituição ou congelamento até o fim da 

secagem, A relação entre os valores de V e H define um grau de 

anisotropia da amostra. 

tabela a seguir. 

Os valores obtidos são apresentados na 

Pela análise dos valores mostrados na tabela, po-

demos ver que o método de maior superioridade é 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 obten~ão 



VARIAÇÕES DAS 

TIPO DE PR~-TRATAMENTD 

Secagem em estufa 

Secagem rápida ao ar 

Secagem lenta ao ar 

Congelamento e secagem 

Substituição e. secagem 

Com metanol 

Com eter 

Com isopentano 

Com acetona 

DIMENSÕES DA AMOSTRA 

ESTIÍGIO 
INTERMEDIIÍRIO 

H V 
% % 

- -

- -

- -

+D,35 +D,16 

- -

+D.26 +l. 30 

+0,71 +0,62 

-0,54 +l,28 

-D,40 +l,14 

TOTAL 

H V 
% % 

-6,7 -23,5 

-7,7 -22,6 

-12,5 -28,5 

+D,63 +D,78 

- -

-4.8 -16,8 

-4,2 -19,8 

-3,5 -15,9 

-3,8 -18,5 

RELAÇÃO 

V/H 

3,5 

2,9 

2, .3 

1,2 

-

3. 5 

4,7 

4,5 

4,9 

CD 
N 
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de superffcies novas, isentas de perturbação causada por 

quer agente. 

qual-

, - r Dentre algumas tecnicas de obtençao de superfici~ 

es para observação, duas técnicas se sobressaem: 

- fraturamento 

- descascamento 

6.2.5.1 - Fraturamento 

D processo de fraturamento da amostra para obten­

çao de superffcie não perturbada consiste no ato de tracionar e/ 

ou flexionar as duas partes extremas da amostra~ com suas dimen­

sões apropriadas, normalmente com as pontas dos dedos. Afim de 

direcionar o (raturamento deve-se fazer uma ranhura em cada face 

oposta da amostra, conforme mostrado na figura abaixo: 
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Durante o fraturamento ocorre uma certa orienta -

çao de part{culas devido aos esforços mecanicos produzidos na o~ 

tenção da fratura. Na flexão da amostra, a região solicitada a 

tração sonre maior orientação de part{culas que a região solici-

tada a compressao. A tração tende a orientar as part{culas na 

direção longitudinal e a homogenizar essa orientação em toda a 

superf{cie. 

O processo de fraturamento deve ser feito com b~ 

tanta cautela para que não haja esmagamento da amostra, princi -

' palmante naquelas preparadas pelos processos de secagem supercr~ 

tica, congelamento e secagem e substituição e secagem. 

Um dos inconvenientes do u~o do fraturamento para 

obtenção de superf{cies é a existencia de pianos de fraqueza no 

interior da amostra que fazem com que a direção do fraturamento 

seja desviado e que muitas vezes levam também ao esmagamento. Um 

caso em que b desvio do plano de fraturamento é mais cr{tico 
, 
8 

quando se tenta fraturar amostras contendo planos de rutura, or~ 

undos de cisalhamentos em ensaios mecanicos. Outro inconvenien-

te do processo de fraturamento é que normalmente se obtem super­

f{cie com uma topografia muito acidentada. 
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6,2,5,2 - Descascamento 

Esse processo de obtenção de superf{cies evita ~ 

ma série de inconvenientes que são normalmente produzidos pelo 

processo de fraturamento. 

A técnica consiste em se cortar a amostra com uma 

lâmina bem afiada, na direção desejada, obtendo-se uma superfi -

cie bem·.lisa. Para facilitar a manipulação da amostra deve-se a.o. 

teriormente colar a amostra no suporte apropriado de amostras do 

.rücroscÓpio e :ap.o:iá-lo num local firme, Com esse corte consegue-

se a obtenção de uma superf{cie lisa e· na direção desejada, mas 

as particulas superficiais ficam orientadas na direção do corte, 

- r entao essas particulas precisam ser retiradas. A retirada des-
t , 

sas particulas e feita pelo seguinte processo: 

- faz-se uma cobertura em cima da superficie com uma solu -

çao dispersa de prata, que é constituída de muitos metais dispe_I 

sos numa mistura de liquidas altamente voláteis, com a ajuda de 

um pincel bem fino, Como esses liquidas são muito voláteis,eles 

se evaporam rapidamente deixando aderido a superficie da amostra 

os metais, 

- após a secagem da solução, força-se por debaixo da cober­

tura o seu levantamento que deve ser feito com bastante cautela, 

Deve-se usar para esse levantamento qualquer instrumento que te­

nha pontas finas, por exemplo, uma pinça de pontas finas. 
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Quando tanto a cobertura como o seu levantamento 
, 

são bem feitos, essa pel{cula normalmente é extra{da de uma 80 

vez. Por outro lado, ela pode temto ficar muito aderida a supe~ 

f{cie como pode sair em pedaços. Normalmente a causa do insuce~ 

sono arrancamento é devido ou a um excesso no tempo de secagem 

da cobertura ou a um tempo muito curto. Quando ocorre qualquer 

um desses casos, deve-se, com a lâmina bem afiada, cortar nova -

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

rior e repetir o mesmo µrocesso anterior. 

A grande vantagem desse método de preparo de su -

r , -
perf1cie e que ele permite uma visao tridimensional da tecedura 

da amostra. Isto é conseguido da seguinte maneira: para cada SQ 

perf{cie preparada pelo processo de descascamento faz-se a cabe~ 

tura metálica necessária, como será visto adiante, corta-se nov-ª 

mente a amostra num plano pouco abaixo do anterior e repete-se t,g_ 

da a operaçao. Cada superf{cie assim obtida é montada no supo~ 

te do microsc6pio para ser observada. 

Um outro processo mais simples de se retirar as 

particulas que foram orientadas pelo corte consiste na aplicação 

de fita gamada a superf{cie da amostra, Entretanto, esse proce~ 

so é menos efetivo que o que faz uso da cobertura com a solução. 

Para que se tenha a garantia da retirada das part{culas superfi­

ciais perturbadas é necessário que se faça pelo menos um número 
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de aplicações de fita gamada da ordem de 50 a 100 vezes. 

6.2.6 - Cobertura da Amostra 

A superficie da amostra a ser observada deve ser 

coberta oom material condutor para que se evite o carregamento~ 

letrostático da amostra pois pode prejudicar a qualidade das mi-

crofotografias. As outras quatro facas restantes devem ser co-

bertas com a mesma solução e com a mesma técnica usada no proces 

so de de~cascamento, para que se evite também o carregamento da 

amostra. 

Essa técnica da cobertura da superficie da amos­

tra com material condutor é obtida pela evaporação desse mate-

rial através o seu 

menta com vácuo da 

aquecimento elétrico 

-4 ordem de 10 torr a 

no interior de um equip2 

-5 10 torr. Os átomos 

do material condutor ao se libertarem do material caminham atra-
, , -

ves o vacuo na direçao da amostra onde eles aterrisam e permane-

cem. Com esse processo pode-se obter uma cobertura da ordem de 

200A a 300A. A pelicula deve ser a mais uniforme possivel so-

bre toda a superficie. Para que isso seja conseguido deve-se f 2 

zer uso da evaporação multidirecional para que não haja deposição 

excessiva em determinadas regiões. Pode-se melhorar ainda mais 

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

nha vários movimentos no interior do equipamento. 
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As substancias que tem sido usadas para essa co­

bertura sao: o alumínio, o carbono, o ouro e uma combinação de 

carbono com ouro. Dentre essas ~Libstancias, as que tem apresen 

tado melhor desempenho sao o ouro e a combinação de carbono com 

ouro. A combinação de ouro com carbono consiste em se d~ uma p~ 

meira cobertura da ordem de 50A a lOOA com carbono e depois d~-

se a cobertura com ouro com uma espessura da ordem de 200A. Pr:irr 

cipalmente esse Último tipo de cobertura tem apresentado bons 

resultados. 

6.3 - PREPARO DE MATERIAL DISPERSO 

teria! argiloso 

Muitas vezes torna-se interessante observar o ma­

na forma dispersa para estudo de forma e tama-

nho de partículas. 

A técnica de preparo consiste das seguintes eta-

pas: 

- pesa-se uma det~rminada quantidade da argila que foi pre­

viamente seca. 

- mistura-se o material com uma solução D,02N de oxalato 

de sÓdio tal que se consiga uma concentração aproximada de lg de, 

/ 3 -argila 100 cm de soluçao. 
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- agita-se a mistura num misturador tipo palhetas 

30 minutos aproximadamente. 

durante 

- corta-se um pedaço de lâmina de vidro, tipo usada em mi­

croscÓpia Ótica, que foi previamente limpa com acetona, e cola-a 

no suporte de amostras do microscópio. 

- transfere-se algumas gotas da mistura para a superficie da 

lâmina. 

- deixa-se a solução de oxalato de sódio evaporar no inte -

rior de um dissecador. 

- finalmente, dá-se uma cobertWra de material condutor com 

uma espessura entre 50A e lDDA. 

6.4 - OBSERVAÇÃO OE AMOSTRAS - ALGUMAS RECOMENDA­

ÇO'ES. 

Para se ter uma visao tri-dimensional da amostra 

deve-se preparar duas espécimes cortadas perpendicularmente en-

tre si. Para se inter~retar as fotografias de um material deve-

se ter no minimo três fotografias de cada espécime. No _mfnimo 

duas fotografias devem ser tiradas de regiões onde as teceduras 

parecem ser semelhantes e uma fotografia de uma região com tece-

- ' dura nao tipica. 
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O ângulo de observação da amostra deve ser ajust2 

do durante a fase de observação. Normalmente esse ajuste começa 

a partir de 30°. I:'. comum ocorrer 
, 

sombreamento de algumas areas 

quando a observação é feita em baixos aumentos. Essa situação i:Q 

de ser contornada com um melhor ajuste do ângulo de observação. 

I:'. comum durante a observação colocar-se uma pla­

ca fina de acrilico sobre o visor do tubo de raios catódicos pa­

ra que nao haja ofuscamento quando a observação se prolonga por 

algum tempo. I:'. interessante fazer uma marca central na placa 

com uma área da ordem de 1 cm 2 para auxiliar a estimativa do ta­

manho das particulas durante a observação. 

6.5.- Mi:'.TODO DE OBTENÇ~O DE FOTOGRAFIAS ESTEREOS­

CIJPICAS. 

Para a obtenção de pares de fotografias estereos­

cÓpicas é essencial que a mesma àrea da amostra seja vista sob 

ângulos diferentes de observação. Mas ao variarmos o ângulo de 

observação, a região que estava sendo observada se desloca, di-

ficultando a operação. Esse fato é mais critico quanto maior for 

o aumento usado na observação. Entretanto, se uma região que B.§ 

tá sendo observada cobre uma área onde se situa o próprio eixo 

de rotação da amostra, não há problema durante a variação do ân­

gulo de observação. 
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Tovey (1970) propoe um método de obtenção de pa­

res estereoscÓpicos que consiste das seguintes etapas: 

- no aumento que se está trabalhando, escolhe-se uma 

cula ou agregados de partículas, de Fácil identificação, e 

se a marcaçao dos seus contornos sobre a placa de acrílico 

, 
part1,_ 

faz-

si-

tuada sobre o tubo de raios catódicos. Marca-se também o contá~ 

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

co. 

- abaixa-se o aumento da ordem de 1/4 a 1/5 do aumento que 

se estava trabalhando. Repete-se a operaçao anterior para ou-

tros objetos de f~cil identificação. 

- procede-se da maneira anterior repetidas vezes até se eh~ 

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

- nesse aumento anterior gira-se o ângulo de observação de 

Obviamente a imagem se deslocará um pouco. Traz- se 

a imagem até a posição original alinhando-a com a que estava mar 

cada na placa de acrilico. 

horizontal da amostra. 

Essa operação é feita com o ajuste 

- com o novo ângulo de observação fixado, volta-se para os 

aumentos anteriores alinhando-se sucessivamente as figuras com 

.·. ..... ,. 
aqgelas que estao marcadas na placa de acrilico. 

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

primeira fotografia foi tirada. Nesse aumento faz-se o alinhame.!:!_ 

to das figuras com aquelas marcadas na placa de acrílico e verif~ 
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ca-se se o ponto central da imagem está coincidente com o centro 

da placa de acr{lico. 

Nesse método é importante ter-se gravado o conto~ 

no exato dos objetos de referencia pois quando se trabalha com a_!d 

mentas pequenos, muitos objetos parecem ser semelhantes, Por i.§. 

soque se deve escolher objetos bem caracter{sticos que facili -

tem a sua memorização. 

6.6 - VANTAGrns E DESVANTAGENS DA MICROSCOPIA ELE­

TRÔNICA DE VARREDURA 

A grande vantagem do microscópio eletrônico de 

varredura é o alto poder de penetração do feixe de elétrons, que 

possibilita a observação tri-dimensional da superf{cie. o seu 

alto poder de resolução possibilita a observação das part{culas 

individuais e sua distribuição. Pode-se afirmar que dentre os 

métodos diretos de observação de teceduras, esse tipo de micros-

. , 
copia e o que possui melhor desempenho. 

Por outro lado, a microscopia eletrônica de var­

redura nao se adapta para observação de amostras impregnadas com 

substancias estabilizadoras pois a tecedura fica recoberta pelo 

produto. Não permite também o estudo das formas e tamanhos de 



93 

poros pois a maioria dos poros que aparece f~ criada durante 

- r o ato da preparaçao da superficis. Devido a nao retilineidade 

entre o feixe de eletrons, amostra e coletor, as imagens das su­

perf{cies apatecem reduzidas, sendo que essa redução~ função do 

ângulo de observação. Como as amostras a serem observadas são mui 

to pequenas e as áreas em observação menores ainda, isso limita a 

generalização das teceduras encontradas, devendo-se para tal fa­

zer estudo em conjunto com microscópio Ótico de luz polarizada. 
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CAPÍTULO VII 

MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE TRANSMISSÃO 

7.1 - GENERALIDADES 

O microscópio eletr;nico de transmissão é consti­

tuído basicamente de uma fonte de eletrons (canhão de eletrons), 

uma ou duas lentes condensadoras, tr~s lentes de aumento e uma 

tela fluorescente. 

Os eletrons que deixam o canhão de eletrons são 

acelerados num campo elétrico em direção ao objeto. No caminho 

entre o canhão de eletrons e a amostra, o feixe de eletrons ' e 

condensado por uma ou duas lentes condensadoras. Os eletrons que 

sã6 capazes de passar pelo objeto -sao dirigidos para passarem a-

través defreslentes de aumento que sao denominadas objetiva, in­

termediária e projetora. Ao passarem por essas tr~s lentes, os 

eletrons atingem uma tela fluorescente onde há a formação da ima 

gem. Todas as lentes do microscópio são normalmente eletromagné­

ticas, sendo que as lentes que tem função de aumentar a imagemd~ 

vem sor obrigatoriamente eletromagnéticas pois proporcionam um 

melhor poder de resolução. 

O material usado para observação de teceduras em 

microscópio eletrônico de transmissão ou são réplicas da superfi 
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cie da amostra ou s 9o seçoes ultra-finas do material que sao cor 

tadas através de ultra-micrÓtomos. Para a obtenção das seções ul:_ 

. . . 
tra-finas e necessar10 que a amostra a ser cortada seja impregn~ 

da com produtos químicos que proporcionam uma rigidez, da mesma 

forma das amostras usadas na microsccipia itica. Normalmente, as 

seçoes ultra-finas tem uma espessura uniforme, mas além da vari~ 

çãa da con~tituiçãa química dos próprios constituintes do solo, 

se soma a variação química entre os elementos do solo e o produ­

to químico estabilizador. Por outro lado, as réplicas sao consti 

tuidas de um só produto químico, isto é, aquele escolhido para 

seu preparo. Mas como normalmente as superfícies a serem replic~ 

das possuem uma topografia muito acidentada, ixiste uma variação 

as vezes muito grande da espessura entre os diversos pontos da 

réplica. 

Os eletrons que chegam até o objeto em observação 

-s 9o dotados de uma alta energia. Normalmente, a maioria dos ele-

trons. que encontr~ o objeto é transmitida mas podem alguns ele 

trons serem ou refletidos ou absorvidos pelo objeto. Pode também 

ocorrer que alguns eletrobs que não se transmitem de imediato a­

través a amostra possam liberar eletrons secundários. 

O contraste produzido nas microfotografias eletrÔ 

nicas de transmissão é função do tipo de material que está sendo 

usado para a observação. Nas seções ultra-finas, 0 contraste . 
e 
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somente devido a variaçao da constituição quimica pois sua espe~ 

sura é aproximadamente constante. Nas réplicas, o contraste é so 

mente devido a variação da espessura pois não existe variação qui 

mica. Então vejamos separadamente a causa do contraste em cada 

t-ipo de material usado na observação. 

Nas seçoes ultra-finas ocorre que os elementos de 

constituição quimica diferente possuindo coeficientes de absor­

ção e de emissão de eletrons secundários diferentes, haverá uma 

variaçao no número de eletrons oriundos das diferentes áreas da 

amostra, produzindo assim o contraste. Muitas vezes alguns pro­

dutos quimicos não permitem uma perfeita distinção entre as par-
, ... ..... , , 

ticulas e a substancia, entao nesses casos e que o contraste e 

importante pois permite fazer essa distinção. Normalmente nas 

- ' seçoes ultra-finas, as particulas costumam aparecer com uma cor 

cinza escuro e o material impregnante cinza claro, enquanto que 

aparecem branco os buracos que foram provocados durante o corte. 

A fim de melhorar o contraste e a distinção entre as particulas 

e o produto impregnante, costuma-se misturar produtos corantes ao 

produto impregnante. 

Nas réplicas ocorre que a variaçao da espessura 

faz variar o coeficiente de absorção e de emissao de eletrons se 

cundários em cada ponto, então haverá uma variaçao no número de 



97 

' eletrons oriundos de diferentes areas da amostra, produzindo o 

contraste. Na réplica pode-se melhorar as caract~r{sticas topo­

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

metais de alta densidade eletrônica antes ou depois do seu prep~ 

ro. 

7.2 - PREPARO DA AMOSTRA 

7.2.1 - Geral 

As amostras a serem observadas em microscópio ele 

trÔnico de transmissão precisam ser suficientemente finas para 

que possibilitem a passagem através delas o feixe de eletrons. 

Duas técnicas principais se distinguem no preparo 

das amostras: 

- preparo de réplicas da superfície a ser observada. 

- seçoes ultra-finas da amostra. 

Essas duas técnicas envolvem um pré-tratamento.da 

amostra que na quase sua maioria já foi tratada nas partes de mi 

croscopia eletrônica de varredura e microscopia Ótica. Então ire 

mos nos concentrar nas técnicas de preparo de réplicas e de se­

ções ultra-finas propriamente ditas. 
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7.2.2 - Seções ultra-finas. 

Para preparo de seçoes ultra-finas é necessário 

que a amostra seja impregnada com substâncias químicas que promQ 

vam um endurecimento do material assim como também é necessário 

no preparo de amostras para microscopia Ótica. 

7.2.2.1 - Substâncias impregnantes. 

' . Muitos produtos qu1m1cos tem sido empregados para 

estabilização de amostras de solo. Essas substâncias devem ser, 

de preferência, . ' . , m1sc1ve1s na agua, possuírem viscosidade sufici-

entemente baixa para que possam penetrar nos poros, causarem o 

mínimo de perturbação na amostra, não atacarem os constituintes 

do solo e devem ser capazes de produzir uma matriz ductil com d~ 

reza próxima daquela das partículas e capazes de produzirem uma 

resistência suficiente para não permitirem que as partículas se­

jam arrancadas da matriz durante a microtomia. 

Muitas vezes essas substâncias - - . ' . nao sao misciveis 

na água, então torna-se necessário substitui~ a água dos poros 

por substâncias em que as substâncias impregnantes sejam miscÍ-

veis. 

Essas substâncias se dividem em dois grupos: 
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a) substâncias misciveis ' na agua. 

b) substâncias nao misciveis na água. 

Iremos, a seguir, tratar cada grupo separadamente. 

a) Substâncias misciveis na agua. 

1) Carbowax 6000 

Essa substância já foi tratada com bastante deta­

lhe na parte de microscopia Ótica. 

A sua limitação como estabilizadora da amostra p~ 

ra cortes de seções ultra-finas é que ela forma uma matriz muito 

friável. A amostra ao ser cortada em ultra-micrÓtomos nao canse-

gue manter sua forma, se desintegrando. 

2) Gelatina. 

' Na temperatura ambiente a gelatina e mais duraque 

o Carbowax 6000. 

Para que a gelatina se torne solúvel na água é na 

cessário que se aqueça um pouco a mistura. 
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O processo de impregnação da amostra com a gelati 

na consiste em inicialmente colocar a amostra dentro de um reci­

piente de vidro que será cheio com água. Recomenda-se repousar a 

amostra sobre uma lâmina de vidro,tipo usada para microscopia Ó­

tica, para facilitar a manipulação da amostra sem perturbá-la.Ao 

se encher o recipiente com água, deve-se faze-lo com conta-gotas 

, ' -ate um n1vel um pouco acima da face superior da amostra,para nao 

perturbá-la. Após ultrapassar um pouco esse nivel, pode-se conti 

nuar a encher o recipiente através qualquer outro meio desde que 

se cuide de não agitar a água remanescente no recipiente. Deve-

-se juntar a água uma pequena quantidade de timol afim de inibir 

a atividade biológica. Com o recipiente cheio de água até o 

' vel apropriado, leva-se o conjunto a banho em agua, quando a tem 

peratura é acrescida até 40°c. Ao ser atingida essa temperatura, 

adiciona-se gelatina ao recipiente onde se encontra a amostra. 

Nessa situação a gelatina se dissolverá,tornando-se miscível na 

água. Assim o conjunto permanece por algum tempo até o fim da 

impregnação. Ao fim da impregnação, o conjunto é resfriado lenta­

mente até a temperatura ambiente quando ocorre o endurecimento 

do material. 

Parece que as amostras impregnadas com gelatina, 

após algum tempo, se deformam e até se desintegram. 
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3) Aerolite. 

A técnica de utilização desse produto requer duas 

etapas distintas, pois ele é fornecido em forma de pÓ e o endure 

cedor é fornecido em forma lÍquida. 

A primeira etapa da técnica consiste na impregna­

çao da amostra. Da mesma forma que a gelatina, o Aerolite é solÚ 

' velem agua morna. Inicialmente, dissolve-se o produto em ' agua 

morna. Coloca-se a amostra dentro de um recipiente de vidro e en 

' ' ' che-se com agua ate um n1vel um pouco acima da face ~perior da 

amostra, conforme feito na técnica de impregnação com gelatina e 

tomando-se os mesmos cuidados anteriores. A seguir coloca-se o 

produto dissolvido em água morna dentro do recipiente da amostra 

mais uma vez tomando-se os mesmos cuidados anteriores. Nessa si­

tuação a amostra deverá permanecer por algum tempo atÉ o fim da 

impregnaçao. 

A segunda etapa da técnica consiste em levar, a­

pós a impregnação, a amostra para um banho no lÍquido endurecedor. 

A maior parte da perturbação da amostra ocorre na 

fase de endurecimento. A.lém do mais, durante a microtomia o pr.!2_ 

duto não se comporta satisfatoriamente. 
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4) Resinas solúveis em água. 

Dentre as resinas mais comuns solúveis em água te 

mos a resina Durcupan Fluka, a Epoxy e Methacrylate. Dessas três, 
, , 

a que possui melhor desempenho e a resina Durcupan Fluka. Ela e 

um tipo de araldite solúvel em água. Parece que essa resina cau­

sa fissuramento na amostra ao longo do tempà. 

b) Substâncias nao misciveis 
, 

na agua. 

As substâncias impregnantes quando não sao miscÍ -

veis em água, há a necessidade de se fazer um pré-tratamento na 

amostra. Esse pré-tratamento consiste em substituir a água dos 

poros por substâncias em que os produtos impregnantes sao miscÍ­

veis. Normalmente as substancias mais usadas nesse pré-tratamen­

to são o metanol e a acetona. 

A técnica de substituição da água dos poros por 

essas substâncias (metanol e acetona) é a mesma adotada para o 

processo de substituição e secagem, usado na microscopia eletrô­

nica de varredura para obtenção de amostras secas através de lí­

quidos de tensão superficial menor. Entretanto, a etapa final do 

processo de substituição e secagem é modificada, isto é, a amos-

tra não é deixada secar. Então, após a drenagem da Última solu 

ção, que sempre corresponde a. 1DD% da substância que substitui 
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' a agua, do recipiente maior de vidro, a placa de petri continua~ 

rá cheia com essa substância. Através um conta-gotas retira-se 

essa solução do recipiente até um nivel um pouco acima da face 

superior da amostra. Ao fim dessa etapa a amostra fica pronta p~ 

ra ser impregnada por uma das substâncias que serão descritas a­

baixo. 

1) Methacrylate. 

As amostras a serem impregnadas com esse produto 

devem receber um pré-tratamento com metanol. 

Afim de se evitar o risco do Methacrylate se poll 

merizar antes do fim da impregnação completa da amostra, deve-se 

dissolvê-lo em metanol. 

A técnica de sua utilização consiste em colocar o 

produto dentro do recipiente onde se encontra a amostra na situ~ 

ção deixada após a substituição com metanol. A amostra deve fi­

car submersa no produto até o fim da impregnação. Após a impreg­

nação, o produto é polimerizado por aquecimento da amostra em es 

tufa. 

A fase da polimerização é a mais critica pois 

quando ocorre perturbação na amostra. 

' e 
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2) Epikote. 

As amostras a serem impregnadas com esse produto 

devem receber também um pr~-tratamento com metanol. 

Após o fim do pré-tratamento, o produto é coloca­

do no recipiente da amostra com bastante cautela. A amostra deve 

rá ficar submersa até o fim da impregnação que demora aproximada 
A 

mente um mes. 

, 
A seguir, o produto e polimerizado levando-se a~ 

mostra sucessivamente a tr;s estufas a temperaturas de BOºc,13.fc 

O e 200 C cada uma. 

Aqui também, a fase mais critica de perturbação 

da amostra é durante a polimerização, devido principalmente as 

altas temperaturas usadas. A outra limitação da utilização desse 

produto é o tempo dispendido para impregnação da amostra. Por ou 

tro lado, dentre os produtos já mencionados, o Epikote produz u­

ma dureza bastante compativel para a microtomia. 

3) Vestopal W. 

Esse· produto é uma resina de poliester. As amos -

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

O Vestopal W deve ser diluído em duas ou três qua.!J. 

tidades iguais de acetona para se evitar o risco de sua polimeri 

zação ocorrer antes da impregnação completa da amostra. 

Após o fim do pré-tratamento, ' a mistura e coloca-

da no recipiente da amostra com bastante cautela. A amostra deve 

ficar submersa no produto até o fim da impregnação. 

-A proporçao que a acetona se evapora começa a ha-

ver a polimerização do produto. Entretanto, a polimerização final 

é feita em estufa a uma temperatura aproximada de 6D 0 c. 

Esse produto é bastante satisfatório pois durante 

a impregnaçao não ocorre muita perturbação na amostra e se cons~ 

gue uma rigidez tal que durante a microtomia ela se comporta sa­

tisfatoriamente nao ocorrendo a sua desintegração. Por outro la 

do, demora um mês para que toda a acetona da mistura seja evapo­

rada. Esse tempo limita bastante a utilização desse produto co­

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 microscópio eletrônico de 

transmissão. Dentre os vários tipos existentes, o que apresenta 

melhor desempenho 
, 
e o Araldite AY 18 e o Endurecedor HZ 18 pois 

também possui uma viscosidade bastante baixa. 

As amostras a se~em impregnadas com esse produto 

devem receber um pré-tratamento ou com metanol ou com acetona. 

Normalmente mistura-se o Araldite AY 18 com o En­

durecedor HZ 18 mais. um produto plastificante e mais metanol ou 

acetona que agem como inibidores e reduzem o choque osmótico. A 

mistura básica é feita na seguinte proporçao volumétrica: 

Araldite AY 18 - 0,50. 

Endurecedor HZ 18 - 0,48. 

Produto Plastificante - 0,02. 

Deve-se diluir essa mistura em uma ou duas quantl 

dades iguais de acetona ou metanol. 

Após o fim do pré-tratamento com metanol ou aceto 
, 

na a mistura e colocada dentro do recipiente da amostra com bas-

tante cautela. O conjunto é deixado a temperatura ambiente qua~ 

do ocorre a evaporação lenta da acetona ou metanol. Normalmente 

a amostra atinge uma dureza satisfatória no fim de duas ou três 
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semanas. 

Tovey (1970) experimentou o efeito da mistura do 

Araldite AY 18 com o metanol e a acetona. Misturou em tubos de 

ensaio bem limpos 5ml da solução de Araldite AY 18 com 5ml, 10ml 

e 20ml de metanol analítico e observou que a mistura se tornou~ 

paca após uma hora e meia e uma forte corrente de convecção com~ 

çou a ocorrer. Durante o endurecimento, o material aparentava uma 

cor marrom esbranquiçado, sendo que as partes brancas eram bo­

lhas. Essas bolhas se espaçavam mais nas bordas que no centro do 

material. As três misturas se apresentaram com o mesmo volume no 

final do endurecimento, mostrando que todo metanol havia se eva­

porado. 

A 

O mesmo tipo de experiencia foi feita com acetona, 

e o resultado foi idêntico ao anterior. 

Preparou, também, três blocos com Araldite AY 18, 

metanol e acetona em proporções diferentes com a finalidade de 

obter seções ultra-finas, para serem observadas em microscópio e 

letr~nico de transmissão. Os blocos foram assim constituídos: 

bloco a - 5ml de Araldite AY 18. 

bloco b - 5ml de Araldite AY 18 + 2Dml de metanol. 

bloco c - 5ml de Araldite AY 18 + 20ml de acetona. 
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Durante o corte em ultra-micrótomo, as seçoes do 

bloco b se desintegraram bastante, enquanto que seções satisfatÓri 

as foram obtidas com os blocos a e~- As melhores seções foram 

obtidas com o bloco~ que não apresentavam buracos quando obser­

vadas a aumentos da ordem de 50.000 vezes. Entretanto, tanto as 

seções do bloco g e~ apresentaram marcas da lâmina do micrótomo. 

Devido ao sucesso da experiencia anterior ao se 

misturar o Araldite AY 18 com acetona, recomenda-se que o ' pre-

-tratamento da amostra deva ser feito de preferência com acetona, 

pois além do mais, a acetona possui tensão superficial aproxima­

damente igual a do metanol. 

O Araldite AY 18 tem se mostrado ser o produto de 

melhor desempenho na impregnação de amostras para obtenção de se 

çÕes ultra-finas. 

7.2.2.2 - Interação entre substâncias impregnan­

tes e particulas do solo. 

A interação entre as substâncias impregnantes e as 

particulas do solo não é totalmente entendida (Smart, 1966). Da 

mesma forma como foi dito para o Carbowax 6000, na parte de mi­

croscopia Ótica, é de se supor que nessa interação estejam envol 

vidas forças eletrostáticas, ligações primárias, ligações de hi-
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drogênio e forças de van der Waals. 

7.2.2.3 - Variações das dimensões da amostra tra­

tada com substâncias estabilizadoras. 

Tovey (1970) experimentou a variaçao das dimensões 

de amostras quando impregnadas com alguns dos produtos acima. A-

densou uni-dimensionalmente caulinita até 4,0 kg/cm 2 
e aliviou 

posteriormente a pressão até 0,025 kg/cm2 . As medidas foram toma 

das na direção vertical (V) e na direção horizontal (H) de amos­

tras cortadas da célula de adensamento. O valor negativo da va­

riação da dimensão corresponde a contração e o valor positivo co~ 

résponde a expansão. Os valores obtidos no. est~gio intermedi~rio 

correspondem ao fim do processo de impregnação, enquanto que os 

valores totais correspondem desde o inicio da impregnação até o 

fim do endurecimento da amostra. A relação entre V e H define o 

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

valores obtidos. 

ESTAGIO INTER-
SUBSTANCIA IM- MEDIARIO TOTAL RELAÇÃO ' 

PREGNANTE H V H V V/H 
% % % % 

Araldite +D,34 +0,46 -0,56 - O, 6 2 1,11 

Vestopal w +1,07 -0,16 -O, 4 7 -0,65 1, 38 

Durcupan Fluka +1,08 -D,28 -1, 3 +0,99 1 -
' 
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7.2.2.4 - Microtomia das amostras. 

As seçoes das amostras para serem observadas em 

microscópio eletr~nico de transmissão devem ser suficientemente 

finas para que sejam transparentes ao feixe de eletrons. 

Dentre os vários fatores que afetam o poder der~ 

solução do microscópio, a espessura da seção é um dos principais. 
N N 

Em geral a espessura da seçao nao deve ser superior a dez vezes 

a ,resolução desejada, então a espessura deve variar entre 1000 A 

e 100 A. Normalmente tem-se usado ultra-micrÓtomos para obtenção 

dessas seções ultra-finas. 

A técnica usada para a microtomia consiste em já 

se tendo a amostra estabilizada com qualquer um dos produtos aci 

ma, cortá-la inicialmente em várias sub-amostras retangulares com 

dimensões aproximadamente iguais a 10mm x 2mm x 2mm. Geralmente 

usa-se uma boa serra de relÓjóeiro para obtenção dessas sub-amo~ 

tras (a partir daqui serão chamadas blocos). Afim de prover os 

blocos com uma capa protetora, usa-se fazer um furo, um pouco mai 

or que o bloco, numa cápsula de gelatina, onde o bloco será colo 

cado em contato com Araldite AY 18. Coloca-se inicialmente um 

pouco de Araldite AY 18 no furo da cápsula de gelatina para co­

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

no fundo do furo. Após, o furo é preenchido com Araldite AY 18 
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até cobrir totalmente a amostra. Nessa situação o conjunto deve 

permanecer até que haja o endurecimento do Araldite AY 18. Após 

o endurecimento, a cápsula de gelatina é dissolvida com água mor 

na, conseguindo-se assim uma capa protetora da manipulação e op~ 

ração durante o corte no micrótomo. O bloco é levado para ser cor 

tado em forma piramidal no micrótomo com lâmina de vidro. A for­

ma da pirâmide é feita assimétrica para dar seções de forma tra 

pezoidal. Isso ajuda na subsequente identificação, no microscÓpl 

o eletrônico, da orientação e direção do corte final nas seçÕes 

ultra-finas. O corte final da seçao e feito usando-se micrótomo 

com lâmina de diamante. Antes deve-se fazer um corte da 1,0mm de 

de espessura para retirar as partículas superficiais que foram 

perturbadas no corte do bloco e para qua a seção tenha uma espe~ 

sura uniforme. Finalmente, o corte é feito na espessura desejada. 

Recomenda-se que o ângulo de inclinação da lâmina 

do micrótomo seja igual a 14°, o avanço da lâmina entre cada cor 

te deva ser aproximadamente de 700A a 900A enquanto que a veloci 

dade do corte deva ser de 2mm/seg. O liquido mais usado como lu 

brificante é o querosene, mas muitas vezes usa-se água destilada. 

7.2.2.5 - Defeitos das seçoes ultra-finas. 

Smart (1966) observou vários defeitos que ocorrem 
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nas seçoes ultra-finas devido a diferentes origens. Esses defei­

tos podem ser: 

- rutura devida a impregnaçao completa ou incompleta da a-

mostra. 

- defeitos durante a polimerização. 

- rearranjo de partículas. 

- defeitos instrumentais. 

- ruturas durante o corte, principalmente rutura da própria 

partícula. 

- interação das partículas da amostra com o liquido lubrifi 

cante. 

ruturas durante a montagem da seção no microscópio. 

Durante o corte da seçao ultra-fina ocorre consi­

derável distorção do material. A figura a seguir é uma represen­

tação esquemática de uma seçao sendo cortada do bloco em forma 

de pirâmide. Pode ocorrer alguma reorientação de partículas na 

região da seção que está solicitada a compressão durante o corte. 

- ' Normalmente nao se deve usar agua como lubrifican 

te do corte das amostras impregnadas em micrótomo pois, o mate­

rial absorve a água e provoca o deslocamento de partículas da 

seção e a formação de uma grande··quantidade de pequenos buracos. 
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Recomenda-se que ao se usar água é necessário secar a face do blo 

co com papel filtro entre avanços sucessivos da lâmina do micró­

tomo. 

O aparecimento de veios do material impregnante no 

interior da amostra e o fato das partículas não tocarem umas as 

outras, parecendo que estão flutuando livremente na matriz cons­

tituída do material impregnante, parecem ser defeitos de impreg­

nação e/ou polimerização. 

( ' Durante o corte, a quebra de part1culas e mais in 

tensa naquelas alinhadas na direção do corte do que nas alinhadas 

perpendicularmente a ele. Esse efeito do corte é esquematizado na 

figura a seguir. Muito cuidado deve-se tomar com a quebra de par­

tículas, para que não se faça uma idéia errônea da tecedura. 

7.2.3 - Réplicas. 

As réplicas são filmes muito finos, para serem 

transparentes ao feixe de eletrons. Esses filmes ao entrarem em 

contato com a amostra ficam impressionados com a tecedura super­

ficial. D uso da réplica na observação em microscópio eletrônico 

de transmissão tem mostrado bom desempenho pois se obtem uma re­

solução muito boa, da ordem de 20 A. 
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Esses filmes devem ser suficientemente rigidos pa 

ra suportarem o seu arrancamento da superficie da amostra. Devem 

suportar também o bombardeamento de eletrons e nem o filme ou o 

metal que é usado para sombreamento da réplica deve conter qual­

quer tipo de estrutura que possa obscurecer os detalhes da supeL 

ficie original. 

Normalmente as réplicas são feitas da superficie 

que foram obtidas por f~aturamento ou descascamento de amostras 

secas. Como a maioria das técnicas de secagem de amostra já foi 

abordada na microscopia eletrônica de varredura, iremos nos con­

centrar no preparo da réplica propriamente dita. 

7.2.3.1 - Preparo da réplica. 

O preparo da réplica se divide em duas fases: 

a) preparo do filme sobre a superficie replicada ou replic~ 

çao propriamente dita. 

b) arrancamento do filme da superficie replicada. 

a) Replicação. 

Vários materiais podem ser usados no preparo dos 

filmes. Normalmente esses filmes ou são de plástico, silica ou 
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carbono e podem ser preparados por processos de um, dois ou três 

estágios. 

A limitação da réplica de plástico é a sua baixa 

resistência. As réplicas de silica são limitadas pelo ataque do' 

ácido fluoridico (HF), que é usado na etapa seguinte do seu pre­

paro. Entretanto, as réplicas de carbono são as que possuem me­

lhor desempenho. 

A técnica de replicação mais eficiente consiste 

em se colocar a amostra já seca dentro de um equipamento seme­

lhante ao usado para dar cobertura metálica em amostras prepara­

das para microscopia eletrônica de varredura. O material usado 

para o preparo da réplica é aquecido eletricamente no interior 

do equipamento onde se faz um vácuo da ordem de 10- 4 torra 10- 5 

tor~ O material ooser aquecido, se evapora, e os átomos do mate 

rial caminham através ci vácuo em direção a amostra onde eles a­

terrisam e permanecem. Devem existir diversas fontes de material 

evaporado no interior do equipamento para que se consiga uma co­

bertura uniforme da superficie de preferência a amostra deve tam 

bém possuir divers,os movimentos no interior do equipamento para 

melhor uniformizar a cobertura. Normalmente quando se está repli 

cando superficies com topografia muito acidentada não se canse -

gue uma espessura constante da réplica. 
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O material que vai se depositando na amostra fica 

impressionado com a tecedura superficial, constituindo assim a 

réplica. 

Afim de facilitar a interpretação da réplica e 

sobressair a topografia da amostra, usa-se sombreá-la com materi 

ais metálicos. Esse sombreamento pode ser aplicado antes da re -

plicação, isto é, em cima da superficie da amostra, ou pode ser 

aplicado sobre a réplica, apos o seu preparo,depois de extraída 

da amostra. Normalmente o sombreamento antes da réplica é prefe­

rivel pois o equipamento usado para o sombreamento é o mesmo usa 

do para a replicação. Então sem ter que remover a amostra do e­

quipamento, faz-se o sombreamento e logo após faz-se a replicação. 

O sombtaamento feito após a replicação é muito moroso e perigoso 

pois exige uma manipulação maior da réplica. Muitos materiais PQ 

dem ser usados para o sombreamento. De um modo geral, prefere-se 

usar metais com altas densidades eletrônicas em camadas finas do 

que camadas espessas de metais com baixa densidade eletrônica. 

Deve-se também ter cuidado com a granulação desses metais pois 

podem afetar a resolução da réplica. O metal que apresenta me­

lhor desempenho é a platina, pois consegue-se uma boa resolução 

e é resistente ao ácido fluoridrico usado durante a fase de ar­

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

Ao fim da replicação da supsrfÍcis é necessário 

que o filme seja arrancado da superfície para ser observado. 

' O arrancamento do filme e feito mecanicamente. U 

sa-ss forçar por debaixo da réplica o seu levantamento com ins­

trumentos de pontas bem finas. Essa etapa deve ser feita com bas 

tanta cautela para qua não haja fragmentação da réplica. Como du 

' ' rants essa etapa costumam vir particulas de solo aderentes are-

plica, elas devem ser retiradas do filme, geralmente, por substâ.!:! 

cias químicas. A substância mais usada nessa etapa é uma solução 

aguasa de ácido fluorÍdico (HF), onde a réplica deve ser banhada 

inúmeras vezes. Após a retirada das partículas de argila da ré -

plica, ela deve ser banhada inúmeras vezes com água destilada com 

álcool, para retirar o ácido fluorídrico remanescente. 

7.2.3.2 - Limitações da réplica. 

As réplicas por serem filmes muito finos, estão 

sujeitas a vários d~fsitos que ocorrem durante as diversas fases 

de seu preparo. Esses defeitos podem levar a interpretação err~­

nea da tecedura que se está observando. 
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A principal limitação da réplica é de nao se po -

der fixar uma tecedura definitiva da superficie replicada. As fl 

guras a seguir ilustram essa limitação. Nelas é mostrado, em li­

nha tracejada, a seção transversal da mesma réplica. Vê-se que 

para a mesma réplica existem quatro interpretações diferentes da 

mesma superficie. 

7.3 - VANTAGENS E DESVANTAGENS DA MICROSCOPIA ELE 

TRÔNICA DE TRANSMISSÃO. 

A principal vantagem da microscopia eletrônica de 

transmissão é possuir um poder de resolução maior que a microsco 

pia eletrônica de varredura, devido principalmente ao tipo de ma 

terial utilizado para observação. 

Permite o estudo da distribuição, forma e tamanho 

dos poros e principalmente o estudo da estrutura das particulas 

do solo. 

As imagens não são distorcidas devido a própria 

estrutura do ~parelho. 

Não apresenta bom desempenho para estudo da dis-

' tribuição espacial de particulas pois as seções ultra-finas so 

conseguem revelar o arranjo de particulas num só plano e as ré -
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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 microscópio eletrônico de transmissão seja feito em par~ 

lelo com microscópio Ótico para se poder varrer uma maior porçao 

das amostras em observação. 
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CAPÍTULO VIII 

CONCLUSÕES. 

Dos métodos de observação de teceduras estudados, 

podemos afirmar que a microscopia eletrônica de varredura apre -

senta o melhor desempenho. Esse método nos permite resolver as 

partículas de argila e permite a observação tri-dimensional da 

distribuição espacial das particulas. Os métodos de preparo de a 

mostras secas descritos não sãci muito sofisticados e causam pou­

ca perturbação na tecedura original do material. Somente os pro­

cessos de congelamento e secagem e a secagem supercrltica sao 

mais sofisticados, sendo que, no método de congelamento e seca­

gem, a fase de sublimação é bastante problemática e duvidosa. ED 

tretanto, o método de secagem ao ar pode ser usado sem se correr 

o risco de alta perturbação da amostra. Com isso a observação de 

amostras torna-se bastante simples. 

Devido as pequenas dimens~es das amostras usadas 

na microscopia eletrônica de varredura deve-se fazer estudo de 

teceduras em paralelo com a microscopia Ótica, pois, se consegue 

uma maior varredura da amostra. Além do mais, o preparo das lâmi 

nas de solo para a microscopia Ótica é bastante simples. 
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2ª PARTE 

OBSERVAÇ~O DE AMOSTRAS 
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CAPÍTULO I 

INTRODUÇÃO 

Essa parte do presente trabalho visa o estudo de 

teceduras de seis tipos de solos através da microscopia eletrÔni 

ca de varredura. Para tal foram tiradas aproximadamente 300 mi­

crofotografias, ao todo. 

Esse estudo visa a caracterização de algumas tece 

duras tipicas e a identificação de algumas partículas constitui~ 

tes dos solos. Para essa Última finalidade nos baseamos no traba 

lho de Bates (1958). 
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CAPÍTULO II 

INSTRUMENTAÇÃO E MLTODOS 

O microscópio eletrônico de varredura usado foi o 

da marca CAMBRIDGE, modelo MARK IIA. 

As amostras indefotmadas dos solos foram cortadas 

com cortador de arame fino nas dimensões aproximadas de 50mm x 

10mm x 10mm. Nessas dimensões, as amostras foram deixadas secar 

ao ar até a constância de peso. A seguir, eram colocadas em dis-

f , , " 

secador com silica gel ate, tambem, constancia de peso. 

Todas as superficies foram obtidas por fraturamen 

to com uma ação de flexão e/ou tração das amostras. 

As superficies receberam a cobertura metálica com 

ouro, somente. O controle da eficiência da cobertura foi feito 

por tentativa, ou seja, dava-se uma primeira cobertura bem fina 

e observava~se, em microscópio, se a amostra estava carregando. 

Assim se conseguia a espessura ideal da cobertura. 

O equipamento utilizado para coberturas foi o eva 

porador KINNEY VACUM, modelo KSE-2A-M, possuindo somente uma fon 

te de evaporação mas dotado de dispositiio que permite a amostra 
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ter vários movimentos. Com isso se obteve coberturas bem unifor-

mes. 

A seguir, está separado por cap[tulos o estudo de 

cada tipo de solo. 
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CAPÍTULO III 

CAULIM 

Esse material foi adquirido da Fábrica de Parcela 

na Pedro II, em forma pulverizada. 

O material para observação foi preparado na forma 

dispersa, conforme descrito na primeira parte. 

-Os dois tipos de minerais predominantes sao a cau 

linita e a haloisita. 

A caracterização do material é a seguinte: 

- Argila - 100% 

- Limite de Liquidez - 44% 

- Limite de Plasticidade - 32% 



Fig. 3.1 - CAULIM 

Amostra dispersa. 

A fotografia a seguir mostra um aspecto geral da superficie da amostra, onde 

já se pode reconhecer as partículas claras como sendo caulinita. 

Número Ângulo de Observação Aumento Escala. 

12142 500 X 40 fÂ 
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Fig. 3.2 - CAULIM 

Amostra dispersa. 

As fotografias a seguir sao pares estereoscÓpicos onde a diferença do ângulo 

"" , o t' 
de observaçao e de 3. Elas objetivam mostrar que as part1culas que parecem 

ser individuais, são pacotes de particulas de caulinita. 

Número ~ngulo de Observação Aumento Escala 
f--' 
vJ 

1sº 4 f-1 p 
a)l2140 5.0DDx 

b)l2141 21º 5.DDOx 4 rvi 
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Fig. 3.3 - CAULIM 

Amostra dispersa. 

As fotografias a seguir ilustram como as particulas de caulinita podem possuir 

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

do mais, pela sua maior dimensão essa particula seria classificada como um sil 

te. 

Número Ângulo de Observação Aumento Es.cala 

a)l2144 21º 2.0DDx 10 t1 
b)12147 21º 5.DDDx 4 ,-,1. 



(a) (b) 



Fig. 3.4 - CAULIM 

Amostra dispersa. 

As três fotografias a seguir mostram um pacote bem geométrico de particulas de 

caulinita. A sequencia detalha os contatos face-face do empacotamento. 

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a)l2145 21º 2.DDDx lo JÁ. 
b)l2146 21º 5.DODx 4, JÂ 
c)l2147 21º 10.0DDx 2 ;{ 

1-' 
\;J 
[Jl 



(a) ( b) 



(e) 



Fig. 3.5- CAULIM 

Amostra dispersa. 

As fotografias a seguir são pares estereoscÓpicos onde a diferença do ângulo 

- ' O de observaç~o e de 4 . Nelas podemos ver contatos bordo-bordo e bordo-Face 

de pacotes de caulinita. 

NÚ mero l\ngulo de Observação Aumento Escala 1--' 
vi 
OJ 

a)l2148 21º 5.DDDx 4 /v( 

b)l2149 25° 5.DDOx 4 µ 
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Fig. 3.6 - CAULIM 

Amostra dispersa. 

As tr~s fotografias a seguir mostram um pacote de particulas de caulinita em 

forma de leque. Principalmente na fotografia 

miram essa forma, artificialmente. 

A f 
c ve-se que as part1culas assu-

Número Ângulo de Observação ··Aumento Escala 

a)l2152 25º l. Oüüx 20 H 
b)l2150 25° 2.DOOx 10 t-f 
c)l2151 25° 5.DOOx 4 1-1-

1---' 
.i,-
D 



(a) ( b ) 



~-
1 
' 
' 

j 

-... --· 

' 

(e) 



Fig. 3.7 - CAULIM 

Amostra dispersa. 

' A sequencia de cinco fotografias a seguir mostra grumos de haloisita em forma 

bastante interessante. D diâmetro externo dos tubos de haloisita é da 

de D,25}-f e o interno da ordem de D,05,L{ . 

Número Angulo de _Observação Aumento Escala 

a)l2158 25° 2.DDDx 10 0 
b)l2176 25° 5.DDDx 4 M 
c)l2177 25° 10.0DDx 2 /Â. 
d)l2173 25° 10.DDDx 2 fÁ. 

e)l2174 25° 20.0DDx 1 0. 

ordem 

1-' 
,o. 
l.,J 



(a) (b) 



(d) 



( 8) 
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CAPÍTULO IV 

ARGILA PERUANA. 

Esse material nos foi cedido pelo colega Juan Me­

nendez que o trouxe do Peru. A amostragem foi feita em blocos in 

deformados. 

A caracterização do material é a seguinte: 

- Umidade natural - 63% 

- Granulometria 

- Areia Fina - 27% 

- Silte - 44% 

- Argila - 29% 

- Limite de liquidez - 53% 

- Limite de Plasticidade - 42% 



Fig. 4.1 - ARGILA PERUANA 

Amostra indeformada. 

A fotografia a seguir mostra uma carcaça de silica (diatomácea) que prova­

velmente indica a origem sedimentar, marinho, do material. 

Número 

12282 

Angulo de Observação 

oº 

Aumento Escala 

3.DDOx 
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Fig. 4.2 - ARGILA PERUANA. 

Amostra indeformada. 

A sequ~ncia de fotografias a seguir mostra n6dulos de pirita. 

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a)l2382 20º 6.0DDx 3 ,-.,< 

b)l23Bl 20º 15.DDDx 1 µ 1-' 
U1 
D 

c)l23BD 20º 30.0DDx o,7 H 



(a) (b) 

,_. 
Ul ,_. 



{e) 

1-' 
m 
N 



Fig. 4.3 - ARGILA PERUANA 

Amostra indeformada. 

As duas fotografias a seguir são pares estereoscÓpicos onde a diferença do 

ângulo de observação é de 6°. Podemos ver grumos de material argiloso arran­

jados em diferentes formas. 

Número Ângulo de Observação Au me nt o Escala 

a)l2386 20º l.45Dx 14 M 
b )12387 26° l. 45Dx 14 1-i 

J--" 
Ul 
vJ 
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Fig, 4~4 - ARGILA PERUANA 

Amostra indeformada. 

As duas fotografias a seguir são pares estereoscÓpicos onde a diferença do 
A 

an-
- , o 

gulo de observaçao e de 6 . Nelas vemos grumos de material argiloso em forma 

' -de cachos e particulas com dimensoes entre silte e areia fina com formas bem 

interessantes. A terceira fotografia~ um detalhe melhor da forma dessas par­

tículas maiores. 

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a)l2391 26° 2.900x 7 µ 
b)l2392 20º 2.900x 7 t---f 

c)l2393 20º 2,900x 7 M 

,_. 
U1 
U1 
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Fig, 4;5 - ARGIUA PERUANA 

Amostra indeformada. 

As duas fotografias a seguir mostram um tubo bem definido geometricamente. A 

caracterização desse tubo nos é desconhecida. 

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a)l2394 20º 2.900x 7 H 
b)l2397 20º 7,250x 3 ;J. 

1-' 
C.Jl 
OJ 



(a) (b) 

1-' 
Ul 

'° 



Fig, 4.6 - ARGILA PERUANA 

Amostra indaformada. 

As duas fotografias a saguir são paras astaraoscÓpicos onda a difarança do 

ângulo da observação é de 5°. Nelas é mostrado como a superfície da amos -

tra é bastante acidantada topograficamenta 

nas sombraadas e brilhantas. 

Número Angulo da Dbs a rvação 

a)124DD 20º 

b )121ro1 25° 

o que é avidenciado pelas zo-

Aumanto Escala 

2,90Dx 7 µ 
2,90Dx 7 ;vi 

f--' 

°' o 
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CAPÍTULO V 

AREIA DO METRÔ 

Esse material nos foi cedido pelo colega Francisco 

Peixoto que o está utilizando para estudo de parâmetros de Kond­

ner. As informações a seguir foram obtidas com ele. 

D material foi amostrado em blocos indeformados a 

uma profundidade entre 10m e llm, na cava do Metr~ do Rio de Ja­

neiro. O local da amostragem se situa ao lado do Palácio Monroe. 

l de origem sedimentar, marinho, e basicamente constituiâo de 

areia com bastante mica. 

A caracterização do material é a seguinte: 

- Umidade Natural - 23% 

- Granulometria. 

- Areia grossa - 4% 

- Areia Média - 18% 

- Areia Fina - 63% 

- Silte - 7% 

- Argila - B% 

- Limite de Liquidez - 33% 

- Limite de Plasticidade - 22%. 



Fig. 5.1 - AREIA DO METRÔ 

Amostra indeformada. 

A sequ~ncia de quatro fotografias a seguir mostra um agregado de particulas 

argilosas formando uma ponte de ligação entre particulas de areia. 

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a)l2183 29° 120x 167 M 
b)l2186 29° 245x 82 H 
c)l2185 29° 6 20x 32 H 
d)l2184 29° l.200x 17 H 

1--' 

°' l_;J 



(a) ( b) 



. j j( : 1 
,-. ' í.. 

.. v 
• 
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(e) (d) 



Fig. 5.2 - AREIA DO METRÔ 

Amostra indeformada. 

As duas primeiras fotografias a seguir sao pares estereosc6~icos onde a diferen 

ça do ângulo de observação é de 4°. Nelas vemos particulas constituídas de fo -

lhetos de mica com dimensões de areia fina, grãos de quartzo e feldspato e alg~ 

ma matéria orgânica. As outras fotografias detalham os contatos entre particu­

las no entorno da particula de mica. 

Número Angulo de Observação Aumento Escala 

a)l2195 30° 16 Dx 125 H 
b)12196 34° 16Dx 125 H 
c)l2192 30° 31Dx 65 f-1 

d)l2194 30° 78 Dx 26 t-1 
e)l2191 30° 31Dx 65 11 

1-' 

°' °' 



16 7 



(e) (d) 

...... 
°' CD 



(e) 



Fig. 5,3 - AREIA DO METRÔ 

Amostra indeformada. 

A fotografia a seguir detalha a superposiçao dos folhetos de mica. 

Número 

12198 

'Angulo de Observação 

25° 

Aumento Escala 

BOOx 25 /'-Â 
,_. 
--.J 
D 
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Fig. 5.4 - AREIA DO METRÔ 

Amostra indeformada. 

As três fotografias a seguir detalham o contato entre particulas de mica com 

dimensões de areia fina. A sequência crescente de aumento mostra um contato 

- ( sem cimentaçao, entre particulas. 

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a)l22DD 25° 15Dx 133 ;...{ 

b)l22Dl 25° 30Dx 67 H 
0)12202 25° BDDx 25 f--f 

1-' __, 
N 



(a) ( b ) 



(e) 



Fig. 5.5 - AREIA DO METRÕ 

Amostra indeformada. 

A -A sequencia de cinco fotografias mostra um grao constituido de plaquetas de 

mica que ainda guarda a forma do feldspato de origem.: 

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a)l2215 20º 14Dx 143 µ ,_. 
---.] 

b)l2216 20º 28 Dx 72 M cn 

c)l2217 20º 700x 29 1--{ 
d)l2218 20º l.400x 14 K 
e)l2219 20º 2. 8 OOx 7 f-'I 



(a) (b) 



(e) (d) 



(e) 



Fig. 5.6 - AREIA DO METRÔ 

Amostra indeformada. 

As duas fotografias a seguir sao pares estereoscÓpicos onde a diferença do 

ângulo de observação é de 4°. l mostrado um grão de quartzo envolto por pa~ 

tículas de mica com seu aspecto peculiar. 

Número Angulo de Observação Aumento Escala 

a)l2230 34° 28 Dx 71 M 
b)l2231 30° 28Dx 71 /1-,{ 

1-' 
---1 

"' 



180 



181 

CAPÍTULO VI 

SOLO RESIDUAL DE BASALTO 

' Esse material e um solo residual de basalto do E~ 

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

A caracterização do material é a seguinte: 

- Umidade Natural - 29% 

- Granulometria 

- Areia Fina - 28% 

- Silte - 38% 

- Argila - 34% 

- Limite de Liquidez - 62% 

- Limite de Plasticidade - 41% 



Fig. 6.1 - SOLO RESIDUAL DE BASALTO 

Amostra indeformada. 

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 

grumos de partículas ou particulas isoladas. 

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a)l2454 30° f-À. 
1-' 

25x 800 (O 

N 

b)l2455 30° 6Dx 333 t-,( 



(a) (b) 



Fig. 6.2 - SOLO RESIDUAL DE BASALTO 

Amostra indeformada. 

As quatro fotografias a seguir mostram particulas maiores de areia fina e sil 

( 

te recobertas por grumos de particulas menoreé. cimentadas provavelmente por 

6xidos. A sequ~ncia crescente de aumentos detalha. essa cobertura e a cimenta­

ção entre particulas miiores. 

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a )1246 5 30° 26Dx 77 M 
b)l2466 30° 6 5Dx 31 H 
c)l2467 30° 1. 3.DDx 15 10 
d)l2469 30° 2.60Dx 7,7,.,{ 

p 
OJ _.,. 



(a) (b) 

f-" 
[D 

c.n 



(e) (d) 



Fig. 6.3 - SOLO RESIDUAL DE BASALTO 

Amostra indeformada. 

As duas fotografias a seguir detalham o contato entre partículas de areia fi­

na. t mostrado que no contato existem partículas menores que provavelmente são 

grumos de partículas argilosas cimentadas por Óxidos. 

Número 

a)l24BB 

b)l2489 

Angulo de Observação 

30° 

Aumento 

6 5Dx 

l.30Dx 

Escala 

31 ,Y 
15 /v( 



(a) (b) 

,_. 
OJ 
OJ 



Fig. 6.4 - SOLO RESIDUAL DE BASALTO 

A~ostra indeformada. 

A fotografia a seguir mostra graos de areia fina e silte completamente reco­

bertos por grumos de partículas menores cimentadas provavelmente por Óxido. 

Número 

12464 

Ângulo de Observação 

30° 

Aumento Escala 

1. 30Dx 15 t-{ 
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Fig. 6.5 - SOLO RESIDUAL DE BASALTO 

Amostra indeformada. 

As quatro fotografias a seguir mostram o detalhe de um grao de areia fina co­

berto por grumos de partículas menores possivelmente cimentadas por Óxidos.Po 

de-se ver também a cimentação entre partículas maiores. 

As estrias horizontais que aparecem nas fotografias~'~ e d -sao devidas a um 

' - ' defeito de varredura do microscopia que nao foi poss1vel ser sanado durante a 

observação. 

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a)l2456 30° 260x 77 M 
b)l2460 30° 650x 31 M 
c)l2458 30º l.300x 15 M 
d)l2459 30° 2.600x 7,7 10 



(a) (b) 



(e) 
(d) 



Fig. 6.6 - SOLO RESIDUAL DE BASALTO 

Amostra indeformada. 

' A primeira fotografia a seguir mostra uma particula maior se ''apoiando'' em o~ 

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

a seguir são pares éstereoscÓpicos onde a diferença no ângulo de observação é 

de 4°. Elas mostram detalhadamente esse contato. 

NÚm era Angulo de Observação Aumento Escala 

a)l2491 30° 6 50x 31 H 
b)l2492 30° l.30Dx 15 J,/ 
c)l2493 34° l. 30Dx 15 f,( 

,_, 
"' .e-



( a) 
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Fig. 6.7 - SOLO RESIDUAL DE BASALTO 

Amostra indeformada. 

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

não foi perfeitamente seca. A amostra ao entrar em contato com o vácuo do e­

quipamento e sendo aquecida pelo feixe de eletrons se fissurou. Consequente­

mente houve carregamento eletrostático. 

NÚmer o Ângulo de Observação Aumento Escala 

a)l0031 30° 2.400x 8 0. 
b)lDD32 30° 6.DDDx 3 H 

,.... 
'-D 
--J 



(a) 
(b) 



Fig. 6.8 - SOLO RESIDUAL DE BASALTO 

Amostra indeformada. 

As duas fotografias a seguir mostram a baixa do poder de resoluçio devido ao 

excesso de deposiçio da cobertura met~lica de ouro. 

A fotografia a mostra raizes que são muito encontradas nesse material. 

( ( -A fotografia b mostra grumos de part1culas ou part1culas maiores que nao pu-

deram ser resolvidas. 

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a)l2067 28° 5.DDDx 4 µ. 
b)l2068 28° l.DDDx 20 1-f 

f-' 
~ 
~ 



(a) 
(b) 

N 
D 
D 



Fig. 6.9 - SOLO RESIDUAL DE BASALTO 

Amostra indeformada, impregnada com Carbowax 6.000 pelo m~todo descrito na prf 

meira parte. 

As duas fotografias a seguir mostram como as substâncias impregnantes mascaram 

a tecedura, principalmente a baixos aumentos. 

A fotografia~ mostra a pintura que a substância impregnante dá na superficie 

da amostra. 

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

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a) 9956 18° l.DOOx 20 /'--( 

b) 9958 20º 2.60Dx 7 ;v( 

N 
D ,-, 



(a) ( b) 

N 
D 
N 
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CAPÍTULO VII 

MASSAPÊ 

Esse material nos foi cedido pelo colega Juan Me­

nendez que o utilizou no estudo de estabilização com cal. 

As informações a seguir foram extraidas de Menen-

dez (1973). 

, 
O material e um tipo de solo expansivo encontrado 

no Rec6ncavo Baiano, pr6ximo a Aratu. A ~mostragem foi feita em 

blocos indeformados na profundidade de 1,0 metro. 

Pela análise com raios X e pela análise térmica 

diferencial, os minerais argilicos predominantes são: montmorilo 

nita, caulinita e ilita. 

A caracterização do material é a seguinte: 

- Umidade Natural - 43% 

- Granulometria. 

- Areia - 23% 

- Silte - 12% 

- Argila - 64% 
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- Limite de Liquidez - 93% 

- Limite de Plasticidade - 37%. 



Fig. 7.1 - MASSAPÊ 

Amostra indeformada. 

A fotografia a seguir mostra um aspecto geral da superfície da amostra. Nela 

vemos grãos de areia média e fina completamente pintados por material argilo­

so, como será detalhado nas próximas figuras. 

Número 

12509 

Ângulo de Observação 

30° 

Aumento Escala 

6 5x 3 08 /L( N 
D 
U1 
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Fig. 7.2 - MASSAPÊ 

Amostra indeformada. 

A série de sete fotografias a seguir ilustram os diferentes arranjos de par -

ticulas de montmorilonita que recobrem os grãos de silte e areia. 

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a)l2506 30° 2.60Dx 8 t-1 
b)1250.7 30° 6.50Dx 3 ,-,1 
c)l2508 30° 13.000x 1, 5 11 
d)l2s10 30° 6.500x 3 /vi 
e )12ss2 30° 6.250x 3 fv( 

f )12551 30° 12. soox 2 H 
g )12564 30° 5. 750X 3 10 

N 
o ___, 



(a) (b) 

N 
D 
CD 



N 
D 

'° 



(s) ( f) 

N ,_. 
D 



( g) 

N 
1----' 
1----' 



Fig. 7,3 - MASSAPÊ 

Amostra indeformada. 

As três fotografias a seguir mostram que a cobertura de material montmorilonf 

f • , 

tico que envolve as particulas maiores e bastante espessa. 

NÚ mero Ângúlo de Observação Aumento Escala 

a)l2504 30º 2,60Dx B M "' 1-' 

"' b)l2502 30º 6.50Dx 3 µ 
c)l2503 30° 13.DDDx 1,5 ~ 



(a) (b) 

N 
...... 
vJ 



(e) 



Fig. 7.4 - MASSAPÊ 

Amostra indeformada. 

As cinco fotografias a seguir ilustram o contato entre grãos de areia. l mos­

trado que o contato entre grãos é cimentado por material montmorilonitico. L~ 

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

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a)l2553 30° 250x 80 H 
b )12554 30° 62 5x 32 M 
c)l2555 30° l.25Dx 16 f,l 

d )12556 30° 2.500x 8 M 
e)l2557 30° 6.250x 3,2 fv{ 

N 
1--' 
Ul 



(a) ( b) 



(e) (d) 



( 8) 

N 
f-' 
OJ 
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CAPÍTULO VIII 

FOLHELHO 

Esse material também nos foi cedido pelo colega 

Juan Menendez que o utilizou no mesmo estudo de estabilização 

com cal. 

~ também um tipo de solo expansivo encontrado no 

Recôncavo Baiano, próximo a Aratu. A amostragem foi feita em blo 

cos indeformados na profundidade de 3,0 metros. 

Os minerais argilicos predominantes são: montmori 

lonita, caulinita e ilita. 

A caracterização do material é a seguinte: 

- Umidade Natural - 38% 

- Granulometria. 

-Areia - 21% 

-Silte - 12% 

-Argila - 66% 

- Limite de Liquidez - 75% 

- Limite de Plasticidade - 32%. 



Fig. 8.1 - FDLHELHD 

Amostra indeformada. 

As quatro fotografias a seguir mostram um grao de areia fina,pintado por mate 

rial argiloso, onde na fotografia d é identificado como montmorilonita. 

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a)l2571 30° 27Dx 74 /'--{ 

b)l2572 30 
o 

675x 30 M 
c)l2573 30° l.35Dx 15 11 
d)l2574 30° 6. 7 50x 3 f,l 

N 
N 
D 



( a)' ( b) 

N 
N 
1--' 



( e) (d) 

N 
N 
N 



Fig. 8.2 - FOLHELHO 

Amostra indeformada. 

As duas fotografias a seguir ilustram um tipo de arranjo de part{culas de 

montmorilonita que recobrem as partfculas maiores. 

Número Angulo de Observação Aumento Escala 

a)l2662 30° 5.750x 4 10 
b)l2663 30° ll.500x 2 /vi 

N 
N 

"' 



(a) ( b) 

N 
N 
.e,. 



Fig, B.3 - FOLHELHO 

Amostra indeformada. 

r As duas fotografias a seguir mostram as particulas maiores completamente co-

bertas por espessa camada de montmorilonita. Vê-se também a existência desse 

material no contato entre partículas maiores. 

Número Ângulo de Observação Aumento Escala 

a)l2664 30º l,150x l 7 ;v\ 
b)l2665 30° 2,300x 8,5 f.,{ 

N 
N 
Ul 



N 
N 

°' 



Fig. 8. 4 - FDLHELHD 

Amostra indaformada 

A fotografia a seguir mostra grumos da partículas da montmorilonita em forma 

bastante interessante. 

Número 

12641 

~ngulo da Dbsarvaçio 

30° 

Aumento Escala 

2. 4 D Dx ª M N 
N 
-J 
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Fig, 8.5 - FDLHELHD 

Amostra indeformada. 

A fotografia a seguir mostra uma partícula maior "mergulhada" na matriz argi­

losa. 

Número 

12576 

~ngulo de Observação 

30° 

Aumento Escala 

575x 3 5 {'-'( N 
N 
'-D 
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Fig. B.6 - FDLHELHO 

Amostra indeformada. 

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

lonita. 

Número 

12638 

Angulo de Observação 

30° 

Aumento 

6.DDDx 

Escala 



232 
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CAPÍTULO IX 

CONCLUSÃO E RECOMENDAÇÃO 

Devido a grande simplicidade e rapidez do preparo 

de amostras secas ao ar e as grandes informações obtidas através 

o microscópio eletrônico de varredura, ele representa um grande 

instrumento para estudo de teceduras de solos. 

Recomendamos que os métodos de preparo de amostras 

sejam aplicados aos nossos solos, principalmente aos solos res~ 

duais, e se desenvolva um estudo em solos residuais visando ades 

coberta da influência dos Óxidos, como agentes cimentantes de pa~ 

ticulas, nas propriedades mecânicas. Para tal. a microscopia 
, 
o-

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

métodos. 
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