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APLICACAO DE UM APARELHO PORTATIL DE FLUORESCENCIA DE
RAIOS X NA DETERMINAGAO DE MAMGANES E FERRO EM MINERIOS.

Maria Helena Santos Taqueda e Edmando Garcia Agudo

RESUMO

Estudou-se a aplicacdo de um analisedor portatit de fluorescéncia de raios X por excita¢do
radioisotdpica, para a determinagac de Mn e Fe em minerais.

As concentracOes analisadas estiveram compreendidas entre 30% e 6C% para o Mn e 2% a 20% para o
Fe.

Utilizou-se uma fonte de excitagdo de 10%c4 com 3mCi e filtros balanceados para 4 andlise dos
reios X.

Os resultados mostraram uma precisio superior a 0,5% na determinagdo de Mn, e da ordem Je 4% pars
a determinacdo ce Fe, nas condigdes ensaiadas.

A precisao ?ode ainda ser methorada aumentando-se 0 tempo de contagem ou utilizando-se uma fonte
de excitagdo de 238p,,

Objetivo

O objetivo do presente trabalho foi determinar a precisao e a exatiddao que podem ser
obtidas utilizando se um aparelho portétil de fluorescéncia de raios X (FRX), para a andlise de
manganés e ferro nos minérios explorados pela ICOMI - Industria e Comércio de Minédrios S.A.,
com concentracbes compreendidas entre 30% e 60% para 0 manganés e 2% e 20% para o ferro.

Para efetuar-se uma anélise estatistica dos resultados, a ICOMI forneceu uma série de oito
amostras padrdo, analisadas por quadruplicado, pelo método quimico convencional, e outras
duas séries de amostras, uma das quais cobre o intervalo das concentracdes encontradas
normalmente nos minérios e a outra, de amostras com alto teor de manganés, do processo de
pelotizagdo.

Todas as amostras foram previamente analisadas nos laboratérios da ICOMI.
Metodologia

Efetuaram-se as andlises com um aparelho portitil de fluorescéncia de raios X por
excitac3o radioisotdpica, marca Nuclear Chicago, modelo NO 98200, com fonte de excitagdo de
3 mCide '°?Cd.

Na selecdo de energias utilizaram-se filtros de cromo e vanadio para os raios X do
mar;ganés e filtros de manganés e cromo para os raios X do ferro.

As amostras fornecidas pela ICOM| j& se encontravam moidas sendo homogeneizadas por
meio de um misturador ““Mixer-Mill” antes da anélise.



Mediram-se os padroes e amostras em recipientes cilindricos padronizados, com fundo de
“mylar”’ intercambidvel ja fornecidos com o apareltho de FRX.

A quantidade medida sempre foi superior a 10 gramas, valor suficiente para obterse
espessura infinita com esse tipo de amostras, evitando-se a necessidade de pesagem antes da
andlise.

O aparelho de fluorescéncia de raios X utilizado permitiu selecionar tempos de contagem
de 10, 20, 30 e 40 segundos. Escolheu-se arbitrariamente o tempo de 20 segundos para efetuar
as andlises.

Estudaram-se os diversos parametros que poderiam afetar a precisdio dos resultados, a
saber a granulometria das amostras moidas, a reprodutibilidade da contagem de uma mesma
amostra analisada em diferentes copos de medicdo e o uso repetido do mesmo “mylar” para
vdrias amostras.

Para estudo do efeito de granulometria, escolheu-se uma amostra, da série de pelotizagio,
por ser a que apresentava maior tamanho de particula. Essa amostra foi quarteada em duas
fragGes idénticas sendo uma delas medida com a granulometria original e a3 outra, moida durante
20 minutos no “mixer-mill”’, utilizando um cadinho de a¢o endurecido. Os resultados ndo
mostraram diferencas significativas entre si.

A reprodutibilidade das medigGes em diferentes copos também foi muito boa.

Dois fatores influenciaram, acentuadamente, os resultados:

1) a existéncia de rugas no mylar’” em decorréncia da faita de cuidado em sua
colocacdo;

2} o uso repetido da mesma lamina de “mylar”.

Segundo o caso, verificaram-se erros sisteméticos de até 10% nos resultados. Essas duas
fontes de erros podem ser eliminadas facilmente

Resultados

Escolhida a melhor metodologia para as andlises, mediram-se as amostras e os padroes,
cinco vezes cada uma, para estudar a precisao e a exatidao dos resuitados.

Andlise de Manganés: As contagens obtidas para os padrdes constam na Tabela |, junto
com os valores de concentraggo fornecidos pela ICOMI.

Com esses dados desenhou-se uma curva de calibragdo para manganés (figura1) e
partindo-se do método dos minimos quadrados deterininou-se a equagdo, resuitando:

{Mn]=0,0320C, + 4,28 (1)

onde:



[Mn] = Porcentagem de manganés na amostra
C, = Contagem liquida acumulada em 20 segundos, com filtros Cr-V.

Utilizando-se a equagdo 1, calculou-se a concentracdo de manganés nas amostras de
pelatizacio (tabela 11) e nas amostras 01 a 17 (tabela 111). Nas tabelas constam os cinco valores
obtidos para cada amostra (co(l,unas 1 a 5), a média desses valores, o desvio padrdo (o), o
coeficiente de variacao (0% = — . 100), o valor da concentracdo fornecido pela ICOMIl e a
diferenca entre este valor e o que foi obtido por FRX (A).

Observando-se os valores de 0% na tabela 1, pode-se concluir que a precisdo das medigOes
é muito boa, ndo acontecendo 0 mesmo, porém, com a exatiddo (valores de A na dltima
coluna).

Existe um erro sistemético, por falta, quase em todos os resuitados, chegando em alguns
casos até 10% (amostra 12-JPA).

Por outro lado, observando-se a Ultima coluna da tabela IlI, notase que, em geral, a
exatiddo dos resuitados é muito melhor para as amostras com concentragdo de manganés
inferior a 53%. As amostras de numeros 2 e 6 s30 uma excegao pois também apresentaram uma
diferenca apreciével, com os valores de concent-acdo fornecidos pela ICOMI.

No caso de amostras com concentracBo superior a 53% aparece um erro sistemdtico por
falta, semelhante ao das amostras de pelotizagdo.

Esses fatos podem ser melhor visualizados na figura 2, onde se representam as contagens
obtidas no aparetho portdtil de fluorescéncia de raios X em fun¢do da concentragdo de
manganés para as duas séries de amostras.

Representou-se na 'flgura 2, a reta de calibragdo da figura 1. Cbserva-se que a nvaioria dos
pontos estdo distribuidos nos dois lados da reta, porém, com maior dispersdo do que na
figura 1, Isto poderia ser explicado considerando-se que as valores de concentracdo de manganés
fornecidos pela ICOMI, para as duas séries de amostras teriam precisdo inferior 3 dos padrdes,

Os pontos correspondentes s amostras com alia concentragio de manganés (superior a
53%) estac afastados da reta de calibragdo, sendo porém, coerentes entre si.

Representaram-se esses pontos, de forma pormenorizada, na figura 3. Nota-se que as
amostras de nameros 13 a 16 configuram uma reta de calibracdo vélida para as amostras de
pelotizagdo. Istc parece indicar que esse grupo de amostras ndo pode ser analisado por meio da
reta de calibracdo da figura 1. Em outras palavras, parece ser necessirio construir uma curva de
calibragdo especial para amostras com altos teores de manganés, utilizando-se como padrdes as
mesmas amostras de pelotizacdo. Em nosso casc, foram utilizadas as amostras 13 e 16 como
padrdes obtendo-se uma reta de calibragdo cuja equagao é:

{Mn]=0,0345C, + 3,78 (2)



Tabela |

Anélise de manganés nos padres da ICOMI Contagem I[iquida obtida sm
20 segundos, no apareltho de FRX, com filtrosde Cra V

T
PADRAO Contagem em 20 segundos %Mn
o
NO T ICOMI
1 2 3 4 5 Media ‘ )
4059 882 887 878 876 888 882 53 32,56
4471 986 990 983 983 979 984 4,1 35,60
4377 1047 1066 1054 1045 1047 1052 8,6 37,80
4229 1220 1218 1222 1222 1234 1223 6,3 4393
4473 1308 1318 1326 1324 1308 1317 8,6 45,80
4061 1376 1367 1384 1380 1379 1377 84 47,89
4063 1511 1521 1506 1605 1509 1510 | 6,4 52,18
4362 1526 1523 1516 1519 1520 1521 38 53,53
Tabels 1l

Andlise d » mangzanés nas amostras de pelotizagio. usando os padrdes da ICOMI como referéncia

Concentragdo de Mn (%)
AMOSTRA (FRX) o % % Mn A
N© Imatatelh St - (icoMn
1 2 3 4 6 Media
01.JPA 5769 | 57,88 | 57,40 | 57,56 | 5740 57,57 0.20 0.35 59.63 7,06
02-JPA 5481 | 56449 | 5478 | 64,71 | 54 90 54 74 016 | 0,29 58,63 3,89
03-JPA 65474 | 556,22 | 55,16 | 54,97 | 54,74 54,97 0,23 | 042 5766 | -288
04.JPA 54,50 [ 556,00 | 5487 | 66,32 | 54 84 54 99 020 | 038 68,76 { 3,77
07-JPA 56,23 | 55,19 | 55.32 | 55,29 | 65,13 55,23 008 | 015 5892 | -369
08-JPA 67,06 | 566,89 ! 57,72 | 58,60 | 56,28 56,89 056 | 098 56,79 0.10
09-JPA 54,97 | 65,00 | 66,29 | 54,97 | 55,00 55,04 014 | 0,28 6876 | 372
10-JPA 653,98 | 6452 | 54,10 | 54,33 | 64,07 54,20 022 | 041 58,12 | -3,92
12-JPA 64,04 | 63,88 | 54,20 | 53,98 | 53,78 53.98 0,16 { 0.30 69,80 582
12-JPA 54,23 | 51,62 | 53,91 | 54,33 | 54,23 54,28 0,25 | N46 5828 | -4,02
14 JPA 5494 | 66221 64,90 | 64,87 | 66,00 55,01 0.13 | 0,24 5860 | -3,59
17-JPA 47,10 | 47,67 | 48,15 | 48,06 | 48,31 4798 0,28 | 0,68 4891 | -093
18 JPA 47,32 14690 | 47,61 | 47,38 | 47.10 47,26 0.27 | 0,67 4899 { -1,73
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Tebela 111

Angliss de mangands nas amastras 01 a 17

Concantracdo de Mn (%)
AMOSTRA (FRX) % Mn

g % A

NO - (lcomi
1 2 3 4 5 Media

01 31,34 | 30,66 | 30,92 | 30,89 | 31,1 30,98 026| 082 2997 | +1,01
02 35,79 | 3543 | 3547 | 35,76 | 35.47 3558 017| o049 | 3060 | - 498
03 3227132343192 | 32,18/ 32,47 32,23 021 064 | 3266 | - 033
04 33,79 | 33,47 | 33,76 | 3382 33,40 3365 020 059 | 3381 | - 016
05 3808 | 3763 | 3763 | 3750 | 37,92 37,15 024! 083 | 3780 | - 005
06 38,01 ) 3785 | 38,14 | 3782 3785 37,94 04| 036 | 4025 | - 2.31
a7 40,89 | 4095 | 40,72 | 40,95 | 41,08 4092 013} 031 ] 4200 | - 108
08 4331 | 43,72 | 4347 | 4350 | 4327| 4345 018| 042 | 4393 | -048
09 4592 | 46,24 | 46,37 | 46,05 | 46,11 46,14 0,17 | 038'| 4580 | +034
10 4832 | 48,27 | 48,43 | 48,27 | 48,50 48,46 023| 046 | 47,80 | +057
1 50,37 | 51,05 | 50,44 | 50,73 | 50,47 50,61 028] 055 | 5040 | +021
12 5263 | 52,76 | 62,44 | 52,44 | 52,73 52,60 015| 029 | 62,18 | +042
13 5256 | 52,79 | 62,56 | 52,92 | 52,66 52,70 015| 029 | 5553 2,83
14 54,50 | 54,31 | 564,56 | 54,63 | 54,44 54 49 012 023 | 57,34 | - 286
15 56,85 | 66,76 | 67,24 | 56,31 | 56,86 56,76 034| 060 | 59,75 | - 299
18 53,18 | 53,08 | 53,14 | 63,50 | 652,95 63,17 020| 038 | 66,08 [ - 289
17 50,80 | 50,85 | 50,66 | 60,82 | 80,66 50,72 011 022 | 5110 | - 0,38
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Figura 2
Correlagiio entre a contagem obtida para o manganés no aparelho de FRX e a concentragiio fornecida pela ICOMI.
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Correlagio entre a contagem obtida para o manganés no aparelho de FRX e a concentracéio fornecida
pela ICOMI, nas amostras com alto teor de manganés.
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onde
[Mn] e 12, tem o mesmo significado que na equagdo 1.

Usando esses novos parametros, calculou-se novamente a concentragao de manganés nas
a rostras de pelotizacdo. Os resultados obtidos constam na tabela V.

Pode se observar que a exatiddo dos novos valores melhorou em relacdo os que sao
apresentados na tabeia Il, com excegio das amostras 17-JPA e 18-JPA que agora indicam

valores muito altos. Essas duas amostras apresentam concentra¢cdes de manganés inferiores a
53% e de acordo com a figura 2, deveriam ser calculadas por meio da equagédo 1.

Tabela IV

Anglise de mangines nas amostras de pelotizaclio, usando as amostras 13 a 16 como padrBes

Concentragdo de Mn (%)

AMOSTRA {FRX} % Mn
NO L-- - (ICOMI}

1 2 3 4 ] Meédia

01-JPA 61,26 | 61,57 | 61,05 | 61,22 | 61,056 61,23 021 | 0,35 59,63 160
02.JPA 58,26 | 57,91 | 58,22 | 58,15 | 58,36 58,18 0,17 | 0,29 5863 | 045
03-JPA 58,19 | 58,70 | 58,64 | 58,43 | 58,19 58,43 0,24 | 042 67,65 0,78
04.JPA 58,36 | 58,46 | 58,32 | 58,81 | 58,29 58,45 0,21 | 0,36 58,76 |-0,31

07-JPA 58,70 } 58,67 | 58,81 | 68,77 | 58,60 58,71 0.08 | 0,14 5892 |-0.21
08-JPA 60,67 | 60,50 | 60,36 ; 60,08 | 59,84 60.29 033 | 0,55 56,79 3,50
039-JPA 58,43 | 58,46 | 68,77 | 58,43 | 58,46 58,61 0,15 | 0,26 58,76 | 0,25

10-JPA 57,36 | 5795 | 67,80 | 57,74 | 57,46 67,60 0,24 | 041 568,12 |-052
12-JPA 57,43 | 57,26 | 67,60 57,36 | 57,15 57,36 0,17 | 0,30 59,80 |-244
13.JPA 57,63 | 58,05 | 567,29 | 57,74 | 567,63 57,67 0,27 | 0,47 58,28 |-0,61
14-JPA 58,39 | 68,70 | 568,36 | 58,43 | 58,46 68,47 014 . 023 68,60 |-0,13
17 JPA 5060 | 50,56 | 51,08 | 5098 | 51,25 50,89 0,30 | 0,60 48,91 1,98
18 JPA 50,18 | 49.73 | 560,49 | 50.25 | 49,94 50,12 0,29 | 0,60 48,99 113

O coeficiente de variacBo medio para a analise de manganés, nas arnostras de pelotizagao,
é de 0,38%, @ para as outras amostras de 0,45% ambas inferiores a 0,5%, valor requerido peia
ICOMI

Anglise de Ferro: As amostras foram tratadas com a mesma metodologia utilizada na
andlise do manganeés, usando-se o par de filtros balanceados Mn-Cr.

As contagens obtidas na medigdo dos padrdes encontram-se na tabelaV. A curva de
calibracdo para o ferro estd na figura 4, e pelo metodo dos minimos guadrados, obteve se a
equacgdo:

[Fe] = 0,0294 C, - 4,12 (3)



H

Tabela V

Andlise do ferro nos padrdes da ICOMI. Contagem liquida obtida em 20 segundos, no
aparelho de FRX, com filtros de Mn o Cr.

PADRAO Contagem em 20 segundos . % Fe
NO Media 12 | ticom
1 2 3 4 5
4059 483 488 477 490 484 484 5,0 11,13
4471 433 439 448 442 439 440 48 9,58
4377 450 438 453 447 450 446 6,0 9,32
4229 441 a1 440 441 427 434 94 8,08
4473 367 363 349 343 339 352 12,3 5,77
4061 3565 360 348 365 363 368 6.8 5,70
4063 273 281 283 277 283 279 43 4,13
4362 234 220 238 231 232 231 7.0 2,58
onde

{Fe] = Porcentagem de ferro na amostra
C; = Contagem liquida acumulada em 20 segundos, com Filtros de Mn-Cr.

Os resultados para as amostras 01 a 17, e para as amostras de pelotizacdo, constam nas
tabelas VI e VII, respectivamente. A precisdo dos resultados ndo é tdo boa quanto a do
manganés, sendo o coeficiente de r variagdo médio obtido na anélise do ferro, de 3,36% e 4,03%
para as séries de amostras 01 a 17 e de pelotizacdo, respectivamente.

Novamente, os resultados das amostras de pelotizacdo {(as de menor concentragao de ferro),
apresentam uma diferenga maior quando comparados com os dados fornecidos pela ICOMI.

Mostra-se, na figura 5 a correlagdo entre a contagem obtida no aperelho de fluorescéncia de
raios X e a concentragdo de ferro fornecida peta ICOMI, para todas as amostras.

Areta entre os pontos corresponde d reta de calibragdc da figura 4. Pode-se observar, novamente
que as amostras de pelotizacdo encontram-se em geral abaixo da reta de calibragdo.

Levando-se em conta esse fato, desenhou-se umz outra curva de calibragdo, para amostras
com baixo teor de ferro, usando como padrdes as amostras de numeros 09 a 17 {concentragdo
de ferro entre 2,59 e 6,68%).
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Tabela VI

Andlise de ferro nes smostras 01 a 17 ds ICOMI.

Concentrecso de Fe (%)
AMOSTRA {FRX) % Fe
N o % |ucomn| &
1 2 3 4 5 Média
01 17,37 | 17,67 | 17,06 | 17,14 | 17,43 17,33 0,25 14 17,60 | - 0,27
02 852| 867 8,73 | 846 | 8,55 8,50 0,11 1.3 858 { -0,99
03 964 | 964 999 | 987} 961 9,76 0,17 1.8 813 1,62
04 905| 946 929 | 9,14 | 9,28 8,24 0,16 1,7 10,27 | -1,00
05 864 ) 873 885 1] 879 | 920 8,84 0,21 2,4 932 | -048
06 993 ] 1032 | 10,52 | 10,23 | 10,20 10,24 0,21 2,1 10,60 | -0,36
07 876 | 816| 870 | 855 836 8,62 0,18 20 858 | 40,07
08 820| 76| 802 | 8,11 7,73 7,98 0,22 2,7 808 | -0,13
09 6,11 570 5§96 | 570 | 591 588 0,18 3.0 5,77 | +0,11
1m 588 588 558 5,76 8,67 8,76 0,13 22 5,70 | +0,06
1 386 3,76 | 385 ] 364 3,70 3,76 0,09 24 379 | -0,03
12 399 | 379 | 335 358 3,73 3,69 0,24 6,5 4,3 -044
13 182 208 | 2,23 238 | 2,2 2,16 0,22} 10,1 2,59 -043
14 6,32 508 | 523 5,23 5,29 5,23 0,09 1,7 6,35 -1,12
16 373 | 423 | 4,2 388 | 4,17 4,04 0,22 56 4,71 -0,67
16 5856 | 605 | 598 5,79 5,76 5,88 0,12 21 6,58 0,70
1? 3,99 323 | 3,73 394 3,76 3,73 0,30 8,1 3,76 -0,02
Tebela VIl
Anélise de ferro nas amostras de pelotizeglio usando os padrSes da ICOMI como referéncia.
ConcentragBo de Fs (%)
AMOQOSTRA (FRX} % Fa
NO —| ° | 9% | ycomn| &
1 2 3 4 5 Média
01-JPA 445 | 387 | 4,23 | 462 | 4,11 4,28 0,24 5,6 4,68 -032
02-JPA 3681 4,08 3,97 3,49 3,88 3,80 0,25 8,6 412 -0,32
03-JPA (643)! 65861 667 | 582 | 5,70 5,71 0,1 1,9 4,50 1,21
04-JPA 494 | 464 | 499 4,70 | 4,98 485 0,16 34 5,26 -0,40
07-JPA 482 | 494 | 496 6,11 4,85 4,94 0,12 24 5,48 -0,54
08-JPA 494 | 470 | 449 | 498 | 4,70 4,78 0,19 4,0 4,88 -0,10
09-JPA 467 | 476 | 4,70 | 4,56 | 4,64 4,68 0,08 1,86 5,02 -0,36
10-JPA 488 | 438 | 4356 | 482 | 4,70 462 0,26 5,4 5,48 -0,86
12-JPA 449 | 444 | 444 | 444 5,26 461 0,37 8,0 65456 -0,84
13-JPA 473 ] 479 | 45656 | 4,61 4,79 4,69 0,17 2,3 548 -0,76
14-JPA 485 | 4468 | 4,26 | 479 | 461 4,59 0,24 5,2 5,28 -0,69
17-JPA 6061 628 | 593 | 6,06 | (6,81) 8,07 0,13 2,2 6,05 0,12
18-JPA 685 | 562 | 835 | 862 | 520 5,51 0,22 39 5,88 -0,37
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A equagdo que corresponde a esta nova reta de calibragdo, calculada pelo método dos
minimos quadrados, e:

[Fej=0,0294 C, - 3,76 (4)
onde
| Fe]e C, tem o mesmo significade que na equacao 3
Por meio dessa nova equacdo, recalcularam-se as concentracoes de ferro nas amostras de
pelotizacdo {tabela V!ll), obtendo-se resultados mais exatos !sso confirma a idéia de que para a

andlise das amostras de pelotizag30, com alto teor de manganés e baixo teor de ferro, necessita se
utilizar curvas de calibrac@o obtidas a partir de padres das mesmas amostras.

Tabela VIii

Analise de ferro nas amostras ds pelotizegio usando como pedrdes as amostras 08 a 17

Conceniragdo de Fe (%) F
swostan | O o ol %0 | 4
NY {IcoMI)
1 2 3 4 5 Media

............. P L T SEUPS—p——— % —__-T— — - —— i vt - s & P i e it i ol e s
01JPA 482 433 | 459 488 | 447 452 024 | 51 458 0,04
02 JPA 394 {444 | 433! 385 | 424 4,16 025 | 6.1 412 0,04
03JPA [(6.79) (597 | 603 621 | 606 607 0.1 1.8 4,50 157
04 JPA 530 |500 | 535| 506 | 532 5,21 116 | 3.1 525 |-0.04
07 JPA 518 1530 | 532 | 547 | 5.21 5.3C 012 | 2.2 548 |-0,18
08 JPA 530 |506 | 4856 532 | 515 5.14 019 | 37 488 |+0,26
09 JPA 503 {512 | 506] 491 | 5.00 5.02 008 | 15 5.02 0
10J4PA 524 la74 | 471} 518 | 506 498 025 | 5.0 548 |.0.50
12 JPA 485 1480 | 477 | 480 !(562) 480 004 | 08 545 |. 065
13.JPA 509 (515 | 491 497 | 515 5.06 041 [ 2.1 545 |-040
14JPA | 521 1482 |462| 515 | 4.97 495 024 | 49 528 |.033
17J)pA 647 (662 | 629 641 [1697) 6.43 013 | 21 595 | +0,48
18 JPA 621 |588 | 571 ] 588 | 565 J 5.87 022 | 37 5,88 0.01

Conclusoes

A precisdo obtida na analise de manganés pode ser considerada muito boa, melhor do que
0,5%, ndo acontecendo o mesmo com 0s resultados da analise de ferro, onde a precis3o foi da
ordem de 4%. Esta diferenca pode ser exphcada da maneira seguinte: a concentragdo de ferro nas
amostras € menor do que a concentracdo de manganés, sendo, portanto, também menor a
contagem obtida no aparelho de fluorescéncia de raios X. Por outro lado, a eficiéncia de excitagao
da fonta de ' > Cd, é menor para o ferro do que para o manganés, contribuindo também as baixas
contagens obtidas para esse primeira elemento Quanto menor é a contagem liquida acumulada,
maior é o erro cometido
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O erro estatistico associado a contagem é:

o (A) =

VA

t

(5)

onde

a(A) é o desvio padrdo associado a medida de atividade A (em contagens por unidade de
tempo), para acontagem acumutada durante o tempo t.

Uma maneira de melhorar a precisdo, de acordo com aequagdo 5, seria aumentar o tempo de
contagem. Para obter-se uma preciséo de 0,5% na anélise de ferro, seria necessario medir a amostra
cerca de 160 segundos. Embora o aparelho de FRX apresente tempos maximos de contagem de
40 segundos, pode-se acumular quatro periodos sucessivos de contagem, completando assim os
160 segundos.

A precisdo também melhoraria bastante se fosse usada uma fonte de excitagdo de 2 *®Pu. A
eficiéncia de excitagdo do plutdnio é superior 2 do c&imio, obtendo-se portanto maiores contagens
para a mesma concentrag 30 de ferro e manganés.

Outra vantagem da fonte de plutonio é sua meia vida, de 88 anos, contra os 453 dias do
cadmio. Com o plutdnio ndo existe diminui¢do sensivel na intensidade da fonte ao longo do tempo
de utilizacdo do aparelho, enquanto que a intensidade da fonte de '°°Cd diminui em
aproximadamente 1% cada 10 dias, sendo necessario a corregdo cont/nua das curvas de calibragio,
ou a medigdo didria de um padrdo de referéncia, contra o qual seriam referidas sempre todas as
medigoes.

Com referéncia a exatiddo do método, seria conveniente analisar mais cuidadosamente as
amostras fornecidas pela ICOM! para determinar se a dispersdo dos pontos obtidos nas figuras 2, 3
e 5 sdo decorrentes de erros nos valores de concentragdo fornecidos ou a pequenas diferencas na
composicao da matriz, nas difarentes amostras,

£ necessdrio utilizar, ainda, tanto para a andlise de manganés como para a do ferro, duas
curvas de calibrag80: uma para as amostras de alto teor e outra para as amostras com baixo teor do
elemento.

Para obter os melhores resultados nas medigOes, é imprescindivel que as amostras e 0s
padrdes apresentem a mesma granuiometria. Se isto ndo acontecer, em certos casos pode aparecer
um erro sis*ematic, indesejavel.

ABSTRACT

The use of a portable X-ray fluorescence analyser for manganese and iron assay tn minerals 18 described

The concentration range in the measured samples was 30% to 60% for Mn and 2% tc 20% for Fe,

109

The excitation source used was a 3 mCi Cd sealed source. Balanced fiiters were used for the X-ray

analysis.
The statistical study of results showed a precision better than 0,5 for Mn, but only 4% for iron

They can be improved either increasing the counting time or using a 238py, source
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