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Necessidade de analise quantitativa de fases

1. Propriedades mecanicas e caracteristicas de performances de
clinquer e cimentos sado primariamente determinados por:

Estrutura,
Composicao, e
Distribugéo das fases cristalinas. ..

Alita

Belita

C,A

C,AF ... nao pela concentragao dos elementos
Periclasio

Cal livre

Sulfatos
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Difracao de raios X

Uma das principais técnicas de caracterizacao microestructural de materiais
cristalinos, encontrando aplicacGes em diversos campos -> geociéncias, engenharia
e ciéncia dos materiais, metalurgia, quimica, entre outros.

Técnica analitica versatil, ndo destrutiva, permite identificacao e determinacéao
guantitativa de compostos cristalinos em amostras solidas ou em po
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Técnica de difracao de raios X
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Difracao de Raios X

Cada composto cristalino apresenta um

o . o ||~ Analise qualitativa
padrao difratomeétrico caracteristico

Intensidades de picos refletem as mm) Andlise quantitativa
proporgdes de compostos na amostra
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Material amorfo — “sem estrutura = sem picos”

Counts

1000

500 -+

AcesitaClara_B0s

Halo amorfo = fase vitrea da escoéria basica

20 25 30 35 40

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

* Pozolanas

» Escorias

* Cinza volante

« Silica ativa
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Compostos na fabricacao do cimento

1 — compostos da farinha: calcita, quartzo, micas e feldspatos

2 — produtos iniciais: cal livre, periclasio, belita pouco cristalina (B-
C,S), ferrita, C,,A, e espurrita

3 — Volateis: arcanita (K,S0O,), silvita (KCI), afititalita (raro), NaCl, anidrita (para elevado
SOj/alcalis), tenardita, langbeinita calcica, carbonatos alcalinos, entre outros.

4 — Fases do clinquer e adi¢cdes

5 — Produtos secundarios formados no estocamento ou
tratamento: hidréxido de calcio, hemi-hidratos.
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C;A — microscopia optica
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Difracao de Raios-X— analise qualitativa

Coleta o difratograma da
amostra desconhecida ‘ ‘ ‘ ‘
| |

Comparagcao com um banco de
dados de compostos puros

Determinacéao de picos,
ICDD - International Center for intensidades, posicées
Difration data - USA —

Mais de 250.000 compostos
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Difracao de Raios-X— analise quantitativa
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Difracao de Raios-X— analise qualitativa

Analise Classica com pico de CaO isolado

Counts
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O método de Rietveld

12
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Método de Rietveld

- basado na comparacao de
um diagrama observado e
outro calculado a partir de
estruturas cristalinas
conhecidas de cada fase
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Método de Rietveld
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Método de Rietveld

Counts
20004 Armostra B_ES S —
R-valuas [%5]
30 — o
_ 20 EH__ Ferpr
1° Paso - Difratograma o —
9000 4 i ? a E 8
2° Paso — Insercao
do difratograma
calculado
. 10004
3° Paso — Inicio do
Refinamento
- i -
0 | | | ' | ' |
30 32 34 35 35

Fosition ["ZTheta] (Copper (Cu))




\/ PANalytical

Método de Rietveld

Counts
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Difracao de Raios-X — Rietveld - Exemplos

Uma amostra de cimento refinado com dados quantitativos apresentados

Counts

Ml C3s51.50 %
[ Brownmillerite 9.82 %
[ C3A - Na-Aluminate ortho, NIST 6.16 %
| Calcium sulfate hemihydrate - Bassanite 1.71 %
| Calcium sulfate dihydrate - Gypsum 4.42 %
15000 Magnesium oxide - Periclase 3.02 %
C2S - beta - Belite 19.92 %
B Anhydrite 3.05 %
Calcium oxide - Lime 0.08 %
[ Calcium hydroxide - Portlandite 0.32 %

10000 —

5000 —

Position [°2Theta]

5000 —|

-5000 —




\/ PANalytical

Difracao de Raios-X — Rietveld - Exemplos

Refinamento Rietveld da amostra NIST 8488:

Alita (C,S) 64.97 (0.56) 65.2 (0.2)

Belita (C,S) 18.51 (0.58) 18.2 (0.8) 22
Aluminato (C,A) 4.34 (1.35) 4.7 (0.2) 7
Ferrita (C,AF) 12.12 (1.50) 11.9 (0.7) 12

| s Coleta de 2 min

NIST sao certificados (o0 em %)



\/ PANalytical

Difracao de Ralos-X — Rietveld - Exemplos

Cimento com 3% de fosfogesso + % variada de
calcario

0B
C3S - Alite, Nishi et ol 709 %
C25 - bata - Deles 102 %
CIA - Alumnate cubee 6,3 %
Calcwm alumssum oxide (121483 15 % 14 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
Calcwm oude - Lme 0.2 % | | | | | |
Calcium cacbonate « Calcte 75 % | | | | | |
Magnasium caloium carbonate - Dolomits 0.5 % 24~
Calcum sulfate dinydrate - Gypsum 29 % | | | | | |
\
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CuUBIX3

Como aplicar a técnica?




\/ PANalytical

CubiX3 - O difratdmetro industrial mais rapido do mercado

« Dentro dos padrdes internacionais de seguranca
mais modernos

» O detector Pixcel configura o Cubix como o
difratbmetro mais rapido do mercado

e Suporta todos suportes de amostras mais
comuns

— 40 mm e 51.5 mm de didmetro, por exemplo
Polysius, Herzog, FLS

3 minutos

« Capacidade de automatizacao otimizada
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CubiX3 - Automacao

« Combinacao automatica (TWIN automation) com Axios ou CubiX XRF
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Software - X'Pert Industry

"% About X'Pert Industry

X'Pert Industry

Software for PANalytical
X-ray Diffractometer
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ROBORIET
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RoboRIet

* RoboRiet da PANalytical € uma implementacdo do método
de Rietveld para projetos de automacao

 Este software € utilizado para desenvolver analises por
Rietveld de forma automatica desde um centro técnico para
um ou mais laboratorios sem mostrar estruturas e estratégias
de Refinamento.



X'Pert RoboRIet
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Aplicacoes

Quantificacao de:

« Matéria prima para gipsita, calcario, cinza volante,
escoria de alto forno

« Clinker Portland, cimento Portland (CEM 1), cimento
aluminoso

« Cimentos com adicoes
(CEM II, CEM IlIl, CEM IV e CEM V)
« Cinetica de reacoes de hidratacéo
« Cimentos hidratados e materiais cementicios em geral
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Beneficios da DRX em uma planta média

« Conteudo de quartzo $ 460 mil
* ClI (prevencao de 1 parada/ano) $ 160-480 mil
- Melhoria na qualidade do clinquer $ 65-95 mil
«  Economia com combustiveis alternativos $ 1.3 milhdes
« Uso extendido dos refratarios max. $ 1.3 milhdes
*  Optimizacao da moagem

— Energia $ 530 mil

— Economia de adicdes $ 135 mil

- Potencial total de economia $4 milhoes / ano
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Consideracoes sobre DRX em Cimento

» Detecta fases que nao podem ser identificadas por Bogue (especialmente quando
existe variacdo nos combustiveis)

* Possibilidade de quantificagéo de diferentes tipos de C;A, C;S (M1 e M3) e C,S, além dos
sulfatos alcalinos

» Maior correlacdo com as propriedades do cimento (Resisténcias, Pega do cimento,
Cor...)

» Pode ser completamente automatizado; menor intervencao do usuario

* Possibilidade de trabalhar em conjunto com a FRX utilizando a mesma preparacao de
amostra

* Rapido e reprodutivel



\/ PANalytical

A PANalytical no Brasil

« S40 Paulo —
Vendas, Assisténcia
técnica e Laboratoério
de Aplicacéo

* Bases de
assisténcia técnica
em Belo Horizonte,
RJ, Sul de Minas e
Belém

» Suporte a vendas
em Minas Gerais, Rio
de Janeiro e Para
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PANalytical em Sao Paulo

F
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Obrigado!

The Analytical X-ray Company




