Analise de argilominerais por DRX

Da preparacdo da amostra a revisdo das evidéncias: conheca a metodologia que orienta a
comparacao de difratogramas na Argiloteca.

Este guia reline uma sintese de leitura e o texto integral da metodologia revisada. O conjunto de
referéncia descrito utiliza amostras padrdo do LDRX/CPGq/IGEO/UFRGS.

O PDF relne as sinteses e todos os textos integrais, inclusive as secdes recolhidas. O texto original
permanece em portugués.

Preparo de amostras - ilustracdo conceitual gerada por IA. Nao retrata o laboratério ou uma amostra analisada.

Protétipo de pesquisa - revisao técnica necessaria. O painel organiza curvas e
evidéncias para apoiar a interpretacdo. Similaridade e escores nao representam teor
mineral, probabilidade calibrada ou validacao independente.

Nesta pagina

FUNA@MENTOS A@ DRX .. ittt e e e e e e e e e aa e et r et e e et e e et e et e et e et e e e e e e e sneeenae 2
Preparo N/G/H € @QUISIC0. .. it it e e e e e e e e e et e e e e e et e e et e e e et e e ett e e et e eeanaenes 4
Integridade € organizagao dOS ATOS ......uiiiuiiiiiii i 7
e o Tel=TE Y= Ta a1 ) o BN o] el o 1 PPRTPN 8
Tal g o] = ot Yo N a a1 T a1 o= Fo o = I 10
SIMIlaridade E@NTrE CUMVAS ...ouui et et e et e et et et e et e e et r e e et e eeaaeees 16
Referéncias CristalografiCas ... i e e e 17
QUANTITICACA0 € OULIAS TECNMICAS . iittiiii ettt e et e e et e e et e s e e e e st e e et e s aaaeeaat e eaaes 19
Conhecimento e inteligéncia artifiCial...........oiiiiiiiiiii e 20
Treinamento, teSteS € ValidAGa0. .. ...iii i 20
USO dO PAINEI © PrESEIVAGA0 .uuivtiieiitie it ettt e et e et e e ettt e e e e e e r ettt e et n e e et e et b e e et neeabnaeebaneaes 22
Referéncias € documMeENnto OrigiNal. ... cci i e e 23

Argiloteca - DRX 1727



Leia a sintese de cada tépico ou expanda “Texto integral” para consultar a redacao e as tabelas
originais. Os parametros descrevem o procedimento documentado; confira a versao e a
proveniéncia de cada execucao.

Texto integral - apresentacao do documento

A Argiloteca integra os dados de difracao de raios X a documentacao cientifica das amostras de
argilas e materiais argilosos. Seu mdédulo DRX reline arquivos instrumentais, condicbes de
preparacao, difratogramas, resultados de processamento e evidéncias mineralégicas em um
ambiente de comparacao e revisdo. Cada interpretacao deve permanecer vinculada a amostra
analisada, ao ensaio que a produziu e as operacoes realizadas sobre os dados.

O conjunto de referéncia do painel é constituido por dados de amostras padrdao do Laboratério
de Difratometria de Raios X do Centro de Estudos em Petrologia e Geoquimica (CPGq/IGEQ), da
Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS). Essas amostras e suas identificacbes
mineraldgicas servem como conjunto de dados para testes e treinamento do modelo da
Argiloteca. Os arquivos instrumentais fornecem as observacdes experimentais, enquanto a
descricao das fases minerais orienta a comparacao entre os resultados computacionais e a
interpretacao de referéncia.

A metodologia acompanha o percurso da amostra ao resultado: documenta o preparo, preserva
o arquivo original, reconstrdi a curva, caracteriza os picos, compara os tratamentos e organiza
hipéteses para avaliacao especializada. No estagio atual do protétipo, o processamento
automatizado apoia a triagem e a interpretacdo, enquanto a confirmacdo mineralégica depende
da analise do conjunto de evidéncias e de uma decisao curatorial registrada.

Fundamentos da DRX

Habito lamelar - ilustracdo gerada por IA, sem escala. Ndo é uma micrografia nem identifica uma espécie mineral.

A DRX registra a intensidade difratada em funcao de 26. Posicdes, intensidades, formas e
larguras dos picos devem ser interpretadas com o preparo, a radiacao e o processamento
utilizados.

A lei de Bragg relaciona a posicao angular ao espacamento interplanar. Na execucao v4 descrita
no documento, sem comprimento de onda explicito a curva permanece em 26, sem conversao
para d. O valor de referéncia Cu Ka = 1,5406 A ndo substitui a conferéncia da radiacdo efetiva.
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Do equipamento ao difratograma
Exemplo ilustrativo de um difratdmetro; a fotografia nao representa o laboratério da Argiloteca.
Sufangxi - Wikimedia Commons - CC BY-SA 4.0

e @ .6 ..... @ - ® ®

A geometria da difracao
O esquema relaciona o angulo dos feixes ao espacamento entre planos cristalinos.
Matthias M. / Dipl.-Phys. - Wikimedia Commons - Dominio publico

nA = 2d sin 0

Lei de Bragg - A: comprimento de onda; d: espacamento interplanar; 6: metade de 26; n:
ordem de difracao. O procedimento descrito adota n = 1.

Texto integral - Fundamentos da DRX

1 Fundamento da analise de DRX

A difracdo de raios X investiga a organizacdo cristalina dos materiais. O difratdmetro registra a
intensidade difratada em funcdo do angulo 26, produzindo o difratograma. A posicdo dos picos
se relaciona aos espacamentos entre planos cristalinos; suas intensidades, larguras e formas
também dependem da estrutura, da preparacdo da amostra, das condi¢cdes instrumentais e do
processamento aplicado.

Na Argiloteca, a relacdo entre posicao angular e espacamento interplanar é estabelecida pela lei
de Bragg:

nA = 2dsin®
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Nessa relacao, A representa o comprimento de onda da radiacao, d é o espacamento
interplanar, 6 corresponde a metade do angulo registrado como 26 e n é a ordem de difracao.
Para a conversao usual do painel, considera-se n = 1. A configuracao do protétipo adota como
referéncia o valor aproximado de 1,5406 A para Cu Ka, cuja correspondéncia com a radiacdo
efetiva do ensaio deve ser conferida. Na execugao v4, a auséncia de comprimento de onda
explicitamente informado impede a conversao para d, mantendo a curva em 26. Resultados
legados obtidos com uma radiacdo assumida devem identificar essa hipdtese e a limitacdo
correspondente.

Nos argilominerais lamelares, as reflexdes basais ajudam a acompanhar mudancas na distancia
entre as camadas. Por isso, a andlise considera séries de reflexdes e sua resposta aos
tratamentos. Uma posicao isolada pode corresponder a diferentes minerais ou reunir
contribuicdes sobrepostas; seu significado depende das demais feicdes do padrao e do contexto
experimental.

Preparo N/G/H e aquisicao

N é a preparacao natural; G, a glicolada; H, a aquecida (heated). H corresponde a condicao C,
calcinada, usada no painel. N/G/H e N/G/C representam as mesmas trés condicdes; os rétulos
originais dos arquivos sao preservados.

O protocolo descreve secagem abaixo de 60 °C, desagregacao e quarteamento; a fracao menor
que 2 um é separada por sedimentacao para as montagens orientadas. A preparacao nao
orientada com peneira de 250 mesh é um procedimento distinto.

A suspensao é submetida a ultrassom por cinco minutos; apds 2 h 30 min de repouso, coletam-
se 0s 3 cm superiores. A centrifugacao indicada é de 15.000 rpm por cinco minutos; registrar
rotor ou forca centrifuga relativa permite comparar equipamentos. A pasta é redispersa em 5-
10 mL e seca sobre lamina por 24-48 horas.

A glicolacao com etilenoglicol ocorre a 60 °C por duas a trés horas; o aquecimento H/C, a 550 °C
por duas horas. A varredura orientada até 32° ndo cobre a regido 060 com Cu Ka; para essa
evidéncia, utiliza-se a aquisicao em p6é com faixa ampliada.

N - Natural
Condicao de referéncia antes dos tratamentos.

G - Glicolada
Etilenoglicol - 60 °C - 2-3 h.

H/C - Aquecida
550 °C - 2 h.

CondicOes usuais descritas para o SIEMENS-BRUKER-AXS-D5000

Preparacao 20 Passo Tempo por passo
P4 ndo orientado 2°-72° 0,02° 1ls
Natural -+ N 2°-32° 0,02° 2s
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Preparacao 20 Passo Tempo por passo
Glicolada - G 2°-32° 0,02° 3s

Aquecida - H/C 2°-32° 0,02° 2s

Radiacao Cu Ka - 40 kV - 30 mA. Contagens brutas com tempos diferentes exigem considerar o
tempo de aquisicao; ndo repetir a conversao se o arquivo ja fornecer contagens por segundo.

Texto integral - Preparo N/G/H e aquisicao

2 Preparacao das amostras e comparacao N/G/H

Nesta descricao, N/G/H designa a comparacao entre as preparacoes natural, glicolada e
aquecida, sendo H associado ao termo inglés heated. A preparacdo aquecida corresponde a
condicdo C, denominada calcinada no painel e no protocolo do laboratério. As notacdes N/G/H e
N/G/C representam, portanto, as mesmas trés condicdes experimentais. Na documentacao,
devem ser preservados os rétulos originais dos arquivos e sua correspondéncia com os
tratamentos.

O procedimento acompanha a resposta de uma mesma amostra a solvatacao e ao aquecimento.
A montagem orientada favorece as reflexdes basais dos argilominerais, enquanto a preparacao
em po6 nao orientado permite examinar reflexdes adicionais. A interpretacao depende da
combinacdo entre essas observagdes e os metadados do ensaio.

Preparacao inicial do material

A amostra é seca em temperatura inferior a 60 °C, para reduzir alteracoes térmicas antes dos
tratamentos diagndsticos. Em seguida, é desagregada e quarteada, com pulverizacao quando
necessaria, especialmente em materiais de rocha fresca. O quarteamento permite separar
porcoes representativas para os diferentes procedimentos.

Uma porcao pode ser analisada pelo método do pé. O protocolo também prevé preparagcdo nao
orientada com peneira de 250 mesh para investigar politipos e informacdes relacionadas ao
parametro cristalogréfico b. Essa preparacado é distinta da separacdo da fracdo menor que 2 um,
realizada posteriormente por sedimentacao para produzir as montagens orientadas.

Separacao da fracao argila e montagem orientada natural

Cerca de 5 g do material pulverizado sao colocados em um recipiente com capacidade de 250
mL e recebem &gua destilada. A suspensao é homogeneizada com bastdo de vidro com ponta
de borracha. Quando ocorre floculacdo, o protocolo prevé o uso de solucdo de hexametafosfato
de sédio a 34,5 g/L ou de carbonato de sédio a 7,94 g/L, com dosagem informada de 10 mL por
litro. A solucdo utilizada e o volume ao qual essa dosagem se refere devem constar do registro
de preparacao.
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A suspensao é agitada, submetida a ultrassom durante cinco minutos e novamente
homogeneizada. Apds repouso de duas horas e trinta minutos, retiram-se os trés centimetros
superiores com um sifao de ponta recurvada. Esse procedimento realiza a separacao
operacional da fracdo argila menor que 2 um, condicionada as caracteristicas da suspensdo e as
condicbes de sedimentacao, incluindo temperatura e profundidade de coleta.

A suspensao coletada é centrifugada a 15.000 rpm por cinco minutos. A pasta resultante é
redispersa em 5 a 10 mL de dgua destilada, pipetada sobre [amina de vidro e seca por 24 a 48
horas. Para reproduzir a centrifugacao entre equipamentos, o registro deve incluir o rotor ou a
forca centrifuga relativa, quando disponiveis.

A deposicdo e a secagem favorecem a orientacao das particulas lamelares, realcando as
reflexdes dos planos 00I. Obtém-se a preparacao orientada natural, identificada como N, que
estabelece a condicdo de referéncia para a comparacao com os tratamentos seguintes.

Glicolacao da preparacao orientada

A preparacao orientada é colocada em dessecador com etilenoglicol e mantida em estufa a 60
°C durante duas a trés horas. Apds o tratamento, a lamina é retirada e analisada. Essa condicdo
recebe a identificacao G.

A glicolagcao permite investigar componentes expansivos. A incorporacao de moléculas de
etilenoglicol aos espacos interlamelares de minerais suscetiveis ao tratamento pode aumentar o
espacamento basal, deslocando suas reflexdes para menores angulos 26. No conjunto de
referéncia da Argiloteca, essa resposta é examinada especialmente na avaliacdo de amostras
com esmectitas, em associacao com as demais reflexdes e com a resposta ao aquecimento.

Aquecimento da preparacao orientada

A preparacao destinada ao tratamento térmico é aquecida a 550 °C durante duas horas,
originando a condicdo H ou C. A andlise compara a permanéncia, o deslocamento, a reducdo e o
desaparecimento das reflexdes em relacao as condicdes natural e glicolada.

A resposta térmica depende do mineral. Nas esmectitas, a contracao do espagcamento basal
acompanha alteracdes no contelido de 4gua e no espaco interlamelar. Nos minerais do grupo da
caulinita, a reducdo ou perda de reflexdes apds esse tratamento relaciona-se a desidroxilacdo e
a desorganizacdo da estrutura cristalina. A persisténcia de reflexdes de outros componentes da
amostra ajuda a discriminar contribuicdes sobrepostas. Por isso, uma reflexao residual préxima
de 7 A deve ser examinada junto as séries associadas e ao comportamento térmico do conjunto.

Condicoes instrumentais de aquisicao

As condicbes usuais informadas para o laboratério utilizam um difratdmetro SIEMENS-BRUKER-
AXS-D5000, com gonidometro 6-6, radiacdo Cu Ka, tensdo de 40 kV e corrente de 30 mA. O
passo angular é de 0,02° em 26, com intervalos e tempos de contagem especificos para cada
preparacao.

Tabela do documento original - 2 Preparacao das amostras e comparacao N/G/H
Preparacao Intervalo em 260 Passo angular Tempo por passo

P4 ndo orientado 2°a72° 0,02° 1 segundo
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Preparacao Intervalo em 260 Passo angular Tempo por passo

Orientada natural — N 2° a 32° 0,02° 2 segundos
Orientada glicolada — G 2°a 32° 0,02° 3 segundos
Orientada aquecida — H/  2° a 32° 0,02° 2 segundos
C

Essas condicdes devem acompanhar os dados e ser conferidas nos metadados de cada
aquisicao. Como a preparacao glicolada possui maior tempo de contagem por passo,
intensidades expressas em contagens brutas precisam considerar essa diferenca. Quando for
necessario comparar taxas de contagem, utiliza-se o tempo de aquisicao correspondente; se o
arquivo ja fornecer contagens por segundo, essa conversao nao deve ser repetida. A
normalizacao das curvas facilita a comparacao de forma, mas nao elimina diferencas de
estatistica de contagem, orientacao ou espessura da preparacao.

As varreduras orientadas entre 2° e 32° permitem acompanhar as principais reflexdes basais. A
preparacao em pd, medida até 72°, acrescenta reflexdes de angulos mais altos, incluindo a
regido 060, relevante a analise do parametro b e de caracteristicas di ou trioctaédricas. Essas
feicdbes nao podem ser extraidas de uma varredura que termine em 32°.

O registro completo relaciona amostra, preparacado, sequéncia de tratamentos, condicoes
instrumentais e arquivos produzidos. A planilha de identificagcao mineraldgica fornece os rétulos
de referéncia; a comprovacao de que uma amostra possui o conjunto N/G/H completo depende
dos respectivos arquivos e metadados.

Integridade e organizacao dos dados

A ingestao verifica assinatura e layout, cabecalho, quantidade de pontos, valores numéricos e
crescimento do eixo 26. A extensao RAW, isoladamente, nao garante suporte. Arquivos
truncados ou séries inconsistentes exigem revisao.

O original é preservado e identificado por SHA-256, formato, tamanho, intervalo angular e
versdo do leitor. Cépias publicas anonimizadas usam cédigos ARC; originais e correspondéncias
de identidade ficam restritos. Recuperar ou classificar uma curva ndo autoriza sua publicacdo.

Texto integral - Integridade e organizacao dos dados

3 Organizacao e controle dos dados instrumentais

A ingestao comeca pela identificacao do conteldo do arquivo. O leitor verifica assinaturas e
layouts compativeis, reconstréi o eixo angular e recupera as intensidades. O suporte a extensdo
RAW depende do formato interno efetivamente reconhecido. A arquitetura também admite
curvas tabulares em formatos compativeis, desde que a interpretacao numérica seja
inequivoca.
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Antes do processamento, sao verificados o cabecalho, a quantidade de pontos, a
correspondéncia entre angulo e intensidade, a presenca de valores numéricos validos e o
crescimento do eixo 26. Arquivos truncados, séries inconsistentes ou formatos desconhecidos
recebem indicacado de erro ou necessidade de revisao. Essa etapa estabelece se a observacao
instrumental pode ser reconstruida adequadamente.

O arquivo original é preservado, e seus produtos derivados mantém a relacdao com ele. O
registro de integridade utiliza SHA-256, acompanhado do formato detectado, tamanho,
quantidade de pontos, intervalo angular e versao do leitor. O hash permite reconhecer a versao
exata do arquivo utilizada em uma execucdo; a correspondéncia entre arquivos e amostras
continua dependendo dos metadados e da curadoria.

O inventério publico utiliza cépias anonimizadas identificadas por cédigos ARC, enquanto os
originais e a correspondéncia de identidade permanecem em &rea restrita. Recuperar uma
curva, classifica-la ou produzir um relatério sao operacdes distintas da autorizacao para
disponibiliza-la publicamente.

Processamento e picos

O documento descreve correcao de fundo por ASLS, suavizacao Savitzky-Golay, estimativa
robusta de ruido, deteccao e caracterizacao de picos e normalizacao. Métodos alternativos
devem ficar registrados na execucao, junto aos parametros.

O parametro de suavidade do ASLS nao é o comprimento de onda da radiacdo. Refinar a posicao
de um maximo por interpolacao parabdlica ndao corrige a calibracao do instrumento. A area local
usa integracao trapezoidal; largura a meia proeminéncia e FWHM referida ao fundo podem
divergir.

Normalizar pelo maximo, pela drea ou por uma regido de interesse facilita a comparacao de
forma. Nenhuma dessas transformacdes fornece teor mineral. Os parametros abaixo sdo os
documentados; a versao e a configuracao de cada execucao precisam acompanhar o resultado.

Parametros de processamento documentados

Etapa Configuracao

Linha de base ASLS Suavidade 100.000 - assimetria 0,01 - até 10
iteragoes

Savitzky-Golay Janela de 11 pontos - ordem 3

Deteccao de picos Proeminéncia = 40 - altura = 30 - S/R = 5 - separagao
0,10° em 26

Argiloteca - DRX 81727



Texto integral - Processamento e picos

4 Processamento da curva e caracterizacao dos picos

O processamento transforma a série de 26 X intensidade em descritores que podem ser
comparados. A Argiloteca registra os métodos, os parametros e as alternativas utilizadas em
cada execucao, preservando a distincao entre os valores de origem e a curva processada. As
principais operacdes sao correcdo de fundo, suavizacao, estimativa de ruido, deteccao de picos,
calculo de atributos e normalizacao.

Correcao da linha de base

O fundo do difratograma pode dificultar a comparacao de alturas e areas. A correcdo procura
estimar essa contribuicdo de variacdo mais lenta e separa-la das feicdes locais. O método
principal documentado é o ajuste por minimos quadrados assimétricos, ASLS. Ele combina
suavidade da linha de base com ponderacdo assimétrica dos pontos, reduzindo a influéncia dos
picos sobre a estimativa do fundo.

A configuracdo descrita utiliza parametro de suavidade de 100.000, assimetria de 0,01 e até dez
iteracdes. Esse parametro de suavidade é uma constante do algoritmo e ndo corresponde ao
comprimento de onda da radiacdo. Quando o método principal ndo esta disponivel, uma
alternativa baseada em minimo mével e média mdével pode ser empregada, com registro da
substituicao. A linha de base estimada deve ser examinada em regides de bandas largas, nas
quais uma correcao excessiva pode remover informacao relevante.

Suavizacao e estimativa do ruido

A suavizacao reduz oscilacbes locais que podem produzir falsos maximos. O procedimento
principal utiliza Savitzky-Golay, que ajusta polindmios em janelas méveis. A configuracao
documentada emprega janela de 11 pontos e polindbmio de ordem 3, com média mdével como
alternativa registrada. A adequacao da janela depende do passo angular e da largura das
feicdes: suavizar excessivamente pode modificar picos estreitos, ombros e sobreposicdes.

O ruido é estimado por uma medida robusta baseada na mediana dos desvios absolutos das
diferencas entre pontos consecutivos. Essa estimativa fornece uma escala para comparar a

intensidade das feicoes com as flutuacdes do sinal. O uso de um limiar relacionado ao ruido
reduz a dependéncia de um Unico valor absoluto de intensidade para curvas adquiridas em

condicOes diferentes.

Deteccao e descricao dos picos

A deteccao procura maximos locais que atendam simultaneamente a critérios de altura,
proeminéncia, separacado angular e relacao sinal/ruido. A proeminéncia descreve quanto um
maximo se destaca do seu entorno; ela ajuda a distinguir uma feicao localizada de uma simples
oscilacao sobre um fundo elevado.

Na configuracao documentada, os limiares incluem proeminéncia minima de 40, altura minima
de 30, separacao de 0,10° em 26 e relacao sinal/ruido minima de 5, em que o representa a
estimativa do ruido. Esses valores sao parametros operacionais da analise, sujeitos a avaliacdo
conforme o tipo de curva e a resolucao da medida.

Argiloteca - DRX 9/27



Cada pico pode reunir posicdao angular, espacamento interplanar quando A é conhecido,
intensidade, proeminéncia, largura e area. A posicao pode ser refinada por interpolacao
parabdlica de trés pontos préximos ao maximo, e a area local é obtida por integracao
trapezoidal. Refinar numericamente a posicao de um méaximo ndo equivale a corrigir a
calibracao do instrumento ou deslocar o eixo de toda a curva.

A FWHM descreve a largura a meia altura do pico em relacao a linha de referéncia adotada. A
convencao de célculo precisa acompanhar o resultado: uma largura calculada a meia
proeminéncia nao é necessariamente igual a FWHM referida ao fundo corrigido, sobretudo em
feicOes sobrepostas. Altura, drea e largura caracterizam o sinal; sua interpretacdo como
abundancia, cristalinidade ou tamanho de cristalito exige métodos e correcdes adicionais.

Normalizacao das intensidades

A normalizacao permite comparar curvas com escalas de intensidade diferentes. O sistema
contempla divisao pelo maximo, pela area integrada ou pelo maximo de uma regido de
interesse definida. Cada opcao enfatiza um aspecto da comparacao e precisa permanecer
identificada.

Uma curva normalizada pelo méximo facilita a comparacao das intensidades relativas dentro do
padrdo. A normalizacdo pela area utiliza uma referéncia global diferente e pode alterar a
aparéncia relativa das feicdes. A normalizacdo serve a comparacado e deve permanecer
identificada, junto aos valores instrumentais e ao processamento aplicado.

Interpretacao mineraldgica

As janelas em A delimitam regides de busca do catalogo argiloteca.drx.ngc.v3. Sdo parametros
operacionais do projeto, ndo limites universais extraidos da literatura. O catdlogo semantico
relne 18 regras, 34 faixas, oito conjuntos de picos e seis grupos de ambiguidade; isso ndo
comprova a execucao uniforme de todos os critérios nem a validacao de 18 minerais.

A interpretacao combina trajetéria N/G/H, séries de reflex0es e hipoteses concorrentes.
Esmectitas exigem investigacdo da expansdo com glicolacdo e contracao térmica; a regido de
10 A pode reunir mica/ilita e esmectita aquecida. Caulinita e clorita podem se sobrepor perto de
7 A. Um pico isolado ndo confirma um mineral.

A documentacdo distingue interestratificacdao de mistura fisica, mantém vermiculita como
hipétese proviséria e exige evidéncias adicionais para refinar espécies. A reflexao 060 requer
cobertura angular adequada e controle da interferéncia do quartzo préximo de 1,54 A. Uma
regiao nao medida nao equivale a uma reflexao procurada e nao detectada.

Janelas operacionais do catalogo - espacamento em A

Grupo ou hipétese N G H/C
Esmectitas 13,46-16,86 16,06-18,31 9,65-10,37
Cloritas 13,74-14,74 13,83-14,72 13,58-14,87
llita ou mica 9,84-10,36 9,82-10,30 9,73-10,38
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Grupo ou hipétese N G H/C

Grupo da caulinita 6,97-7,42 6,96-7,42 Reducao ou perda em
6,96-7,42
Vermiculitas 13,70-14,80 13,70-14,80 10,00-12,00

Na amostra de referéncia 7434, as fases registradas sao esmectita, mica/ilita e caulinita. A
planilha ndo contém curvas que comprovem as respostas aos tratamentos; esses
comportamentos precisam ser verificados nos arquivos vinculados.

Texto integral - Interpretacao mineraldgica

5 Interpretacao mineraldogica baseada em evidéncias

A interpretacdao mineralégica na Argiloteca relaciona posicdes de reflexdes, conjuntos de picos,
respostas aos tratamentos e informacdes complementares para formular hipéteses verificaveis.
A presenca de uma reflexdao em uma regidao compativel inicia a investigacdao, mas nao confirma,
isoladamente, um mineral. O diagnéstico ganha sustentacao quando diferentes observacdes
convergem e quando as hipéteses concorrentes sao examinadas. Essa abordagem segue os
principios de identificacdo por DRX apresentados por Moore e Reynolds (1997), Brindley e Brown
(1980) e pelo manual de Poppe et al. (2001).

Organizacao do catalogo e fundamento das regras

O catédlogo argiloteca.drx.ngc.v3 reldne 18 regras principais, 34 faixas nomeadas de
espacamento interplanar, oito conjuntos de picos e seis grupos de ambiguidade. As regras
abrangem hipdteses mineraldgicas, interferéncias e evidéncias auxiliares; esses nimeros nao
correspondem a 18 minerais identificados ou validados. Cada regra relaciona uma hipdtese as
observacdes esperadas, aos tratamentos pertinentes, as reflexdes acompanhantes, aos
possiveis competidores e as limitacdes da interpretacao.

O arquivo constitui um catalogo semantico: documenta e organiza o conhecimento utilizado
pelo painel, enquanto a execuc¢ao analitica é atribuida aos mdédulos computacionais e ao
catalogo de apoio da aplicacao. Sua existéncia nao demonstra que todos os critérios sejam
carregados diretamente do YAML ou aplicados de maneira idéntica em cada fluxo. A
rastreabilidade exige relacionar a regra documentada a versao do procedimento efetivamente
executado.

As referéncias bibliogréficas fundamentam os principios mineraldgicos. Os intervalos numéricos
especificos, por sua vez, representam parametros registrados no catalogo da Argiloteca. Essa
distincdo é necesséria porgue o arquivo reline janelas operacionais e um espelho de
conhecimento bibliografico cujos limites nem sempre coincidem. Para a esmectita natural, por
exemplo, a regra principal registra 13,46-16,86 A, enquanto o espelho diagndstico apresenta
12,0-15,5 A. Os valores ndo devem ser fundidos silenciosamente nem apresentados como
limites universais extraidos de uma publicacdo.
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Como as evidéncias sao combinadas

A analise comeca pela conferéncia da amostra, da preparacao, da radiacao e do intervalo
medido. A conversao de 26 para espacamento interplanar requer comprimento de onda
explicito e eixo confiavel. Uma reflexdo fora da faixa de aquisicao constitui informacao nao
observada; nao deve receber o mesmo tratamento de uma reflexao procurada, mas nao
detectada em condi¢cdes adequadas.

Em seguida, localizam-se feicdes compativeis com as janelas de busca e examinam-se suas
reflexdes acompanhantes. Nas preparacdes orientadas de minerais lamelares, a coeréncia da
série basal 00l é especialmente relevante. A interpretacao confronta o conjunto natural com os
resultados da glicolacdo e do agquecimento, verificando deslocamento, persisténcia,
enfraquecimento e perda de reflexdes. Nesta descricao, H designa editorialmente a condicao
aquecida, registrada como C no catdlogo; N/G/H e N/G/C referem-se as mesmas condicdes
experimentais.

A comparacao precisa considerar resolucao, sobreposicao, ruido e preparo. Estar dentro de duas
janelas numéricas sobrepostas ndo comprova expansao nem estabilidade. E necessario verificar
a trajetédria da feicao entre tratamentos e sua relacao com o restante do padrao. O catalogo
utiliza descritores como “expansao parcial” e “reducao forte”, mas nao fornece limiares
numéricos para todas essas expressdes. Sua aplicacdo computacional requer critérios explicitos
e avaliados para o protocolo utilizado.

Quando uma hipétese é reconhecida, as reflexdes que a sustentam devem permanecer
identificaveis no difratograma. A atribuicao de um conjunto de picos ajuda a investigar os sinais
ainda nao explicados, sem apagar os dados brutos nem impedir que uma regiao reldina
contribuicdes de mais de um mineral.

Janelas operacionais para os principais grupos

Os intervalos abaixo reproduzem as regras principais do catalogo e s&o expressos em A. Eles
delimitam regides de busca; a interpretagcdo também exige o comportamento entre tratamentos
e os critérios complementares descritos a seguir.

Tabela do documento original - 5 Interpretacao mineralégica baseada em evidéncias

Grupo ou hipdtese Natural N Glicolada G Aquecida H/C
Esmectitas 13,46-16,86 16,06-18,31 9,65-10,37

Cloritas 13,74-14,74 13,83-14,72 13,58-14,87

Ilita ou mica 9,84-10,36 9,82-10,30 9,73-10,38

Grupo da caulinita 6,97-7,42 6,96-7,42 Verificar reducao ou

perda em 6,96-7,42

Vermiculitas 13,70-14,80 13,70-14,80 10,00-12,00
Esmectitas. A regra exige uma trajetéria expansiva: aumento do espacamento basal apds
glicolacdo, frequentemente para préoximo de 17 A, seguido de contracdo para a regido de 10 A

apdés aquecimento apropriado. O comportamento natural depende da hidratagcédo e dos cations
interlamelares; uma posicdo fora da janela operacional nao demonstra, por si, auséncia de
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esmectita. Um pico glicolado isolado também é insuficiente. A persisténcia simultanea de uma
contribuicdo préxima de 14 A exige examinar clorita, vermiculita, mistura de fases e
interestratificados. O fundamento estd na resposta estrutural aos tratamentos, e nao apenas na
coincidéncia de uma posicdo (Moore e Reynolds, 1997; Poppe et al., 2001).

llita ou mica. A hipdtese é sustentada pela persisténcia aproximada da regido de 10 A nas trés
preparacdes, acompanhada por reflexdes nas janelas de 4,85-5,15 A e 3,26-3,40 A. A regido
proxima de 3,33 A é compartilhada com o quartzo e n&o deve ser usada isoladamente. Além
disso, a esmectita aquecida pode contribuir na regido de 10 A. Assim, uma reflexdo nessa
posicdo na curva H/C precisa ser relacionada as curvas N e G antes de ser atribuida a ilita ou
mica. A regra reconhece uma compatibilidade mineraldgica ampla; a distincdo entre espécies de
micas requer informacao adicional (Moore e Reynolds, 1997).

Grupo da caulinita. O catdlogo combina reflexdes proximas de 7,15 A e 3,57 A, estabilidade
aproximada apds glicolacao e reducao ou desaparecimento apds aquecimento. A janela da
reflexdo acompanhante é 3,52-3,62 A. No protocolo descrito para a Argiloteca, o tratamento
térmico corresponde a 550 °C durante duas horas. A perda de reflexdes relaciona-se a
desidroxilacdo e a desorganizacao da estrutura; difere da contracao basal observada nas
esmectitas. Em misturas, o aquecimento sozinho nao resolve a sobreposicao caulinita-clorita,
pois reflexdes de ordens superiores da clorita também podem enfraguecer. Devem ser
examinadas a série cloritica e a resolucéo das contribuicdes préximas de 3,57 e 3,53 A. As
reflexdes basais nao distinguem, isoladamente, caulinita, dickita e nacrita; essa separacao exige
reflexdes nao basais resolvidas e outros critérios estruturais (Brindley e Brown, 1980; Moore e
Reynolds, 1997; Poppe et al., 2001).

Cloritas. A regra procura uma contribuicdo préxima de 14 A que ndo apresente a expansao
caracteristica das esmectitas com etilenoglicol e que permaneca reconhecivel apés
aquecimento. A interpretacdo utiliza também as janelas de 6,90-7,40 A, 4,60-4,85 A e 3,45-
3,65 A, correspondentes a sequéncia basal aproximada de 14, 7, 4,7 e 3,5 A. Persisténcia ndo
significa manutencao de todas as intensidades: o tratamento pode reforcar relativamente a
reflexao 001 e enfraquecer ordens superiores. A sobreposicao com o grupo da caulinita perto de
7 A e a competicdo com vermiculita perto de 14 A exigem avaliar o conjunto. Um pico isolado de
14 A permanece ambiguo (Brindley e Brown, 1980; Moore e Reynolds, 1997; Poppe et al., 2001).

Vermiculitas. A hipétese operacional combina uma reflexdo natural préxima de 14 A, expansao
limitada ou ausente com etilenoglicol e contracdo apds tratamento térmico ou outro
procedimento apropriado. O catalogo registra a regido de 10-12 A para a condicdo aquecida,
mas mantém a identificacdo como proviséria. A diferenciacdo em relacdo a clorita, esmectita e
materiais interestratificados pode exigir glicerol, saturacao por potassio ou magnésio e
aquecimento controlado. Esses ensaios devem ser registrados separadamente: glicerol e
etilenoglicol sao reagentes distintos, e um ensaio complementar a 300 °C nao equivale ao
tratamento principal a 550 °C (Moore e Reynolds, 1997; Poppe et al., 2001).

Interestratificados e diferenciacao de misturas

O catédlogo reserva regras para ilita/esmectita, clorita/esmectita e corrensita. Expansao parcial,
bandas largas, ombros e assimetria podem justificar a investigacao de interestratificacdo, mas
também podem resultar de sobreposicao de fases, variacdo de hidratacdo ou desordem. A
interpretacdo deve distinguir uma mistura fisica de cristais de minerais diferentes de uma
sequéncia em que tipos distintos de camadas integram a mesma estrutura. A literatura de
difracao de estruturas lamelares desordenadas fundamenta a necessidade de examinar o
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padrao completo e de recorrer a modelagem quando se pretende determinar ordenamento e
proporcdes de camadas (Drits e Tchoubar, 1990; Moore e Reynolds, 1997; Lanson e Bouchet,
1995).

Para a corrensita, o catalogo registra regides de 28,50-29,80 Aem N, 30,80-32,20Aem G e
23,50-24,80 A em H/C. Essas janelas devem ser acompanhadas de uma sequéncia racional de
reflexdes basais compativel com interestratificagao ordenada clorita/esmectita. Uma reflexao de
grande espacamento, isoladamente, nao confirma corrensita. Na hipdtese clorita/esmectita, a
coexisténcia de uma contribuicao cloritica persistente e outra expansiva mantém em discussao
tanto a interestratificacdo quanto uma mistura fisica. O relatério deve conservar essas
alternativas quando os dados nao as discriminarem.

Hipdéteses complementares e refinamento da interpretacao

As regras auxiliares ampliam o exame dos padrdes, mas nao dispensam a confirmacao por
conjuntos de reflexdes e técnicas complementares. Sepiolita é investigada na janela de 12,00-
12,50 A e paligorsquita em 10,30-10,50 A, com estabilidade aproximada apds glicolacéo.
Nesses minerais fibrosos, as feicdes de baixo angulo incluem reflexées 110; ndo devem ser
tratadas automaticamente como uma série basal 00l de minerais lamelares. A interpretacao
requer outras reflexdes e observacao da morfologia. A haloisita participa das hipéteses
concorrentes nas regides de 7 e 10 A, podendo demandar ensaios de intercalacdo especificos
(Moore e Reynolds, 1997; Meunier, 2005).

A regra para kerolita registra 9,35-9,45 A em N e 9,35-9,50 A em G, sem expansao relevante. O
contexto magnesiano pode apoiar essa hipétese, mas a proximidade com talco e fases da regiao
de 10 A exige quimica e exame estrutural. As referéncias empiricas do Pré-Sal mencionadas no
catdlogo funcionam como contexto local; ndo substituem uma caracterizacdo independente
nem estabelecem a origem geoldgica de uma amostra. Para serpentina, o arquivo registra a
regido de 6,90-7,40 A e evidéncia trioctaédrica auxiliar. A resposta térmica deve ser avaliada
conforme a espécie e o protocolo, sem transformar a persisténcia de 7 A em condic&o universal
de identificacao (Bailey, 1988; Meunier, 2005).

Outras regras refinam hipéteses ja sustentadas. O comportamento de esmectita pode receber
apoio di ou trioctaédrico, mantendo como possibilidades, conforme o caso, montmorillonita ou
nontronita, saponita ou estevensita. O catdlogo também contempla clorita dioctaédrica e a
hipdtese de biotita associada a um padrdo de mica. Esses refinamentos dependem de
evidéncias adicionais; a posicao de uma reflexao auxiliar ndo basta para estabelecer a espécie.
Informacdes quimicas, especialmente sobre Mg, Al e Fe, ajudam a avaliar as alternativas sem
converter o contexto geoldégico em confirmacao automatica (Bailey, 1988; Meunier, 2005).

Reflexao 060 intensidades auxiliares e interferéncias

A reflexdo 060 fornece informacao complementar sobre caracteristicas da ocupacdo octaédrica.
O catédlogo estabelece uma janela candidata de 1,485-1,555 A, com regides operacionais de
1,488-1,505 A para apoio dioctaédrico e 1,535-1,555 A para apoio trioctaédrico. Essas faixas
pertencem ao procedimento do projeto e nao constituem uma classificacao universal de todos
os filossilicatos. Valores intermediéarios, sobreposicdes e diferencas composicionais devem
permanecer explicitos (Bailey, 1980, 1988; Moore e Reynolds, 1997).

Argiloteca - DRX 14 /27



Essa evidéncia requer uma aquisicao que cubra a regido 060, preparacao adequada e controle
das interferéncias. No protocolo apresentado, as curvas orientadas até 32° em 26 ndo alcancam
essa regiao com radiacao Cu Ka; seu exame depende da preparacao de pé com faixa angular
ampliada. A contribuicdo do quartzo préxima de 1,54 A precisa ser verificada antes de atribuir
um sinal a reflexao 060 de um filossilicato.

O quartzo também interfere na regido de 3,33-3,34 A. A regra correspondente relaciona a janela
de 3,24-3,44 A a uma reflexdo acompanhante entre 4,23 e 4,35 A. A coeréncia desse par ajuda
a evitar que o pico préximo de 3,34 A seja atribuido integralmente a ilita. A denominacé&o de
quartzo como padrado interno no catdlogo ndo comprova adicdo de um padrdo certificado a
amostra nem autoriza correcao automatica do eixo.

O espelho bibliografico registra razées de intensidades como 1003/1005 e (1002 + 1004)/1003
para clorita e 1002/1003 para esmectita e caulinita. Elas sdo critérios auxiliares, sensiveis a
orientacao, as sobreposicdes e as condicdes de aquisicao. Sua interpretacao exige reflexdes
efetivamente medidas e procedimentos apropriados; a reflexao 003 da caulinita, por exemplo,
requer faixa angular além dos 32° das curvas orientadas descritas. Sem calibracdo e avaliacao
das incertezas, essas razdes nao fornecem teor mineral ou composicao quimica quantitativa
(Brindley e Brown, 1980; Moore e Reynolds, 1997).

Forca da evidéncia e decisao curatorial

A forca interpretativa depende da convergéncia entre a resposta aos tratamentos, as reflexdes
acompanhantes, a cobertura experimental e as evidéncias auxiliares. Reflexdes sobrepostas,
preparacdes ausentes e comportamentos contraditérios reduzem a possibilidade de discriminar
hipdteses. O resultado deve indicar quais critérios foram atendidos, quais permaneceram sem
avaliacdo e quais alternativas continuam plausiveis.

O espelho de conhecimento do catdlogo atribui pesos locais entre 0,60 e 1,00 a nove critérios
diagndsticos. Por exemplo, registra 1,00 para os conjuntos de clorita, para a diferenciacao
caulinita-clorita e para a resposta de esmectita; 0,85 para vermiculita; e 0,80 para ilita ou mica.
Esses valores expressam ponderacdes internas documentadas e ndao equivalem a percentuais
de confianca. O arquivo ndo define uma férmula Unica de agregacao nem estabelece os limiares
de um escore global. A politica de pontuacado efetivamente utilizada pelo painel precisa ser
identificada separadamente, com sua versao e parametros.

A interpretacdo automadtica deve permanecer associada a revisao especializada. O registro
curatorial relne a hipdtese examinada, os arquivos e tratamentos utilizados, as regras
aplicadas, as interferéncias, os ensaios adicionais e a justificativa da decisao. A identificacao
pode permanecer inconclusiva quando faltam dados discriminantes. A auséncia de uma
sugestao automdtica também ndo demonstra auséncia do mineral, especialmente quando a
faixa angular, o tratamento ou a regra disponivel ndo cobrem a situacao observada.

Exemplo de descricao mineraléogica da amostra 7434

A amostra 7434 apresenta, no conjunto de referéncia, a associacao esmectita, mica/ilita e
caulinita. Esses termos estdo registrados, respectivamente, nas colunas Fase 1, Fase 2 e Fase 3.
As colunas representam componentes da descricao mineralégica, sem informar proporcoes
quantitativas ou corresponder aos tratamentos N, G e H/C.
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Uma descricdo adequada para essa amostra é: “Amostra de referéncia com associacao
mineraldgica de esmectita, mica/ilita e caulinita. A caracterizacdo por difracdo de raios X
orientada investiga a resposta expansiva do componente esmectitico, a persisténcia de
reflexdes atribuiveis a mica/ilita e as alteracdes térmicas das reflexdes do grupo da caulinita. A
interpretagdo conjunta permite examinar a coexisténcia desses componentes e suas possiveis
sobreposicoes.”

Tabela do documento original - 5 Interpretacao mineralégica baseada em evidéncias
Fase registrada Comportamento a verificar nas curvas N/G/H

Esmectita Acompanhar a reflexao basal na condicdo natural,
sua expansao apos glicolacao, frequentemente para
préoximo de 17 A, e a contrag&o para préximo de 10 A
apés aguecimento, conforme as condicdes do ensaio.

Mica/ilita Examinar a persisténcia aproximada das reflexdes
préximas de 10 A e de ordens associadas, como 5 A e
3,33 A, considerando sobreposicdes e minerais
acessorios.

Caulinita Examinar as reflexdes préximas de 7,15 A e 3,57 A
nas condicdes natural e glicolada e sua reducao ou
desaparecimento apés aquecimento a 550 °C durante
duas horas.

A planilha registra a associacao mineralégica, mas nao contém posicdes, intensidades ou curvas
gque demonstrem esses comportamentos na amostra 7434. Eles constituem critérios a verificar
nos arquivos vinculados. Por exemplo, apds o aguecimento, a contribuicdo da esmectita
contraida pode se sobrepor a regido de 10 A da mica/ilita. A avaliacdo deve acompanhar a
evolucao entre tratamentos e as reflexdes associadas, evitando atribuir todo o sinal dessa
regido a um Unico componente.

Quando vinculada as curvas e aos metadados correspondentes, a amostra 7434 pode ser
utilizada para avaliar se o modelo preserva uma interpretacdo com multiplos componentes,
reconhece o comportamento expansivo e mantém explicitas as interferéncias. O resultado deve
ser confrontado com o conjunto das fases de referéncia, sem restringir a avaliacao a primeira
coluna da planilha.

Similaridade entre curvas

O procedimento de similaridade descrito restringe as curvas ao intervalo angular comum e
interpola até dois mil pontos, sem extrapolar regides nao medidas. Combina correlagao de
Pearson (45%), medida derivada de RMSE (30%) e correspondéncia de picos (25%).

Similaridade entre padrdes e escore de evidéncia N/G/C séo resultados distintos. Nenhum
representa probabilidade calibrada, pureza ou teor. No fluxo administrativo RAW1.01 compativel,
usa-se o eixo do cabecalho sem deslocamento automatico; outros fluxos precisam ser lidos
segundo a prépria proveniéncia.
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Texto integral - Similaridade entre curvas

6 Similaridade entre difratogramas

A comparacao por similaridade ajuda a localizar curvas com padrdes préximos e a organizar
conjuntos para inspecao. Antes do célculo, as curvas sao restringidas ao intervalo angular que
compartilham e interpoladas linearmente em uma grade comum de até dois mil pontos. A
comparacdo nao extrapola intensidades para regides nao medidas. Diferencas de radiacao,
preparacao e processamento precisam ser consideradas antes de interpretar a semelhanca.

O método combina trés componentes: correlacao de Pearson, convertida para uma escala entre
0 e 1, para avaliar a correspondéncia da forma global; uma medida derivada da raiz do erro
quadrdatico médio, RMSE, para avaliar diferencas entre intensidades normalizadas; e
correspondéncia de picos, para comparar feicdes locais. Os pesos documentados sdao 45%, 30%
e 25%. A etapa local considera posicoes, intensidades relativas e larguras dos picos.

Esse resultado deve ser distinguido do escore de evidéncia N/G/C. A similaridade mede
proximidade entre padrdes dentro de um procedimento definido; o escore N/G/C organiza o
suporte a hipéteses mineralégicas. Nenhum deles representa probabilidade calibrada, pureza ou
teor.

Deslocamentos de eixo utilizados em uma comparacao devem ser explicitos e rastredveis. No
fluxo administrativo compativel com RAW1.01, utiliza-se o eixo declarado no cabecalho, sem
deslocamento automatico. Resultados provenientes de outros fluxos, com alinhamentos ou
correcdes préprios, precisam ser comparados a luz de sua proveniéncia.

Referéncias cristalograficas

CIF descreve um modelo estrutural. Padrdes calculados com pymatgen sao referéncias
idealizadas, distintas dos difratogramas medidos. O piloto cristalografico opera em modo
sombra e acrescenta candidatas sem substituir a classificacao primaria.

O documento registra um indice local com 12 estruturas para 10 minerais, calculadas para A =
1,5406 A e 26 de 2° a 70°. COD, o recorte COD Inorganics e AMCSD s&o fontes distintas; suas
colecdes completas nao foram incorporadas ao indice. A V1 publica usa posicdes de picos; a V2
experimental considera também intensidades.

Texto integral - Referéncias cristalograficas

7 Evidéncias e bases cristalograficas

Os arquivos CIF descrevem modelos estruturais usados para calcular posicoes e intensidades de
reflexdes para uma radiacao definida. O cdlculo com pymatgen produz uma referéncia
idealizada, que deve ser distinguida do difratograma medido de uma amostra real.

Argiloteca - DRX 17127



O classificador primério e o piloto de referéncias produzem resultados separados. O piloto usa
padrdes calculados de estruturas cristalinas em CIF, com identificacdo da fonte e hashes de
proveniéncia. Ele opera em modo sombra: acrescenta candidatas auxiliares sem substituir as
classificacOes existentes.

Tabela do documento original - 7 Evidéncias e bases cristalograficas
Base ou recorte Como participa da metodologia

Crystallography Open Database (COD) Colecao aberta de estruturas cristalinas, incluindo
compostos inorganicos e minerais. E uma fonte de
CIFs, ndao uma colecao de medicbes das amostras da
Argiloteca.

COD inorganic compounds only Recorte de compostos inorganicos disponibilizado
entre os pacotes de padrdes de referéncia para
Match!. A Argiloteca usa um subconjunto rastredvel
de estruturas COD pertinentes ao piloto; o pacote
completo ndo foi incorporado.

Minerals (AMCSD) only Base de estruturas de minerais usada como fonte de
CIFs e identificadores AMCSD. As estruturas ideais
apoiam a comparagao, mas nao reproduzem
necessariamente orientacdo, hidratacao, misturas ou
tratamentos da amostra medida.

O indice local do piloto retine 12 estruturas para 10 minerais, calculadas com pymatgen para A
= 1,5406 A e faixa de 26 de 2° a 70°. Essa cobertura limitada n&o equivale as bases COD, COD
Inorganics ou AMCSD completas. Os pacotes distribuidos para Match! e o indice nativo da
Argiloteca sao recursos distintos.

O piloto publico V1 utiliza correspondéncia posicional de picos. A V2 experimental também
considera concordancia de intensidades e é usada na avaliacdo administrativa N/G/C. A
preparacao orientada e os tratamentos alteram intensidades; nenhum desses escores é
probabilidade, teor mineral ou confirmacao de espécie.

A simulacado unidimensional de reflexdes basais constitui outro recurso exploratério. Ela permite
examinar padroes simplificados associados a organizacao das camadas, mas sua
parametrizacao e seu alcance precisam permanecer identificados. Uma simulacao simplificada
ou uma correspondéncia com CIF ndao equivalem a refinamento estrutural completo.

Nos interestratificados, diferentes tipos de camadas participam de uma mesma sequéncia de
empilhamento. Isso exige distingui-los de misturas fisicas de minerais separados. Bandas
assimétricas, ombros, expansao parcial e reflexdes de superestrutura podem orientar a
investigacdao, mas a determinacao do ordenamento e das proporcdes de camadas requer
modelos especificos e validacao experimental.
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Quantificacao e outras técnicas

Identificar investiga quais fases sdo compativeis; quantificar estima proporcdes com preparo,
modelos ou padrdes, calibracdo e incertezas. Rietveld, ajuste de padrao completo e padrdes
internos sdo possibilidades analiticas, nao capacidades quantitativas automaticamente
validadas na Argiloteca.

FRX, infravermelho, andlises térmicas e microscopia eletrénica podem discriminar hipéteses.
Cada ensaio precisa continuar associado a mesma amostra, com suas condicdes e limitacdes.

Texto integral - Quantificacdao e outras técnicas

8 Quantificacao e técnicas complementares

A identificacao investiga quais fases sao compativeis com os dados; a quantificacdo estima suas
proporcdes. Na Argiloteca, intensidades normalizadas, dreas de picos e escores nao constituem,
por si, resultados quantitativos. A quantificacao precisa de preparo adequado, modelos ou
padroes de comparacao, calibracao e avaliagao de incertezas.

O refinamento de Rietveld ajusta um padrao calculado ao difratograma experimental a partir de
modelos cristalogréficos e parametros de perfil. Quando as fases, o preparo e os modelos sdo
adequados, o ajuste pode sustentar estimativas quantitativas. Em materiais argilosos,
orientacao preferencial, desordem estrutural e interestratificacdo exigem atencao especifica,
porque influenciam o padrao e a validade do modelo empregado.

Outro procedimento é o ajuste do padrao completo mediante combinacao de padrdes de
referéncia, cujas contribuicdes sao ajustadas ao conjunto de intensidades observado. Métodos
com padroées internos, como corindon ou zincita, acrescentam uma referéncia conhecida em
protocolos préprios de calibracdo e quantificacdo. A selecao dessas abordagens depende do
objetivo analitico e ndo pode ser substituida pela normalizacado visual das curvas.

Esses métodos definem possibilidades de aprofundamento analitico. A presenca de um
adaptador para software especializado nao demonstra que um procedimento quantitativo esteja
validado de ponta a ponta na Argiloteca. Sua incorporacdo exige parametros documentados,
resultados de referéncia e avaliacdo dos erros.

Técnicas complementares ajudam a examinar hipdteses ambiguas. A fluorescéncia de raios X
acrescenta informacdes sobre composicao elementar; o infravermelho fornece evidéncias
relacionadas a ligacdes e grupos estruturais; analises térmicas acompanham transformacodes
durante o aquecimento; e a microscopia eletrénica contribui para a observacao de morfologia e,
conforme o método, estrutura e composicdo. Na organizacdo desses resultados, o identificador
da amostra deve permitir relacionar cada ensaio ao mesmo material, preservando a
especificidade e as limitacbes de cada técnica.
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Conhecimento e inteligéncia artificial

O vocabuldrio organiza nomes e relacdes entre amostra, mineral, reflexdo, tratamento, regra e
interpretacao. Termos como “préximo”, “persistente” e “fortemente reduzido” precisam de
definicdes operacionais antes de virar critérios computacionais.

A IA pode apoiar a documentacao, a organizacao do conhecimento e o desenvolvimento. Os
madulos cientificos executam o processamento, e a decisao interpretativa permanece humana.
Uma interface de conversa ndao comprova RAG conectado ao acervo nem ajuste fino validado; a
recuperacao de evidéncias exige fontes rastredveis.

Texto integral - Conhecimento e inteligéncia artificial

9 Organizacao do conhecimento e apoio por inteligéncia artificial

O vocabuldrio controlado da Argiloteca padroniza nomes, variantes linguisticas e relacdes entre
grupos e termos mineralégicos. A camada conceitual relaciona amostra, mineral, reflexao,
tratamento, regra, evidéncia e interpretacao. Essa organizacao facilita recuperar dados
comparaveis e explicar quais observacoes sustentam uma hipédtese.

As regras computacionais traduzem critérios cientificos em condi¢cdes executaveis, com
identificacao, faixas de aplicacdo, parametros e limitacdes. Expressées como “préximo”,
“persistente” ou “fortemente reduzido” precisam de uma definicdo operacional para serem
utilizadas pelo software. Essa traducao exige revisao, pois uma simplificacao inadequada pode
alterar o alcance do critério original.

A inteligéncia artificial auxilia a estruturacao desse conhecimento, a producao de documentacéao
e o desenvolvimento de cédigo. As Skills orientam tarefas de programacao, qualidade, testes e
revisdo; o processamento das curvas é executado pelos mdédulos cientificos incorporados ao
sistema. A conferéncia das regras e a decisdo de aceitar uma interpretacao permanecem sob
responsabilidade humana.

A recuperacdo aumentada por geracdo, RAG, pode apoiar a consulta a documentacdo quando
houver conexao efetiva com o acervo e rastreabilidade dos contelddos recuperados. A existéncia
de uma interface de conversa nao comprova essa integracao nem um ajuste fino validado. O
papel metodoldgico da assisténcia conversacional é ajudar a localizar e explicar evidéncias,
preservando as incertezas do resultado analitico.

Treinamento, testes e validacao

As amostras padrao do LDRX/CPGq/IGEO/UFRGS formam o conjunto de referéncia descrito para
testes e treinamento. Identificador, curvas, preparacdes, aquisicao e associacao mineralégica
precisam estar vinculados. Uma amostra pode ter multiplas fases; Fase 1, Fase 2 e Fase 3 néo
sao tratamentos nem proporgoes.

A planilha descrita possui 54 entradas e 53 identificadores distintos, com repeticao de 7437. O
identificador 106186 repete esmectita nas duas primeiras fases; X, ? e ? C precisam de legenda.
Esses valores ndao devem virar automaticamente auséncia, zero ou novas classes.
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Treinamento, ajuste e teste devem ser separados por amostra ou material de origem, mantendo
preparacoes e derivados juntos. Ensaios exploratérios e testes de software ndo estimam
acuracia mineralégica em producao. Validacdo independente exige especialistas, materiais
representativos e andlise de erros e resultados inconclusivos.

Texto integral - Treinamento, testes e validacao

10 Treinamento testes e validacao dos resultados

As amostras padrao do LDRX/CPGq/IGEO/UFRGS constituem o conjunto de referéncia para testes
e treinamento do modelo da Argiloteca. Cada unidade do conjunto deve vincular o identificador
da amostra, os difratogramas disponiveis, as preparacdes, os parametros de aquisicao e a
descricdo mineraldgica de referéncia. Esse vinculo permite relacionar o comportamento
calculado as condicdes experimentais que o produziram.

No desenvolvimento baseado em regras, o conjunto auxilia a ajustar parametros e verificar se
os critérios computacionais reproduzem os comportamentos previstos. Em procedimentos de
aprendizagem supervisionada, os difratogramas ou seus atributos fornecem as entradas e as
identificacbes mineraldgicas fornecem os rétulos. Como uma amostra pode conter mais de uma
fase, o treinamento deve preservar as associacoes registradas, admitindo multiplos rétulos em
vez de impor uma Unica classe mineral a toda curva.

Os rétulos descrevem a associacao mineralégica da amostra ou do conjunto N/G/H. Sua
utilizacdo em curvas individuais deve considerar o tratamento e a faixa angular, pois uma fase
registrada na amostra original pode perder suas reflexdes apds o aquecimento, como ocorre
com o componente caulinitico. O alvo do treinamento precisa explicitar se corresponde a
associagdo da amostra de origem ou as fases detectaveis em uma curva especifica.

A curadoria antecede essa utilizacao. A planilha relne 54 entradas e 53 identificadores distintos,
com repeticao de 7437; essa ocorréncia precisa ser conciliada antes de contabilizar exemplos
independentes. O identificador 106186 apresenta esmectita nas duas primeiras colunas de
fases, e os marcadores X, ? e ? C precisam de uma legenda de interpretacao. Esses valores nao
devem ser convertidos automaticamente em auséncia de mineral, zero quantitativo ou novas
classes. A planilha também precisa ser vinculada ao inventario instrumental para verificar a
disponibilidade de cada tratamento.

A separacao entre treinamento, ajuste e teste deve ocorrer por amostra ou material de origem,
mantendo juntas suas preparacdes, repeticdes e produtos derivados. Assim, curvas relacionadas
nao aparecem simultaneamente no treinamento e na avaliacao independente. O modelo, os
parametros, a versao dos rétulos e a composicao de cada subconjunto devem acompanhar o
registro de treinamento. A funcao do conjunto como base de treinamento e testes nao substitui
a documentacao das execucdes e dos resultados obtidos.

A verificacdo computacional examina a leitura dos arquivos, a consisténcia dos calculos, a
aplicacao dos parametros e a estabilidade das regras entre versdes. Testes com curvas
sintéticas e casos conhecidos ajudam a detectar erros de eixo, alteracdes indevidas, falhas de
integracao e mudancas no comportamento do processamento.
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O ensaio exploratério com amostras do CPAA foi utilizado para investigar erros de eixo e o
comportamento das candidatas, com comparacdo a identificacdes registradas em planilha. Esse
ensaio auxilia a revisao do piloto, mas seu desenho nao permite estimar a acurdcia mineraldgica
em producdo. O desempenho diagnéstico do protétipo ainda depende de avaliagcao
independente.

A validacao mineraldgica exige conjuntos de amostras independentes daqueles utilizados para
desenvolver as regras ou treinar o modelo, protocolos laboratoriais completos e interpretacdes
de referéncia estabelecidas por especialistas. A avaliacao deve incluir materiais e associacoes
representativos das situacdes em que o sistema serd utilizado.

A avaliacao pode utilizar matrizes de confusao, precisao, sensibilidade e medidas de
concordancia, acompanhadas da frequéncia de resultados inconclusivos. Os erros devem ser
examinados por grupo mineralégico e condicao experimental, incluindo sobreposicdes,
tratamentos ausentes e fases minoritdrias. Taxas de leitura de arquivos e aprovacao de testes
de software medem aspectos distintos dessa validacao.

Na Argiloteca, a revisdo especializada deve registrar responsavel, data, resultado examinado,
justificativa e evidéncias adicionais. A hipétese pode ser confirmada, rejeitada ou mantida como
inconclusiva. Essa decisdo preserva a relacdo com a versdo da andlise e permite revisar a
interpretacao quando surgirem novos dados.

Uso do painel e preservacao

Selecione analises ou carregue arquivos temporarios, confira amostra, preparo, radiacao e faixa
angular, compare as curvas e examine evidéncias e interferéncias. A revisdo especializada
registra responsavel, data, versao da analise e justificativa; a conclusao pode permanecer
inconclusiva.

Arquivos tempordrios servem a sessdo. Preparar rascunho, exportar relatério e publicar no
InvenioRDM sao operagoes distintas. O pacote administrativo N/G/C redne HTML interativo,
JSON, CSV com pontos e intensidades de origem, proveniéncia e licenca; o HTML pode ser

impresso como PDF.

1. Selecione as analises ou os arquivos temporarios.
2. Confira amostra, preparo, radiacao e faixa angular.
3. Compare curvas, picos e hipdéteses concorrentes.

4. Registre a revisao e preserve a proveniéncia.
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Texto integral - Uso do painel e preservacao

11 Uso do painel e preservacao dos resultados

O uso do painel comeca pela selecao das analises ou pelo carregamento de arquivos
temporarios. O usuério confere amostra, preparacao, radiacao e faixa angular, compara curvas
e examina as evidéncias. As opgoes de visualizacdo ajudam a observar deslocamentos,
reflexdes persistentes, sobreposicdes e diferencas de forma, mantendo visiveis as condicdes de
processamento.

Os arquivos temporarios servem a comparacao durante a sessao. O depdsito cientifico exige
uma operacgao prépria de vinculacdo e revisdo no InvenioRDM, relacionando arquivos, amostras,
andlises e metadados. Preparar um rascunho, exportar um relatério e publicar um registro
correspondem a etapas diferentes do fluxo.

No procedimento administrativo N/G/C, o pacote final reline relatério HTML interativo, resultados
estruturados em JSON, pontos e intensidades em CSV, proveniéncia e informacdes de licenca. O
CSV preserva os valores de origem, enquanto as transformacdes de apresentacao permanecem

identificadas. O relatério pode ser consultado localmente e impresso em PDF.

O resultado preservado deve permitir reconstruir a comparagao: quais arquivos foram utilizados,
quais tratamentos foram informados, quais métodos e parametros foram aplicados, quais
hipéteses surgiram e como a revisao especializada as avaliou. Essa documentagao conecta a
interpretacdo mineralégica ao acervo da Argiloteca e permite que outras analises retomem o
mesmo material sem perder seu contexto experimental.

Referéncias e documento original

O texto integral do documento revisado estd disponivel em portugués nas secdes expansiveis e
no documento completo em PDF. As referéncias fundamentam os critérios; as janelas numéricas
e pesos locais pertencem ao procedimento da Argiloteca.
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e Brindley, G. W.; Brown, G. (eds.), 1980. Crystal Structur f Clay Minerals and their X-R
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* Bailey, S. W., 1980. Structures of Layer Silicates. Capitulo de Crystal Structures of Clay
Minerals and their X-Ray Identification.

* Bailey, S. W. (ed.), 1988. Hydrous Phyllosilicates (Exclusive of Micas). Reviews in
Mineralogy, 19.

e Moore, D. M.; Reynolds, R. C., Jr.,, 1989/1997. X-Ray Diffraction and the Identification and
Analysis of Clay Minerals. Oxford University Press. Link para a 22 edicao (1997). Registro
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