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Resumo  

 
Pereira, Jean Michel da Silva: da Silveira, Enio Frota (Orientador); 

Ponciano, Cássia Ribeiro (Co-orientador). Análise de meteoritos por 

espectrometria de massa (252Cf-PDMS) e por espectroscopias de Raios 

X e de infravermelho (XRD, XRF, PIXE FTIR e Raman). Rio de 

Janeiro, 2015. 152p. Dissertação de Mestrado-Departamento de Física, 

Pontifícia Universidade Católica do Rio de Janeiro. 

 

 

A pesquisa em meteoritos é de extrema importância para o entendimento de 

certos processos astrofísicos, pois estes objetos trazem em sua estrutura 

informações fundamentais para a compreensão da evolução do Sistema Solar. 

Neste trabalho, são estudadas amostras dos meteoritos Isna, Allende e Zagami. As 

técnicas analíticas utilizadas foram: espectrometria de massa (
252

Cf-PDMS-TOF), 

espectroscopia vibracional (FTIR-MIR e Raman) e espectroscopias de raios X 

(XRF, XRD e PIXE). Além dessas análises, o meteorito Isna foi submetido a um 

processamento térmico com o objetivo de separar os constituintes refratários dos 

voláteis; as frações separadas foram analisadas por FTIR, Raman e PDMS. A 

composição elementar das amostras foi determinada por XRF e PIXE e 

comparadas. A informação dada pela técnica FTIR restringe-se praticamente à 

vibração da ligação Si-O. A técnica XRD fornece a composição mineralógica 

majoritária das fases cristalinas dos meteoritos Isna e Allende mostrando que 

ambos possuem olivina (forsterita - Mg2SiO4) e troilita (FeS). Os espectros 

Raman dos condritos carbonáceos Isna e Allende confirmam a ocorrência de 

olivina e revelam o grau de desordem da matéria orgânica contida em suas 

matrizes: o Allende tem maior grau de maturidade térmica, possivelmente por ter 

sido exposto a maiores temperaturas. O espectro Raman do não condrito Zagami 

mostra a existência de diopsídio (MgCaSi2O6). Os resultados obtidos por PDMS, 

para íons secundários positivos e negativos, permitem a identificação de isótopos 

e de estruturas silicáticas.  

 

Palavras - chave 

Condritos carbonáceos; shergotitos; espectrômetro de massa por dessorção 

em plasma ; FTIR; Raman; XRS, XRF, PIXE. 
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Abstract 

 
Pereira, Jean Michel da Silva: da Silveira, Enio Frota (Advisor); Ponciano, 

Cássia Ribeiro (Co-advisor). Meteorite analysis by mass spectrometry 

(252Cf-PDMS) and by X-Ray and infrared spectroscopies (XRD, XRF, 

PIXE, FTIR and Raman). Rio de Janeiro, 2014. 152p. MSc. Dissertation - 

Departamento de Física, Pontifícia Universidade Católica do Rio de Janeiro. 

 

 

The research on meteorites is particularly relevant for the study of several 

astrophysics processes since these cosmic objects carry in their structure basic 

information useful for the understanding of the solar system evolution. In this 

work, samples of the Isna, Allende e Zagami meteorites are studied. The 

employed analytical techniques were: mass spectrometry (
252

Cf-PDMS-TOF), 

vibrational spectroscopy (FTIR-MIR and Raman) and X-ray spectroscopies 

(XRF, XRD and PIXE). In another series of measurements, the Isna meteorite 

was thermally processed aiming to separate the material into two samples: one, 

having residuals with refractory minerals, and another containing the sublimated 

and re-condensed constituents; the two fractions were analyzed by FTIR, Raman 

and PDMS. The elemental compositions of the samples were determined by XRF 

and PIXE. FTIR results are practically limited to the Si-O link absorption. The 

XRD analyses of Isna and Allende meteorites inform that the majoritarian 

mineralogical compositions of their crystalline phases are due to olivine 

(forsterite - Mg2SiO4) and to troilite (FeS). The Raman spectra the carbonaceous 

chondrites Isna and Allende confirm the occurrence of olivine and yields the 

disorder degree of the organic material in their matrixes: the Allende one has a 

higher thermal maturity degree, suggesting that it was exposed to higher 

temperatures in outer space. The Raman spectrum of the achondrite Zagami 

sample shows the occurrence of diopside (MgCaSi2O6). The PDMS results, 

obtained for positive and negative secondary ions, allow the identification of 

isotopes and of silicate structures.  

 
Keywords 

Carbonaceous chondrites; shergotites; plasma desorption mass 

spectrometry; FITR; Raman; XRS, XRF, PIXE. 
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1 Introdução 

O estudo de meteoritos é de extrema importância para o entendimento dos 

processos que formaram o Sistema Solar, pois são testemunhas que podem trazer 

em sua estrutura informações fundamentais para a compreensão da evolução do 

mesmo. Existem meteoritos formados juntos com o Sistema Solar e, portanto, 

fornecem dados valiosos sobre as condições físicas a que foram expostos durante 

bilhões de anos. Por esse motivo, entender as características físicas, químicas e 

mineralógicas dos meteoritos é compreender parte da origem e da evolução do 

Sistema Solar. Os meteoritos despertaram a curiosidade da humanidade desde a 

antiguidade uma vez que suas quedas representavam um grande mistério. 

Considera-se que o estudo de meteoritos como área científica teve início no fim 

do século XVIII com o surgimento da hipótese de sua origem extraterrestre e com 

o crescente interesse de diversos pesquisadores que se dedicaram à análise desses 

objetos. Estudos históricos de meteoritos no século XIX envolveram grandes 

químicos e mineralogistas. No século XX, um estudo histórico de relevância foi o 

realizado por Claire Patterson (1922-1995), que calculou a idade da Terra 

estudando o meteorito Canyon Diablo com o método de datação Pb-Pb por 

espectrometria de massa (Patterson, 1956). 

 Existem três formas principais de estudar objetos astronômicos. A mais 

tradicional é através de observações diretas realizadas por diferentes tipos de 

telescópios, cada vez mais avançados, em que imagens são analisadas em 

diferentes faixas do espectro eletromagnético. Outra forma é através de missões 

espaciais onde sondas ou satélites artificiais são enviados para orbitar e estudar 

um determinado corpo (planetas ou luas) ou onde sondas e naves, verdadeiros 

laboratórios móveis, pousam no objeto astronômico de interesse e nele realizam 

pesquisa cientifica. Nessa categoria são incluídas as missões tripuladas como 

foram as missões Apolo à Lua. A terceira forma de se estudar materiais 

extraterrestres é por meio de experimentos na Terra com amostras de meteoritos e 

rochas trazidas nas missões espaciais. Em resumo, o estudo de objetos 

extraterrestres se faz através de observações diretas, missões remotas ou de 

fragmentos deles que cheguem até a Terra. O acervo meteorítico já existente é 

constituído por muitas amostras que são testemunhas de diferentes estágios da
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formação do Sistema Solar, desde os mais primitivos, provenientes da nebulosa 

solar até os mais processados que experimentaram o período de acresção e 

diferenciação planetária. É importante ressaltar o papel do estudo laboratorial de 

meteoritos no apoio à interpretação de dados obtidos via observações telescópicas 

ou via missões espaciais, como é o caso da sonda Rosetta enviada para investigar 

o cometa  67P/Churyumov-Gerasimenko. Outro exemplo é o trabalho de 

Hutchinson et al. (2014) que investigaram a viabilidade de se estudar amostra de 

meteoritos marcianos por espectrometria Raman, motivados pelos preparativos da 

nova missão para Marte prevista para 2018, cuja sonda – ExoMarsRover – está 

equipada com um espectrômetro desse tipo. 

As primeiras informações sobre composição dos meteoritos foram obtidas 

por técnicas de análise química, consideradas clássicas, que se baseiam em fazer 

as separações de fases por meios físicos seguidos por ataques químicos seletivos. 

A partir dos anos 1960 técnicas analíticas mais modernas começaram a ser 

introduzidas por apresentarem algumas vantagens em relação as técnicas 

clássicas, como: menor tempo de análise, não serem destrutivas e possuirem maior 

sensibilidade (Hutchison, 2004). Atualmente a ciência meteorítica é desenvolvida 

por grupos de pesquisadores de diversas áreas em muitos países com diferentes 

enfoques. Entre eles pode-se citar: a análise básica para determinação de 

composição de meteoritos novos ou menos estudados; estudo de meteoritos já 

bem conhecidos que são revisitados por técnicas modernas e o estudo das 

modificações causadas por processamentos físicos.  

A ideia de estudar meteoritos no Laboratório do Acelerador Van de Graaff 

(VDG) do Departamento de Física da PUC-Rio surgiu em 2009 durante algumas 

reuniões com a presença de físicos, astrônomos, geóloga e química. Só no início 

de 2014 o plano se concretizou com a decisão de estudar as amostras dos 

meteoritos Isna, Allende e Zagami fornecidas pela professora Maria Elizabeth 

Zucolotto. Decidiu-se utilizar primeiramente as técnicas disponíveis no 

Laboratório VDG, que são a espectrometria de massa e as espectroscopias 

vibracionais de infravermelho e Raman, na análise das três amostras. Além dessas 

técnicas foram feitas medidas de difração de raios X das amostras dos meteoritos 

Isna e Allende no Departamento de Engenharia dos Materiais da PUC-Rio. 

http://pt.wikipedia.org/wiki/67P/Churyumov-Gerasimenko
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Também foram feitas no IFUSP medidas com a técnica PIXE a fim de se obter 

informações sobre composição elementar das três amostras. Foi feita também 

medida a fluorescência de raios X, na amostra do Isna. Adicionalmente, foi feito 

um experimento que consistiu em processar termicamente o meteorito Isna, com o 

objetivo de separar os constituintes mais refratários (resíduo do tratamento 

térmico) dos mais voláteis (filme condensado). O resíduo e o filme condensado 

foram estudados separadamente por espectrometria de massa e por espectroscopia 

vibracional (Infravermelho e Raman); os resultados das duas fases são 

comparados entre si e com os obtidos antes do processamento. 

Os objetivos do presente trabalho são: i) estudar as amostras dos três 

meteoritos escolhidos e comparar os resultados obtidos com os já existentes na 

literatura, visto que os meteoritos já foram bem estudados; ii) propor protocolo de 

análise físico-química instrumental para a análise sistemática de meteoritos e iii) 

testar a validade de processar termicamente amostras de meteoritos.  

A apresentação do trabalho está dividida em seis capítulos. O capítulo 2 

aborda os aspectos gerais sobre os meteoritos, uma introdução histórica seguida 

por definições e a apresentação do sistema básico de classificação dos mesmos. 

No capítulo 3 é feita uma discussão sobre amostragem de meteoritos e cada uma 

das seis técnicas utilizadas é descrita em breve exposição dos fundamentos e de 

funcionamento; ainda neste capítulo é descrito o experimento de processamento 

térmico realizado sobre o meteorito Isna. No capítulo 4 são apresentados e 

comentados os resultados obtidos por cada técnica. O capítulo 5 trata da discussão 

do trabalho como um todo, onde os resultados de uma técnica complementam os 

de outra. Os dados obtidos são comparados com os da literatura, quando cabível. 

No capítulo 6 uma breve conclusão é apresentada, seguida de perspectivas para 

continuação do projeto.     

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1313010/CA



                                                                                                                                    

 

 

2 Meteoritos – Considerações Gerais 

Um dos grandes interesses do estudo de meteoritos é que nos fornece 

informações relevantes sobre como se formou e como evoluiu o sistema solar. De 

fato, eles são fragmentos de corpos do sistema solar (asteroides, cometas, Lua, 

Marte e etc) que chegaram à Terra e são testemunhos naturais desses processos 

cosmogênicos.  

 

2.1 Introdução 

Para a descrição precisa de objetos e processos, é adequado iniciar com 

considerações terminológicas.  Os termos meteoróide, meteoro e meteorito têm 

a mesma raiz grega “meta” (acima) a qual gerou 'meteor(o)', que significa "que é 

do alto, que se eleva, os espaços e os corpos e os fenômenos celestes" (Dicionário 

Houaiss, 2009). Meteoróides são corpos naturais que se movimentam pelo espaço 

e cujos diâmetros variam de 10 m a 1 metro (são, pois, menores do que os 

asteróides). Meteoro (ou estrela cadente) é o fenômeno luminoso causado pela 

passagem de um meteoróide na atmosfera terrestre.  Meteorito é um fragmento de 

meteoróide que caiu sobre a superfície da Terra.  Meteorologia não se restringe ao 

estudo de meteoros, evento atmosférico relativamente raro; ao contrário, esta 

disciplina trata de fenômenos atmosféricos corriqueiros, como ventos, 

tempestades, raios etc. A ciência específica dos meteoritos é a Meteorítica.   

Meteoritos ferrosos, hoje chamados de sideritos (do grego, sideros = ferro e 

que gerou as palavras latinas sidus, sideris = astro, estrela), foram usados no 

passado para a produção de objetos metálicos particularmente duros, como 

espadas. 

Existem vários relatos desde a antiguidade sobre quedas de objetos vindos 

do espaço associadas a efeitos surpreendentes de luz e explosões. Estudos 

arqueológicos atestam que utensílios diversos foram feitos de ferro muito antes de 

a humanidade desenvolver os processos siderúrgicos. Um trabalho de 2013 

confirma a presença de contas de ferro (figura 2.1), entre contas de ouro e de 

pedras preciosas, em jóias de mais de 5.000 anos (Rehren et al, 2013). 
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Figura 2.1 - Imagem das contas de ferro meteorítico encontrados nas joias egípcias. Crédito: 

Gianluca Miniaci. 

  

Até o fim do século XVIII, os meteoritos eram principalmente associados a 

fenômenos terrestres como erupções vulcânicas (Zucolotto et al, 2013). A 

aceitação científica de que os meteoritos são materiais extraterrestres teve início a 

partir de 1794, quando Ernst Chladni publicou um trabalho atribuindo uma origem 

espacial a esses objetos. No entanto, devido à visão de universo estabelecida na 

época, o trabalho não foi bem aceito inicialmente, e, mesmo após uma série de 

testemunhos de novas quedas, os cientistas da época se mantinham céticos em 

relação a possível origem espacial desses objetos. A evidência mais forte a apoiar 

a hipótese de Chladni foi uma chuva de meteoritos com mais de 3 mil pedras, 

testemunhada por centenas de pessoas que aconteceu em 1803 em L’Aigle, 

vilarejo da Normandia, França. O físico Jean-Baptiste Biot, conhecido pelos seus 

trabalhos em eletromagnetismo, foi o responsável pela investigação desse 

episódio e, inicialmente cético, acabou por se convencer, passando a apoiar a 

hipótese. Certamente, a publicação do trabalho de Chladni e o relatório de Biot 

foram decisivos para o estabelecimento da área da ciência que estuda amostras 

geológicas de outros mundos (Carvalho, 2010).   A história do início da ciência 

Meteorítica é bem contada em dois artigos de D.W. Sears (Sears, 1975 e 1977) e 

foi revista em 1996 por Marvin (Marvin, 1996). 

Da leitura desses artigos sobre o início da Meteorítica fica clara a enorme 

importância dos trabalhos dos mineralogistas e químicos da época. Entre os 

primeiros químicos que estudaram os meteoritos estão descobridores de alguns 
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dos elementos químicos. Vale lembrar que em 1869, quando Mendeleiev divulgou 

a sua Tabela Periódica, eram conhecidos aproximadamente 60 elementos 

químicos. Portanto, o início da Meteorítica coincide, não por acaso, com os 

primeiros tempos da Química Moderna; Lavoisier, tido como o pai da Química 

Moderna morreu em 1794, no mesmo ano da publicação de Chladni. 

Estima-se que a incidência de material extraterrestre sobre a Terra seja da 

ordem de 40.000 toneladas por ano, sendo que menos de 1% apresentam tamanho 

suficiente para serem recuperados por testemunhas de sua queda, ou por pessoas 

que os encontre posteriormente (Hutchison, 2004). Essa grande incidência de 

material teria adicionado aproximadamente 40 cm de sedimentos meteoríticos que 

foram incorporados às regiões mais internas à superfície (Zucolotto et al, 2013). 

Acredita-se que muitos dos meteoróides sejam fragmentos oriundos do Grande 

Cinturão de Asteróides entre Marte e Júpiter; outros são classificados como 

marcianos ou lunares. 

Os meteoros podem ser esporádicos ou fazerem parte de uma chuva 

periódica de meteoros. Os esporádicos acontecem sem previsão, vindos de direção 

indeterminada do céu e são muito comuns. Os que fazem parte de uma chuva de 

meteoros são caracterizados por acontecerem em determinadas épocas do ano com 

uma intensidade maior que a comum, aparentando vir de alguma constelação 

específica e ocorrem em datas conhecidas. Espera-se que, majoritariamente, os 

meteoróides que originam os meteoros estejam próximos ao plano da eclíptica. 

Quando os cometas
1
estão próximos do Sol, parte de sua superfície começa a 

sublimar formando uma cauda composta por íons, gases, grãos de gelo e poeira. 

Se a órbita do cometa intercepta a órbita da Terra, as partículas maiores da cauda 

penetram na atmosfera terrestre, vaporizam-se e são vistas como chuva de 

meteoros (figura 2.2).  

 

                                                           
1
 - Cometas são corpos que possuem um núcleo rochoso recoberto por camadas porosas compostas 

principalmente por gelo (gases condensados). Ao se aproximarem do Sol, o gelo sublima 

arrastando consigo grãos de poeira.  Esta atmosfera difusa é composta de um halo esférico, 

chamado coma, e de uma ou mais longas caudas. 
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Figura 2.2 - Ilustração de uma chuva de meteoros e sua relação com a passagem de um cometa. 

Os meteoróides que geram esta chuva (que ocorre a 100 km de altitude) têm tipicamente o 

tamanho de um grão de areia e se desintegram em segundos. Fonte: 

http://www.observatorio.ufmg.br/dicas07.htm. 

 

Os meteoros de uma chuva parecem surgir de um ponto comum do céu, 

chamado de radiante, que coincide com a posição de uma constelação. Isso ocorre 

porque as partículas da cauda têm órbitas próximas a do cometa. A chuva recebe 

um nome relacionado à constelação a partir da qual aparenta se originar (vide 

tabela 2.1). 

 
Tabela 2.1 - Principais chuvas de meteoros relacionadas à constelações de onde parecem se 

originar.  Fonte: (Zucolotto et al, 2013) e (http://www.observatorio.ufmg.br/dicas07.htm). 

Nome  Máximo 
 

Taxa horária* Constelação Cometa associado 

Quadrantídeas Jan 3-4 100 Botas ? 

Lirídeas Abr 21-22 12 Lira Thatcher 

Eta-Aquarídeas Mai 3-5 20 Aquários Halley 

Delta-aquarídeas Jul 29-30 30 Aquários ? 

Perseídeas Ago 11-12 60 Perseu Swift-Turttle 

Orionídeas Out 21-22 20 Órion Harlley 

Taurídeas Nov 7-8 25 Touros Encker 

Leonídeas Nov 16-18 12 Leão Tempel-Turttle 

Geminídeas Dez 13-14 90 Gêmeos Asteróide 3200 Phaeton 

* A taxa horária é o número estimado de meteoros que podem ser vistos em uma determinada 

chuva de estrelas cadentes. 
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Por serem muito pequenas, as partículas que originam chuvas de meteoros 

sempre se desintegram na passagem pela atmosfera a uma altitude de 100 km, 

aproximadamente, nunca atingindo diretamente a superfície terrestre. 

Por outro lado, meteoróides que apresentam tamanho e massa grandes o 

suficiente para sobreviverem à passagem pela atmosfera são os que alcançam a 

superfície terrestre. Um meteoróide que penetra na atmosfera da Terra apresenta 

velocidade entre 13 a 70 km/s
2
, que devido ao forte atrito, tende a diminuir 

durante a passagem pela atmosfera. Para ter uma ideia de quão rápido eles são, 

toma-se como referência a velocidade de escape na superfície da Terra que é da 

ordem de 11 km/s. A cerca de 150 km de altura em relação à superfície, a 

atmosfera torna-se suficientemente densa para causar grande aquecimento por 

atrito. Este forte aquecimento causa vaporização na superfície do meteoróide. 

Além disso, o ar que o cerca é ionizado provocando iluminação intensa. Com o 

aumento da densidade do ar, há formação de ondas de choque muito intensas que, 

a cerca de 90 km da superfície da Terra, podem causar a explosão do meteoroide. 

Fragmentado, a seção de choque de frenamento total (somada sobre todos os 

fragmentos) aumenta e a velocidade dos fragmentos diminui. O ponto onde isso 

ocorre é denominado ponto de retardo e a partir dele os fragmentos caem com 

velocidade constante até atingirem o solo como meteoritos (Zucolotto et al, 2013). 

Todos estes efeitos estão na figura 2.3 e foram bem demonstrados pela explosão, a 

~ 40 km de altitude, de um meteoróide no céu da região dos Montes Urais, na 

Rússia, por volta das 9:20, hora local, na manhã do dia 15/02/2013.  Foi uma 

queda histórica porque pela primeira vez um fenômeno como este foi registrado 

por milhares de imagens e divulgado pela TV e pela Internet em todo o mundo 

(jornal o Globo, 16/02/2013). O meteorito foi batizado de Chelyabinsk. 

 

                                                           
2
 - A velocidade tangencial da Terra em relação ao Sol é v ~ 30 km/s. Deve-se considerar que a 

velocidade do meteoroide é, na verdade, uma composição dessa velocidade da Terra com a 

velocidade do meteoroide propriamente dita. 
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Figura 2.3 - Etapas da entrada de um meteoróide na atmosfera terrestre até cair no solo como 

meteorito (Zucolotto et al, 2013). 

 

2.2 Classificação dos meteoritos 

Os meteoritos recebem o nome do local onde caem ou onde são 

encontrados. Todos os meteoritos identificados são registrados no Meteoritical 

Bulletin Database (http://www.lpi.usra.edu/meteor/metbull.php) da The 

Meteoretical Society (http://meteoriticalsociety.org/).  

Os critérios adotados para a classificação de meteoritos nem sempre foram 

os mesmos. Atualmente, a classificação dos meteoritos segue a proposta de Krot 

et al. (2005), que tem por objetivo reunir os meteoritos em grupos de origem 

similar e com histórico de formação parecido, na tentativa de relacioná-los a 

possíveis corpos parentais.  

A classificação mais básica dos meteoritos é feita considerando-se a 

concentração de ferro e silicatos. Assim, os meteoritos são, inicialmente, divididos 

em três tipos: rochoso (formados majoritariamente de silicatos), metálicos 

(basicamente liga ferro-níquel) e mistos (silicato e ferro-níquel em proporções 

equivalentes) (Zucolotto et al. 2013). Esses três tipos são ainda divididos em 

classes, que podem ser subdivididas em grupos.  

A principal divisão feita no sistema proposto por Krot é em dois tipos: os 

condritos e os não condritos. Os condritos são meteoritos rochosos que nunca 
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experimentaram processo de diferenciação planetária
3
, sendo considerados 

amostras primordiais de matéria do sistema solar. O constituinte que dá nome aos 

condritos são os côndrulos (grânulos, pequenos esferóides), que podem ser 

definidos neste contexto como “objetos que foram totalmente ou parcialmente 

formados antes ou durante o período de acreção que levou a formação dos 

condritos” (Hutchison, 2004). Os côndrulos são pequenos corpos quasi-esféricos, 

formados principalmente de silicatos, com diâmetros que variam entre 1 μm e 5 

cm. Na classificação dos condritos os parâmetros principais são sua composição 

química, a distribuição de abundâncias isotópicas do oxigênio, do nitrogênio e do 

carbono, assim como o estado de oxidação dos elementos constituintes do 

meteorito (ou seja, a especiação química). Os não condritos, como o nome diz, são 

meteoritos que não possuem côndrulos. Sua origem se deve a corpos inicialmente 

do tipo condrito mas que sofreram algum grau de processo ígneo que alterou suas 

características primordiais. A tabela 2.2 mostra as sub-divisões de ambos os tipos: 

condritos e não condritos.  

                                                           
3
 - Processo pelo qual uma mistura se separa em várias fases com diferentes composições 

químicas. No caso de planetas a diferenciação ocorre devido a ação da gravidade. A mistura 

formada devido a acreção se separa em camadas, sendo o núcleo formando pelos mais densos 

(ferro-níquel), um manto rico em silicatos e uma crosta. Os gases formam a atmosfera se a 

gravidade do planeta for suficiente para mantê-la. 
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Tabela 2.2 - Classificação química dos meteoritos e seus símbolos. Adaptado de Carvalho et al. (2011)  

CONDRITOS  NÃO CONDRITOS 

Carbonáceos Ordinários Enstatitos R-Rumuruti K-Kakangari Primitivos Diferenciados 

CI-Ivuna H EH  Pétreos Acondritos Férreos-Pétreos Férreos 

CM-Mighei L EL Acapulcoitos Angritos Mesossideritos Palasitos IAB 

CO-ORNANS LL  Lodranitos Aubritos  Grupo Principal IC 

CV-VIGARANO  Winonaitos Brachinitos EagleStation IIAB 

CK-Karoonda  Ureleitos Piroxenitos DC 

CR-Renazzo  Howarditos  IID 

CB-Bencubbin Eucritos IIE 

CH-ALH85005 Diogenitos IIF 

 SHERGOTITOS IIIAB 

Nakhalitos IIICD 

Chassignitos IIIE 

Ortopiroxenitos IIIF 

Lunares IVA 

 IVB 
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Condritos 

Os condritos são subdivididos em cinco classes: Carbonáceos, Ordinário, 

Enstatitos, Rumirutitos e Kakangaritos. 

 

1. Carbonáceos: apresentam oito grupos CI, CM, CO, CV, CK, CR, 

CB e CH, sendo a primeira letra (C) referente a carbonáceo e a 

segunda representa o nome do meteorito típico que dá nome ao 

grupo. (I) Ivuna; (M) Mighei; (O) Ornans; (V) Vigarano; (K) 

Karoonda; (R) Renazzo; (B) Bencubbin e (H) ALH85005.  

 

2. Ordinários: o conteúdo de ferro total nesses meteoritos é usado 

como critério para sua subdivisão em três grupos: H (High), de 25% 

a 30%; L (Low), de 20% a 25%; e LL (Low-Low) de 19% a 20% de 

ferro em massa do total da massa da amostra do meteorito analisado. 

 

3. Enstatitos: como os ordinários, os enstatitos são subdivididos 

segundo o teor de ferro. O EH (High), com aproximadamente 30% 

de ferro e o EL (Low) com 25% ou menos.  

 

4. Os semelhantes ao meteorito Rumuruti.  

 

5. Os semelhantes ao meteorito Kakangari. 

 

As duas últimas classes designam meteoritos anômalos, que apesar de 

apresentarem algumas características de outros grupos condríticos, diferem por 

aspectos que não permitem alocá-los em uma das três classes acima. 

 

Não condritos 

Os meteoritos não condritos são subdivididos de acordo com o grau de 

fusão a que foram submetidos. São divididos nos tipos primitivos e diferenciados. 
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1. Primitivos: não sofreram diferenciação completa, sendo apenas 

parcialmente fundidos apresentando características mineralógicas 

próximas das dos condritos. São subdivididos em dois grupos. Os 

Pétreos, que por sua vez são subdivididos em Acapulcoítos, 

Lodranitos e Winonaitos, e os Férreos (IAB e IIICD). 

 

2. Diferenciados: 

a) Acondritos: sofreram diferenciação completa e apresentam 

muito pouco conteúdo metálico em sua composição.  

 

b) Pétreos-férreos: são subdivididos em pallasitos, que foram 

formados na interface entre o núcleo interno e o manto 

inferior de corpos parentais diferenciados, e em 

mesosideritos formados por fusão durante o impacto de 

diferentes corpos parentais. 

 

c) Férreos: são divididos em 13 grupos quimicamente distintos, 

designados por uma sigla composta por um número romano 

de I a IV seguido por uma ou duas letras, de A a G.  

 

Os meteoritos são em geral depositados nos Museus de História Natural de 

diversos países. Merecem destaque as Coleções do Smithsonian Institution 

(http://geogallery.si.edu/index.php/en/meteorites/all), Museum of London 

(http://www.nhm.ac.uk/nature-online/space/meteorites-dust), Muséum National 

d’Histoire Naturelle (http://www.mnhn.fr/fr).  No Brasil, os meteoritos estão 

guardados no Museu Nacional da Quinta da Boa Vista, Rio de Janeiro 

(http://www.meteoritos.museunacional.ufrj.br). O mais famoso dos meteoritos 

caídos no Brasil é o Bendegó, encontrado na Bahia em 1984 (Carvalho et al. 

2011). A Coleção do Museu Nacional é mantida por doações e por permutas.  
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2.3 Amostras utilizadas 

Os três grupos de meteoritos em destaque na tabela 2.2 indicam os grupos a 

que pertencem as três amostras dos meteoritos estudados no presente trabalho. 

Nesta seção serão apresentadas as características das amostras estudadas. 

 

2.3.1 Meteorito Isna 

O Isna é um meteorito rochoso que foi encontrado na cidade de Isna, Egito, 

em 1970; dele foram recolhidos 23 kg. Ele é classificado como Condrito 

Carbonáceo (CO). Meteoritos desse tipo são altamente oxidados e ricos em 

elementos refratários
4
. Em sua composição há relativamente pouco ferro 

(24,83%). Ele é classificado como Condrito, por não ter passado por processo de 

diferenciação planetária, e como carbonáceo por conter carbono em sua 

composição (0,19%) (Methot et al.1975).  

Pertence ao grupo CO por apresentar pequenos côndrulos e inclusões 

refratárias que ocupam cerca de metade do volume da rocha, características do 

grupo chamado Ornans; é classificado como tipo 3, pela sua abundância de 

côndrulos, baixo grau de alteração aquosa (interação da água com a superfície do 

meteorito) e composição química dos minerais variada. O tipo 3 apresenta ainda 

uma subdivisão que vai de 3.0, para os menos metamorfisados, a 3.9, para os que 

possuem metamorfismo próximo ao apresentado por meteoritos tipo 4
5
. 

 

2.3.2 Meteorito Allende 

O Allende caiu em 8 de fevereiro de 1969, na cidade de Allende no México. 

Ele está classificado, assim como o Isna, como condrido carbonáceo. Seu grupo é 

o CV tipo 3 (recebe a designação do tipo 3 pelos mesmos motivos do Isna). Pode-

se destacar três componentes principais: i) uma matriz escura formada por grãos 

finos, correspondendo a aproximadamente 60% de seu volume total, ii) os 

côndrulos, ocupando 30% e iii) agregados brancos irregulares correspondendo a 

                                                           
4
  - materiais capazes de suportar altas temperaturas sem que suas propriedades físico-químicas 

sejam alteradas. 
5
 -meteoritos classificados no tipo petrológico 4 apresentam algum grau de metamorfismo térmico. 
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10%. Sua matriz é constituída quase completamente por olivina rica em ferro 

(Fe2SiO4), tendo também outros minerais em proporções menores; ela apresenta 

aparência opaca devido à presença de material carbonáceo. A maior parte de seus 

côndrulos é composta por olivina rica em magnésio com tamanhos que variam de 

0,5 a 2 mm. Alguns côndrulos e agregados irregulares são ricos em cálcio e 

alumínio. Esses agregados recebem o nome de CAI’s (Calcium-Aluminum 

Inclusions) (Clarke et al. 1979).   

 

 

Figura 2.4 - Fotografia do meteorito Allende. Crédito:AJS CosmicTreasures. 

 

O meteorito Allende é considerado padrão de referência porque ao ser 

recolhido após a queda testemunhada, amostras igualmente preparadas foram 

distribuídas para diversos laboratórios para serem analisadas e comparadas. 

Amostras desse meteorito podem ser solicitadas a divisão de meteoritos do 

Smithsonian National Museum of Natural History, em Washington, para serem 

usadas como padrão (http://mineralsciences.si.edu/facilities/allende.htm), (Clarke 

et al. 1979) e (http://www.lpi.usra.edu/meteor/metbull.php). 

 

 

 

 

 

 

http://mineralsciences.si.edu/facilities/allende.htm
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2.3.3 Meteorito Zagami 

O Zagami caiu em 03 de outubro de 1962 próximo às montanhas de 

Zagami, na Província de Katsina, Nigéria.  É classificado como acondrito 

diferenciado do grupo SNC (Shergottitos, Nakhlitos e Chassignitos), grupo de 

meteoritos que possuem muitas semelhanças indicando uma mesma origem, 

possivelmente marciana. Essa indicação baseia-se na similaridade da composição 

de gases confinados no interior de minerais pertencentes ao meteorito com a 

composição da atmosfera de Marte (Zucolotto et al. 2013). Mais especificamente, 

o Zagami é do tipo Shergottito, meteorito basáltico que apresenta textura 

mineralógica semelhante ao diabásios
6
 terrestres. Meteoritos do tipo Shergottito 

mostram sinais de metamorfismo de choque que leva a formação de vidro (Meyer, 

2012). 

O Zagami é o primeiro meteorito marciano da coleção do Museu Nacional e 

foi adquirido através de uma permuta por um fragmento do Angra dos Reis (jornal 

Estadão, 05/09/2000). 

 

                                                           
6
-Rochas magmáticas de textura constituída essencialmente por plagioclásios básicos, piroxênio e 

magnetita.  

http://pt.wikipedia.org/wiki/Plagioclase
http://pt.wikipedia.org/wiki/Pirox%C3%AAnio
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3 Métodos experimentais 

 
 
 
3.1 Introdução  

As amostras dos meteoritos (Isna, Allende e Zagami) estudadas neste 

trabalho foram cedidas pela curadora da Coleção de Meteoritos do Museu 

Nacional (Quinta da Boa Vista - Rio de Janeiro), professora Maria Elizabeth 

Zucolotto.  As três amostras, fornecidas na forma de pó, foram obtidas durante o 

procedimento de corte dos respectivos meteoritos com disco de diamante, sendo o 

pó recolhido em recipientes plásticos limpos, colocados abaixo do disco de corte.  

O disco de diamante foi fabricado pela Buehler e é constituído por grãos sintéticos 

de diamante colados em um disco de aço. Somente a parte coberta pelos grãos de 

diamante entraram em contato com o meteorito. 

Para análise foram utilizadas seis técnicas de caracterização de materiais:  

- Espectrometria de massa por tempo de voo 
252

Cf-PDMS-TOF ; 

- Espectroscopia de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR); 

- Espectroscopia Raman; 

- Difração de raios X (XRD) 

- Fluorescência de raios X (XRF) e   

- Emissão de raios X Induzida por Partículas (PIXE)       

Neste capítulo serão apresentadas considerações gerais sobre amostragem de 

meteoritos, sua eventual contaminação, e a descrição breve dos fundamentos das 

técnicas utilizadas.  
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3.2 Amostragem de meteoritos  

Idealmente, as amostras devem ser tomadas de forma a serem tão 

representativas quanto possível (de fragmentos interiores do meteorito).  Muitos 

meteoritos são heterogêneos na escala de tamanho das amostras fornecidas (da 

ordem de alguns gramas) ou em escalas de côndrulos, inclusões e grãos minerais 

grandes. Assim, não há garantia de que os resultados aqui apresentados sejam 

representativos dos meteoritos como um todo, embora haja razões para pensar que 

este problema não seja crítico. Espera-se que a heterogeneidade não seja problema 

para as amostras utilizadas uma vez que elas estão na forma de grãos finos. As 

amostras recolhidas representam as abundâncias existentes no plano de corte do 

meteorito.    

 Quanto à contaminação das amostras, os meteoritos analisados estão na 

Terra há décadas e sem dúvida foram expostos a uma variedade de contaminantes 

terrestres, incluindo água e material orgânico.  Os efeitos dessa contaminação 

poderiam ser minimizados examinando meteoritos que foram vistos cair e que 

foram coletados logo depois.  No entanto, isso não garante uma amostra “pura”, 

uma vez que se sabe que muitos desses objetos são contaminados no solo ou 

durante a armazenagem. Vale notar que as amostras analisadas nesse trabalho são 

oriundas do corte de peças maiores; isso é, vêm majoritariamente do seu interior, 

bem menos contaminado que sua superfície. 

  O efeito mais comum de alteração visto em meteoritos é intemperismo 

devido a interações com água, o que resulta, por exemplo, na formação de óxidos 

férricos (Sandford, 1984). 

 

3.3 Espectrometria de massa por tempo de voo – 252Cf-PDMS-TOF 

A espectrometria de massa 
252

Cf-PDMS-TOF (Plasma Desorption Mass 

Spectrometry – Time of Flight)  permite a identificação de espécies iônicas pelas 

suas razões massa-carga (m/q). Os íons analisados pela técnica são produzidos e 

emitidos da amostra, em fase sólida, pelo impacto de fragmentos de fissão (FF) do 

decaimento radioativo do nuclídeo 252 do elemento califórnio (
252Cf).  

 A liberação de átomos ou moléculas da superfície de um sólido chama-se 

dessorção. Ela pode ser térmica ou induzida por um feixe incidente. Na dessorção 
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induzida há produção e emissão tanto de partículas neutras quanto de íons. O 

processo pelo qual íons são emitidos em consequência do impacto de um projétil 

energético na superfície de um sólido é denominado de dessorção iônica. A 

presença de um campo eletrostático externo nas vizinhanças da amostra faz com 

que os íons emitidos (íons secundários) com uma dada polaridade sejam 

acelerados na direção do analisador do tipo tempo de voo, que é uma região na 

qual íons viajam com velocidades médias inversamente proporcionais à raiz 

quadrada de suas massas. Nesta região, eles são separados em função de suas 

razões m/q, isto é, quanto maior a massa do íon, menor é sua aceleração e maior o 

tempo (de voo) necessário para que atinja o detector. Após certo tempo de 

aquisição, obtêm-se o espectro de massa que é a distribuição da abundância dos 

íons detectados em função das razões massa/carga de cada íon.   

 

3.3.1 O espectrômetro de massa  

O espectrômetro de massa 
252

Cf-PDMS-TOF utilizado neste trabalho foi 

construído no Laboratório Van de Graaff do Departamento de Física da PUC-Rio.  

Seus três componentes básicos são: i) a região onde os íons secundários são 

produzidos e acelerados, ii) a região do tubo de tempo de voo, com campo elétrico 

nulo, e iii) os detectores de íons.  As razões m/q dos íons separados no tubo de 

tempo de voo são obtidas pela medida experimental do tempo que cada íon leva 

entre a sua emissão e a sua detecção. Isso é realizado através da medida do tempo 

de voo, dada por um relógio digital acionado por um sinal dito start, gerado pela 

detecção de um FF, e interrompido pelo sinal dito stop, gerado pela detecção do 

íon secundário. 

O 
252

Cf98 é um nuclídeo radioativo produzido em aceleradores de íons ou 

em  reatores nucleares. Nestes, o plutônio 239 (
239

Pu), após a captura de 13 

nêutrons e sofrer 4 decaimentos beta sucessivos, aumenta sua massa atômica de 

239 para 252 e eleva seu número atômico de 94 para 98 (Ponciano, 1996). O 
252

Cf  

apresenta dois tipos de decaimentos. O de maior probabilidade (aproximadamente 

96%) é aquele que ocorre através da emissão de uma partícula alfa (α). O outro 

tipo de decaimento, mais importante para a técnica que está sendo descrita, é a 

fissão nuclear, que ocorre através da quebra nuclear em dois FF, com uma 

ocorrência de aproximadamente 4% dos decaimentos. A energia de cada FF é de 
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aproximadamente 100 MeV. Entretanto, por razão de segurança radiológica, a 

fonte é revestida por telas e filmes finos, o que reduz a energia cinética média dos 

FF após atravessá-los a ~ 65 MeV (Ponciano, 1996). Tanto as partículas α, quanto 

os FF induzem dessorção iônica na amostra. Entretanto apenas a contribuição dos 

FF é levada em conta na realização das medidas em modo reflexão dos íons 

secundários. Isso porque, em um mesmo evento de fissão nuclear, dois fragmentos 

são lançados em direções opostas: um gera o sinal start e o outro produz íons 

secundários que geram sinais stop. As emissões de partícula alfa geram apenas um 

destes dois sinais, o que não permite a determinação de tempos de voo. Em função 

deste fato, a geometria do aparato e a disposição dos detectores foram otimizadas, 

a fim de aproveitar ambos os FF gerados em um mesmo evento de fissão.  

 

 

Figura 3.1 - Diagrama interno do espectrômetro de massa 
252

Cf-PDMS-TOF utilizado. Os FF 

induzem a dessorção. Cada íon, com a polaridade desejada, ao atravessar a região entre a amostra 

polarizada eletricamente e a grade aterrada, é submetido a uma força que o acelera na direção do 

tubo de tempo de voo. 

 

A fonte de 
252

Cf emite pares de FF de forma aleatória e isotrópica. Como 

ilustrado na figura 3.1, o sistema experimental foi construído de tal forma que, 

quando um FF atinge a amostra, seu par atinge o detector start quase 

simultaneamente. O FF que impacta na amostra induz a dessorção de espécies 

neutras, íons negativos e íons positivos. Aplica-se na amostra um potencial 

eletrostático, ±U1, positivo ou negativo, dependendo se o objetivo é detectar íons 

positivos ou negativos, respectivamente. Uma grade aterrada está disposta 

Amostra 

Fonte 
252

Cf 

±U1 

Detecto

r stop 

±U2 

Detecto

r start 

FF 
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paralelamente à frente da amostra, com a finalidade de produzir o campo 

necessário para a aceleração dos íons dessorvidos com a polaridade desejada na 

direção do tubo de tempo de voo. Após entrarem nesta região, os íons irão 

atravessá-la em voo livre até chegarem na outra extremidade, acionando o 

detector stop. O tempo decorrido entre o acionamento do detector start e o do 

detector stop é então utilizado para determinar a razão m/q de cada íon. 

A relação entre o tempo de voo e a razão m/q é obtida da seguinte forma: 

como existe uma diferença de potencial, ±U1, entre a amostra e a grade, os íons 

de carga q e com a polaridade adequada que atravessam a região recebem energia 

cinética qU1. Admitindo-se que possuam energia cinética inicial desprezível face a 

qU1, o íon ao atravessar a grade terá a energia cinética: 

 1

2
mv2 = qU1 (3.1) 

relação que permite determinar a sua velocidade no interior do tubo de tempo de 

voo: 

                                                       

v =  √
2qU1

m
 

(3.2) 

Considerando o tubo com comprimento L, o tempo necessário à travessia 

será de: 

 
t =

L

v
 

(3.3) 

ou, substituindo (3.2) em (3.3): 

                                                   

t = √
m

2 U1 q
   L 

(3.4) 

Reescrevendo-se os termos: 

  

                                                  

m

q
=  

2U1

L2
t2 

(3.5) 
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A proporcionalidade entre m/q e Z
2 

é mantida mesmo que o tempo de voo 

na região de aceleração for incluído. 

 

3.3.2 Descrição experimental 

 

 

Figura 3.2 – Fotografia do sistema 
252

Cf-PDMS do Laboratório Van de Graaff. O sistema é 

composto por: (A) pré-câmara; (B) bomba turbo molecular de levitação magnética; (C) tubo de 

tempo de voo; (D) câmara principal onde estão a amostra e a fonte de 
252

Cf; (E) fontes de alta 

tensão; (F) mostrador do medidor de pressão; (G) controle da bomba turbo; detectores (não 

indicados) 

 

Na figura 3.2, o porta amostra é introduzido na pré-câmara (A). O sistema 

de vácuo é composto por duas bombas: uma mecânica, primária, e outra turbo 

molecular, secundária. A bomba turbo molecular de levitação magnética (B) é 

responsável pelo vácuo na câmara principal, que contêm o tubo de tempo de voo 

(C) e os detectores que necessitam de alto vácuo. A pressão de trabalho é de 

aproximadamente 3x10−6 mbar. A bomba mecânica, sem óleo, é utilizada tanto 

para obter o vácuo primário na pré-câmara, quanto para bombear a bomba turbo 

molecular. Com o porta amostra já na pré-câmara, aciona-se uma válvula de 

reversão manual direcionando a bomba mecânica para a pré-câmara até que se 

atinja o vácuo primário, de aproximadamente 8x10−2 mbar. Quando a pressão 

adequada é atingida na pré-câmara, o porta amostra é então inserido na câmara 

A 

B 

C D 

E 

F 

G 
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principal (D). A chave de reversão manual é acionada novamente redirecionando 

a bomba mecânica para a bomba turbo.  

 

3.3.3 Sistemas de aquisição de dados e calibração das medidas 

Cada detector gerador de sinal start ou stop é formado por duas placas de 

micro canais (MCP-Micro-Channel Plates), constituídas respectivamente por duas 

lâminas de vidro, revestidas por um filme condutor contendo milhões de canais 

paralelos levemente inclinados em relação às faces das placas (isso evita que um 

íon possa atravessar a lâmina sem colidir com a parede do canal). Uma diferença 

de potencial de cerca de 1 kV é aplicada nas faces de cada placa. Quando a 

superfície de um desses canais é atingida por uma partícula rápida, elétrons 

secundários são emitidos para seu interior e acelerados. Eles produzem novas 

colisões na parede do canal e, para cada nova colisão, mais elétrons secundários 

são emitidos. A cascata de elétrons, ao chegar à extremidade do canal, contem um 

número da ordem de 106 elétrons (Ponciano, 1996). Isso significa que cada íon 

rápido que penetra em um dos canais do MCP dá origem a milhões de elétrons 

secundários na saída de cada canal, o que torna esse tipo de detector sensível à 

presença de apenas um íon rápido.  

 Para que dois FF independentes não confundam a medida do tempo de voo, 

após cada acionamento do detector start este fica indisponível por um pequeno 

intervalo de tempo. Isso permite aos íons secundários correspondentes chegarem 

ao detector stop antes de um novo ciclo de medidas com o acionamento seguinte 

do detector start. 

O programa DM1400 permite fazer a calibração e a análise dos dados 

obtidos durante as medidas. O algoritmo do programa necessita que se conheça de 

antemão as massas correspondentes a, no mínimo, dois picos do espectro. 

Conhecidos os valores dessas massas, a calibração consiste em determinar o valor 

dos parâmetros K e K0 da equação, 

 

texp = K√
m

q
+ K0 

(3.6) 

Onde K é uma constante que considera os parâmetros L e U1 presentes na 

equação (3.4). Para as medidas deste trabalho, o valor de U1 utilizado foi de +18 
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kV, para a aquisição dos espectros de íons positivos, e -18 kV, para a aquisição 

dos espectros de íons negativos. Os tempos que os íons levam na região de 

aceleração variam também com √(m/q) e são também levados em consideração 

pelo parâmetro K. O parâmetro K0 tem a dimensão de tempo e inclui o atraso dos 

pulsos nos cabos e na eletrônica.  

 

3.4 Espectroscopia vibracional 

A espectroscopia vibracional de ligações químicas engloba um conjunto de 

técnicas. As mais importantes são as de infravermelho: IR-próximo (Near), IR-

médio (MIR) e Raman.  A espectroscopia vibracional é utilizada para estudar uma 

ampla gama de tipos de amostras e pode ser aplicada como um simples teste de 

identificação ou para análises qualitativa e quantitativa. 

A seguir são relembrados alguns conceitos básicos que auxiliam o 

entendimento dos princípios das duas espectroscopias, IR-médio e Raman, 

utilizadas neste trabalho. Após, são apresentadas características de cada uma das 

técnicas. 

   

3.4.1 Conceitos preliminares  

A radiação eletromagnética é composta por campos elétricos e magnéticos 

oscilantes que se propagam no vácuo e na matéria. Os parâmetros importantes de 

uma onda eletromagnética são: seu comprimento de onda, λ, sua frequência, ν, e o 

número de onda, k (dimensão do inverso do comprimento), que se relacionam da 

seguinte forma:  

 
k =

2πν

𝑐
=

2π

λ
 

(3.7) 

em que c é a velocidade da luz no vácuo. 

 A radiação eletromagnética é emitida em unidades discretas conhecidas 

como fótons cujas relações com outras grandezas são descritas pela teoria 

quântica. A energia de cada fóton (Ep) está relacionada à sua frequência pela 

equação:  
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 Ep= h (3.8) 

sendo  h a constante de Planck. Como  = c/ λ, a energia de um fóton está 

relacionada ao seu comprimento de onda por: 

 
Ep =

hc

λ
 

(3.9) 

Um fóton pode ser absorvido (ou emitido) por uma molécula. Os níveis de 

energia das moléculas são quantizados, por isso as moléculas só absorvem 

radiação em frequências que correspondem a energias que têm o mesmo valor das 

diferenças de energia entre dois dos níveis moleculares (figura 3.3). 

 

 

 

Figura 3.3 - Condição necessária para uma molécula absorver um fóton: apenas se a energia do 

fóton for igual à diferença entre dois níveis de energia da molécula. 

 

Apesar de as moléculas apresentarem níveis de energia de origem 

rotacional, vibracional e eletrônica, a energia dos fótons na faixa do infravermelho 

é suficiente apenas para gerar transições entre estados vibracionais e rotacionais. 

As rotações moleculares são inibidas quando a amostra encontra-se na fase 

condensada e para a sua análise só as transições vibracionais são importantes. Para 

saber quais os tipos de movimentos vibracionais que as moléculas podem executar 

é preciso investigar quais são os graus de liberdade internos de uma molécula. 

Cada átomo constituinte da molécula tem três graus de liberdade de movimento, 

um para cada eixo: x, y e z. Uma molécula composta por N átomos apresenta 3N 

graus de liberdade internos. Dos graus de liberdade de moléculas não lineares, três 

são translacionais e três são rotacionais. Assim sendo, os 3N-6 graus de liberdade 

restantes correspondem a movimentos vibracionais. Sendo a molécula linear, dois 

E1 

E2 

Ep = E2 – E1 

Ep = h 
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graus de liberdade são rotacionais e três translacionais. Então os 3N-5 graus de 

liberdade internos restantes são devidos a modos vibracionais. Durante a 

realização de tais vibrações, os núcleos dos átomos da molécula oscilam em torno 

de suas posições de equilíbrio. Esses graus de liberdade interna são chamados de 

modos normais de vibração da molécula. 

Do exposto acima, quanto maior o número de átomos em uma molécula, 

mais graus de liberdade vibracionais ela apresenta. As vibrações moleculares 

podem ser do tipo deformações axiais, que é um movimento ao longo do eixo de 

ligação que aumenta e diminui a distância entre os núcleos dos átomos, ou do tipo 

deformações angulares, onde há movimento de um grupo de átomos em relação ao 

restante da molécula, envolvendo alteração dos ângulos de ligações químicas. 

 

3.4.2 Processos de absorção infravermelha 

No processo de absorção de energia, duas grandezas físicas são 

particularmente importantes: a frequência da radiação infravermelha e o momento 

de dipolo molecular. Descreve-se a interação entre radiação e moléculas em 

termos de uma condição de ressonância, onde a frequência de oscilação de uma 

onda eletromagnética corresponde à frequência natural de um dos modos normais 

de vibração da molécula. A molécula absorve o fóton na faixa do infravermelho se 

houver oscilação no momento de dipolo
7
 elétrico da molécula, devido às 

vibrações ou rotações moleculares, o que resulta em uma transição para um nível 

de energia mais elevada; por isso, somente as vibrações que levam a uma 

alteração periódica no momento de dipolo da molécula geram uma absorção da 

radiação, efeito que é detectado pelo espectrômetro infravermelho. Em 

consequência, moléculas que não possuem momento de dipolo, como H2 ou O2, 

não absorvem (em 1ª ordem) a radiação que as atravessa e não podem ser 

                                                           
7
 O momento de dipolo (𝑝) de duas partículas carregadas com cargas iguais em módulo, mas de 

sinais opostos, é definido como o produto do módulo da carga pelo vetor distância entre as duas 

partículas: 

 

𝑝 = 𝑞 𝑑 

 

Desse conceito, o momento dipolar de uma molécula é definido como a soma vetorial dos 

momentos de dipolo individuais formados por cada ligação química. 

 

P⃗⃗⃗ = ∑ 𝑞𝑛𝑑𝑛

𝑛

1
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detectadas em um espectrômetro que opere no infravermelho. Porém, existem 

moléculas que normalmente apresentam polaridade nula mas que na presença de 

um campo elétrico externo, produzido em particular por moléculas vizinhas, 

passam a ter momento de dipolo induzido. Tais moléculas podem apresentar 

atividade infravermelha (efeitos de 2ª ordem). 

 

3.4.3 Espectroscopia Infravermelha 

A espectroscopia infravermelha é baseada no processo de absorção da 

radiação infravermelha por moléculas. A tabela 3.1 lista as subdivisões da 

radiação eletromagnética na região do infravermelho com suas características.  

A radiação infravermelha no intervalo entre 10000 cm
-1 

e 100 cm
-1 

converte-

se em energia mecânica de vibração molecular ao ser absorvida. Como foi 

discutido, o processo é quantizado e resulta em um espectro formado por uma 

série de bandas. Como a absorção da radiação infravermelha resulta em vibrações 

nas ligações moleculares (ligações covalentes), cada grupo funcional
8
 tende a 

absorver na mesma frequência em que seus átomos vibram, fazendo com que os 

correspondentes números de onda constituam assinaturas do grupo, permitindo a 

identificação das ligações químicas correspondentes. A técnica é não destrutiva, 

pois as energias a ela associadas são capazes apenas de fazer com que as 

moléculas vibrem, não sendo possível quebrar alguma ligação química. A medida 

obtida pela técnica é o espectro infravermelho, apresentado em um gráfico da 

intensidade da radiação absorvida como função do número de onda. Um espectro 

de absorbância do meteorito Isna é apresentado na figura 3.4. 

 

 

 

 

 

                                                           
8
 Grupos funcionais são grupos de átomos característicos de uma família de compostos, como por 

exemplo, o grupo C=O na família das cetonas, ou ainda o grupo O-H na família dos álcoois. 
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Tabela 3.1 - Regiões espectrais no infravermelho. 

Faixas λ (µm) Número de onda (cm
-1

) Frequência (THz) Energia (eV) 

Próxima (NIR) 0,78  

2,5 

12.800  

 4000 

380  

  120 

1,6  

 0,5 

Média (MIR) 2,5  

 50 

4000  

 200 

120  

6,0 

0,5 

 0,02 

Distante (FIR) 50  

1000 

200  

 10 

6,0  

 0,3 

0,02 

 0,002 

 

 

 

  

 

Figura 3.4 – Espectro IR de absorbância do meteorito Isna.  

 

Em geral, a espectroscopia na região de infravermelho médio é aplicada na 

análise quantitativa e na identificação de compostos orgânicos, através da 

comparação com espectros de amostras conhecidas, amostras padrão. O presente 

estudo visa determinar como a presença de certos minerais altera a forma ou a 

intensidade dessa banda; isso será feito através da análise da banda entre 1150 e 

750 cm
-1

, correspondente às vibrações de estiramento da ligação Si-O. 

 

 

 

Isna 

A
b
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a 
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3.4.3.1 Espectrômetro FTIR 

Um espectrômetro infravermelho é composto basicamente por: i) uma fonte 

de radiação infravermelha, ii) um dispositivo óptico responsável pela análise do 

feixe de radiação infravermelha e iii) um detector. Em um espectrômetro 

infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) médio, a radiação 

eletromagnética contendo todos os comprimentos de onda de interesse (4000-400 

cm
-1

) é emitida de uma fonte cerâmica de alta intensidade ou por lâmpada 

halógena. O feixe é colimado e passa através de um interferômetro tipo 

Michelson, que é composto por um divisor de feixes e por dois espelhos: um fixo 

e um móvel. A luz vinda da fonte, ao incidir no divisor, é separada em dois feixes. 

Um é dirigido para o espelho fixo e o outro para o espelho móvel. Ambos os 

feixes são então refletidos, voltando ao divisor, e em seguida são focalizados no 

centro da câmara onde se encontra a amostra transparente. Deixando a câmara da 

amostra, ambos os feixes são dirigidos ao detector. A função do espelho móvel é 

fazer com que um dos feixes, produzidos na divisão do feixe inicial, tenha um 

caminho óptico distinto daquele do seu par. Assim, dependendo da diferença de 

caminho ótico, os feixes podem sofrer interferência construtiva quando em fase ou 

destrutiva quando fora de fase. O padrão de interferência resultante é digitalizado 

e suas informações são utilizadas na composição de um espectro da intensidade da 

luz em função da diferença de caminhos ópticos. Tal espectro recebe o nome de 

interferograma. O espectro infravermelho, expresso em número de onda, é obtido 

a partir de uma transformada de Fourier do interferograma. No presente trabalho 

utilizou-se um espectrômetro da Jasco, modelo FTIR – 4200, e os espectros foram 

obtidos com 4 cm
-1

 de resolução, figura 3.5. 
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Figura 3.5 – Fotografia do espectrômetro FTIR do Laboratório Van de Graaff utilizado neste 

trabalho 

 

 

3.4.4 Processos de espalhamento Raman 

Diferentemente da absorção direta de um fóton com a energia da transição 

molecular, a espectroscopia Raman é um fenômeno de espalhamento de luz por 

moléculas, que envolve dois fótons cuja diferença de energias corresponde à 

energia da transição molecular. É um processo de espalhamento inelástico em que 

o fóton incidente, com energia muito maior do que a diferença de energias dos 

estados moleculares vibracionais, é absorvido causando uma transição para um 

estado molecular virtual; em seguida, uma nova transição ocorre, gerando a 

emissão de um novo fóton com energia inferior ao primeiro. O fóton emitido é 

detectado e analisado, e a diferença de frequências entre fóton incidente e o fóton 

espalhado é calculada. Na espectroscopia Raman, pelo fato de se tratar de 

transição para estados virtuais, a interação entre a luz incidente e a amostra é uma 

condição não ressonante que envolve polarizabilidade da molécula (Mendoza, 

2014). 

Historicamente o fenômeno de que uma pequena fração da radiação 

espalhada por certos tipos de moléculas possui comprimento de onda diferente da 

do feixe incidente recebeu o nome de espalhamento Raman, em homenagem ao 

cientista que o descreveu. Verificou-se que: i) os comprimentos de onda dos 

fótons incidente e espalhado estavam na faixa do visível, ii) a diferença entre eles 

Espectrômetro 

FTIR 
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estava no infravermelho e iii) a intensidade do feixe espalhado depende 

fortemente da estrutura da molécula responsável pelo processo.  

A teoria do espalhamento Raman mostra que o fenômeno é resultado dos 

mesmos tipos de mudanças nos níveis de energia vibracionais quantizados das 

moléculas associadas a espectros de infravermelho. Entretanto, apesar de o 

espectro Raman estar na mesma faixa do infravermelho médio, ele apresenta uma 

vantagem importante sobre a espectrometria infravermelha. A presença de água 

não causa interferência nos resultados, pois na espectroscopia Raman as vibrações 

das ligações de uma molécula de água não são ativas.  

A radiação espalhada pode ser de três tipos: espalhamento Stokes, 

espalhamento anti-Stokes e espalhamento Rayleigh. O último é caracterizado pela 

radiação espalhada apresentar o mesmo comprimento de onda da radiação de 

excitação. O diagrama da figura 3.6 ilustra os processos responsáveis pelo 

espalhamento Raman em comparação com a absorção direta no infravermelho. A 

primeira seta representa a mudança de nível de energia vibracional de uma 

molécula que absorve um fóton com energia no infravermelho. O incremento de 

energia é exatamente igual a energia do fóton. As duas setas do meio representam 

as transições responsáveis pelo espalhamento Rayleigh. Como não há perda de 

energia, o espalhamento Rayleigh é considerado como o resultado de uma colisão 

elástica entre o fóton e a amostra. As setas à direita representam as transições 

responsáveis pelas emissões Stokes.  
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Figura 3.6 - Transições responsáveis pela absorção de infravermelho e pelos espalhamentos 

Rayleigh e Raman. No processo Rayleigh, o fóton espalhado tem mesma energia do incidente. No 

processo Raman (Stokes), o fóton é espalhado com energia menor que a do fóton incidente. A 

linha tracejada corresponde a um estado proibido por transição direta do estado fundamental 

 

Quando a radiação de excitação incide sobre a amostra, seu campo elétrico 

induz nas moléculas da amostra um momento de dipolo P⃗⃗⃗, dado por: 

 P⃗⃗⃗  =  αE⃗⃗⃗ (3.10) 

Em que α é a polarizabilidade das ligações e E⃗⃗⃗ é o campo elétrico da 

radiação incidente. Sendo 𝜈𝑒𝑥 a frequência da radiação de excitação, o módulo do 

campo elétrico pode ser descrito por: 

 E = E0 cos( 2π νex t) (3.11) 

Substituindo o valor dado pela equação 3.11 na equação 3.10, encontra-se 

que o módulo do momento de dipolo é: 

 P = αE0 cos( 2π νex t) (3.12) 

Para que haja atividade Raman, as vibrações moleculares precisam causar 

variação da polarizabilidade.  

Estados  

Virtuais 
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A polarizabilidade das ligações químicas varia em função das distâncias 

entre os núcleos dos átomos de acordo com: 

 α = α0 + ( r - req)(dα/dr) (3.13) 

em que  𝛼0 é a polarizabilidade das moléculas na posição de equilíbrio e (r - req) é 

a separação internuclear. 

A mudança na distância internuclear varia periodicamente com uma 

frequência de oscilação νν, 

 r - req = rm cos (2π νν t) (3.14) 

rm, a amplitude de oscilação, é definida como a separação máxima entre os 

núcleos.  Substituindo-se a eq. 3.14 na eq. 3.13 e esta na eq. 3.12, e lembrando 

que cos a cos b = [cos (a+b) + cos(a-b)]/2, tem-se que o momento de dipolo 

induzido é: 

 
P =  α0E0 cos(2π νex t) + 

E0rm

2
 cos [2π(𝜈𝑒𝑥 + νν)t]

dα

dr
+ 

+ 
𝐸0𝑟𝑚

2
 𝑐𝑜𝑠 [2𝜋(𝜈𝑒𝑥 − 𝜈𝜈) 𝑡] 

𝑑𝛼

𝑑𝑟
 

 

 

(3.15) 

O primeiro termo da equação 3.15 representa o espalhamento Rayleigh, que 

ocorre na mesma frequência da radiação de excitação νex. Os dois últimos termos 

correspondem ao espalhamento Raman; o segundo termo corresponde ao 

espalhamento anti-Stokes (νex+νν), no qual o meio espalhador cede energia a 

radiação espalhada; o terceiro termo refere-se ao espalhamento Stokes (νex-νν), 

onde a radiação incidente cede energia ao meio espalhador. Ambas as radiações 

são espalhadas com frequência modulada pela frequência de excitação (Rodrigues 

e Galzerani, 2012). A partir da equação 3.15, observa-se que uma condição 

importante para que ocorra espalhamento Raman é que a polarizabilidade varie 

como função da distância entre os átomos; tal variação necessita ser intensa para 

que se observe o espectro Raman. 
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3.4.5 Espectroscopia Raman 

O espectro de espalhamento Raman é obtido irradiando-se a amostra com 

um laser monocromático potente, na faixa do visível ou infravermelho próximo. 

Durante a irradiação, o espectro da radiação espalhada em ângulo bem diferente 

da direção de incidência é medido pelo espectrômetro; isto é, mede-se a 

intensidade da radiação espalhada em função da sua frequência. Para permitir uma 

comparação com a transição direta (proibida ou não) do estado fundamental ao 

vibracional, o espectro Raman é apresentado como um gráfico da intensidade da 

radiação espalhada em função da diferença entre os números de onda incidente e 

espalhado, Δk. O espectro Raman apresenta vantagens em relação ao de 

infravermelho no estudo de compostos inorgânicos, em particular porque soluções 

aquosas podem ser analisadas sem interferência da radiação espalhada pela água. 

Outras características do Raman são permitir a análise de níveis vibracionais cuja 

excitação é proibida em 1ª ordem (invisíveis por FTIR) e também sua grande 

eficiência na identificação da presença de carbono em um material. Um espectro 

Raman do meteorito Isna é apresentado na figura 3.7. 
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Figura 3.7 - Espectro Raman do meteorito Isna 

 

No estudo de meteoritos, a espectroscopia Raman pode ser empregada de 

duas maneiras.  

A primeira é através da comparação dos espectros obtidos das amostras de 

meteoritos com espectros adquiridos a partir de amostras de minerais puros, 

verificando se há variações na posição e na forma dos picos. Para amostras 

heterogêneas esta abordagem é trabalhosa, pois o diâmetro do laser do 
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espectrômetro é pequeno permitindo apenas medidas em alguns locais da amostra, 

obrigando a realização de medidas, em pontos diferentes da amostra para se ter 

informações representativas. A segunda abordagem concentra-se nas bandas 

atribuídas a presença de carbono (Bandas G e D), uma vez que elas quantificam o 

estado de grafitização e fornece informações a respeito do grau de metamorfismo 

experimentado pelo meteorito (Quirico, 2003). 

 

3.4.5.1 Espectrômetro Raman  

Em um espectrômetro Raman, uma fonte de laser emite um feixe geralmente 

na faixa do visível; este passa por um sistema de lentes e filtros para focalizá-lo e 

colimá-lo. Um filtro, eficiente na mesma faixa de comprimentos de onda, é 

utilizado para controlar a potência do laser. Uma lente objetiva, próxima à 

amostra, focaliza o feixe do laser nela. A fração da radiação incidente espalhada a 

um ângulo de 180º é coletada através de um microscópio e atravessa em seguida 

um divisor de feixe onde parte dela é refletida para o sistema de detecção.  

O espectrômetro Raman utilizado do Laboratório do Acelerador Van de 

Graaff foi fabricado pela Bruker (figura 3.8). Ele é do tipo confocal (permite 

maior resolução espacial das medidas) acoplado a um microscópio de força 

atômica, modelo NT-DTM, NTEGRA SPECTRA, equipado com um detector 

CCD e um microscópio óptico. O sistema de detecção, modelo MS5004i, 

apresenta distância focal de 540 nm, uma rede de difração e um CCD,  que 

converte o sinal luminoso em sinal digital e o envia ao computador.   
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Figura 3.8 - Foto do espectrômetro Raman utilizado nesse trabalho. Ao lado encontra-se a foto do 

laser. 

 

3.5 Espectroscopia de raios X  

Nesta seção são apresentados os conceitos básicos da espectroscopia de 

raios X e as técnicas utilizadas neste trabalho. São elas: Fluorescência de raios X 

(XRF); Emissão de Raios X Induzida por Íons rápidos (PIXE) e Difração de raios 

X (XRD).  

O fenômeno da fluorescência refere-se à emissão de radiação 

eletromagnética por átomos ou moléculas em intervalos de tempo de ps a 100 ns 

após uma excitação eletrônica, geralmente feita por fótons. A emissão em tempos 

mais curtos é tratada como espalhamento ou difração, enquanto que o processo 

relativo às emissões mais lentas (ms a min) é chamado de fosforescência. A 

produção de vacâncias atômicas por feixes de elétrons ou de íons gera processos 

de relaxação vibracional e conversão interna semelhantes aos produzidos por 

fótons. 

 

3.5.1 Produção de raios X 

Os raios X são radiações eletromagnéticas com frequências υ superiores a   

3 x 10
18

 s
-1

. Sua produção ocorre em particular quando fótons com frequência 

acima desta, ou quando partículas carregadas com energia cinética superior ao 

keV, para elétrons e pósitrons, ou MeV, para prótons e íons mais pesados, 

incidem sobre um material alvo. O espectro de energia dos raios X pode se 

apresentar de duas formas distintas, dependendo do tipo de interação ocorrido: 

Laser 

Porta 

amostras 

Espectrômetr

o 
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discreto ou contínuo. Para uma melhor visualização dos fenômenos, a figura 3.9 

ilustra o caso do espalhamento de uma partícula energética por um núcleo 

atômico. 

 

 

Figura 3.9 – interação de uma partícula carregada com um núcleo atômico 

 

A partícula incidente (1), de massa mp e com energia cinética inicial 𝐾0, ao 

se aproximar do núcleo atômico (2), de massa 𝑚𝑛, sofre uma aceleração devido à 

interação Coulombiana: sua trajetória é alterada e parte de sua energia inicial é 

perdida e convertida na emissão de radiação (4). Em decorrência da colisão, a 

partícula é espalhada (5) com energia cinética final igual a K. A radiação emitida, 

conhecida como bremsstrahlung (radiação de frenamento), apresenta um espectro 

contínuo pois a energia transferida à radiação é ∆𝐸 = 𝐾0 − 𝐾, onde K não tem 

valores discretos. 

Experimentalmente observam-se picos superpostos ao espectro 

bremsstrahlung, picos estes que são característicos do alvo. O espectro 

característico é gerado pela colisão de partículas carregadas do feixe com os 

átomos do alvo, uma vez que as colisões os ionizam ou excitam seus estados 

atômicos. A figura 3.10 exemplifica este processo: a partícula incidente pode 

colidir com um elétron que ocupa qualquer camada eletrônica do átomo 

considerado. Se a partícula incidente (6) tiver energia suficiente para ejetar um 

elétron de camada interna, então outro elétron (9) de uma camada periférica 

realizará uma transição eletrônica passando a ocupar o lugar vago (vacância). 
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Nessa transição para um nível eletrônico de energia inferior, o átomo emite 

radiação (10).  

 

 

Figura 3.10 - Modelo simplificado da ionização dos orbitais atômicos pela incidência de 

partículas carregadas 

 

 Para átomos de Z elevado, quando a vacância ocorre nas camadas K, L ou 

M, elétrons de camadas mais externas efetuam transições espontaneamente para 

essas camadas inferiores; no processo, emitem radiação eletromagnética na faixa 

correspondente a dos raios X. Segundo a teoria quântica, o sistema atômico, ao 

decair, emite um fóton cuja energia é igual a diferença de energia entre os dois 

níveis. Como consequência, os raios X emitidos são característicos de cada átomo, 

permitindo a identificação da espécie atômica a partir da detecção da radiação 

emitida.   

Dependendo da transição realizada pelo elétron, os raios X emitidos são 

classificados segundo a nomenclatura mostrada no diagrama de níveis de energia 

na figura 3.11. 
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Figura 3.11 - Diagrama de níveis eletrônicos e principais transições de raios X. A estrutura fina 

dos níveis de energia não é mostrada.  

 

Na espectroscopia de raios X utiliza-se a seguinte notação: as linhas 

características emitidas são identificadas pela camada para onde ocorre a transição 

eletrônica (K, L, M, etc.), seguido de uma letra grega de ordem crescente e que 

em geral indica a intensidade da linha (Tabacniks, 2005). Se o átomo é ionizado 

pela ejeção de um elétron da primeira camada então é K. No caso de um elétron 

da segunda camada realizar uma transição para ocupar vacância, o raio X emitido 

recebe a notação Kα (figura 3.11). Um detector sensível às energias dos raios X 

emitidos (𝐾𝛼, 𝐾𝛽 , 𝐿𝛽 , etc) pela amostra permite identificar o átomo emissor. 

  

3.5.2 Fluorescência de raios X 

A fluorescência de raios X (XRF) é uma técnica de análise elementar, não 

destrutiva, que se baseia na medição das intensidades dos raios X característicos 

emitidos pelos elementos constituintes da amostra. Tal emissão pode ser induzida 

pela incidência de radiação eletromagnética de alta energia produzida em um tudo 

de raios X (figura 3.12). 
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Figura 3.12 – Diagrama de um tubo de raios X. Elétrons gerados em um filamento (catodo) são 

acelerados por uma região provida de campo elétrico na direção do anodo. Ao colidirem com ele, 

são bruscamente desacelerados e emitem raios X.  

Fonte: oocities.org/tomografiademadeira/raiosx.html. 

 

Parte dos raios X produzidos no tubo incide sobre a amostra. O processo é 

ilustrado na figura 3.12 e é semelhante ao caso da incidência de partículas. A 

absorção de radiação de alta energia pode gerar vacância em orbitais atômicos 

internos, que em seguida são novamente ocupados por elétrons de camadas 

periféricas. Durante a transição eletrônica, o átomo emite raios X.   

 

3.5.2.1 Arranjo experimental 

O espectrômetro XRF utilizado é um modelo portátil ARTAX 200 do 

Instituto de Física da UERJ. Esse sistema é constituído por: tubo de raios X, 

gerador de alta voltagem (até 50 kV) e detector. Por sua vez, o tubo de raios X é 

composto por um anodo de molibdênio refrigerado a ar e o detector é do tipo SDD 

(Silicon Drift Detector) com uma janela de berílio de 8 µm. O sistema inclui um 

feixe de laser para alinhamento e uma câmera colorida do tipo CCD utilizada na 

visualização do feixe sobre a superfície da amostra para a escolha do ponto onde 

será feita a medida (figura 3.13). O ARTAX 200 é capaz de detectar elementos de 

número atômico maior ou igual a 12, ou seja, do elemento Mg ao U.  
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Figura 3.13 – Imagem obtida pela câmera do espectrômetro XRF da amostra do Isna sobre uma 

fita de carbono. O ponto onde foi realizada a medida é indicado. 

 

Os parâmetros da medida XRF efetuada na amostra do Isna foram: 

diâmetro do feixe de raios X de 500 μm; corrente de 100 μA; tensão de 35 kV e 

tempo de aquisição de 300 s. 

  

3.5.3 PIXE 

PIXE (Particle Induced X-ray Emission – Emissão de raios X induzida por 

partículas) é uma técnica quantitativa de análise elementar. A amostra a ser 

estudada é bombardeada por um feixe de partículas carregadas que induz a 

emissão de raios X (bremsstrahlung e característicos) pelos átomos que compõem 

a amostra (figura 3.14). A emissão de raios X característicos é a que interessa para 

fins analíticos e se assemelha bastante à técnica de fluorescência de raios X. 

 

Figura 3.14 – Esquema de um feixe de prótons atingindo a amostra. Raios X são emitidos devido 

a transições entre orbitais atômicos. 

 

Região de 

incidência do feixe 

de raios X 
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Os dois principais componentes da técnica PIXE são: um feixe de partículas 

carregadas e um detector de raios X. Bombardeia-se a amostra de interesse 

utilizando um feixe de íons leves (H ou He), com energia típica entre 1 e 2 MeV. 

A colisão dos íons do feixe com elétrons dos átomos da amostra promove elétrons 

em seus orbitais atômicos. Havendo elementos pesados, cujos átomos têm muitos 

elétrons, vacâncias podem ocorrer nas camadas mais internas (L, K ou M); na 

sequência, elétrons de camadas mais externas “transicionam” espontaneamente 

para as mais internas e, no processo, o átomo emite radiação eletromagnética na 

faixa correspondente a dos raios X. Como os raios X emitidos são característicos 

de cada átomo, a identificação da espécie atômica é feita a partir da medida da 

energia da radiação emitida. 

A técnica PIXE permite quantificar a composição elementar da amostra 

através da detecção da quantidade de raios X emitidos. O número de raios X (Ni) 

emitidos pelo elemento químico i depende da seção de choque de produção de 

raios X (σi), para um o feixe de energia E, do número de prótons por unidade de 

área (P(x,y)) que atinge o alvo e da densidade atômica elementar (ρ(x,y,z)) 

contida no volume dV. Assim, 

 
Ni =  σi ∫ P(x, y) . ρ. dV 

(3.16) 

O número de prótons por unidade de área pode ser escrito, em função da 

geometria do arranjo e da carga total, Q, depositada como sendo: 

 
𝑃(𝑥, 𝑦) =  

𝑄

𝑞 . 𝑒. 𝑆
 

(3.17) 

onde q é o estado de carga dos íons incidente, e é a carga elementar e S é a área da 

seção transversal do feixe de partículas que incide no alvo. 

No entanto, a quantidade de raios X detectados representa apenas uma parte 

dos raios X emitidos pelo alvo. O número de raios X detectados depende da fração 

do ângulo sólido do detector (Ω/4π), da eficiência do detector εi e da atenuação (T) 

dos raios X devida a absorção pelo alvo:  
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 Ni = 
𝛺

4𝜋
 . εi . σi . T.ρ.

𝑄

𝑞 .  𝑒
  

(3.18) 

 Pode-se definir o rendimento efetivo de raios X do elemento i como: 

 
ri = 

𝛺

4𝜋
 . εi . σi .T .

1

𝑞 .  𝑒
 

(3.19) 

Assim, a equação 3.18 pode ser reescrita da forma: 

 Ni =  ri . ρ. Q (3.20) 

O rendimento efetivo depende apenas dos parâmetros do arranjo 

experimental e de grandezas físicas fundamentais e pode ser determinado por 

meio de calibração com amostras conhecidas. 

No caso de alvos espessos a relação entre a quantidade de raios X 

detectados e a concentração do elemento i na amostra é: 

 Ni =  Ri . Q . Ci (3.21) 

Onde Ri e Ci são, respectivamente, o rendimento efetivo e a concentração do 

elemento químico. 

O fator de correção Fi para o cálculo do rendimento de produção de raios X 

é definido como: 

 Fi=  
Ri

ri
  (3.22) 

A análise de amostras espessas foi padronizada por Aburaya que também 

desenvolveu o software, denominado CLARA, para cálculos fator de correção 

(Aburaya, 2005).  
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Metodologia e preparo de amostras 

A metodologia empregada utiliza uma padronização para análise de 

amostras espessas, que consiste na diluição da amostra desconhecida (a ser 

analisada) em uma matriz (substrato) conhecida, quimicamente pura e com baixo 

número atômico (para que seus elementos sejam invisíveis para a técnica). O fator 

de correção para alvos espessos é então calculado através do software CLARA. 

Mais detalhes sobre a metodologia citada podem ser encontrados em Aburaya, 

(2005).  

Como matriz utilizou-se o ácido bórico (H3BO3), que possui elementos 

leves não detectáveis pela técnica. Inicialmente, confeccionou-se uma pastilhas de 

H3BO3 pura para ser utilizada como branco. Após isso, mediram-se, em uma 

balança de precisão, as quantidades de meteorito e de H3BO3 que seriam 

utilizadas. As pastilhas foram confeccionadas com uma razão em massa de 90% 

de H3BO3 para 10% de amostra de meteorito. Os dois foram então misturados 

homogeneamente em almofariz de ágata (utensílio utilizado para mistura de 

amostras). Feito isso, a mistura foi levada ao empastilhador e, em seguida, à 

prensa onde foi submetida a uma pressão de aproximadamente 1 tonelada-

força/cm
2
 por 30 segundos. O procedimento foi repetido para os outros dois 

meteoritos. Após isso, as pastilhas foram fixadas em uma régua para assim 

poderem ser inseridas no porta amostras da linha. Foi também feita uma pastilha 

de amostra certificada de sedimentos do rio Buffalo (Arkansas, USA), que é 

utilizada como amostra padrão. Todas as patilhas foram confeccionadas 

observando-se rigorosamente os mesmos cuidados. Assim, a quantificação dos 

resultados pode ser verificada.  

 

3.5.3.1 Arranjo experimental 

As medidas PIXE utilizadas nesse trabalho foram realizadas no Laboratório 

de Materiais e Feixes Iônicos (LAMFI) do Instituto de Física da Universidade de 

São Paulo (web.if.usp.br/gfaa.). O feixe de prótons, com estado de carga 1
+ 

e 

energia de 2,4 MeV, é produzido pelo acelerador eletrostático Pelletron-Tandem 

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1313010/CA



Métodos experimentais                                                                                                     63 

 

 

com tensão nominal de 1,7 MeV fabricado pela NEC (National Electrostatic 

Corporation – EUA. 

No arranjo experimental do LAMFI, dois detectores de Si(Li) são 

posicionados nas regiões anterior e posterior da amostra a ser irradiada. O detector 

de Si(Li) é constituído por um pequeno cilindro de cristal de Si, dopado com Li, 

refrigerado com nitrogênio líquido e montado, em vácuo, atrás de uma janela de 

Be (Tabacniks, 2005). O que caracteriza esses detectores são os filtros utilizados. 

Para as medidas deste trabalho, duas lâminas de berílio de 44 μm foram colocadas 

no detector posicionado anteriormente à amostra, (situado a θ = 135° com relação 

a direção incidente). Essa escolha de filtros o caracteriza como detector de baixa 

energia; um filtro constituído por uma lamina de mylar, com 290 μm, e por outra 

de berílio de 5 μm foi colocado no detector disposto posteriormente a amostra 

caracterizando-o com detector de alta. Tais filtros são utilizados com as seguintes 

funções: i) melhorar a relação de contagem pico-fundo e ii) atenuar raios X de 

baixa energia a fim de melhorar o tempo de processamento da eletrônica 

(diminuindo o chamado de tempo morto). Levando em conta que os detectores 

não apresentam eficiência suficientemente boa para analisar materiais com 

elementos de Z<10, o atual arranjo experimental da dupla detectores-absorvedores 

preparado e disponibilizado no LAMFI objetiva a detecção/quantificação de 

elementos com Z > 10, alcançando, em alguns casos de análises específicas, 

limites de quantificação da ordem de ppm. Uma foto da linha PIXE do LAMFI é 

apresentada na figura 3.15 

Foi realizada uma segunda medida das amostras utilizando filtro de Mylar 

290 μm no detector de baixa a fim de atenuar os raios X característicos de alguns 

elementos e ressaltar os de elementos mais pesados. 

Em medidas PIXE de alvos finos, um copo de Faraday é disposto 

posteriormente a amostra com a função principal de medir a corrente que incide 

sobre a mesma, a fim de se obter valores precisos da carga total que foi irradiada 

(da ordem de 1% de precisão, ou melhor). Entretanto, como os alvos deste 

trabalho eram espessos (isto é, possuíam espessuras da ordem de cm, que não 

permite que o feixe de prótons o atravesse), o uso do copo de Faraday foi 

importante para a conferência da corrente do feixe no intervalo de posicionamento 

entre uma amostra e outra. Isto mostrou que a corrente no alvo se manteve 
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constante durante todo o conjunto de análises. Fator importante para que se possa 

estimar a carga total depositada, uma vez que Q = it, onde Q é a carga total, i é a 

corrente e t o tempo.  

  

 

Figura 3.15 – Foto da câmara de análise e dos recipientes que contêm os detectores de raios X da 

linha PIXE do LAMFI. 

 

Um porta-amostras em forma de régua desliza ao longo de um eixo que 

contem o centro da câmara de análise (fig. 3.16). O ângulo de incidência utilizado, 

em relação à direção normal da amostra, foi de 45°. Para inferir ao programa de 

posicionamento automático uma calibração no posicionamento das amostras, uma 

amostra íon-luminescente previamente preparada com sulfeto de zinco foi 

utilizada para esta finalidade. A pressão de trabalho permaneceu constante e igual 

a 1,8 x 10 
-6

 Torr.  

Como o substrato é isolante, o feixe pode carregá-lo eletricamente 

aumentando o ruído de fundo. A fim de atenuar esse efeito, um filamento de 

tungstênio é ligado próximo ao alvo.  A irradiação de cada amostra é feita durante 

10 minutos e os dados adquiridos são enviados para o banco de dados online do 

LAMFI e podem ser acessados remotamente pela internet 

(ftp://hidrogenio.if.usp.br/espectros). O posicionamento e troca de amostras é feito 

automaticamente via PC. No intervalo entre duas medidas o feixe é direcionado 

em uma posição da régua onde não há amostras, incidindo diretamente no copo de 

Detectores de raios X  

Feixe de H
+
 

Porta amostras 
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Faraday. Dessa forma, mede-se a corrente do feixe monitorando se a mesma 

permanece aproximadamente constante.  

 

 

Figura 3.16 - Vista interna do porta amostras da linha PIXE do LAMFI 

  

A medida obtida pela técnica PIXE é um gráfico da contagem dos raios X 

emitidos em função da energia do fóton. A calibração feita com amostras 

conhecidas permite a identificação qualitativa dos elementos presentes na 

amostra. Utilizando-se o programa WinQxas um ajuste é feito e os valores da área 

integrada dos picos dos raios X emitidos, medidas para cada elemento 

identificado, é determinada. Esses valores juntamente com os parâmetros 

experimentais são utilizados para realizar a quantificação a partir do programa 

CLARA. 

 

3.5.4 Difração de raios X 

Os raios X ao incidirem sobre um determinado material podem ser 

espalhados sem perda de energia (espalhamento elástico). Nesse tipo de interação, 

o fóton muda apenas a sua trajetória após a colisão, mantendo a mesma fase e a 

mesma energia do fóton incidente. 
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O fenômeno da difração de raios X ocorre quando os átomos que compõem 

o material analisado estão arranjados de forma ordenada, como em uma estrutura 

cristalina, e se a distância interatômica for da mesma ordem de grandeza do 

comprimento de onda da radiação incidente.  

 

 

Figura 3.17 - Raios X incidindo sobre os planos de uma estrutura cristalina. A interferência entre 

caminhos ópticos diferentes é que gera a difração de raios X. 

 

As condições para que ocorra difração de raios X dependem: i) da diferença 

de caminhos ópticos percorridos pelos raios X; ii) do comprimento de onda dos 

raios X incidentes e iii) da distância entre os planos da estrutura cristalina (figura 

3.17). Essas condições são dadas pela regra de Bragg: 

 

 n λ = 2 d senθ (3.23) 

   

   

onde n é um número inteiro, λ é o comprimento de onda da radiação incidente, d é 

a distância interplanar da estrutura cristalina e θ é o ângulo formado entre o plano 

interatômico e a radiação espalhada.  

A intensidade da radiação difratada também depende da quantidade de 

elétrons no átomo. Como os átomos estão distribuídos de forma que vários planos 

de estrutura cristalina possuam densidades de átomos e elétrons diferentes, a 

intensidade da radiação é distinta para cada plano cristalino. Os planos de difração 

e suas respectivas distâncias interplanares, bem como as densidades atômicas ao 
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longo de cada plano cristalino, são características específicas e únicas de cada 

substância cristalina, podendo ser usadas na identificação da mesma (Kahn, 2001). 

 

3.5.4.1 Difratômetro de raios X  

Um difratômetro é constituído basicamente por um goniômetro, um tubo de 

raios X, um porta amostras onde incide a radiação e um detector cujo eixo contém 

a amostra e gira no plano de incidência. Os raios X gerados no tubo são 

característicos do anodo e, geralmente, apresentam as linhas Kα e Kβ desse 

elemento. Para simplificar a análise, apenas fótons referentes à linha Kα são 

selecionados. Assim, utiliza-se um filtro para atenuar a linha Kβ. A radiação com 

energia dada pela linha Kα, menos energética que às da linha Kβ, incide sobre a 

amostra e sofre difração causada pelos fatores mencionados na seção anterior. A 

intensidade da radiação espalhada é então medida para diferentes ângulos de 

espalhamento.  

Os difratometros mais comuns apresentam geometria Bragg-Brentano. 

Nessa geometria o goniômetro e o suporte da amostra são acoplados de forma que 

quando o eixo da fonte gira de um ângulo Ɵ, simultaneamente o eixo do detector 

que coleta os dados da difração desloca-se de 2Ɵ (figura 3.18).  

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Os valores obtidos em um difratômetro, quando apresentados em gráfico das 

intensidades da radiação difratada em função do ângulo 2Ɵ, recebe o nome de 

Ɵ 

Amostra 

Fonte de 

raios X 
Detector 

2Ɵ 

Figura 3.18 – Esquema de funcionamento de um difratometro com geometria Bragg-Brentano. 

Adaptado de Barbosa (2006). 
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difratograma (figura 3.19). Cada pico de um difratograma representa a 

intensidade da radiação difratada por um conjunto de planos cristalinos que 

possuem a mesma distância interplanar. O padrão difratométrico de um material 

cristalino pode ser entendido como um conjunto de picos individuais cujos 

parâmetros (altura, posição, largura, forma e área) são dependentes do tipo de 

átomos e de sua posição no agrupamento atômico repetitivo que forma um cristal. 

Dessa forma, o difratograma funciona como uma impressão digital que permite a 

identificação das fases cristalinas da amostra. 
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Figura 3.19 – Difratograma obtido a partir de medidas do meteorito Isna. Os picos são as linhas 

Kα do cobre espalhadas coerentemente por diversos planos cristalográficos da amostra. 

 

3.5.4.2 Arranjo experimental  

Os dados apresentados nesta dissertação foram obtidos no Laboratório de 

Difração de Raios X do Departamento de Engenharia Química e de Materiais da 

PUC-Rio. O difratometro utilizado é do modelo D8 Discovery (figura 3.20), 

fabricado pela Bruker. Seu sistema é composto por um tudo de raios X com anodo 

de cobre (λ = 1,5518 Å), um filtro de níquel
9
 e um detector Lynxeye.  

Uma medida preliminar é feita para identificar os picos de maior destaque. 

Essa identificação é importante para que o programa de aquisição Diffrac.Eva v3 

possa calcular o tempo de aquisição necessário. A intensidade da radiação 

difratada foi obtida para ângulos de espalhamento entre 10° e 90°, com passo de 

                                                           
9
 - Utiliza-se um filtro de níquel porque ele é transparente para as linhas Kα , mas absorve as linhas 

Kβ do cobre. 
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varredura de 0,02°, e tempo de aquisição de 2,5 s por passo. As medidas foram 

realizadas a temperatura ambiente.  

 

 

Figura 3.20 - Foto do difratômetro D8 Discovery utilizado 

Um difratograma típico é mostrado na figura 3.19. O próprio programa de 

aquisição analisa o difratograma e realiza a identificação das fases cristalinas 

presentes na amostra. E em seguida é feito o refinamento pelo programa TOPAS, 

utilizando o método de Rietveld. Esse método consiste em ajustar no difratograma 

obtido diversos difratogramas padrão permitindo relacionar a estrutura cristalina 

estudada com estruturas conhecidas (Churampi, 2014). Na etapa de refinamento, o 

programa TOPAS é ainda capaz de inferir quantitativamente a composição 

mineralógica da amostra. 

 

3.6 Experimento de processamento térmico do meteorito Isna 

O processamento térmico consistiu em aquecer resistivamente (efeito Joule) 

a amostra do Isna em pó colocada em uma barquinha de molibdênio em uma 

câmara com a pressão de ~ 6,0 x 10
-6

 torr.  As fotos da barquinha, do interior da 

câmara de vácuo e da barquinha aquecida durante o processamento térmico são 

mostradas na figura 3.21. Não foi medida a temperatura da barquinha aquecida 

pela passagem de corrente alternada de aproximadamente 40 A; como ela ficou 

Porta amostra 

Braços do 

goniômetro 

Fonte de R-X 
Detector 
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incandescente além do rubro pode-se estimar que tenha alcançado a temperatura 

de 700 a 900 
0
C.  Nestas condições, os constituintes silicáticos do meteorito não 

se fundem por serem refratários, porém outros constituintes mais voláteis e 

moderadamente voláteis se fundem e até evaporam. A proposta do experimento 

foi fracionar o meteorito original em duas fases: (a) a mais refratária e (b) a menos 

refratária. A fase mais refratária ficou como resíduo na barquinha ao fim do 

aquecimento e a fase menos refratária foi sublimada e condensada na forma de 

filme fino sobre substratos distantes de ~10 cm da barquinha. Como pode ser visto 

na foto, acima da barquinha com a amostra do Isna foram colocados substratos 

para sustentar os filmes condensados. Foram utilizados como substratos: disco de 

aço, discos prensados de KBr e pedaços de wafer de silício. Ambas as fases (a) e 

(b) foram analisadas pelas técnicas 
252

Cf-PDMS, FTIR e Raman. Os resultados 

das análises são apresentados, comparados com os da amostra não processada e 

comentados no Capítulo 4. O sistema utilizado dispõe de uma balança de quartzo 

para medir a espessura dos filmes depositados nos substratos.  Esta medida é 

baseada na mudança da frequência de oscilação do cristal de quartzo em função da 

massa depositada sobre ele; a mudança da frequência depende da temperatura e da 

densidade do material depositado, por isso, o quartzo é resfriado com circulação 

de água por uma serpentina para manter a temperatura relativamente constante. A 

densidade do material depositado é previamente ajustada no medidor; foi utilizado 

o valor de 3,5 g/cm
3 

como valor médio de minerais.  Os filmes foram depositados 

em todos os substratos durante o mesmo experimento de aquecimento com 

duração de 7,5 minutos; a espessura medida com o método descrito foi de 16 nm.  

Os diferentes substratos foram utilizados para que os filmes pudessem ser 

analisados pelas técnicas citadas. 
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Figura 3.21 - Foto da câmara de deposição no momento do experimento de processamento 

térmico do meteorito Isna. Em destaque a barquinha e os substrato. 
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4 Resultados Comentados 

Neste capítulo são apresentados e comentados os resultados obtidos pelas 

técnicas 
252

Cf-PDMS, FTIR, Raman, XRF, XRD e PIXE na análise das amostras 

dos meteoritos Isna, Allende e Zagami.  

 

4.1 PDMS 

A técnica 
252

Cf-PDMS-TOF foi aplicada para a análise dos três meteoritos 

com obtenção de espectros de massa de íons positivos e negativos. As amostras na 

forma de pó foram fixadas em pedaços de fita de carbono de dupla face adesiva 

utilizados como substratos.  

A comparação entre os espectros das três amostras e os da fita de carbono é 

feito e suas similaridades e diferenças são comentadas. 

Os resultados mostram que a região de massa acima de 100 u apresentam 

dados mais confiáveis, uma vez que os picos de contaminantes são menos 

intensos.  

 

4.1.1 Interpretação dos espectros de massa de íons negativos 

Na figura 4.1 são apresentados os espectros de massa de íons negativos, em 

escala semi-logarítmica, dos três meteoritos. Os espectros foram normalizados 

para fins de comparação. A faixa de massas exibida vai de zero a 1000 u. 

Considera-se que todos os íons detectados têm carga unitária, isto é, -1e. A 

existência de íons multicarregados negativos estáveis, ou com vida média 

suficientemente longa para permitir sua análise por TOF, é improvável senão 

impossível. 
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Figura 4.1 - Espectros de massa de íons negativos dos três meteoritos até 1000 u e em escala semi 

-logarítmica. 

 

No aspecto geral, os três espectros são muito semelhantes, diferenciando-se 

praticamente em variações modestas das intensidades relativas dos picos.  

A primeira informação retirada de uma análise preliminar é que na região de 

massas baixas, até 100 u, é difícil diferenciar os espectros. Por esse motivo, os 

espectros são exibidos nas próximas figuras em faixas de massas que permitam 

uma melhor observação tanto das semelhanças quanto das diferenças entre eles. 

Os espectros parciais dos três meteoritos, bem como o da fita de carbono, são 

apresentados em escala linear na faixa entre 0 e 70 u (figura 4.2).  

Mesmo diante da grande quantidade de picos (correspondentes às massas 

das espécies iônicas) algumas observações já podem ser feitas a partir da figura 

4.1. Uma delas, é que cinco picos se destacam na região em torno de 320 u, 

visíveis nos três espectros, mas com intensidades diferentes.  

Outra região interessante está compreendida na faixa entre 630 e 720 u, 

onde os meteoritos Isna e Zagami apresentam um conjunto de três picos 

pronunciados em relação a sua vizinhança, enquanto o Allende apresenta apenas 

um.  
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Em geral, os espectros PDMS de íons negativos apresentam as séries de 

agregados (clusters) Cn
-
 e CnH

-
  bem definidas, pelo menos para n variando de 1 a 

10. É possível observar agregados com n maiores para: i) medidas muito longas, 

ii) dependendo da disponibilidade de átomos de carbono e de hidrogênio na 

amostra e iii) em função do grau de contaminação da câmara de análise por vapor 

de óleo de bomba de vácuo.  A distribuição de intensidades dos picos atribuídos à 

essas séries tem um padrão regular: se n é par, área (Cn
-
) <  área (CnH

-
) e se n é 

impar área (Cn
-
) > área (CnH

-
). O agregado de pico mais intenso é o C2H

-
, de 

massa 25 u: esse pico é tão característico que é normalmente utilizado para 

calibração de massa dos espectros junto com o pico correspondente ao H
-
 de 

massa 1 u; a partir dele, as intensidades decrescem a medida que n aumenta 

(Fantuzzi et al. 2013). Portanto, desconsiderados os agregados de carbono listados 

na tabela 4.1 (os em negrito são os mais abundantes), a figura 4.2 fornece poucas 

informações úteis.  Porém, como PDMS é técnica de análise de superfície, esta 

figura indica que o preparo da amostra foi satisfatório pelo fato dos picos 

referentes as massas 41 e 59 só aparecerem intensos no espectro da fita de 

carbono, ou seja, as amostras revestiram bem os substratos evitando interferência 

da cola da fita na análise.   

Tabela 4.1- Massas atribuídas a agregados de carbono. 

 

N 

Massas (u)  

n 

Massas (u) 

Cn
-
  CnH

-
 Cn

-
  CnH

-
 

1 12 13 6 72 73 

2 24 25 7 84 85 

3 36 37 8 96 97 

4 48 49 9 108 109 

5 60 61 10 120 121 

 

Estes picos que sempre aparecem em espectros de íons negativos podem ser 

gerados por fragmentos de moléculas orgânicas e/ou ser produzidos por 

contaminantes do sistema. Vale destacar o pico 35 u que aparece apenas nos 

meteoritos. 

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1313010/CA



Resultados comentados                                                                                        75 

 

 

0 10 20 30 40 50 60 70

0,0

0,5

1,0

1,5

41

50 63

62

49

48

C
-

6C
-

3

C
-

2

C
-

2 
H

-
H

-

Co
nta

ge
ns

/m
in

m/z

26

35

 

0 10 20 30 40 50 60 70

0,0

0,5

1,0

1,5

Co
nta

ge
m/

mi
n

m/z

41
50 63

62

49

48

C
-

6

C
-

3

C
-

2

C
-

2 
H

-

H
-

26

35

 

0 10 20 30 40 50 60 70

0,0

0,5

1,0

1,5

Co
nta

ge
ns

/m
in

m/z

41 50
63

61

49

48

C
-

6

C
-

3

C
-

2

C
-

2 
H

-
H

-

26

35

 
 

0 10 20 30 40 50 60 70

0,0

0,5

1,0

1,5

Co
nta

ge
m/

mi
n

m/z

41

50
62

49

48
C

-

6

C
-

3

C
-

2

C
-

2 
H

-
H

-

26

59

27

43

45

Figura 4.2 – Espectros de massa de íons negativos na faixa de 0 a 70 u. a) Isna; b) Allende; c) 

Zagami; d) fita de carbono. 
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A dominância dos picos de contaminantes nos espectros diminui a medida 

que as massas aumentam. 

A figura 4.3 apresenta os espectros na faixa 70 a 150 u. Nota-se que muitas 

espécies iônicas ainda são comuns nos espectros dos meteoritos e da fita de 

carbono. No entanto, já é possível observar que, para o Zagami, a intensidade dos 

picos é maior. A presença de picos que não aparecem na fita de carbono indica 

que pertencem à composição dos meteoritos: os picos referentes as massas 80 e 

137 u aparecem nos espectros dos três meteoritos, mas não aparecem no da fita de 

carbono.  

A figura 4.4 compara os espectros parciais na faixa compreendida entre 150 

e 230 u. De novo, o Zagami exibe uma quantidade maior de picos bem definidos. 

O pico mais pronunciado nessa faixa é o de 184 u, muito intenso e presente nos 

três meteoritos. Esse pico está ausente no espectro da fita.  

Os picos correspondentes às massas 177, 179 e 212 u estão presentes apenas 

nos espectros dos meteoritos.  O espectro do Zagami contêm ainda os picos dos 

íons com 151, 195, 211, 213, 215 e 221 u que, ou não estão presentes, ou são 

muito pequenos para serem observados nos outros espectros.  
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Figura 4.3 – Espectros de massa de íons negativos na faixa de 70 a 150 u. a) Isna; b) Allende; c) 

Zagami; d) fita de carbono. 
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Figura 4.4 – Espectros de massa de íons negativos na faixa de 150 a 230 u. a) Isna; b) Allende; c) 

Zagami; d) fita de carbono. 
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A faixa dos espectros de íons negativos de 200 a 400 u (figura 4.5) é mais 

interessante, pois em torno de 320 u há três picos (312, 326 e 340 u) que estão 

presentes nos espectros de todas as amostras. Observa-se que a diferença entre as 

massas 312 e 340 u é 28 u (massa do Si); outros pares de massa nesses espectro 

sugerem também a diferença de 28 u embora a resolução em massa não seja boa.  

Em resumo, os espectros das três amostras são muito parecidos. Entre Isna e 

Allende, como seria de se esperar, as diferenças são muito pequenas. Já o Zagami 

apresenta picos intensos em 210, 221 e 354 u que são menos intensos nos 

espectros de Isna e Allende. Estes, por sua vez, possuem um pequeno pico relativo 

à massa 391 u não presente no espectro do Zagami. 

De todos os picos indicados nos espectros dos três meteoritos, figura 4.5, 

apenas os de 240 e 282 u estão presentes, com abundância considerável, no 

espectro da fita de carbono. Os demais picos são de íons das amostras. 

Infelizmente nenhuma identificação foi possível nessa faixa, pois picos de massa 

muito alta podem ser resultados de muitas combinações de elementos.  
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Figura 4.5 – Espectros de massa de íons negativos na faixa de 200 a 400 u. a) Isna; b) Allende; c) 

Zagami e d) fita de carbono. 
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4.1.2 Interpretação dos espectros de massa de íons positivos 

Na figura 4.6 são apresentados os espectros de massa de íons positivos, em 

escala semi-logarítmica dos três meteoritos.  
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Figura 4.6 - Espectros de massa de íons positivos dos três meteoritos em escala semi-logarítmica. 

 

Alguns picos se destacam na região entre 500 e 600 u. A seguir, são 

apresentados os espectros parciais para melhor comparação entre eles. A figura 

4.7 mostra os espectros de massa de íons positivos dos três meteoritos e da fita de 

carbono na faixa de 0 a 70 u. Como no caso dos espectros de íons negativos, a 

diferença entre os espectros na região de massa baixa também é pequena. 

Entretanto, algumas diferenças são notáveis. Pela intensidade do pico relativo à 

massa 23 u, pode-se concluir que há sódio nos três meteoritos, enquanto que na 

fita de carbono ele não é observado. Observa-se também a presença dos isótopos 

do elemento potássio, 
39

K
+
 e 

41
K

+
. E, apesar das massas 39 e 41 u estarem também 

indicadas no espectro da fita de carbono, elas não são atribuídas ao potássio e sim 

aos íons C3H3
+ 

e C3H5
+
. Esta afirmação é respaldada no fato de que os isótopos 39 

e 41 do potássio apresentam abundâncias de 93% e 7% em amostras terrestres, 

respectivamente, e no espectro da fita o pico correspondente à massa 41 é mais 

intenso do que o pico correspondente à massa 39. 
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A informação mais significativa nessa faixa de massas é a alta contagem do 

íon 
24

Mg
+
 nos espectros do Isna e do Allende, sendo sua abundância maior no 

Allende do que no Isna. Essa constatação está de acordo com a classificação de 

ambos (Isna como CO e Allende como CV) que leva em consideração, entre 

outros aspectos, a proporção de magnésio em relação à quantidade de silício 

(Mg/Si), que para o Allende é maior (Hutchison, 2004). Além disso, observa-se a 

presença dos íons 25 e 26 u, que são devidos aos isótopos 
25

Mg e 
26

Mg (e, em 

menor parte, aos íons C2H
+
 e C2H2

+
).  A tabela 4.2 mostra as abundâncias 

isotópicas dos elementos magnésio e potássio na Terra (Lide, 1995). A abundância 

do 
26

Mg é ligeiramente maior que a do 
25

Mg, como a relação das áreas em questão 

nos espectros.  

No espectro do Zagami a presença dos três isótopos do magnésio é quase 

imperceptível comparada a que se observa nos espectros dos outros dois 

meteoritos. O espectro da fita de carbono não exibe os picos referentes aos 

isótopos do magnésio. 

Os demais picos presentes nos espectros das amostras estão também 

presentes no espectro da fita de carbono. Logo não é possível afirmar se 

correspondem a espécies iônicas dessorvidas da superfície das amostras ou se são 

resultados de contaminação. 

 

Tabela 4.2 - Abundâncias dos isótopos do magnésio e do potássio na Terra (Lide, 1995) 

Z 
12 19 

A 24
Mg 

25
Mg 

26
Mg 

39
K 

40
K 

41
K 

% 
78,99 10,00 11,01 93,26 0,01 6,73 
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Figura 4.7 – Espectros de massa de íons positivos na faixa de 0 a 70 u. a) Isna; b) Allende; c) 
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+
 e Mg

+
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Na faixa do espectro de massa de íons positivos de 70 a 150 u (figura 4.8), 

observa-se que pouca informação de destaque pode ser obtida. Os picos relativos 

às massas 118, 121 e 141 u são notáveis apenas nos espectros dos meteoritos. 

Nenhum dos demais picos apresentados se destaca em algum dos espectros 

em particular. 

A figura 4.9 mostra os espectros de massa de íons positivos na faixa de 150 

a 230 u. Novamente é possível observar que a similaridade entre os picos 

presentes nos espectros das amostras e da fita de carbono vai diminuindo 

conforme as massas vão aumentando. Algumas observações estão destacadas na 

tabela 4.3. 

 

Tabela 4.3 – Comparação das intensidades de alguns picos na faixa de massa exibida na figura 4.9 

Massa (u) Isna Allende Zagami fita de carbono 

151 médio médio Forte Médio 

155 forte forte Médio Fraco 

162 médio fraco Médio Fraco 

165 forte forte Médio Fraco 

183 fraco fraco Fraco Fraco 

219 não ocorre não ocorre Ocorre Fraco 
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Figura 4.8 – Espectros de massa de íons positivos na faixa de 70 a 150 u. a) Isna; b) Allende; c) 

Zagami e d) fita de carbono. 
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Figura 4.9 – Espectros de massa de íons positivos na faixa de 150 a 230 u. a)Isna; b)Allende; c) 
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A figura 4.10 mostra a faixa de 230 a 350 u. Os picos referentes às massas 

256, 270, 282, 297, 313, 327, 340 e 344 u encontram-se presentes apenas nos 

espectros dos meteoritos. O pico 270 u diferencia-se por apresentar maior 

intensidade nos espectros do Isna e do Zagami em comparação com o Allende. Já 

o pico referente a 297 u tem maior intensidade no Zagami.  

Nos espectros do Isna e do Zagami o pico da massa 326 u é mais intenso 

que o pico 327 u. No entanto, essa relação se inverte no caso do espectro do 

Allende, onde a massa 327 u apresenta contagem maior que a massa 326 u.  

A figura 4.11 mostra faixa de 300 a 600 u, a região mais interessante dos 

espectros de massa de íons positivos das amostras. Nenhum dos picos mais 

intensos aparece no espectro da fita de carbono. Sua origem poderia ser devida à 

contaminação introduzida pelo manuseio ou pelo processo de corte dos 

meteoritos. No entanto contaminações desse tipo dificilmente produzem picos 

com tão alta intensidade. Assim, é mais provável que esses íons representem 

constituintes dos meteoritos, sendo, possivelmente, fragmento de algum mineral. 

Deve ser notado que os três espectros exibem os mesmos picos na região entre 

460 e 570 u. Sendo a diferença entres os picos 496, 524 e 552 u de 28 u. E a 

diferença entre os picos 510 e 538 u, também de 28 u. 

Os picos referentes as massas 314, 327, 467, 496, 510, 524, 538 e 552 u 

estão ligados a composição dos meteoritos. O pico 565 u é perceptível apenas no 

espectro do Zagami. 
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Figura 4.10 – Espectros de massa de íons positivos na faixa de 230 a 350 u. a) Isna; b) Allende; c) 

Zagami e d) fita de carbono. 
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4.1.3 Comparação entre regiões de massas altas 

Nesta seção é feita uma análise mais detalhada sobre as abundâncias das 

massas altas já citadas anteriormente. Em geral, não é possível fazer a 

identificação da espécie iônica responsável por esses picos; no entanto, a 

comparação direta entre espectros evidencia similaridades e diferenças entre as 

amostras. Ao comparar os espectros dos meteoritos com o da fita de carbono 

pode-se concluir se tais picos pertencem aos meteoritos ou se são simplesmente 

resultado de contaminação. 

 

4.1.3.1 Espectros de massa de íons negativos 

A figura 4.12 mostra o zoom da região de 310 a 350 u. Nessa faixa, os picos 

comuns aos três meteoritos são os de massa 312, 314, 316, 326, e 342 u, podendo-

se observar diferenças de um espectro para outro. Os picos 312 e 314 u destacam-

se mais no espectro do Isna tendo intensidade inferior nos dos outros dois 

meteoritos. Já a massa 326 u apresenta forte intensidade no Isna e no Zagami, 

enquanto que no Allende ela é comparável a massa 327 u. Observa-se ainda que o 

pico 340 u destaca-se nos espectros dos três meteoritos. 

Nenhum dos picos destacados nos espectros dos meteoritos está presente no 

espectro da fita de carbono, indicando que os íons a eles associados foram 

dessorvidos da superfície das amostras. 

Na figura 4.13 estão expostos espectros de íons negativos de massas bem 

altas. Nos três espectros, observam-se muitos picos em comum. O destaque nessa 

faixa é a massa 680 u com pico intenso no Allende e menor nos demais. No 

espectro do Zagami há os picos 661 e 664 u com intensidades maiores do que no 

Isna e no Allende. Há ainda o conjunto de picos entre 674 e 678 u que nos outros 

dois espectros apresentam abundâncias menores.  
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Figura 4.12 – Espectros de massa de íons negativos, comparação entre massas altas. a) Isna; b) 

Allende; c) Zagami e d) fita de carbono. 
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Figura 4.13 – Espectros de massa de íons negativos, comparação entre massas altas. a) Isna; b) 

Allende; c) Zagami e d) fita de carbono. 
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4.1.3.2 Espectros de massa de íons positivos 

O pico referente a massa 496 u é visto isolado no espectro do Isna. Já no 

caso dos espectros do Allende e do Zagami este mesmo pico vem acompanhado 

pelo correspondente a 495 u.  

A massa 510 u está presente, com abundância comparável nos espectros dos 

três meteoritos. 

Dos espectros de Allende e Zagami observam-se as massas 524 e 525 u, 

sendo a 524 u mais abundante nos dois casos. No Isna também se observa esses 

dois picos, no entanto com intensidade inferior. 

O pico correspondente a massa 552 u ocorre nos espectros dos três 

meteoritos, estando acompanhado do de 553 u no Isna e no Zagami. 

O espectro de íons da fita de carbono (figura 4.15 d) somente apresenta as 

massas 504 e 550 u. Nenhuma das duas encontra-se presente nos espectros de 

meteoritos.  
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Figura 4.14 – Espectros de massa de íons positivos, comparação entre massas altas. a) Isna; b) 

Allende; c) Zagami e d) fita de carbono. 
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Para melhor comparar os espectros de massa de íons positivos e negativos 

dos três meteoritos, eles são exibidos diferentemente na figura 4.15. As massas 

nos espectros de íons negativos foram deslocadas de 184 u em relação as dos 

respectivos espectros de íons positivos. A evidente periodicidade de 28 u e de 184 

u nos espectros de massa de íons positivos e negativos dos três meteoritos é 

explicada pelas diversas possibilidades de formação de agregados de silício puro e 

de silício associado a oxigênio (Sin e SinOm). Tais agregados podem ser neutros, 

positivos ou negativos; a estabilidade de cada espécie é dada pela estrutura mais 

favorável para acomodar a distribuição eletrônica. Em espectrometria de massa, 

além da abundância dos íons emitidos, a intensidade de seus picos depende 

também da probabilidade de ionização deles e da sua estabilidade. Nos espectros 

PDMS dos meteoritos, a massa 184 u se destaca nos espectros de íons negativos, 

as duas possibilidades mais prováveis para ela são as espécies químicas Si6O
- 

e 

Si2O8
-
 que, de acordo com cálculos de estabilidade (Yu-Hong et al. 2009 e 2014), 

são particularmente estáveis.  Deve-se enfatizar o cuidado na interpretação desses 

espectros quanto ao número enorme de picos porque novas espécies iônicas 

podem ser produzidas no instante do impacto do projétil. Isto é, uma espécie 

química frágil, presente na amostra, pode ser destruída no evento e dar origem a 

outra, não pré-existente, mas mais estável. Portanto, um critério para extrair 

informações úteis sobre as amostras é buscar as diferenças entre os padrões dos 

espectros de massas das amostras.  Para a análise das amostras em questão, cabe 

ressaltar que os espectros PDMS de íons positivos e negativos dos minerais 

anortita, jadeita e nefeline (apêndice B), obtidos no mesmo espectrômetro do 

Laboratório Van de Graaff e nas mesmas condições de preparo de amostra e 

tensões de extração, não exibiram a multiplicidade de picos com as diferenças de 

28 u e de 184 u observada nos espectros dos três meteoritos (figuras B.3 e B.4) 

(Langlinay, 2014).  

O pico 184 u pode ser atribuído ao íons Si2O6
-
. Um zoom em torno dessa 

região mostra também os picos 185 e 186 u que pode ser atribuídos ao mesmo 

íons com os isótopos do silício, 29 e 30, respectivamente. 
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Figura 4.15 - Isna: (a) positivo (b) negativo; Allende: (c) positivo (d) negativo; Zagami: (e) positivo (f) negativo.
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4.2 Espectroscopia Infravermelha – FTIR 

Os espectros de infravermelho (IR) dos três meteoritos estudados foram 

adquiridos na faixa de número de onda conhecida como região de infravermelho 

médio (MIR) (de 4000 a 400 cm
-1

). Essa região é bastante utilizada na análise de 

compostos orgânicos. Sua aplicabilidade para o estudo de minerais é menos 

comum, mas, mesmo assim, é possível obter informações importantes a respeito 

da composição da amostra através da comparação com espectros de compostos já 

conhecidos, usando critérios de forma da banda entre 1200 e 700 cm
-1

.  

A figura 4.16 mostra a comparação entre posição e forma das bandas 

presentes nos espectros IR dos três meteoritos (a) com as bandas em espectros IR 

da literatura para minerais (b), evidencia-se as diferenças das formas das bandas 

de vibrações Si-O. Em particular, o espectro do Isna é muito semelhante ao da 

olivina. 

 

  

 

Figura 4.16 – Espectros IR de transmissão: a) dos três meteoritos, Zagami, Isna e Allende; b) de 

quatro amostras de minerais, de cima para baixo: piroxênio, clorita, olivina e labradorita 

(Sandford, 2010). 

 

4.2.1 Meteorito Isna 

A característica mais evidente do espectro IR do meteorito Isna (figura 4.17) 

é a presença de uma banda na região entre 1200 e 700 cm
-1 

atribuída à vibrações 
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de estiramento da ligação Si-O. Ainda na região citada observa-se três fortes picos 

de absorção em 969, 883 e 835 cm
-1

, atribuídos à presença do mineral olivina uma 

vez que picos semelhantes em 1030, 910 e 850 cm
-1 

(Barua et. al. 2003) são 

observados no espectro da olivina. De fato, os côndrulos do Isna são constituídos 

basicamente por olivina (Sandford, 1984) e (Kwiecinska, 2010).   

 

  

 

Figura 4.17 – Espectro IR de absorbância do meteorito Isna. As linhas verticais indicam picos 

gerados pela presença de olivina. 

 

Além dos picos já citados, em outra região com forte absorbância entre 700 

e 400 cm
-1

, observa-se as bandas 593, 502 e 408 cm
-1 

atribuídas a vibrações de 

deflexão da ligação Si-O-Si da olivina. 

 

4.2.2 Meteorito Allende 

O Allende é um dos meteoritos mais estudados. Como sua classificação é 

muito próxima da classificação do Isna, espera-se que ambos os espectros sejam 

semelhantes (figura 4.18). 
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Figura 4.18 - Comparação entre os espectros IR do Isna e do Allende. Poucas diferenças são 

observadas entre os dois 

As características mais evidentes do espectro de absorção do Allende são 

muito semelhantes às do espectro do Isna, o que torna muito difícil diferenciar os 

dois meteoritos somente com base nesse resultado (figura 4.19). De fato, os 

grupos CO e CV são química e fisicamente relacionados (Sandford, 1984). 

 

 

Figura 4.19 - Espectro IR de absorção do Allende. As linhas verticais indicam a posição dos picos 

devido à vibração de estiramento da ligação Si-O (três primeiros, à esquerda) e os picos devido a 

vibrações de flexão das ligações Si-O-Si (três últimos, à direita)  

 

A diferença principal entre os espectros IR-médio do Allende e do Isna é 

que a forte banda de absorção entre 1200 e 700 cm
-1

 é ligeiramente mais larga no 
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do Allende, provavelmente devido a influências provenientes de moléculas 

vizinhas. Além disso, a banda larga em torno de 3400 cm-1 é mais pronunciada; 

isso se deve ao fato de o Allende conter mais água do que o Isna (Hutchison, 

2004). A posição de cada pico é a mesma observada no espectro do Isna indicando 

que o meteorito Allende também apresenta grande quantidade de olivina em sua 

composição. 

 

4.2.3 Meteorito Zagami 

O espectro IR-médio de absorção do meteorito Zagami é apresentado na 

figura 4.20. A banda devido ao conteúdo silicático se destaca. Note as 

semelhanças e diferenças com os espectros do Isna e Allende apresentados na 

figura 4.18. 

A figura 4.21 mostra uma comparação entre os espectros de absorção óptica 

do meteorito Zagami e do mineral jadeita, obtidos com o mesmo espectrômetro 

FTIR. As duas primeiras barras pontilhadas à esquerda indicam as posições dos 

picos devido à vibrações assimétricas de estiramento da ligação Si-O (1065 e 960 

cm-1). A barra pontilhada mais fina mostra o pico devido a vibrações de 

estiramento das ligações Al-O (630 cm-1), e a última barra à direita indica o pico 

provenientes de vibrações de deflexão da ligação Si-O-Si (490 cm-1). Os 

espectros apresentam similaridades que indicam a presença de jadeita na 

composição do Zagami. 
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Figura 4.20 - Espectro IR de transmissão do meteorito Zagami.  

 

 

  

 

Figura 4.21 - Comparação entre espectros IR de absorbância: (a) do meteorito Zagami e (b) do 

mineral jadeita (Langlinay, 2014). 
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4.3 Espectroscopia Raman 

Os espectros de Raman das três amostras de meteoritos foram obtidos com 

tempos de aquisição de 90 s. A potência do laser foi mantida em 150 μW e o 

comprimento de onda foi de 514 nm (cor verde). A primeira etapa da 

interpretação dos espectros Raman é semelhante à feita para os do FTIR, 

consistindo em compará-los com espectros de minerais, identificando os picos que 

podem ser devido ao mesmo tipo de vibração. A segunda etapa consiste na análise 

das bandas D e G. Ela informa sobre a estrutura cristalográfica interna do 

meteorito, podendo ainda fazer a caracterização e determinação do grau de 

evolução estrutural e grafitização do material carbonáceo (Quirico et al. 2006). 

 

4.3.1 Análise comparativa 

 

4.3.1.1 Meteoritos Isna e Allende 

Os espectros Raman dos meteoritos Isna e Allende são muito 

semelhantes. Em ambos, na faixa de 400 a 3500 cm
-1

, uma dezena de picos é 

observada. As bandas D (desordem) e G (grafite) que ocorrem em 1360 e 1600 

cm
-1

, respectivamente, indicam a presença de material orgânico na composição da 

amostra.  

Uma das informações relevantes obtidas através da espectroscopia 

Raman é sobre a estrutura cristalina da amostra, fornecida pela análise das bandas 

D e G. A ênfase será na comparação entre espectros de minerais puros com os dos 

meteoritos. 

Na figura 4.22 é possível observar os picos 952, 845, 815 e 591 cm
-1

 que 

estão relacionados à presença dominante de olivina na amostra. O nitrogênio 

mostrado é proveniente da atmosfera, não pertencendo a amostra; a banda 2328 

cm
-1

 é atribuída ao estiramento da ligação NN dessa molécula. A figura 4.23 

mostra os picos correspondentes no espectro Raman de olivina pura.  
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4.3.1.2 Meteorito Zagami 

O Zagami tem origem marciana e, em função da sua composição química 

e estrutura, é classificado como não condrito. Logo, é de se esperar que seu 

espectro Raman seja diferente dos espectros de Isna e Allende que são condritos 

carbonáceos. A discrepância mais evidente é a ausência das bandas D e G em seu 

espectro (figura. 4.24).  
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Figura 4.24 - Espectro Raman do Zagami. 
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A ausência das bandas é explicada pelo fato de o Zagami não apresentar 

carbono em sua composição (Meyer, 2012). 

Ao comparar os espectros Raman do Zagami com o espectro do mineral 

diopsídio [CaMgSiO6] (figura 4.26), é fácil perceber a influência desse mineral na 

forma e perfil do espectro do Zagami indicando grande quantidade de diopsídio na 

composição da amostra. 

 

4.3.2 Análise das bandas D e G 

O grau de maturidade térmica da matéria orgânica (MO) contida na matriz 

de meteoritos condríticos espelha o grau de aquecimento experimentado pelo 

material e, por esse motivo, pode ser usado na determinação do grau de 

metamorfismo térmico dos meteoritos (Quirico et al, 2005). A forma pela qual o 

grau de maturidade da MO pode ser avaliado é através da determinação de seu 

grau de ordem estrutural. Os espectros Raman dos meteoritos Allende e Isna 

apresentam duas bandas na região do espectro entre 1200 e 1800 cm
-1

, que são 

relacionadas à presença de material carbonoso (matéria orgânica). Essas bandas 

são denominadas D (defeito) e G (grafite). A intensidade da primeira banda reflete 

a desorganização do sistema cristalino, em particular a desordem induzida por 

defeitos no material: a banda não está presente no espectro de uma amostra de 

grafite perfeitamente ordenado. Já a segunda é atribuída a modos vibracionais de 

planos aromáticos
10

 e está presente em toda matéria orgânica independentemente 

do grau de ordem estrutural. Alguns parâmetros espectrais são muitos sensíveis à 

evolução no grau de ordem estrutural de matéria orgânica e portanto, podem ser 

usados na determinação do seu grau de maturidade (Quirico et al, 2003). O 

espectro do Zagami não apresenta as bandas D e G, não sendo possível realizar a 

mesma análise para esse meteorito. 

A figura 4.26 mostra as bandas D e G do espectro do meteorito Isna. Em 

ambas foi feito o ajuste com o perfil de uma função lorentziana. Os parâmetros 

                                                           
10

  - Compostos aromáticos são aqueles que apresentam um ou mais anéis planos de 
átomos, unidos por dois tipos de ligações covalentes. Estes compostos podem ser 
formados apenas por átomos de carbono (grafeno e grafite), por hidrocarbonetos 
(benzeno) ou podem incluir outros átomos como oxigênio e nitrogênio. 
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Raman obtidos a partir desse ajuste são apresentados na tabela 4.3. O mesmo 

procedimento foi seguido para o espectro Raman do Allende.  

Para os dois espectros é possível notar que a banda D é maior que a banda 

G. No entanto, no espectro do Allende (figura 4.27) a intensidade da banda D (ID) 

é muito maior que a intensidade da banda G (IG), enquanto que no espectro do 

Isna as intensidades das duas bandas são comparáveis.   
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A expressão usada no ajuste da lorentziana é mostrada abaixo. Os 

parâmetros dessa equação são apresentados na tabela 4.4 e correspondem 

respectivamente à área integrada de cada banda, A, ao valor da largura a meia 

altura, W, e ao valor da posição do centro do pico, Xc. 

 
y = y0 +  

2A

π

W

4(X − Xc)2 + W2
 

(4.1) 

Para cada banda os parâmetros recebem um índice: D para a banda D e G 

para a banda G.  

 

Tabela 4.4 - Parâmetros Raman obtidos a partir dos espectros de Isna e Allende. 

Isna Allende 

Banda D Banda G Banda D Banda G 

XD 1359 XG 1579 XD 1363 XG 1597 

FWHM-D 74 FWHM-G 122 FWHM-D 69 FWHM-G 101 

AD 29598 AG 61041 AD 23202 AG 25207 

ID 912 IG 862 ID 340 IG 251 

 ID/IG 1,1  ID/IG 1,4 

 

Quirico et al. (2003 e 2005) mostraram que existe relação entre o grau de 

metamorfismo térmico da MO contida em meteoritos e os parâmetros FWHM-

D
11

, ID e IG. A partir do estudo de amostras padrão de carvão constataram que 

FWHM-D diminui com o aumento do grau de metamorfismo térmico da MO. A 

razão ID/IG é uma medida do grau de desordem estrutural do material orgânico 

contido na amostra. Essa razão tende a aumentar com o aumento do grau de 

metamorfismo (Bonal et al, 2006). Baseado nessas informações nota-se que o 

Allende apresenta um grau de maturidade maior que o Isna (Tabela 4.4) tendo 

sido, provavelmente, exposto a maiores temperaturas. 

 

                                                           
11

 - Do inglês, FWHM é Full Width at Half Maximum, que significa largura completa a meia altura.  
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4.4 Espectroscopia de Fluorescência de Raios X 

A técnica de fluorescência de raios X (XRF) foi utilizada a fim de se obter, 

de forma rápida, informações sobre a composição elementar do meteorito Isna.   

 

 

Figura 4.28 - Espectro XRF do Isna mostrando sua composição elementar do Si ao Zn. 

 

Na figura 4.28 é mostrado o espectro de fluorescência de raios X do 

meteorito Isna. Nele observam-se picos referentes aos elementos detectados pela 

técnica em um ponto da amostra. São eles: o silício (Si), enxofre (S), cálcio (Ca), 

titânio (Ti), vanádio (V), cromo (Cr), manganês (Mn), ferro (Fe), níquel (Ni), 

cobre (Cu) e zinco (Zn). 

Para confirmar que os elementos presentes no espectro são de fato 

constituintes da amostra, foi feita uma medida em um ponto do substrato (fita de 

carbono) onde não havia meteorito. O resultado é mostrado na figura 4.29, onde 

se observam somente os picos correspondentes ao molibdênio (Mo), de que é feito 

o catodo do tubo de raios X, o argônio (Ar) presente na atmosfera, pois a medida 

não foi feita em vácuo, e um pico referente ao efeito Compton resultante da 

interação (colisão elástica binária) de fótons com elétrons dos átomos da amostra 

ou do anodo de Mo. 
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Figura 4.29 - Espectro XRF da fita de carbono. A linha corresponde à linha de fundo. 

 

A figura 4.30 mostra a superposição dos espectros XRF medidos em um 

ponto do meteorito e em um ponto da fita. Esse procedimento confirma que os 

elementos observados são pertencentes à amostra. 

 

 

Figura 4.30 - Espectro XRF do Isna superposto ao da fita de carbono (substrato). A linha verde 

(mais clara) representa o espectro do meteorito e a cinza o da fita. 

 

Não foram realizadas medidas XRF para as demais amostras estudadas 

nesse trabalho. No entanto, foram obtidas medidas PIXE para os três meteoritos, 

cujos resultados são comparáveis aos obtidos por XRF, uma vez que em ambas as 

técnicas o que se mede é a fluorescência dos raios X. Graças aos resultados de 
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PIXE, também serão apresentados resultados sobre composição elementar para os 

outros dois meteoritos (Allende e Zagami), bem como a comparação dos 

resultados obtidos por XRF e PIXE para uma mesma amostra (Isna).  

 

4.5 PIXE 

A técnica PIXE fornece a composição elementar das amostras analisadas.  A 

figura 4.31 mostra os espectros de raios X obtidos a partir da técnica PIXE para as 

três amostras. Embora, por uma questão de semântica, a produção de raios X 

induzida por feixes de íons não seja chamada de fluorescência, os resultados 

obtidos são similares aos da técnica XRF. As presentes medidas foram obtidas 

com a utilização de um absorvedor de Be. Novamente a semelhança entre Isna e 

Allende se destaca. A única diferença apresentada é que Allende contem P 

enquanto que o Isna não possui. 

Os elementos observados nos espectros das três amostras são: Mg, Al, Si, S, 

Cl, Ca, Ti, Cr, Mn, Fe e Cu. Além disso, observa-se que os espectros de Isna e 

Allende apresentam Ni e o do Zagami não. Por outro lado, observa-se V no 

espectro do Zagami enquanto que nos espectros dos outros dois meteoritos esse 

elemento não é observado. Observa-se que o pico Vα coincide com o pico Tiβ, mas 

a comparação entre os espectros do Isna e Allende mostra que a contribuição do 

Tiβ é relativamente pequena. Portanto, parece realmente haver vanádio na 

composição do Zagami. 

As medidas utilizando absorvedor de Mylar no detector de baixa (espectro 

não mostrado) indicaram ainda a presença de Zn nas amostras dos meteoritos Isna 

e Allende. Esse elemento não é observado no espectro do Zagami. 
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 Figura 4.31 - Espectros de raios X obtidos pela técnica PIXE. (a) Isna; (b) Allende e (c) Zagami 
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4.6 Difração de Raios X 

A técnica de difração de raios X (XRD) foi empregada visando a 

determinação da composição mineralógica majoritária dos meteoritos Isna e 

Allende. Nesta seção serão apresentados os resultados dessas medidas. A difração 

de raios X não foi empregada na análise do Zagami, devido a escassez da amostra. 

 

4.6.1 Isna 

O resultado da análise por difração de raios X do Isna é apresentado na 

figura 4.32. Nela observa-se, o difratograma obtido (preto) e o refinamento feito 

utilizando-se o método de Rietveld (vermelho). A curva inferior (azul) representa 

a diferença entre o difratograma obtido pela medida e o ajuste.  

A análise quantitativa indica que a composição mineralógica majoritária do 

Isna é de forsterita (Mg2SiO4), correspondente a 96,7% de fase cristalina do 

meteorito. Os resultados mostram também a presença de troilita (FeS), porém em 

quantidade muito inferior, apenas 3,3%. Elementos como Al, Ca ou Ni (visto pela 

técnica PIXE) não são observados por XRD, pois essa técnica somente detecta as 

fases cristalinas majoritárias não significando que as amostras não possuam outros 

minerais. Cristais de minerais menos abundantes podem estar “escondidos” na 

estrutura dos mais abundantes e por isso não são vistos. De fato, a técnica XRD 

não é capaz de detectar minerais em quantidade menores que 1%. Os valores dos 

indicadores estatísticos mostram que o resultado do refinamento feito é 

satisfatório. O valor obtido para o GOF
12

 foi de 1,51; para um ajuste perfeito o 

GOF seria igual a 1. Na prática, valores menores que 5 refletem um refinamento 

otimizado (Salvador, 2005). 

 

                                                           
12

  - goodness of fit significa qualidade do ajuste. 
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 Figura 4.32 - Difratograma do Isna ajustado pelo método de refinamento do Rietveld. A curva 

inferior (azul) indica a diferença entre o difratograma e o ajuste. As fases presentes são 

identificadas pelas linhas verticais. As fases cristalinas do Isna são constituídas praticamente por 

estes dois minerais. 

4.6.2 Allende 

A figura 4.33 apresenta o difratograma obtido a partir da medida do Allende 

(preto), os ajustes obtidos pelo método de Rietveld (vermelho) e a diferença entre 

os dois (curva inferior em azul).    
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Figura 4.33 - Difratograma do Allende ajustado pelo método de refinamento do Rietveld. A curva 

inferior (azul) indica a diferença entre o difratograma e o ajuste. As fases presentes são 

identificadas pelas linhas verticais. 
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A análise quantitativa indica que a composição mineralógica majoritária do 

Allende é também de forsterita (Mg2SiO4), sendo que a quantidade apresentada é 

ligeiramente maior, 98%. Assim como no Isna, os resultados indicam também a 

presença de troilita (FeS), mas em quantidade bem inferior, apenas 2%. Os valores 

dos indicadores estatísticos mostram que o resultado do refinamento feito é 

satisfatório. O valor obtido para o GOF nesse caso foi de 1,54.  

Mais uma vez é possível destacar a grande semelhança entre ambos os 

meteoritos. O refinamento indica a presença do mesmo mineral majoritário, e em 

porcentagem muito próxima um do outro. Além disso, os dois apresentam o 

mineral troilita em menor quantidade. A figura 4.34 mostra a comparação entre os 

dois meteoritos. Visualmente quase não se observa diferenças entre os espectros. 
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Figura 4.34 - Comparação entre os difratogramas de Isna e Allende: a semelhança é muito grande 
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4.7 Processamento térmico do meteorito Isna 

 Os espectros de  
252

Cf-PDMS, FTIR e Raman apresentados nesta seção 

foram obtidos pelas respectivas análises das duas porções obtidas no experimento 

de processamento térmico descrito na seção 3.6.  

 

4.7.1 Resultados PDMS do filme evaporado sobre disco de metal 

 

Espectro de massa de íons negativos 

A figura 4.35 mostra diferentes faixas de um mesmo espectro de íons negativos do 

filme depositado formado durante o processamento térmico do Isna. Na faixa de 0 

a 100 u observa-se a interferência da contaminação por gás residual da bomba 

mecânica. Apesar disso, pode-se notar as massas 17, 19, 31, 32 e (35 e 37) que 

correspondem aos íons OH
-
, F

-
, P

-
, S

-
 e Cl

-
, respectivamente. Destacam-se ainda 

as massas 63 e 79 que podem ser atribuídas, respectivamente, aos íons PO2
− e PO3

−.  

A faixa de 100 a 200 u apresenta dois pacotes de picos (A e B) bem definidos, 

com perfis de distribuição quase idênticos, entre 140 e 170 u que não são 

observados antes do processamento (figuras 4.3 e 4.4). Ambos os pacotes são 

compostos por 9 picos, sendo a diferença entre eles de 17 u, que corresponde ao 

íon OH
-
. Ainda não foi possível identificar esses conjuntos de picos. O fato dos 

picos que formam o pacote serem bem definidos significa que as moléculas (ou 

agregados) correspondentes a cada pico são estáveis. Do contrário, se 

fragmentariam durante o percurso até o detector stop formando picos mais largos. 

A faixa seguinte (200 a 300 u) mostra uma variedade de picos, no entanto 

nenhuma discrepância muito evidente em comparação com o espectro de antes do 

processamento (figura 4.5) pode ser observada. A faixa de 300 a 400 u mostra 

grande diferença quando comparada à mesma faixa no espectro do Isna não 

processado. Os picos correspondentes às massas 312, 326 e 340 u observados 

antes do processamento (figura 4.5) são quase que imperceptíveis no filme 

depositado. Esse resultado não surpreende uma vez que tais picos foram 

atribuídos a estruturas moleculares formadas majoritariamente por agregados 

como (Si)n ou SinOm. Por fim, a faixa de 400 a 600 u mostra um número reduzido 

de picos em relação ao espectro de antes do processamento indicando que poucas 

moléculas com massa altas foram evaporadas.   
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Figura 4.35 - Espectro de massa de íons negativos do filme depositado obtido no processamento 

térmico do Isna 

C
o

n
ta

ge
n

s 

m/z 

A B 

C2
− 

P 
S 

35Cl- 

C3
− 

C4
− 

C5
− 

C6
− 

PO2
− PO3

− 

H− 

OH−  
F−  

DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1313010/CA



Resultados comentados                                                                                        117 

 

 

Espectro de massa de íons positivos 

Na figura 4.36 são exibidas as diferentes faixas de massa do espectro de íons 

positivos do filme depositado.  Na faixa de 0 a 100 u predominam os picos muito 

intensos relacionados aos elementos muito voláteis (Na e K) e também os picos 

referentes às massas 63 e 65 que provavelmente foram produzidos pela presença 

dos íons dos dois isótopos de cobre. As massas 46, 62, 85 e 147, na faixa seguinte, 

podem ser atribuídas aos íons Na2
+
, Na2O

+
, [Na2O]Na

+
, [Na2O]2

+ 
. Os isótopos do 

magnésio 
24

Mg
+
, 

25
Mg

+
 e 

26
Mg

+
 não são observados, indicando que  o elemento 

magnésio não foi transferido para o filme. Na faixa de 100 a 200 u se destaca o 

enorme pico relativo à massa 129 u. Essa massa não é observada no espectro do 

Isna antes do processamento térmico. Uma atribuição plausível é o agregado 

iônico [AlO]3
+
, que é um bom candidato por ser um pico único e o Al ser 

monoisotópico (os isótopos 17 e 18 do oxigênio são muito pouco abundantes). Na 

faixa de 200 a 300 u observa-se mais um conjunto de picos (pacote C) muito bem 

definidos entre 220 e 240 u.  

As duas últimas faixas (que juntas vão de 300 a 600 u) mostram que os 

picos com periodicidade de 28 u apresentados nas figuras 4.10 e 4.11 não estão 

presentes, novamente indicando que nenhum material silicático foi evaporado, 

como se esperava. 
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Figura 4.36 – Diferentes faixas de massa do mesmo espectro de íons positivos do filme 

depositado obtido no processamento térmico do Isna 
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4.7.2 Resultados PDMS do resíduo 

Os espectros de íons positivos e negativos do resíduo do meteorito Isna após 

o processamento térmico apresentam menos picos em comparação aos espectros 

de antes do processamento, indicando que a temperatura experimentada causou 

alterações suficientes para dificultar a dessorção induzida de algumas espécies 

químicas pelos impactos dos fragmentos de fissão.  

Espectro de massa de íons negativos 

A figura 4.37 mostra diferentes faixas de massa do mesmo espectro de íons 

negativos do resíduo obtido no processamento térmico do Isna. Na faixa de 0 a 

100 u praticamente só se observam os agregados de carbono. Ainda assim, 

destacam-se as massas 17 e 19 u. A massa 19 corresponde ao íon F
-
, que não foi 

observado antes do processamento. Na faixa de 100 a 200 u é possível notar que a 

quantidade de picos é reduzida em comparação com os espectros de antes do 

processamento e do filme depositado. Destaca-se, principalmente a ausência da 

massa 184 u que no espectro de antes do processamento é muito intensa. Também 

não são observados os pacotes de picos vistos no espectro do filme depositado. 

 

Espectro de massa de íons positivos 

A figura 4.38 mostra diferentes faixas de massa do mesmo espectro de íons 

positivos do resíduo obtido no processamento térmico do Isna. Na faixa de 0 a 

100 u observa-se a presença de Mg que não é visto no espectro do filme 

depositado. Isso indica que o composto no qual esse elemento se encontra 

(forsterita) é refratário.  Observa-se ainda, em muito menor quantidade (quase 

uma ordem de grandeza menor), o Na
+
, os isótopos 39 e 41 do potássio e o 

63
Cu. 

Na faixa de 100 a 200 u nenhuma observação especial é feita. As duas faixas 

seguinte, de 200 a 300 u e de 300 a 400 u mostram que a periodicidade causada 

pelos agregados de silício não é mais observada. Isso indica que a temperatura 

alcançada no experimento de processamento térmico foi suficiente para calcinar o 

material silicático tornando-o mais difícil de dessorver. Nenhum pico de destaque 

é observado nessas duas faixas. 
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Figura 4.37 - Diferentes faixas de massa do mesmo espectro de íons negativos do resíduo obtido 

no processamento térmico do Isna 
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Figura 4.38 – Diversas faixas do espectro de massa de íons positivos do resíduo obtido após o 

processamento térmico do Isna 
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4.7.3 Resultados FTIR 

Na figura 4.39 (a) é feita a comparação entre os espectros IR do meteorito 

Isna não processado, do resíduo e do material evaporado e depositado sobre o 

substrato de KBr durante o aquecimento. A primeira grande diferença observada é 

na região da banda atribuída à vibrações de estiramento da ligação Si-O (1200 a 

700 cm
-1

). Nota-se a ausência dessa banda no espectro do filme depositado. No 

espectro do resíduo a banda considerada apresenta intensidade relativa menor com 

respeito à encontrada no espectro de antes do tratamento térmico. Diferenças do 

mesmo tipo podem ser observadas na região de 750 a 400 cm
-1

. A figura 4.39 (b) 

mostra a região expandida entre 2000 e 400 cm
-1

 do espectro da porção 

depositada. Observa-se que existem alguns picos que provavelmente não eram 

observados antes devido a intensidade da banda atribuída a ligação Si-O. Por fim, 

na região de 4000 a 3000 cm
-1

 nota-se que os espectros do resíduo e do filme 

depositado apresentam uma banda larga e de fraca intensidade em torno de 3400 

cm
-1 

que não se observa no espectro de antes do processo térmico. Essa banda é 

atribuída a presença de água e provavelmente foi introduzida pelo KBr (substrato) 

que é higroscópico. 
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Figura 4.39 – (a) Comparação entre os espectros FTIR, de 1500 a 400 cm
-1

, de: Isna não 

processado; resíduo e filme condensado após o processamento térmico; (b) Espectro FTIR, de 

2000 a 400 cm
-1

, do filme condensado do Isna; (c) Comparação entre os espectros FTIR, de 4000 a 

3000 cm
-1

, do: Isna não processado; resíduo e filme condensado. 
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4.7.4 Resultados Raman 

Os resultados das medidas Raman do resíduo do Isna após o tratamento 

térmico são apresentados na figura 4.40. A comparação dos espectros antes (figura 

4.25) e depois do processamento (figura 4.40 (a)) mostra que não houve alterações 

significativas nas bandas atribuídas a olivina. Esse resultado já era esperado 

devido ao fato de a temperatura alcançada durante o processo ser insuficiente para 

causar alteração na estrutura da olivina. Além disso, o resultado observado 

também concorda com as medidas de FTIR apresentadas na figura 4.22. 

Diferenças mais significativas podem ser observadas na análise das bandas 

D e G. A razão ID/IG sofreu um leve aumento, passando de 1,10 (antes do 

processamento) para 1,14 (após o processamento), o que indica que o grau de 

desordem da MO presente na matriz do Isna aumentou (Quirico et al, 2003). O 

valor de FWHMD também variou em comparação ao medido antes do 

processamento aumentando de 74 cm
-1 

a 77 cm
-1

, resultado que discorda do 

proposto por Quirico et al. (2003) que afirma o contrario: o valor de FWHMD 

deveria diminuir com o aumento de ID/IG. 

No espectro do filme depositado (figura 4.41), as bandas atribuídas à olivina 

não estão presentes, concordando com os resultados de FTIR. Há também a 

presença de duas bandas em 850 e 975 cm
-1

 que não apareciam no espectro 

adquirido antes do processamento. Essas bandas podem ser atribuídas a algum 

material mais volátil. No entanto não foi possível identificá-las. A banda do Si  

apresentada é devida ao substrato, wafer de silício.  

As intensidades relativas das bandas D e G se modificam com o 

aquecimento. Antes do processamento térmico, a banda D apresentava maior 

intensidade que a banda G, indicando alto grau de desordem do material 

carbonoso. Após o processamento essa relação se inverteu, sendo agora a 

intensidade da banda G maior do que o da banda D. Como consequência, a razão 

ID/IG diminuiu, passando de 1,1 para 0,93. O valor de FWHM-D também foi 

alterado pelo processamento térmico. O valor desse parâmetro antes do 

processamento era de 74 cm
-1

, e após o processamento passou a 108 cm
-1

. Esses 

resultados indicam que a MO, que foi separada do resíduo pelo processamento 
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térmico, apresenta um grau de ordenação maior em sua estrutura. Segundo 

Quirico et al. (2003), quanto maior o grau de maturação térmica do material 

carbonáceo, maior é o grau de amorfização. Como o filme condensado é formado 

pela MO que ficou menos exposto ao tratamento térmico, é de se esperar que seu 

grau de maturidade seja menor. 
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Figura 4.40 - Espectro Raman do resíduo de Isna. (a) Espectro total, (b) Ajuste das bandas D e G 
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Figura 4.41 – (a) Espectro Raman do filme condensado sobre Si do meteorito Isna; (b) Ajuste das 

bandas D e G com lorentzianas 
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5 Discussão 

 Os meteoritos, em particular os condritos (Isna e Allende), têm 

composição química complexa, podem conter dezenas de minerais diferentes e 

algum conteúdo de carbono, além de metais em estado elementar. Os objetivos do 

trabalho foram: (a) analisar as três amostras dos meteoritos diretamente, ou seja, 

sem nenhum processo prévio de separação, para simplesmente comparar os 

resultados obtidos com as informações existentes na literatura; (b) verificar se as 

novas análises poderiam adicionar algumas informações às já conhecidas; (c) 

propor um protocolo de análise química instrumental aplicável a meteoritos novos 

ou pouco estudados e (d) testar a validade de processar termicamente os 

meteoritos, experimento descrito nas seções 3.6 e 4.7. 

O experimento único de processamento térmico em vácuo do meteorito Isna 

teve como principal objetivo efetuar uma separação entre os constituintes mais 

refratários e os menos refratários e voláteis.  De fato, como esperado, no espectro 

FTIR de absorção do filme depositado sobre KBr e no espectro Raman do filme 

depositado sobre wafer de Si, a banda devida a fase silicática (refratária) é 

praticamente eliminada. Também nos espectros de íons positivos e negativos de 

PDMS houve uma separação nítida.  

O fato de aquecer o Isna aponta para um segundo objetivo, mais importante 

para a astrofísica: a maturidade térmica do meteorito.    

 

5.1 Resumo das técnicas e discussão dos resultados obtidos 

Nesta seção é apresentada um breve resumo de cada técnica bem como uma 

reflexão sobre os resultados obtidos, ressaltando as facilidades e dificuldades 

enfrentadas em cada uma.  
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5.1.1 252Cf-PDMS-TOF 

A técnica fornece informações sobre a massa e abundância dos elementos e 

de compostos químicos ou aglomerados presentes na amostra. Vantagens: i) 

permite a análise de isótopos; ii) informa sobre a composição química da 

amostras; iii) não exige preparo de amostra e iv) necessita de pouco material para 

análise. Desvantagens: i) gera resultados semi-quantitativos para abundância das 

espécies químicas observadas; ii) não pode ser empregada para amostras 

eletricamente condutoras; iii) alguns fragmentos iônicos são formados no 

momento da análise gerando compostos iônicos não necessariamente presentes na 

amostra; iv) fornece espectros de difícil interpretação se não houver informações 

suplementares; v) as medidas podem ser longas (dias) dependendo da amostra e 

vi) por ser uma técnica de superfície de sólidos, existe o problema da fácil 

contaminação superficial da amostra. 

As três amostras estudadas apresentam composição química e mineralógica 

bastante complexas. Por esse motivo, os espectros de massa de íons positivos e 

negativos (seção 4.1) apresentam uma quantidade enorme de picos, fato esse que 

torna a interpretação dos espectros e a atribuição das massas dos íons muito 

difíceis. Na região de massas baixas nos espectros de íons negativos, a 

interferência da contaminação por gás residual (óleo de bomba de vácuo) é 

predominante. No espectro de íons positivos, os efeitos da contaminação não são 

tão graves, sendo possível identificar alguns elementos com facilidade, como os 

isótopos do magnésio 
24

Mg, 
25

Mg e 
26

Mg e do potássio 
39

K e 
41

K. Esse tipo de 

detecção não é possível para nenhuma das outras técnicas utilizadas nesse 

trabalho. Vale ainda destacar a detecção do íon Na
+
, não observado nas demais 

técnicas. Na região de massas altas o problema passa a ser o grande número de 

possibilidades de identificação de cada pico. 

A técnica pode ser aperfeiçoada pois existem maneiras de contornar os 

problemas de contaminação, seja por meio de melhorias no sistema de vácuo, seja 

incorporando ao espectrômetro um dispositivo de aquecimento de amostras 

durante a aquisição dos espectros. Nesse caso, o problema passaria a ser o 

substrato escolhido, pois dependendo da temperatura atingida durante o 

aquecimento a cola da fita de carbono pode sublimar ou derreter, contaminando 
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ou soltando a amostra. Uma solução para o problema da cola seria a incrustação 

da amostra em um filme de metal macio não presente no meteorito, como por 

exemplo, ouro branco. Além disso, informações suplementares fornecidas por 

outras técnicas facilitam a identificação de picos dos espectros. 

Comparativamente, a técnica ICP-MS (Inductively Coupled Plasma – Mass 

Spectrometry), que fornece análise elementar e isotópica de amostras, tem como 

principal vantagem o fato de que a maioria dos íons gerados é monoatômico (M
+
); 

pois é baixíssima a produção de íons com estado de carga 2
+
 e de aglomerados 

moleculares. O resultado é um espectro de massa simples e mais fácil de 

interpretar do que os espectros obtidos por PDMS. A principal desvantagem de 

ICP-MS é que ela é completamente destrutiva, pois a amostra precisa passar por 

processos de diluição, evaporação, atomização e por fim a ionização.  

Para os meteoritos aqui estudados, a técnica PDMS forneceu algumas 

informações adicionais às já existentes na literatura como a presença de agregados 

de Si.   

 

5.1.2 FTIR-MIR 

A técnica fornece informações sobre abundâncias moleculares, pois detecta 

vibrações das ligações covalentes das espécies. Seus pontos fortes são: i) as 

medidas são muito rápidas (minutos) e ii) técnica não destrutiva. Desvantagens: i) 

não é a faixa de espectroscopia óptica mais indicada para o estudo de meteoritos; 

ii) exige algum preparo de amostras. 

O estudo de meteoritos por espectroscopia de infravermelho pode ser feito 

em duas grandes linhas: i) obter dados de laboratório que possam ser comparados 

a dados observacionais e ii) classificar os meteoritos pelas diferenças em seus 

espectros. Os primeiros trabalhos da literatura com análise FTIR de meteoritos já 

mostraram, entretanto, que o uso desta técnica não traz muitas informações sobre 

a amostra porque praticamente só a banda devida às vibrações da ligação 

molecular Si-O dos silicatos é observada na região de IR médio: as pequenas 

diferenças de forma desta banda não são suficientes para classificar seguramente 

os meteoritos, como observado por Sandford para mais de 50 meteoritos de 
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diferentes classificações (Sandford, 1984). A técnica FTIR – MIR talvez possa ser 

utilizada para acompanhar modificações provocadas em meteoritos por algum tipo 

de processamento controlado, como por exemplo, irradiá-lo com diferentes feixes 

e diferentes fluências ou efetuar tratamento térmico controlado. 

Os espectrômetros mais adequados para estudos de meteoritos são os que 

atuam nas faixas do infravermelho próximo (Near-IR), visível e ultravioleta (UV), 

Com efeito, muitas características resultantes de transições eletrônicas e 

vibracionais internas de minerais e moléculas, detectáveis na faixa espectral de 

0,25 a 2,50 m (ultravioleta, visível e infravermelho próximo), dão indicações 

diretas sobre suas composições. Dados de laboratório adquiridos com 

espectrômetros UV-VIS-NIR podem ser comparados a observações astronômicas 

objetivando a determinação da composição da superfície de objetos do Sistema 

Solar (asteroides, luas, planetas, etc.). Nas últimas décadas, a espectroscopia UV-

VIS-NIR forneceu várias (e, às vezes, únicas) informações físico-químicas de 

fundamental importância para a compreensão da origem e evolução do Sistema 

Solar (Fulvio, 2014).  

 

5.1.3 Raman  

Fornece informações sobre abundâncias moleculares e composição 

mineralógica. Vantagens: i) preparo de amostra simples e ii) muito eficiente no 

estudo de estruturas carbonáceas. Desvantagens: i) exige número considerável de 

medidas que são relativamente longas; ii) pode ser destrutiva dependendo da 

potência do laser e do tempo de aquisição e iii) a interpretação dos resultados é 

trabalhosa. 

A espectroscopia Raman se mostrou uma das mais úteis, não só pelos 

resultados obtidos, mas também pelas possibilidades de aplicações futuras. A 

quantidade de informações qualitativas que um espectro Raman fornece 

representa, por si só, uma vantagem da utilização dessa técnica.  

Kuebler et al. (2006) apresentaram resultados que fornecem uma calibração 

para estimar a composição química da olivina a partir da posição de seus dois 

picos principais no espectro Raman. Como os meteoritos rochosos possuem 
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composição mineralógica com grande conteúdo de olivina, essa calibração torna-

se útil para o estudo deles. 

Muitos autores têm utilizado parâmetros obtidos de espectros Raman na 

investigação do grau de metamorfismo térmico (causado pela exposição à 

temperatura) do material orgânico contido na matriz de alguns tipos de meteoritos 

como uma forma de classificação complementar ao estudo petrográfico (Quirico 

et al. 2003 e 2005). O grau de metamorfismo térmico é obtido a partir da análise 

das bandas D e G contidas nos espectros Raman.  

A espectroscopia Raman também se mostra útil no estudo de meteoritos que 

foram submetidos a algum tipo de modificação física ou química. Os resultados da 

experiência de processamento térmico do Isna mostram alterações significativas 

na forma das bandas D e G. Essas alterações podem ser monitoradas verificando-

se sua relação como o aumento da temperatura.  

 

5.1.4 XRF e PIXE 

Ambas as técnicas são baseadas nos mesmos fundamentos físicos (emissão 

de raios X característicos induzida pela interação com um feixe de fótons ou de 

partículas carregadas). A diferença fundamental entre elas consiste no agente 

responsável pela indução da emissão das linhas características. Na técnica XRF a 

emissão é induzida pela incidência de um feixe de raios X na amostra condensada. 

Como consequência o espectro resultante não tem fundo de bremsstrahlung 

(radiação de frenamento emitida por partículas bruscamente aceleradas) e os picos 

característicos são mais destacados. Entretanto, o anodo do tubo de raios X do 

equipamento é constituído de molibdênio, cujos fótons após uma colisão elástica 

são detectados e geram picos no espectro. Assim, se a amostra contém esse 

elemento, não seria possível identificá-lo por XRF. Já na técnica PIXE a emissão 

de raios X característicos é induzida pela incidência de partículas carregadas e de 

alta energia. Se, por um lado, não há geração de efeito Compton, por outro lado 

existe o problema do espectro de fundo gerado pelo bremsstrahlung, que pode 

diminuir a sensibilidade para análise de certos elementos.  
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Os resultados apresentados por cada técnica mostraram pequenas 

discrepâncias quando comparados. A técnica PIXE mostra a presença de Mg, Al, 

Cl e K que não foram detectados por XRF. Outro ponto de discordância foi a 

detecção do elemento vanádio que é observado no espectro XRF enquanto que o 

espectro PIXE não o apresenta. Não existe um motivo, a priori, para essa 

discordância visto que o fenômeno físico é o mesmo. Uma possível explicação 

seria que ao fazer a identificação, o pico Tiβ foi erroneamente considerado como 

vanádio.  

As medidas PIXE estão ainda sendo analisadas em colaboração com a 

GFAA-USP, com o uso de curvas de calibração do Laboratório LAMFI e do 

Software CLARA e, em breve, estarão disponíveis informações quantitativas 

sobre os elementos detectados. 

As demais amostras foram somente analisadas por PIXE, logo a comparação 

PIXE/XRF não pôde ser feita. Entretanto, vale ressaltar que os resultados obtidos 

por PIXE para todas as amostras concordam com os dados de literatura. 

 

5.1.5 XRD  

A técnica XRD fornece informações sobre a composição mineralógica e 

sobre a estrutura cristalina. Seu ponto forte é a análise quantitativa, embora o 

tempo de aquisição seja longo. 

Mostrou-se uma excelente técnica para análise de meteoritos por ser não 

destrutiva, não exigir preparo de amostras e por ser quantitativa. Fornece a 

identificação das fases cristalinas majoritárias e a quantidade de cada mineral a 

elas correspondente. Como informação adicional, fornece a diferença entre o 

difratograma e o ajuste, que pode ser usada na identificação qualitativa de algum 

mineral a mais. Os resultados mostraram grande quantidade de forsterita e 

quantidades inferiores de troilita, que segundo Clarke et al. (1979) é a composição 

dominante dos côdrulos do Allende indicando que a amostra utilizada nas medidas 

é composta majoritariamente por eles. Isso pode ter ocorrido porque, 

possivelmente, durante o corte a matriz (composta por grãos finos) foi pulverizada 

enquanto os côndrulos permaneceram íntegros. Esse tipo de análise será mais 
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informativo se for feito algum tipo de separação dos constituintes majoritário 

(matriz, côndrulos e inclusões). Essa separação é possível por meio de 

microscopia óptica. Assim, a análise repetida para cada parte fornece mais 

informações sobre a composição mineralógica.  

 

5.2 Discussão sobre o processamento térmico  

O experimento do processamento térmico mostrou-se promissor. As 

modificações encontradas sugerem que o meteorito Isna não sofreu aquecimento 

térmico no espaço tão alto quanto o deste experimento. 

O efeito do aquecimento nas estruturas silicáticas já foram bem demostradas 

no capítulo 4. Na análise por PDMS, as estruturas silicáticas observadas nos 

espectros do Isna não processado foram totalmente eliminadas nos espectros do 

Isna processado.  

Na análise por FTIR, as diferenças entre o Isna antes e após o 

processamento são nítidas. A separação das partes mais refratárias e mais voláteis 

é um bom caminho para estudo de meteoritos. Além disso, estudar o efeito que o 

aumento da temperatura provoca na estrutura de um meteorito é de interesse em 

astrofísica. 

Na análise por espectroscopia Raman, as alterações causadas pelo aumento 

da temperatura sobre a estrutura carbonácea foram observadas. Os primeiros 

resultados concordam com o proposto por Quirico et al. (2003). A razão ID/IG 

sofreu um leve aumento de ~ 4% após o tratamento térmico, indicando que a 

exposição a temperatura (aumento do grau de maturação térmica) fez aumentar o 

grau de desordem do material orgânico. 
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5.3 Protocolo de análise de meteoritos  

Com base nos resultados disponíveis em literatura e nas análises 

apresentadas neste trabalho propõe-se o seguinte protocolo de análise de 

meteoritos com o objetivo de indicar um caminho na identificação e classificação 

dos mesmos. 

Passos: 

1. Inspecionar o meteorito visualmente e analisá-lo via microscopia óptica. 

Fazer uma classificação inicial seguindo o esquema (apêndice C) e os 

critérios exigidos pela Sociedade Meteoritica; 

2. Determinar os elementos químicos presentes e suas abundâncias;  

3. Determinar a composição mineralógica;  

4. Determinar especificidades.  

No contexto do protocolo apresentado acima, os seguintes comentários 

podem ser feios sobre os resultados deste trabalho. 

Passo 1: Esse tipo de inspeção foi feita previamente e esta bem 

documentado. Não cabe refaze-la nas amostras analisadas. 

Passo 2: essa etapa é particularmente importante no caso dos condritos, pois 

a propriedade principal para sua classificação é a composição química. As 

técnicas que são comumente empregadas no estudo da composição química de 

meteoritos são: i) Microssonda Eletrônica, ii) XRF, iii) PIXE e iv) Análise 

Instrumental por Ativação de Nêutrons (INAA) para elementos traços. PDMS, 

apesar de ser uma técnica de detecção molecular, pode também fornecer algumas 

informações sobre composição elementar. Ela determinou a presença de Na (que 

PIXE e XRF não observaram), Mg e K. Nesse passo a espectroscopia Raman 

informa se a amostra apresenta algum conteúdo de carbono.  

Passo 3: algumas informações sobre a composição mineralógica já são 

obtidas diretamente no passo 1, como a presença de olivina e alguns outros 

minerais (Zucolotto et al. 2013). A técnica XRD é utilizada na determinação de 
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informações precisas como a quantificação das fases cristalinas. A espectroscopia 

Raman pode ser também empregada para determinação da composição da olivina 

(% de faialita e de forsterita - Fe2,Mg2SiO4) e para determinação do grau de 

grafitização/amorfização do conteúdo de carbono. 

 Passo 4: uma especificidade importante a ser determinada é a composição 

isotópica, que pode ser feita por PDMS para alguns elementos. Em geral ICP-MS 

fornece informações sobre a distribuição isotópica das amostras assim como sobre 

a presença de elementos traços. O experimento de processamento térmico do Isna 

pode ser incluído nesse passo.  
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6 Conclusões e Perspectivas 

A presente análise sobre meteoritos foi a primeira feita no Departamento de 

Física da PUC-Rio. Três meteoritos  Isna, Allende e Zagami  foram estudados 

com as técnicas analíticas disponíveis no Laboratório do Acelerador Van de 

Graaff (PDMS, FTIR e Raman) e em outros laboratórios (PIXE, no LAMFI –

IFUSP; XRD do DEMa/PUC-Rio e XRF no IF-UERJ). Os resultados das análises 

apresentados e discutidos nos capítulos 4 e 5 revelam muito de sua estrutura 

molecular-cristalográfica, provocam questões motivadoras para estudos mais 

aprofundados e fornecem subsídios metodológicos para a análise de outros 

meteoritos. 

Foram estudados meteoritos já analisados previamente para que se pudesse 

ter um bom apoio da literatura e verificar concordâncias. O trabalho mostra que 

não é possível estudar completamente um meteorito utilizando poucas técnicas. 

Nesse espírito, o protocolo de estudo de meteoritos proposto no capítulo anterior 

segue uma lógica de investigação que se baseia em iniciar por uma classificação 

primária, seguida da análise da composição elementar e da estrutura molecular; 

depois efetuar a análise mineralógica e, por fim, as especificidades como 

determinações isotópicas e efeitos térmicos. Em termos de determinação da 

composição elementar, as técnicas XRF e PIXE se mostraram equivalentes. As 

medidas FTIR têm que ser cuidadosas porque os espectros dos diferentes 

meteoritos são muitos parecidos e as diferenças se restringem à forma de um 

único pico de absorção (ligação Si-O); observou-se que os espectros do Allende e 

do Isna são quase iguais entre si e diferentes do espectro do Zagami. 

A interpretação dos os resultados obtidos por PDMS é complexa, mas 

fornece resultados únicos. Em particular, verificou-se que a emissão de agregados 

iônicos positivos e negativos a partir de meteoritos difere da emissão proveniente 

de minerais puros. As abundâncias isotópicas relativas de alguns elementos como 

o Mg , K e Cl foram determinadas. Nenhuma das demais técnicas utilizadas pôde 

fornecer resultados desse tipo. 

 Para a análise da composição mineralógica, XRD é fundamental.  As 

análises dos meteoritos Isna e Allende revelaram que são constituídos por duas 

fases cristalinas majoritárias: olivina (predominantemente forsterite) e trolita.
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Raman foi capaz de fornecer informações sobre o grau de ordem estrutural 

da matéria orgânica, parâmetro importante na determinação do grau de maturidade 

térmica experimentado pelo meteorito. Os espectros Raman dos condritos 

carbonáceos Isna e Allende confirmam a ocorrência de olivina e revelam o grau 

de desordem da matéria orgânica contida em suas matrizes: o Allende tem maior 

grau de maturidade térmica, possivelmente por ter sido exposto a maiores 

temperaturas. O espectro Raman do não condrito Zagami mostra a existência de 

diopsídio.  

Os resultados do processamento térmico mostram que a separação entre 

constituintes mais refratários e mais voláteis é viável e pode ser monitorado por 

PDMS, FTIR e Raman.  As três técnicas evidenciaram que os componentes 

silicáticos permaneceram no resíduo; resultados do Raman indicam que a 

desorganização desta fase aumentou.  

 

Perspectivas  

I. Em relação a espectroscopia de absorção, pretende-se adquirir um 

espectrômetro Near-Vis-UV, faixas espectroscópicas mais adequadas para 

análise de materiais inorgânicos. 

 

II. Feixes do acelerador Van de Graaff podem ser usados em simulações sobre o 

efeito da incidência de raios cósmicos em meteoritos. 

 

III.  Medidas com o espectrômetro PDMS podem ser aprimoradas se feitas com 

amostras aquecidas por um laser de 3 W recém-adquirido no Laboratório 

VDG. 

 

IV. Experimentos de processamento térmico, monitorados por espectroscopia 

Raman, podem ser continuados com o objetivo de determinar os efeitos da 

exposição à alta temperatura sobre a estrutura da matéria orgânica contida na 

matriz de condritos.  

 

V. Há possibilidade de utilizar outras técnicas deste Laboratório como XPS, 

MEV, EDS e AFM.  
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Apêndice A Composição elementar e mineralógica das 

amostras 

O mineral olivina foi frequentemente citado no texto deste trabalho. Abaixo 

segue uma definição formal desse mineral para ajudar na compreenção do texto. 

Olivina – Grupo de quatro silicatos ortorrômbicos de fórmula geral A2SiO4, 

onde A = Fe, Mg, Mn ou Ni. Compreende forsterita, faialita, liebenbergita e 

tefroíta. Há uma série isomórfica forsterita-faialita (forsterita, crisólita, 

hialossiderita, hortonolita, ferrortonolita e faialita). São ortorrômbicos, geralmente 

granulares, com cor verde-oliva, verde-cinzenta ou marrom, traço branco ou 

amarelo, transparente a translúcidos. As olivinas ocorrem em rochas máficas e 

ultramáficas. Já foram encontradas em rochas da Lua e em meteoritos (palasitos). 

Possuem duas variações gemológicas: o peridoto - verde levemente amarelado - e 

a crisólita - amarelada, amarelo-esverdeada ou amarronzada, mais clara que o 

primeiro. 

 

A tabela A.1 mostra a composição do mineralógica do meteorito Isna. Os 

minerais destacados foram citados durante o texto. 

Tabela A.1 – Composição mineralógica do meteorito Isna (Methot, 1975). 

Nome Fórmula  

Camacita (Fe,Ni) 

Awaruíta Ni3Fe   

cobre Cu 

Troilita FeS 

Pentlandita (Fe,Ni)9S8 

Cromita FeCr2O4 

Espinélio MgAl2O4 

Hercinita FeAl2O4 
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Perovskita  CaTiO3 

Olivina (Mg,Fe)2SiO4 

Enstatita  MgSiO3 

Clinoenstatita  MgSiO3 

Clinoiperstênio  (Mg,Fe)SiO8 

Diopsídio  CaMgSi2O6 

Augita (Fassaíta) Ca(Mg,Al,Ti)(Al,Si)2O6    

Ferroaugita  Ca(Fe,Mg,Al)(Al,Si)2O6 

Anortita CaAl2Si2O8 

gehlenita Ca2Al2SiO7 

Grossulária  Ca3Al2Si3O12 

Nefelina  NaAlSiO4 

sodalita Na4Al3Si3O12Cl 

Cordierita Mg2Al4Si5O18 

 

A tabela A.2 apresenta os elementos químicos principais presentes nos três 

meteoritos estudados.  

 

Tabela A.2 - Composição química elementar, em % de massa, dos constituintes mais abundantes 

dos meteoritos Isna (a) e Allende (b). 

Elemento Isna  Allende  

C 0,19 0,29 

O  36,60 

Na  0,33 

Mg 14,20 14,85 

Al 1,44 1,73 
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Si 15,71 16,00 

P 0,09  

K 0,05 0,02 

Ca 1,53 1,87 

Ti 0,08 0,09 

Cr  0,36 

Mn 0,18 0,14 

Fe 24,83 23,85 

Co 0,07 0,06 

Ni 1,51 1,39 

(a) Methot et al, 1975 

(b) Clarke et al, 1979 
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Apêndice B Espectros de massa de minerais puros 

As figuras B.1 e B.2 mostram espectros de massa íons negativos e positivos, 

respectivamente na região entre 100 a 200 u. A comparação com os espectros de 

massa dos meteoritos mostra inúmeras diferenças. Destaca-se a ausência do pico 

correspondente a 184 u.  

A figura B.3 mostra os espectros de massa de íons positivos na faixa de 200 

a 600 u dos minerais anortita, jadeita e neferlina. A faixa apresentada inclui os 

intervalos em que se observam os picos que apresenta periodicidade de 28 u (Si) 

nos espectros de íons positivos dos três meteoritos (figura 4.10). Nitidamente 

percebe-se que tal periodicidade não se repete no caso dos minerais puros. Uma 

possível explicação para essa ausência é: clusters do tipo (Si)n não são observados 

em espectros PDMS por não formarem íons para serem acelerados. A menos que 

exista outro material presente na amostra e que após a dessorção forme um íon 

M
+
. Se esse íon se juntar ao cluster (Si)n então eles serão acelerados na direção do 

detector stop. Como uma amostra de meteoritos é muito mais complexa que um 

mineral puro, a possibilidade de existir um elemento ou molécula que forme um 

íon capaz de servir como “locomotiva” levando o cluster de Si até o detector stop 

é grande.  

 Vale ainda ressaltar a ausência dos picos que forma a periodicidade de 184 

u apresentada na figura 4.15 para o caso dos meteoritos. Ausência possível de 

explicar com os mesmos argumentos que no caso do (Si)n.
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Figura B.4- Espectros de massa de íons negativos na faixa de 200 a 600 u. (a) anortita; (b) jadeita 
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Apêndice C Identificação básica de meteoritos 

O diagrama apresentado abaixo faz parte de uma campanha para incentivar 

o interesse por meteoritos. Nela são apresentados passos básicos para que 

qualquer pessoa possa confirmar ou descaratar se um objeto é relmente um 

meteorito. 

 

 

Figura C.1 - Diagrama com passo básicos para identificação de um suposto meteorito (Zucolotto 

et al. 2013).  
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