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RESUMO 
 

Os diamantes desempenham um papel crucial na investigação das condições e processos do manto 

terrestre, pois preservam em seu interior inclusões minerais que fornecem informações sobre a 

composição química do manto e as condições de pressão e temperatura atuantes durante sua 

formação. Devido à raridade e à importância geológica dos diamantes, sempre que possível, é 

preferível utilizar técnicas não destrutivas que preservem sua integridade e garantam a 

reprodutibilidade das análises. Além disso, a escala micrométrica das inclusões apresenta desafios 

significativos para investigações detalhadas, tornando essencial a aplicação de métodos analíticos 

avançados para sua caracterização. Esta dissertação adota uma abordagem integrada para a 

caracterização mineralógica de inclusões em diamantes, combinando técnicas não destrutivas e de 

alta resolução, como microtomografia computadorizada de raios X (micro-CT), espectroscopia 

Raman, difração de raios X (DRX), fluorescência de raios X (FRX) e espectroscopia XANES (X-ray 

Absorption Near-edge Structure). A micro-CT possibilitou um mapeamento tridimensional detalhado 

das inclusões, enquanto as análises por Raman, DRX, FRX e XANES forneceram informações 

complementares sobre sua composição química, mineralogia e distribuição de ferro. Além disso, este 

trabalho avaliou os parâmetros de aquisição na micro-CT de laboratório, investigando estratégias para 

minimizar artefatos e otimizar a qualidade das projeções. Adicionalmente, foi realizada uma 

comparação entre micro-CT de fonte laboratorial e de fonte síncrotron na análise de uma mesma 

amostra, visando identificar os parâmetros que melhor aproximam a qualidade dos resultados 

laboratoriais àqueles obtidos no síncrotron. Os detalhes dessa análise foram abordados separadamente 

em um artigo relacionado a este trabalho. A integração das técnicas analíticas empregadas confirmou 

a presença de magnetita (Fe₃O₄) e revelou indícios que sugerem a possível ocorrência de hematita 

(Fe₂O₃), magnesioferrita (MgFe₂O₄), maohokita (MgFe₂O₄) e ferropericlásio-wüstita 

[(Mg,Fe)O/FeO]. Esses resultados fornecem informações sobre a composição mineralógica e as 

condições físico-químicas do manto, contribuindo para a caracterização das inclusões em diamantes 

da Província Kimberlítica de Juína. Os achados reforçam a importância da abordagem integrada para 

a caracterização mineralógica de inclusões, destacando o potencial dessas técnicas na análise de 

materiais geológicos. 

 

 

Palavras-chave: Inclusões em Diamantes, Província Kimberlítica de Juína, Microtomografia 

Computadorizada de Raios X, Espectroscopia Raman, Difração de Raios X, Fluorescência de Raios 

X, XANES 
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ABSTRACT 
 

Diamonds play a crucial role in investigating the conditions and processes of the Earth's mantle, as 

they preserve mineral inclusions that provide information about the mantle’s chemical composition 

and the prevailing pressure and temperature conditions during their formation. Due to the rarity and 

geological significance of diamonds, whenever possible, it is preferable to use non-destructive 

techniques that preserve their integrity and ensure the reproducibility of analyses. Additionally, the 

micrometric scale of inclusions presents significant challenges for detailed investigations, making the 

application of advanced analytical methods essential for their characterization. This dissertation 

adopts an integrated approach to the mineralogical characterization of inclusions in diamonds, 

combining non-destructive and high-resolution techniques such as X-ray micro-computed 

tomography (micro-CT), Raman spectroscopy, X-ray diffraction (XRD), X-ray fluorescence (XRF), 

and X-ray Absorption Near-Edge Structure (XANES) spectroscopy. Micro-CT enabled a detailed 

three-dimensional mapping of the inclusions, while Raman, XRD, XRF, and XANES analyses 

provided complementary information on their chemical composition, mineralogy, and iron 

distribution. Additionally, this study evaluated acquisition parameters in laboratory-based micro-CT, 

investigating strategies to minimize artifacts and optimize projection quality. Furthermore, a 

comparison was conducted between laboratory-based and synchrotron-based micro-CT in the 

analysis of the same sample, aiming to identify the parameters that best approximate the quality of 

laboratory results to those obtained at the synchrotron. The details of this analysis were discussed 

separately in an article related to this work. The integration of the analytical techniques confirmed 

the presence of magnetite (Fe₃O₄) and revealed indications suggesting the possible occurrence of 

hematite (Fe₂O₃), magnesioferrite (MgFe₂O₄), maohokite (MgFe₂O₄), and ferropericlase-wüstite 

[(Mg,Fe)O/FeO]. These findings provide insights into the mineralogical composition and 

physicochemical conditions of the mantle, contributing to the characterization of inclusions in 

diamonds from the Juína Kimberlite Province. The results reinforce the importance of an integrated 

approach for the mineralogical characterization of inclusions, highlighting the potential of these 

techniques in geological material analysis. 

 

 

 

 

Keywords: Inclusions in Diamonds, Juína Kimberlite Province, X-ray Micro-Computed Tomography, 

Raman Spectroscopy, X-ray Diffraction, X-ray Fluorescence, XANES 
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Tabela 3. Minerais identificados nas inclusões do diamante H07 e sua correlação com minerais descritos em estudos 

anteriores sobre inclusões em diamantes da PKJ. O símbolo (✓) indica a presença do mineral nos respectivos estudos.45 
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CAPÍTULO 1 
 
1. INTRODUÇÃO 
 
1.1.  Contextualização do Tema e Justificativa 
 

Diamantes são materiais únicos que, por meio de suas inclusões minerais, transportam 

fragmentos do manto terrestre para a superfície da Terra. Essas inclusões preservam registros 

das condições de pressão, temperatura e composição química características do manto no 

momento de sua formação (Nestola e Smyth, 2016). Esses cristais, formados em profundidades 

que variam de 150 a mais de 660 km (Figura 1), desempenham um papel fundamental nas 

Geociências, permitindo investigações diretas das regiões mais profundas do planeta (Nestola, 

2015). 

A Figura 1a mostra a distribuição das principais ocorrências diamantíferas no mundo, 

classificando-as como: (i) diamantes litosféricos, formados no manto superior, entre 150 e 300 

km; (ii) diamantes “superprofundos”, formados na zona de transição (410 a 660 km) ou no 

manto inferior (acima de 660 km) (Figura 1b); e (iii) diamantes aluvionares, transportados de 

suas fontes primárias e depositados em ambientes sedimentares. Dentre esses, os diamantes 

"superprofundos" representam apenas 6% das ocorrências conhecidas mundialmente (Nestola 

e Smyth, 2016). 

 

 

Figura 1. a) Distribuição dos diamantes no mundo: “superprofundos” (muito raros), litosféricos e aluvionares. A 

seta preta indica a região aproximada da Província Kimberlítica de Juína. b) Esquema das camadas do interior da 

Terra, da superfície até 800 km de profundidade (Fonte: adaptado de Nestola e Smyth, 2016). 

 
Nesse contexto, a Província Kimberlítica de Juína (PKJ), localizada no estado de Mato 

Grosso, Brasil, ganha relevância especial (Figura 1a). Diversos estudos realizados na PKJ 
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evidenciam que muitos desses diamantes apresentam inclusões formadas no manto inferior, 

revelando uma complexa composição mineralógica. Entre os minerais identificados estão o 

ferropericlásio, a wüstita, a majorita, a breíta e a walstromita (Hirose et al., 2001; Kaminsky et 

al., 2001; Hayman et al., 2005; Kaminsky et al., 2009; Kaminsky et al., 2015; Agrosì et al., 

2019; Anzolini et al., 2019). Além disso, outros minerais, como perovskitas de silicato, 

maohokita, hematita, granada, magnetita, magnesioferrita, olivina, quartzo e fases carbonáticas, 

têm sido relatados em diamantes dessa região (Hayman, 2005; Pearson et al., 2014; Kaminsky 

et al., 2015; Kunz et al., 2002). 

 
1.1.1. Técnicas Analíticas na Análise de Inclusões em Diamantes 
 

Dada a raridade e a importância geológica das amostras de diamante, é imprescindível 

utilizar técnicas não destrutivas que preservem sua integridade e garantam a reprodutibilidade 

das análises (Agrosì et al., 2019). Além disso, esse tipo de estudo enfrenta desafios 

significativos devido à escala micrométrica da maioria dessas inclusões (Wenz et al., 2019). 

Para superar essas dificuldades, destacam-se técnicas avançadas como a microtomografia 

computadorizada de raios X (micro-CT), a espectroscopia Raman e a espectroscopia XANES 

(X-ray absorption near-edge structure), que são intrinsicamente não destrutivas. Além disso, 

quando realizadas em fontes de radiação síncrotron, a difração de raios X (DRX) e a 

fluorescência de raios X (FRX) também podem ser aplicadas sem comprometer a integridade 

da amostra (Agrosì et al., 2019; Wenz et al., 2019; Sitepu et al., 2005; LNLS, 2024). 

A micro-CT é uma técnica de alta resolução amplamente utilizada em estudos 

preliminares de diamantes, pois fornece um mapeamento tridimensional detalhado das 

inclusões, permitindo a obtenção de informações fundamentais sobre sua distribuição, tamanho 

e contraste de densidade no interior do diamante. Essas informações são essenciais para orientar 

análises subsequentes de maneira mais direcionada e eficaz. Por exemplo, a espectroscopia 

Raman é empregada para a identificação mineralógica das inclusões, baseada em suas 

assinaturas vibracionais (Agrosì et al., 2019; Barron et al., 2008), a DRX determina a estrutura 

cristalina das fases minerais (Wenz et al., 2019), a FRX fornece informações qualitativas e 

quantitativas sobre a composição elementar das inclusões (Sitepu et al., 2005) e a 

espectroscopia XANES é amplamente utilizada para investigar a distribuição e os estados de 

oxidação de elementos, como o ferro, dentro das inclusões (Henderson et al., 2014; Wilhelm et 

al., 2016; Nattino et al., 2020). 
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1.1.2. Relevância dos Parâmetros de Aquisição na Micro-CT e dos Tipos de Fonte de Raios 
X 

 
A eficácia da micro-CT depende diretamente da configuração adequada dos parâmetros 

de aquisição, como ajustes na fonte (voltagem e corrente), tempo de exposição e seleção de 

filtros físicos (Ketcham e Carlson, 2001; Kim et al., 2019). Esses parâmetros são fundamentais 

para garantir imagens de alta resolução, com contraste adequado e redução de artefatos, que são 

distorções visuais causadas pela atenuação desigual do feixe de raios X e pela dispersão de 

fótons (du Plessis et al., 2020; Lin et al., 2018). Contudo, a otimização desses parâmetros 

continua sendo um desafio, sobretudo devido à natureza policromática dos feixes de raios X 

(Krebbers et al., 2024). 

Os filtros desempenham um papel crucial na redução de artefatos e na melhoria da 

qualidade das imagens, por meio da atenuação de fótons de baixa energia, o que aumenta a 

uniformidade do feixe e o contraste das projeções. Materiais amplamente utilizados para esse 

fim incluem alumínio, alumínio-cobre, estanho, tungstênio e molibdênio (Ketcham e Carlson, 

2001; Sena et al., 2014; Assias et al., 2024). Entretanto, o uso de filtros frequentemente 

demanda ajustes adicionais nos parâmetros da fonte e no tempo de exposição para compensar 

os efeitos da atenuação, garantindo uma relação sinal-ruído ideal. Essas configurações são 

particularmente importantes em materiais com densidade heterogênea, como diamantes com 

inclusões, onde variações locais de densidade e composição podem introduzir desafios extras 

na obtenção de imagens de alta qualidade (Agrosì et al., 2019). 

A micro-CT pode ser realizada com dois tipos distintos de fonte de raios X: aquela 

baseada em laboratório e a baseada em síncrotron, cada uma apresentando vantagens e 

limitações específicas. Sistemas síncrotron, caracterizados por radiação quase-monocromática 

e feixes paralelos, oferecem resolução superior e menor produção de artefatos, pois minimizam 

os efeitos indesejados relacionados à policromaticidade do feixe. Contudo, esses sistemas 

apresentam limitações, como a necessidade de agendamento prévio, alta demanda por utilização 

e dependência de infraestrutura computacional avançada, o que restringe seu uso para estudos 

envolvendo grandes volumes de amostras ou análises rápidas (Nogueira et al., 2011; Sena et 

al., 2014). 

Por outro lado, os sistemas laboratoriais são mais acessíveis e econômicos, 

especialmente para análises preliminares. Embora operem com feixes policromáticos, esses 

sistemas podem oferecer resultados robustos quando os parâmetros de aquisição são 

selecionados e otimizados de forma criteriosa. Estratégias como o ajuste preciso das 
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configurações da fonte, do tempo de exposição e a aplicação de filtros físicos têm demonstrado 

eficácia na melhoria da qualidade das imagens, reduzindo a lacuna de desempenho entre os 

sistemas laboratoriais e os feixes quase-monocromáticos dos síncrotrons (Silva et al., 2015; 

Alves et al., 2015). 

 

1.2. Hipótese 
 

Na técnica de microtomografia, a seleção adequada dos parâmetros de aquisição, como 

o ajuste da fonte, do tempo de exposição e a escolha dos filtros, melhora a qualidade das 

projeções, ao minimizar artefatos e melhorar o contraste. Em estudos de diamantes com 

inclusões, esse ajuste gera produtos de alta qualidade que possibilitam uma integração eficaz, 

facilitando análises posteriores por espectroscopia Raman, DRX, FRX e XANES, resultando 

em uma caracterização mineralógica e estrutural mais robusta das inclusões. 

 
1.3. Objetivos 
 
1.3.1. Objetivo Geral 
 

Avaliar como os parâmetros de aquisição interferem na melhoria da qualidade das 

projeções obtidas por microtomografia em aquisições de dados de diamantes com inclusões. 

Além disso, integrar os produtos obtidos com técnicas complementares, como espectroscopia 

Raman, DRX, FRX e XANES, a fim de proporcionar uma caracterização robusta das inclusões 

e ampliar o conhecimento sobre os processos geológicos do manto terrestre. 

 
1.3.2. Objetivos Específicos 
 
i. Avaliar os parâmetros de aquisição nas projeções microtomográficas:  

Investigar o impacto de variáveis como o uso de filtros (ex.: filtro de alumínio de 0,5 mm), 

ajustes na fonte (voltagem e corrente) e tempo de exposição na qualidade das projeções. O 

objetivo é compreender como esses fatores influenciam a atenuação de artefatos, como beam 

hardening e sobreposição de escala de cinza, especialmente em amostras heterogêneas, como 

diamantes com inclusões. 

 

ii. Comparar a capacidade de mapeamento de inclusões em sistemas laboratoriais e 

síncrotron:  
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Avaliar os resultados obtidos por sistemas de micro-CT baseados em laboratório e por aqueles 

baseados em síncrotron na análise da mesma amostra, com foco na identificação da distribuição 

espacial das inclusões, no contraste de densidade e na capacidade de detalhamento estrutural. 

A comparação levará em consideração a qualidade dos resultados e a acessibilidade prática dos 

métodos em termos de custo, tempo e infraestrutura necessárias. 

 

iii. Validar os dados de micro-CT por meio de técnicas complementares:  

Utilizar espectroscopia Raman, DRX, FRX e espectroscopia XANES para identificar e 

caracterizar a composição mineralógica e os estados de oxidação das inclusões, integrando 

informações químicas e estruturais para obter uma análise mais abrangente. 
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CAPÍTULO 2 
 
2. FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA 
 

Este capítulo aborda os fundamentos teóricos que sustentam este estudo, explorando as 

técnicas empregadas. Primeiramente, apresenta-se o contexto geológico da área de estudo. Em 

seguida, são discutidos os fundamentos dos raios X, seguidos pelos princípios da 

microtomografia computadorizada de raios X (micro-CT), da difração de raios X (DRX), da 

espectroscopia Raman, da fluorescência de raios X (FRX) e da espectroscopia XANES (X-ray 

absorption near-edge structure). 

 

2.1. Contexto Geológico 
 

A Província Kimberlítica de Juína (PKJ) (Schobbenhaus e Coelho, 1985) está situada 

no noroeste do estado do Mato Grosso, a sudeste da cidade de Juína. No contexto geológico, 

encontra-se na borda norte da Bacia do Parecis e na borda sudoeste do Cráton Amazônico 

(Figura 2), sendo reconhecida como uma das mais importantes regiões diamantíferas do Brasil 

(Nanini et al., 2017). A área apresenta expressivas ocorrências de magmatismo alcalino, com 

uma elevada concentração de corpos kimberlíticos (Thomson et al., 2014). Além disso, destaca-

se por abrigar uma das raras ocorrências de diamantes de origem superprofunda no mundo 

(Figura 1a), constituindo-se como uma importante fonte de dados geoquímicos do manto 

inferior (Kaminsky, 2012). 

Dentro da PKJ, destaca-se o Campo Kimberlítico de Juína (CKJ) (Figura 2), onde já 

foram identificados 52 corpos kimberlíticos, com idades variando entre 80,1 e 94,6 Ma 

(Kaminsky et al., 2009; Nanini et al., 2017). Essas intrusões ocorrem em diferentes unidades 

geológicas, sendo predominantemente encaixadas em rochas sedimentares permo-carboníferas 

da Formação Fazenda da Casa Branca, na Bacia dos Parecis, onde os depósitos piroclásticos 

extrusivos dos kimberlitos são bem desenvolvidos. Além disso, as intrusões também ocorrem 

em granitos e gnaisses paleoproterozoicos do embasamento da Província Geocronológica Rio 

Negro-Juruena, onde não apresentam depósitos piroclásticos significativos (Nanini et al., 

2017). 
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Figura 2. Localização da Província Kimberlítica de Juína (área pontilhada), no noroeste do estado do Mato Grosso. 

Destaque para o mapa dos domínios tectono-estruturais da área, com a localização das ocorrências de diamantes e 

corpos kimberlíticos conhecidos (Fonte: modificado de Nanini et al., 2017). 

 

2.2.  Raios X 
 
2.2.1. Conceitos Físicos dos Raios X e Breve Histórico 
 

Os raios X são ondas eletromagnéticas de alta frequência e pequeno comprimento de 

onda, localizando-se no espectro eletromagnético entre as regiões da radiação ultravioleta e dos 

raios gama (Figura 3). Seu comprimento de onda varia entre 1 nanômetro (10⁻⁹ m) e 1 picômetro 

(10⁻¹² m), enquanto sua energia situa-se aproximadamente na faixa de 100 eV a 200 keV (Okuno 

e Yoshimura, 2010; Young e Freedman, 2016). Devido à sua alta energia, possuem grande 

capacidade de penetração e interação com a matéria, sendo amplamente utilizados em diversas 

áreas, incluindo microtomografia e difração de raios X. 
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Figura 3. O espectro eletromagnético. Destaque para a faixa dos raios X e para a faixa da radiação síncrotron 

(Fonte: modificado de Halliday et al., 2016). 

 

A descoberta dos raios X ocorreu em 1895, pelo físico alemão Wilhelm Conrad Röntgen, 

durante uma pesquisa que utilizou um tubo de Crookes modificado (tubo de raios catódicos). 

Nessa pesquisa, observou-se a emissão de uma radiação altamente penetrante, invisível e não 

desviada por campos magnéticos. Röntgen nomeou essa nova radiação de "raios X" e, em seu 

artigo On a New Kind of Rays (Röntgen, 1896), apresentou suas propriedades ao produzir a 

primeira radiografia da história, registrando a imagem da mão de sua esposa, Anna Bertha. A 

radiografia revelou o contraste gerado pela absorção diferencial dos raios X, que depende da 

composição e densidade dos materiais, permitindo distinguir tecidos moles, ossos e um anel 

metálico (Figura 4). 

 

Raios X 

Radiação 
Síncrotron 
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Figura 4. Primeira radiografia da história, mostrando os ossos da mão da Sra. Anna Bertha, esposa de Röntgen. O 

contraste na imagem ocorre devido à absorção diferencial dos raios X, que é influenciada pelo número atômico e 

pela densidade dos materiais: ossos e o anel metálico, compostos por elementos de maior número atômico, 

absorvem mais radiação e aparecem mais escuros, enquanto os tecidos moles permitem maior passagem dos raios 

X, resultando em áreas mais claras (Fonte: Röntgen, 1896). 

 

O caráter ondulatório dos raios X foi estabelecido em 1912 por Max von Laue, ao 

demonstrar que esses feixes sofriam difração ao atravessar cristais, evidenciando que possuíam 

um comprimento de onda muito inferior que o da luz visível. Posteriormente, a teoria da 

dualidade onda-partícula, consolidada na década de 1920, confirmou que os raios X, assim 

como a luz, apresentam simultaneamente propriedades corpusculares e ondulatórias, sendo 

descritos como feixes de fótons altamente energéticos. A energia de um fóton de raios X é dada 

pela equação de Planck (Okuno e Yoshimura, 2010): 

 

E = h.v   (Equação I) 

 

Onde E representa a energia do fóton, h é a constante de Planck (6,626 x 10−34 J.s) e ν é 

a frequência da radiação. Essa equação mostra que a energia dos raios X é diretamente 

proporcional à frequência da radiação, sendo significativamente maior que a da luz visível. Esse 

fator é essencial para sua capacidade de penetração e interação com a matéria (Okuno e 

Yoshimura, 2010). 
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2.2.2. Produção e Interação dos Raios X com a Matéria 
 

Os raios X são produzidos artificialmente pela aceleração de elétrons contra um alvo 

metálico com alto número atômico e elevado ponto de fusão (Okuno e Yoshimura, 2010; Reis-

Neto et al., 2011). Conforme ilustrado na Figura 5, o aquecimento do cátodo transfere energia 

térmica para os elétrons, que são então emitidos por um processo conhecido como emissão 

termoiônica. Esses elétrons são acelerados em direção ao ânodo devido à aplicação de uma 

diferença de potencial (VAC). Quando a VAC ultrapassa alguns milhares de volts, os raios X são 

gerados a partir da interação dos elétrons com a superfície do ânodo. 

 

 
Figura 5.  Dispositivo utilizado para produzir raios X. Os elétrons sofrem emissão termoiônica a partir do cátodo 

aquecido e são acelerados em direção ao ânodo; ao colidirem com este, ocorre a emissão de raios X (Fonte: Young 

e Freedman, 2016). 

 
Dois tipos de raios X são gerados: os de freamento (bremsstrahlung), que possuem um 

espectro contínuo de energia, e os característicos (ou de fluorescência), que apresentam um 

espectro discreto ou de linha. Na microtomografia, predominam os raios X de freamento, cuja 

produção é independente do material do ânodo (Young e Freedman, 2016). Esses raios são 

gerados pela desaceleração abrupta dos elétrons próximos ao núcleo dos átomos do ânodo, 

resultando em um espectro contínuo de energia. Nesse espectro, o comprimento de onda 

mínimo (λmín) e a frequência máxima (vmáx) estão diretamente relacionados à voltagem aplicada 

(Figura 6). 

Quanto maior a tensão de aceleração (VAC) aplicada aos elétrons, maior será a energia 

dos fótons gerados, o que se reflete em um aumento da frequência máxima e na redução do 

comprimento de onda mínimo (Young e Freedman, 2016). A variação na tensão de aceleração 
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(VAC) é essencial para a microtomografia, pois permite que os fótons penetrem eficientemente 

em materiais densos ou heterogêneos, assegurando imagens de alta qualidade. 

 

 

Figura 6. Espectro contínuo de raios X produzido quando um alvo de tungstênio é atingido por elétrons acelerados 

por uma voltagem VAC. As curvas representam diferentes valores de VAC; os pontos a, b, c e d indicam o 

comprimento de onda mínimo para cada voltagem (Fonte: Young e Freedman, 2016). 

 
Os raios X característicos (ou de fluorescência) são produzidos quando os elétrons 

incidentes de alta energia colidem com os átomos do material-alvo, removendo elétrons das 

camadas internas (principalmente K e L). Essa remoção gera uma vacância que é preenchida 

por um elétron de uma camada mais externa, resultando na liberação de energia na forma de 

um fóton de raios X com uma energia específica para cada elemento químico. Alternativamente, 

essa energia pode ser transferida para outro elétron da camada mais externa, que é então ejetado, 

um processo conhecido como efeito Auger (Augusto, 2016). 

Diferentemente dos raios X de freamento, que apresentam um espectro contínuo, os 

raios X característicos exibem um espectro discreto, com picos de intensidade bem definidos 

(Figura 7). Esses picos correspondem às energias específicas das transições eletrônicas dentro 

do átomo e variam de acordo com o número atômico do material-alvo (Young e Freedman, 

2016). A posição e intensidade dos picos são amplamente utilizadas para a identificação 

elementar de materiais, sendo a base da técnica de espectroscopia de fluorescência de raios X 

(FRX), amplamente empregada em estudos geológicos e na caracterização química de 

amostras. 

 



 

12 
 

 

Figura 7. Gráfico da intensidade (I) por unidade de comprimento de onda em função do comprimento de onda (λ) 

para raios X produzidos por uma VAC = 35 kV e um alvo de molibdênio. A curva é contínua, mas com dois fortes 

picos correspondentes (Kα e Kβ) ao espectro característico do molibdênio (Fonte: Young e Freedman, 2016). 

 

Após sua geração, os raios X interagem com a matéria de diferentes formas. Os 

principais fenômenos responsáveis pela atenuação das radiações eletromagnéticas, 

especialmente de pequeno comprimento de onda e alta energia, são o efeito fotoelétrico, o efeito 

Compton e a produção de pares (Okuno e Yoshimura, 2010). A probabilidade de ocorrência 

dessas interações depende da energia do fóton (E = hv) e do número atômico dos elementos 

presentes no material (Bailey et al., 2014). Esses fenômenos podem ocorrer simultaneamente, 

resultando na redução da intensidade do feixe incidente, conforme ilustrado na Figura 8 

(Augusto, 2016). 

 
Figura 8. Atenuação da radiação na matéria (Fonte: Augusto, 2016). 
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A atenuação dos feixes de raios X refere-se à diminuição de sua intensidade ao 

atravessar um meio, sendo consequência de fenômenos de espalhamento e absorção durante a 

interação dos fótons com os átomos. O contraste observado nas imagens obtidas por raios X 

depende diretamente do número de fótons em feixes monoenergéticos, que decrescem 

exponencialmente com a espessura do material atravessado, conforme descrito pela Equação 

II, derivada da Lei de Beer-Lambert (Okuno e Yoshimura, 2010; Ketcham e Hanna, 2014): 

 

I = I0 𝑒𝑒−µ𝑥𝑥      (Equação II) 
 

Onde “I0” e “I” são, respectivamente, a intensidade do feixe antes e depois de atravessar um 

material com espessura “x”, “e” é a base dos logaritmos neperianos e “µ” é o coeficiente de 

atenuação linear total (𝜇𝜇 = 𝜎𝜎 + 𝜅𝜅 + 𝜏𝜏), constituindo a soma dos coeficientes de atenuação linear 

devido aos efeitos fotoelétrico (𝜎𝜎), Compton (𝜅𝜅) e à produção de pares (𝜏𝜏) (Okuno e Yoshimura, 

2010). Como os microtomógrafos trabalham com energias máximas de até 200 keV, não ocorre 

o fenômeno de Produção de Pares, restringindo-se a interação aos fenômenos Fotoelétrico e 

Compton (Augusto, 2016).  

Os raios X, devido à sua alta penetração e interação diferenciada com materiais de 

densidades distintas, constituem a base de técnicas avançadas de imageamento, como a micro-

CT. Dessa forma, o fenômeno de atenuação é essencial para interpretar imagens 

microtomográficas, permitindo a identificação de características internas das amostras, como 

porosidade e distribuição de fases (Romano et al., 2019). Essa atenuação é influenciada pelo 

número atômico e pela densidade eletrônica dos materiais: elementos com maior número 

atômico absorvem mais radiação X do que aqueles com números atômicos menores, resultando 

em contrastes distintos nas imagens (Young e Freedman, 2016).  

 

2.3. Microtomografia Computadorizada de Raios X 

 

A microtomografia computadorizada por raios X (micro-CT) é uma técnica não 

destrutiva que utiliza radiação eletromagnética na faixa dos raios X para investigar o contraste 

de densidade nas amostras. A técnica baseia-se na atenuação do feixe de raios X à medida que 

atravessa o material, conforme descrito pela Equação II (Ketcham e Hanna, 2014), e permite a 

caracterização da estrutura interna de materiais com alta resolução, na escala micrométrica. 

Durante a aquisição de dados, a amostra é montada em uma plataforma, posicionada 

entre a fonte de raios X e o detector (Figura 9). O sistema gira automaticamente a amostra ao 
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redor de um eixo central, capturando projeções bidimensionais (2D) em diferentes ângulos. 

Essas projeções são processadas e reconstruídas matematicamente para formar uma imagem 

tridimensional (3D), proporcionando uma visão detalhada da estrutura interna do objeto. 

A micro-CT é amplamente utilizada em estudos de materiais complexos, como 

geomateriais e compósitos, devido à sua capacidade de realizar análises detalhadas e não 

destrutivas. A técnica possibilita a distinção entre diferentes fases internas e a avaliação de 

parâmetros essenciais, como a distribuição, a forma e a conectividade de microestruturas, tanto 

em 2D quanto em 3D (Salvo et al., 2003). Sua alta resolução espacial permite a visualização e 

quantificação detalhadas de propriedades críticas, como porosidade (Goldfarb et al., 2022) e 

contrastes de densidade, aspectos fundamentais para o entendimento de processos geológicos 

(Ketcham e Carlson, 2001; Zandomeneghi et al., 2010; Guntoro et al., 2019). 

 

 
Figura 9. Etapas de aquisição e geração de dados no microtomógrafo Skyscan 1172 (Bruker). A amostra é girada 

para a captura de projeções em diferentes ângulos, cujas imagens 2D são reconstruídas para gerar uma visualização 

3D (Fonte: adaptado de Guntoro et al., 2019). 

 

Embora a micro-CT não forneça dados sobre a composição química das amostras, ela 

oferece informações valiosas derivadas das interações dos materiais com os raios X. Os 
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coeficientes de atenuação linear, representados como níveis de cinza (GL) nas imagens, 

permitem inferir assinaturas de densidade dos materiais (Jovanović et al., 2013). Além disso, 

as informações quantitativas, como volume e conectividade de estruturas internas, e 

qualitativas, como visualizações tridimensionais de alta resolução, são fundamentais para a 

interpretação detalhada das amostras (Appoloni et al., 2007; Palombo et al., 2015). 

A técnica também agrega valor ao complementar outras análises, preservando a 

integridade das amostras. Por exemplo, Agrosì et al. (2019) demonstraram que a micro-CT pode 

ser utilizada para estudar inclusões multifásicas aprisionadas em diamantes, fornecendo 

informações detalhadas sem comprometer o material e permitindo análises subsequentes por 

técnicas adicionais. 

 

2.3.1. Micro-CT Baseada em Laboratório e Micro-CT Baseada em Síncrotron 

 

A micro-CT pode ser realizada com dois tipos principais de fontes de raios X: 

laboratoriais e síncrotron, cada uma com características específicas. Os sistemas laboratoriais, 

como o Skyscan 1172 (Bruker), utilizam feixes cônicos (Figura 9) e policromáticos, 

caracterizados por uma ampla faixa de energia e dispersão energética. A geração desses raios X 

baseia-se no mecanismo ilustrado na Figura 5, discutido anteriormente, onde elétrons são 

acelerados contra um alvo metálico, produzindo radiação X. Embora esses sistemas possam 

introduzir artefatos devido à dispersão energética, eles são amplamente utilizados por sua maior 

disponibilidade em instituições de pesquisa e laboratórios industriais, além de serem uma opção 

mais custo-efetiva e eficiente para análises preliminares e em estudos rotineiros. 

Em contrapartida, os sistemas síncrotron empregam a radiação síncrotron, um tipo 

especial de radiação gerada por elétrons acelerados a velocidades próximas à da luz. Essa 

radiação abrange uma ampla faixa de comprimentos de onda, desde o infravermelho até os raios 

X (Figura 3), e possui características únicas, como alta coerência, baixa divergência angular e 

alto brilho, o que significa que seus feixes se propagam quase paralelamente, além de permitir 

o controle da polarização. Essas propriedades possibilitam a obtenção de imagens 

microtomográficas com alta resolução e significativa redução de artefatos, bem como 

experimentos rápidos e análises em escalas nanométricas (Silva et al., 2015; Alves et al., 2016; 

LNLS, 2024). 

 A radiação emitida por elétrons acelerados em trajetórias circulares, como ocorre em 

aceleradores do tipo síncrotron, foi descrita teoricamente por Schwinger (1949), que analisou a 
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distribuição angular e espectral da energia radiada. No Sirius (Figura 10), essa radiação é gerada 

quando elétrons, produzidos em um canhão operando a 80 mil volts, são direcionados ao 

acelerador linear (LINAC), onde ganham energia e seguem para os anéis de armazenamento, 

onde interagem com campos magnéticos para produzir luz síncrotron.  

Após essa primeira aceleração, os elétrons são conduzidos ao booster, um anel 

acelerador que os impulsiona a energias mais altas antes de transferi-los para o anel de 

armazenamento. No anel de armazenamento, os elétrons circulam continuamente a velocidades 

próximas à da luz, guiados por ímãs dipolos que curvam sua trajetória. Esse desvio faz com que 

eles emitam luz síncrotron, que é altamente colimada e brilhante. A radiação gerada é então 

direcionada para as linhas de luz (ou estações experimentais), onde diferentes técnicas 

científicas são aplicadas, como espectroscopia, difração e microtomografia (LNLS, 2024).  

 

 

Figura 10. Infográfico ilustrativo do Sirius, com destaque para os principais componentes utilizados para produzir 

luz síncrotron e suas funções (Fonte: modificado de Jornal Grande Bahia, 2025). 

Os laboratórios síncrotron são infraestruturas multiusuário acessíveis à comunidade 

científica por meio de um sistema de propostas de pesquisa. Devido à alta demanda e à oferta 

limitada de tempo experimental, o acesso é competitivo e regulado por comitês externos, que 
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analisam as propostas submetidas pelos pesquisadores e atribuem notas com base na relevância 

científica e na viabilidade técnica. Apenas as propostas com pontuação suficiente garantem 

tempo de feixe, enquanto as demais devem aguardar novas chamadas. Para pesquisadores 

acadêmicos, o uso do síncrotron é gratuito, sendo financiado por agências de fomento e pelo 

próprio laboratório. No caso do Centro Nacional de Pesquisa em Energia e Materiais (CNPEM), 

responsável pela operação do Sirius (LNLS), há também a possibilidade de auxílio financeiro 

para cobrir custos de deslocamento e estadia dos pesquisadores durante os experimentos, 

viabilizando o acesso de pesquisadores de diferentes regiões. 

Neste trabalho, as análises foram realizadas no acelerador Sirius, localizado no 

Laboratório Nacional de Luz Síncrotron (LNLS), em Campinas, uma das fontes de luz 

síncrotron mais avançadas do mundo. Com diversas linhas de luz projetadas para técnicas 

específicas, o Sirius oferece soluções para diferentes áreas de pesquisa. Por exemplo, a linha 

Mogno, com faixa de energia entre 22 e 67,5 keV, é dedicada à aquisição de imagens 

tridimensionais em multiescala. Já a linha Ema, com faixa de energia de 2,7 a 30 keV, é voltada 

para espectroscopia e difração de raios X. Adicionalmente, a linha Carnaúba, operando entre 

2,05 e 15 keV, combina múltiplas técnicas de caracterização baseadas em absorção, 

espalhamento e emissão de raios X, incluindo espectroscopia XANES (LNLS, 2025). 

 

2.4. Difração de Raios X 
 

Em 1912, Max von Laue demonstrou que, ao atravessar um cristal, os raios X não 

seguem um trajeto linear, mas sofrem desvio em múltiplas direções, formando um padrão 

característico. Esse fenômeno, conhecido como difração de raios X, ocorre porque os átomos 

dentro do cristal estão organizados de maneira periódica, como uma rede tridimensional. 

Quando a radiação incide sobre essa estrutura ordenada, parte dos raios X é espalhada pelos 

átomos. Em determinadas direções, as ondas espalhadas se somam de forma construtiva, 

gerando máximos de intensidade, enquanto em outras ocorrem interferências destrutivas, 

cancelando-se mutuamente. Esse padrão de difração fornece informações detalhadas sobre a 

disposição atômica e a simetria cristalina do material analisado (Kemp e Alcock, 2017). 

Esse comportamento foi formalizado posteriormente por William Lawrence Bragg e seu 

pai, William Henry Bragg, por meio da Lei de Bragg (Equação III), que estabelece a relação 

matemática entre o ângulo de incidência, o espaçamento interplanar e o comprimento de onda 

da radiação incidente (Kemp e Alcock, 2017) (Figura 11): 
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nλ = 2d senθ     (Equação III) 

 

Onde “n” é um número inteiro (ordem da difração), “λ” é o comprimento de onda da radiação, 

“d” é a distância entre os planos cristalinos e “θ” é o ângulo de incidência do feixe de raios X 

em relação ao plano de difração. Essa equação descreve as condições para a interferência 

construtiva dos feixes difratados, permitindo a determinação das distâncias interatômicas e, 

consequentemente, a elucidação da estrutura cristalina dos materiais (Kemp e Alcock, 2017). 

 
Figura 11. Esquema da difração de Bragg: dois feixes idênticos, ao interagirem com um cristal, são espalhados por 

diferentes átomos dentro da estrutura. A interferência construtiva ocorre quando a diferença de percurso é um 

múltiplo inteiro do comprimento de onda da radiação incidente (Fonte: Kemp e Alcock, 2017).  

 

Os Braggs investigaram a estrutura cristalina de diversos compostos, como NaCl, KCl, 

KBr e KI, utilizando a difração de raios X para determinar suas redes cristalinas. A Figura 12 

apresenta um padrão de difração obtido a partir de um monocristal de cloreto de sódio (NaCl), 

evidenciando a organização periódica dos átomos em sua estrutura cristalina. Esse tipo de 

difratograma é fundamental para a determinação estrutural de materiais cristalinos, pois cada 

padrão gerado é único e reflete a disposição atômica interna do material (Kemp e Alcock, 2017). 
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Figura 12. Padrão de difração de raios X obtido a partir de um monocristal de NaCl, onde os pontos brilhantes 

correspondem às regiões de maior intensidade dos feixes difratados, resultado da interferência construtiva. Esses 

padrões surgem da interação dos raios X com os planos atômicos regularmente espaçados na estrutura cristalina, 

revelando sua organização simétrica (Fonte: Kemp e Alcock, 2017). 

 

Na prática, os planos cristalinos que contribuem para a difração são descritos pelos 

índices de Miller (hkl), que representam a orientação dos planos atômicos dentro da estrutura 

cristalina. Cada conjunto de índices (hkl) corresponde a uma família de planos específicos 

(Figura 13), sendo essencial para a interpretação dos difratogramas obtidos em experimentos 

de DRX. Assim, os picos de difração observados em um difratograma são diretamente 

associados aos diferentes conjuntos de planos cristalinos presentes na amostra, permitindo a 

identificação e caracterização de sua estrutura interna (Cullity e Stock, 1978). 

 
Figura 13. Representação de diferentes planos cristalinos indexados pelos índices de Miller (hkl). Cada estrutura 

ilustra um conjunto específico de planos dentro de uma rede cristalina cúbica, evidenciando a orientação e o 

espaçamento entre eles. Esses planos desempenham um papel fundamental na difração de raios X, uma vez que os 
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picos de difração observados em um difratograma estão diretamente relacionados às famílias de planos cristalinos 

presentes no material (Fonte: Cullity e Stock, 1978). 

 

Nesse contexto, a difração de raios X (DRX) tornou-se uma das principais técnicas para 

a identificação e caracterização de materiais cristalinos. Em geociências, a DRX é amplamente 

empregada para determinar a estrutura e a composição mineralógica de amostras, permitindo a 

identificação das fases cristalinas presentes. Diversos trabalhos utilizaram a DRX para 

caracterizar inclusões em diamantes, contribuindo para a compreensão das condições de 

formação desses minerais e dos processos geodinâmicos associados (Kunz et al., 2002; Nestola 

et al., 2012; Kaminsky et al., 2015; Wenz et al., 2019; Anzolini et al., 2019). 

 

2.5. Espectroscopia Raman 

 

A espectroscopia Raman é fundamentada no efeito Raman, descrito por Raman e 

Krishnan (1928), que ocorre devido à dispersão inelástica da luz. Nesse fenômeno, uma pequena 

fração da radiação visível interage com as moléculas de um material, resultando em uma 

alteração na frequência da luz. Essa mudança ocorre pela troca de energia entre a radiação 

incidente e as vibrações ou rotações dos átomos do material, gerando um espectro vibracional 

único que fornece informações detalhadas sobre a estrutura química e as características 

vibracionais do material analisado. Essa técnica tem ampla aplicação em estudos científicos e 

industriais devido à sua precisão e versatilidade (Sala, 2008; Czeruszewicz et al., 2011; Smith 

et al., 2022). 

No nível molecular, o efeito Raman pode ser entendido como uma colisão inelástica 

entre um fóton incidente e uma molécula, resultando em uma troca de energia vibracional 

(∆𝐸𝐸𝑚𝑚). A frequência da radiação incidente é geralmente muito maior do que as frequências 

vibracionais do material, mas insuficiente para causar transições eletrônicas. Durante esse 

processo, a energia do fóton disperso (ℎ𝜈𝜈ₛ) difere da energia do fóton incidente (ℎ𝜈𝜈ᵢ) em uma 

quantidade igual a ∆𝐸𝐸ₘ, conservando a energia, onde ∆𝐸𝐸ₘ = ℎ𝜈𝜈ᵢ − ℎ𝜈𝜈ₛ (Equação IV). Quando a 

molécula ganha energia (∆𝐸𝐸ₘ > 0), a frequência do fóton disperso (𝜈𝜈ₛ) é menor que a do fóton 

incidente (𝜈𝜈ᵢ), resultando em linhas Stokes no espectro (Stokes: indica perda de energia pelo 

fóton disperso em relação ao incidente). Por outro lado, quando a molécula perde energia (∆𝐸𝐸ₘ 

< 0), 𝜈𝜈ₛ é maior que 𝜈𝜈ᵢ, gerando linhas anti-Stokes no espectro Raman (anti-Stokes: indica ganho 

de energia pelo fóton disperso em relação ao incidente) (Sala, 2008). 
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Em um espectrômetro Raman, a amostra é irradiada com uma fonte intensa de radiação 

monocromática, geralmente na região visível do espectro (Figura 3). Os espectros gerados são 

representados graficamente, correlacionando a intensidade do sinal às energias vibracionais, 

expressas em uma escala de número de onda (cm⁻¹). Essa escala padroniza a interpretação ao 

indicar a diferença de energia entre os fótons espalhados e os incidentes, ajustada ao 

comprimento de onda do laser utilizado (Smith et al., 2022). Cada pico no espectro reflete uma 

frequência vibracional específica do material, permitindo a identificação detalhada de minerais 

e compostos químicos (Figura 14) (Barron et al., 2008; Czeruszewicz et al., 2011; Agrosì et al., 

2019). 

 
Figura 14. Espectro Raman obtido por Agrosì et al. (2019), representando uma inclusão de 

ferropericlásio/magnésio-wustita em um diamante. O eixo das abscissas (número de onda, cm⁻¹) está relacionado 

às frequências vibracionais dos modos moleculares, enquanto o eixo das ordenadas (intensidade Raman) representa 

a intensidade do espalhamento Raman. O pico característico em 690 cm⁻¹ é atribuído à presença de um espinélio 

pertencente ao grupo das ferritas, indicando a composição mineralógica da inclusão.  

 

Na geociências, a espectroscopia Raman tem se destacado na caracterização de inclusões 

minerais em diamantes devido à sua natureza não destrutiva, rapidez e necessidade mínima de 

preparo das amostras (Kunz et al., 2002; Nimis et al., 2016; Anzolini et al., 2019; Nestola et 

al., 2018; Agrosì et al., 2019). A técnica é particularmente adequada para análises in situ, pois 

preserva materiais como fluidos contidos em inclusões e mantém as pressões remanescentes no 

sistema inclusão-hospedeiro (Smith et al., 2022). Como observado por Barron et al. (2008), 

amostras de diamante com superfícies polidas tendem a apresentar respostas espectrais mais 

claras do que aquelas com superfícies irregulares. Entretanto, o polimento deve ser realizado 

com cautela para evitar danos às inclusões. 
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2.6. Fluorescência de Raios X 

 

A fluorescência de raios X (FRX) é uma técnica analítica baseada na interação da 

radiação X com os átomos de um material. Quando um átomo é excitado por uma radiação 

primária, seus elétrons são removidos das camadas internas, criando vacâncias que são 

preenchidas por elétrons de níveis superiores. Esse processo resulta na emissão de raios X 

característicos (Figura 7), cuja energia é específica para cada elemento químico, permitindo sua 

identificação (Potts et al., 2005). Diferentes fontes de excitação podem ser utilizadas, incluindo 

tubos de raios X convencionais e fontes de radiação síncrotron.  

A técnica tem sido aplicada no estudo de inclusões em diamantes de forma não 

destrutiva, permitindo a análise química in situ, sem a necessidade de extração mecânica, o que 

representa uma grande vantagem para estudos de gemas (Ohigashi et al., 2002; Meng et al., 

2003) e petrologia mantélica (Sitepu et al., 2005). No caso de diamantes naturais, Sitepu et al. 

(2005) utilizaram a FRX por radiação síncrotron para mapear a distribuição química das 

inclusões, revelando a presença de elementos como Ti, Cr, Fe, Ni, Cu e Zn, mesmo quando não 

visíveis por microscopia óptica, demonstrando a eficácia da técnica na identificação e 

caracterização mineralógica in situ. 

 

2.7. Espectroscopia XANES (X-ray Absorption Near-edge Structure) 

 

A espectroscopia de absorção de raios X próxima à borda (XANES) é uma subdivisão 

da espectroscopia de absorção de raios X (XAS), uma técnica amplamente utilizada para 

investigar a estrutura eletrônica e o ambiente químico de átomos em materiais sólidos e 

líquidos. A Figura 15 apresenta um espectro XAS típico, destacando as regiões de pré-borda, 

XANES e EXAFS (extended x-ray absorption fine-structure). A pré-borda (pre-edge) 

corresponde a feições sutis antes da borda de absorção principal, enquanto o XANES, que se 

estende até aproximadamente 50 eV após a borda, é altamente sensível ao estado de oxidação 

e à coordenação química do elemento absorvedor. O EXAFS, em energias mais altas, produz 

informações geométricas sobre distâncias interatômicas e números de coordenação (Alp et al., 

1990; LNLS, 2024). 
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Figura 15. Espectro XAS ilustrando a borda K do cobre (E = 8979 eV), destacando as regiões de pré-borda, 

XANES e EXAFS. A linha branca, principal pico de absorção no XANES, é evidenciada com uma seta. O ponto 

zero da energia é definido em relação à posição da borda K do elemento (Fonte: modificado de Alp et al., 1990). 
 

Cada elemento químico possui bordas de absorção distintas, e a escolha da borda é 

essencial para obter informações específicas. No XANES, a energia dos raios X é ajustada para 

coincidir com a borda de absorção do elemento estudado, permitindo a excitação de seus 

elétrons para níveis de energia mais altos. A borda K, correspondente à excitação de elétrons do 

nível 1s, é usada para elementos leves e intermediários, como ferro (Fe), oxigênio (O), 

manganês (Mn) e titânio (Ti), enquanto as bordas L e M, associadas às camadas 2s/2p e 3s/3p, 

são mais comuns para elementos pesados, como chumbo (Pb) e urânio (U). No caso do ferro 

(Fe), a análise da borda K permite a determinação de seu estado de oxidação e ambiente de 

coordenação (Koningsberger e Prins, 1988).  

Durante um experimento de XANES, um feixe de raios X incide sobre a amostra e seus 

fótons são absorvidos pelos átomos do material. Quando a energia do fóton atinge um valor 

crítico, ele pode excitar um elétron de uma camada interna (por exemplo, a camada K) para um 

estado de energia mais alto, deixando uma vacância no átomo. Esse processo leva à 

reconfiguração eletrônica, podendo resultar na emissão de fluorescência de raios X, fenômeno 

diretamente relacionado à absorção inicial, permitindo inferências sobre a composição e 

estrutura do material (Stöhr, 1992; Kasrai et al., 1996). 
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A análise do espectro XANES permite determinar a energia exata de excitação dos 

elétrons, fornecendo informações detalhadas sobre o estado de oxidação e a coordenação 

química dos átomos absorventes. Como demonstrado por Piquer et al. (2014) e Slimani et al. 

(2021), essa técnica é uma ferramenta eficaz na diferenciação entre fases de óxidos de ferro, 

como magnetita (Fe₃O₄) e maghemita (γ-Fe₂O₃), devido às distintas assinaturas espectrais 

resultantes das diferenças no estado de oxidação e na coordenação dos íons de ferro. Dessa 

forma, essa técnica se destaca na caracterização de materiais sob diferentes condições 

experimentais, sendo amplamente empregada em estudos de transições eletrônicas e reatividade 

química (Henderson et al., 2014; Wilhelm et al., 2016; Nattino et al., 2020). 

Kuzmin e Chaboy (2014) demonstram que, para o estudo de óxidos de ferro, a 

espectroscopia XANES na borda K do Fe é ideal para capturar variações estruturais associadas 

às nanopartículas. A técnica permite determinar as proporções relativas das diferentes fases de 

óxido de ferro presentes no material, caso existam. A Figura 16 apresenta os espectros XANES 

na borda K do Fe para amostras de referência de óxidos de ferro na fase bulk (Piquer et al., 

2014), evidenciando a relação entre o deslocamento da borda de absorção e o estado de 

oxidação do ferro na estrutura.  

Especificamente, quanto maior o estado de oxidação do Fe no material, mais deslocado 

para energias mais altas será o pico de absorção. Esse efeito pode ser observado na comparação 

entre os espectros da wüstita (FeO), magnetita (Fe₃O₄) e hematita (Fe₂O₃). A wüstita (FeO) 

contém ferro no estado Fe²⁺, apresentando o menor estado de oxidação entre os três compostos, 

o que resulta em uma borda de absorção em energias mais baixas. A magnetita (Fe₃O₄), por sua 

vez, possui uma composição mista de Fe²⁺ e Fe³⁺, o que faz com que sua borda de absorção 

esteja em uma posição intermediária entre a wüstita e a hematita. Já a hematita (Fe₂O₃), 

composta exclusivamente por Fe³⁺, exibe o maior estado de oxidação, apresentando a borda de 

absorção mais deslocada para energias mais altas. Esse padrão de deslocamento progressivo da 

borda de absorção, conforme a oxidação do Fe aumenta, é uma característica fundamental para 

a identificação e diferenciação de fases em óxidos de ferro por meio da espectroscopia XANES. 
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Figura 16. Espectros experimentais de XANES na borda K do Fe para diferentes amostras de referência de óxidos 

de ferro na fase bulk. No detalhe, é apresentada uma comparação ampliada dos espectros de XANES para as 

amostras de referência de magnetita (Fe₃O₄) e maghemita (γ-Fe₂O₃), evidenciando as diferenças nas assinaturas 

espectrais dessas fases. Nota-se que a maghemita, composta exclusivamente por Fe³⁺, exibe uma linha branca mais 

intensa do que a magnetita, que contém uma mistura de Fe²⁺ e Fe³⁺ (Fonte: adaptado de Piquer et al., 2014). 
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CAPÍTULO 3 
 

3. MATERIAIS E MÉTODOS 
 

Nesse capítulo, serão detalhados os materiais utilizados, os procedimentos de 

preparação das amostras e as condições experimentais adotadas para as análises por 

microtomografia computadorizada de raios X (micro-CT), espectroscopia Raman, difração de 

raios X (DRX), fluorescência de raios X (FRX) e espectroscopia XANES (Figura 17).  

As amostras analisadas neste estudo foram gentilmente cedidas pelo professor Tiago 

Luis Reis Jalowitzki (IG/UnB). As análises realizadas no Laboratório Nacional de Luz 

Síncrotron (LNLS) foram conduzidas em colaboração com os geólogos Fernanda Gervasoni, 

Carolina Michelon Camarda e Daniel Grings Cedeño. 

 

 
Figura 17. Fluxograma resumindo as principais etapas do estudo, desde a seleção das amostras até a caracterização 

por técnicas complementares. Esse esquema permite visualizar a interconexão entre os diferentes métodos 

utilizados para a obtenção de dados estruturais e composicionais. 
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3.1.  Amostras e Análise por Microtomografia Computadorizada de Raios X (Micro-CT) 

 

Este estudo utilizou três amostras de diamantes com inclusões minerais provenientes da 

província Kimberlítica de Juína, Mato Grosso, Brasil. As amostras, identificadas como RV29, 

SL03 e H07 (Figura 18), foram selecionadas devido à presença de inclusões visíveis e à 

heterogeneidade mineral, características que as tornam ideais para análises detalhadas. As 

laterais das amostras foram previamente polidas para facilitar a análise por outras técnicas, 

como Espectroscopia Raman (Barron et al. 2008).  

 

 
Figura 18. Amostras de diamante analisadas neste estudo. a) Amostra RV29; b) Amostra SL03; c) Amostra H07. 

 

As análises por micro-CT seguiram protocolos desenvolvidos no presente estudo e 

descritos em detalhe em um artigo submetido para publicação. Durante o estudo, foram testados 

diferentes parâmetros de aquisição na micro-CT baseada em laboratório, incluindo o uso de 

filtros de alumínio (0,5 mm), variações de voltagem (59 a 80 kV) e tempos de exposição (750 

a 2100 ms). Esses testes foram fundamentais para identificar as configurações mais adequadas 

e otimizar o contraste das projeções, o que minimiza artefatos como beam hardening e a 

sobreposição de escala de cinza, e assegurando imagens de alta qualidade, especialmente em 

amostras heterogêneas como os diamantes com inclusões.  

Com base nos resultados das análises por micro-CT de laboratório, foram realizadas 

análises adicionais na amostra H07, empregando micro-CT baseada em síncrotron, 

espectroscopia Raman, difração de raios X e espectroscopia XANES. Essa abordagem permitiu 

validar os dados obtidos pela micro-CT de laboratório, mas também possibilitou a comparação 

direta entre os métodos, enriquecendo a caracterização detalhada da composição mineralógica 

e dos estados de oxidação das inclusões. 
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3.2.  Espectroscopia Raman 

 

As análises de espectroscopia Raman na amostra H07 foram realizadas no Laboratório 

de Espectroscopia Ótica (LEO) do Instituto de Física da Universidade de Brasília (IF/UnB), 

utilizando o espectrômetro Horiba, modelo LabRAM HR Evolution (Universidade de Brasília, 

2024). Esse equipamento conta com um microscópio confocal (CCD) e lasers semicondutores 

ajustáveis em comprimentos de onda de 405 nm, 532 nm, 633 nm e 785 nm (Figura 19a). Os 

dados foram adquiridos e processados por meio do software LabSpec 6 (Horiba). 

Para este estudo, utilizou-se o laser de 633 nm, correspondente à região vermelha do 

espectro visível, operando com 100% de potência. O comprimento de onda de 633 nm, por 

possuir menor energia em relação ao laser de 532 nm, minimiza os efeitos térmicos, reduzindo 

a possibilidade de degradação ou alteração estrutural das inclusões (Agrosì et al., 2019). A 

Figura 19b mostra o posicionamento da amostra H07 sob a objetiva de 10x, utilizada para o 

ajuste inicial de foco. 

As análises foram realizadas em regiões previamente mapeadas por micro-CT, 

garantindo precisão na seleção dos pontos de interesse. A varredura espectral foi definida no 

intervalo de 90 a 1300 cm⁻¹ (Figura 20), cobrindo bandas características de silicatos, óxidos, 

sulfetos, carbonatos e fosfatos. O limite superior foi estabelecido para evitar a saturação e a 

distorção causadas pelo pico característico do diamante em 1333 cm⁻¹ (Barron et al., 2008). 

Durante os experimentos, não foram observados danos visíveis à amostra, nem alterações 

significativas nos espectros obtidos, como deslocamentos de posição, intensidade ou formato 

dos picos. Esses resultados indicam que os parâmetros selecionados foram adequados para 

preservar a integridade da amostra e fornecer dados confiáveis para a caracterização 

mineralógica e estrutural das inclusões. 

 
Figura 19. a) Espectrômetro Raman Horiba LabRAM HR Evolution utilizado nas análises deste trabalho, 

pertencente ao Laboratório de Espectroscopia Ótica (LEO/IF/UnB). b) Amostra H07 posicionada sob a objetiva 

de 10x, sobre uma lâmina de vidro revestida com papel alumínio. 
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Figura 20. Fluxograma do procedimento experimental realizado na espectroscopia Raman para a amostra H07. O 

diagrama detalha as etapas principais do processo, incluindo o posicionamento da amostra, ajuste de foco, 

aquisição preliminar e refinada dos espectros, além do armazenamento e documentação dos dados. O laser de 633 

nm foi utilizado com faixa espectral de 90 a 1300 cm⁻¹, garantindo a identificação das fases minerais de interesse. 

 

Apesar da eficácia da espectroscopia Raman na identificação de fases minerais, algumas 

limitações técnicas devem ser consideradas na análise de inclusões em diamantes. Inclusões 

muito pequenas ou profundamente alojadas dentro do cristal podem gerar sinais Raman de 

baixa intensidade, dificultando a obtenção de espectros com qualidade suficiente para 

identificação precisa (Barron et al., 2008). Além disso, o forte sinal Raman do próprio diamante 

pode mascarar ou interferir na resposta espectral das inclusões, tornando a distinção entre 

diferentes fases mineralógicas mais desafiadora (Barron et al., 2008). Outro fator crítico é a 

necessidade de uma calibração precisa do equipamento, bem como a experiência do operador, 

já que parâmetros inadequados, como a escolha do comprimento de onda do laser ou 

configurações de exposição incorretas, podem comprometer significativamente os resultados. 

Essas limitações foram cuidadosamente consideradas durante o planejamento experimental, 

com o objetivo de maximizar a confiabilidade dos dados obtidos. 
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3.3.  Difração de Raios X 

 

Os dados de difração da amostra H07 foram adquiridos na linha de luz EMA (Extreme 

Condition Methods of Analysis), pertencente ao complexo do acelerador síncrotron Sirius, 

operado pelo Laboratório Nacional de Luz Síncrotron (LNLS), em Campinas, São Paulo. A 

linha EMA é especialmente projetada para estudos de materiais sob condições extremas, 

oferecendo características avançadas, como alto brilho (fluxo de até 1 x 10¹⁴ fótons por 

segundo) e feixes altamente focados (dimensões de até 1 a 10 μm). Essas características 

possibilitam a análise da inclusão dentro da matriz de diamante sem necessidade de moagem 

da amostra. A análise foi conduzida na estação de microfoco (Figura 21), utilizando um 

difratômetro multi-eixo Huber 6-Círculos (Huber-6C), equipado com um berço Euleriano e 

precisão angular de 0,0005° (LNLS, 2024).  

 

 
Figura 21. Cabana experimental de microfoco da linha EMA. Para a realização de análises por XAS 

(Espectroscopia de Absorção de Raios X), DRX (Difração de Raios X), XRS (Espalhamento Raman de Raios X) 

e CDI (Imagem Coerente de Difração), três estações experimentais são posicionadas ao longo do caminho do feixe: 

configuração multipropósito, ímã supercondutor (SC) e Huber 6C (Fonte: modificado de LNLS, 2024). b) Imagem 

da configuração experimental utilizada por Camarda (2023) na linha de luz EMA. A mesma configuração foi 

adotada neste estudo (Fonte: Camarda, 2023). 

 

A aquisição de dados de DRX foi realizada na inclusão I, previamente mapeada por 

microtomografia computadorizada (micro-CT) (Figura 26) e identificada como magnetita por 

meio de espectroscopia Raman. Durante o experimento, foi realizada uma varredura na faixa 

de energia em torno de 12,7 keV, com calibração utilizando um padrão de LaB6 e comprimento 

de onda de 0,9686 Å.  Os dados brutos foram processados no software Dioptas (Prescher e 

Prakapenka, 2015), onde os espectros foram convertidos em gráficos de intensidade versus 2θ. 

Em seguida, os difratogramas experimentais foram comparados com padrões cristalográficos 
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teóricos, utilizando arquivos no formato .CIF (crystallographic information file, arquivo de 

informações cristalográficas) disponibilizados pela International Union of Crystallography 

(IUCr, 2024). Esse procedimento possibilitou a determinação dos respectivos índices de Miller 

(hkl) e a identificação das fases presentes. 

Para garantir maior robustez na análise, foram adquiridos oito difratogramas na inclusão 

I, posteriormente sobrepostos no Dioptas para melhor avaliação da correspondência entre os 

picos experimentais e teóricos. A sobreposição dos padrões teóricos baseou-se nos arquivos no 

formato .CIF dos respectivos minerais, assegurando a compatibilidade entre os dados 

experimentais e os valores esperados. Os arquivos utilizados seguem uma nomenclatura 

padronizada, sendo identificados pelo prefixo “mag_”, seguido de códigos numéricos que 

diferenciam cada varredura (Figuras 22, 23 e 24). 

 

 

Figura 22. Análise por DRX na inclusão I, destacando a presença de magnetita (Fe₃O₄). a) Imagem de DRX de um 

dos oito arquivos adquiridos. b) Difratograma processado no software Dioptas, com sobreposição dos picos 

teóricos da magnetita e seus respectivos índices de Miller (h k l), conforme arquivos no formato .CIF. A 

correspondência entre os picos experimentais e teóricos valida a identificação desse mineral na inclusão. Pequenas 

variações podem ser atribuídas à influência da matriz do diamante e a possíveis efeitos de textura preferencial. 
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Figura 23. Análise por DRX na inclusão I, destacando a presença de hematita (Fe₂O₃). a) Imagem de DRX de um 

dos oito arquivos adquiridos. b) Difratograma processado no software Dioptas, com sobreposição dos picos 

teóricos da hematita e seus respectivos índices de Miller (h k l), conforme arquivos no formato .CIF. A 

correspondência entre os picos experimentais e teóricos reforça a identificação desse mineral na inclusão. 

Pequenas variações podem estar relacionadas à influência da matriz do diamante e a possíveis efeitos de textura 

preferencial. 

 

 

Figura 24. Análise por DRX na inclusão I, destacando a presença de magnesioferrita (MgFe₂O₄). a) Imagem de 

DRX ilustrativa de um dos oito arquivos adquiridos. b) Difratograma processado no software Dioptas, com 

sobreposição dos picos teóricos da magnesioferrita e seus respectivos índices de Miller (h k l), conforme arquivos 

no formato .CIF. A correspondência entre os picos experimentais e teóricos sustenta a identificação desse mineral 

na inclusão. Pequenas variações podem ser atribuídas à influência da matriz do diamante e a possíveis efeitos de 

textura preferencial. 
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3.4. Fluorescência de Raios X e Espectroscopia XANES 

 

As análises de FRX e XANES foram realizadas na linha de luz Carnaúba (Coherent X-

ray Nanoprobe Beamline) do Sirius, localizada no Laboratório Nacional de Luz Síncrotron 

(LNLS). Essa linha de luz opera na faixa de energia de 2,05 a 15 keV e possibilita a investigação 

detalhada de elementos químicos específicos por meio de técnicas de absorção, espalhamento 

e emissão de raios X. Para este estudo, utilizou-se a estação Tarumã (Figura 25) (LNLS, 2024). 

 

 
Figura 25. a) Esquema ilustrativo da interação do feixe de raios X com a amostra na estação Tarumã da linha de 

luz Carnaúba (Sirius/LNLS), destacando as técnicas analíticas utilizadas, como fluorescência de raios X (FRX) e 

estrutura de absorção de raios X próxima à borda (XANES) (Fonte: modificado de LNLS, 2024). b) Configuração 

experimental detalhada da estação, evidenciando componentes como o porta-amostra, os detectores de 

fluorescência (Vortex) e o sistema Cryojet (Fonte: Camarda, 2023). 

 

Antes da análise por XANES, foram adquiridos mapas de fluorescência de raios X 

(FRX) na inclusão I, permitindo uma caracterização preliminar da composição química da 

inclusão. Com base nesses mapas, foram selecionadas coordenadas específicas para a aquisição 

dos espectros XANES, garantindo que a análise de absorção fosse conduzida em regiões 

representativas da composição da amostra.  

A aquisição dos mapas de fluorescência foi realizada com um feixe de 12 keV e um 

tempo de exposição de 172 segundos. Os mapeamentos foram conduzidos em duas áreas de 

varredura, sendo uma de 80 × 80 μm e outra de 10 × 10 μm, com tamanhos de pixel de 800 nm 

e 100 nm, respectivamente. A amostra foi posicionada nas coordenadas x: -1.224 mm, y: 5.38 

mm, z: 0.5 mm, com um ângulo de rotação Ry: -0.2°. Durante a aquisição, foi utilizada a técnica 

de flyscan (varredura contínua), garantindo uma varredura eficiente com uma matriz de 250 × 

250 pontos e espaçamento de 5 μm entre os pixels. Após o mapeamento por FRX, a 
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caracterização por espectroscopia XANES foi realizada na borda K do ferro (Fe K-edge ~7112 

eV), utilizando o modo step scan (varredura por passos), com variação de energia entre 7080 e 

7180 eV. 
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CAPÍTULO 4 
 
4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 
4.1 Análise por Microtomografia (Micro-CT) 
 

Os resultados das análises por micro-CT realizadas neste estudo foram detalhados em 

um artigo submetido para publicação. Esse trabalho avaliou diferentes parâmetros de aquisição 

e suas implicações na qualidade das imagens, considerando o uso de filtros, ajustes de voltagem 

e tempos de exposição. 

 

4.2 Análise por Espectroscopia Raman 

 

A espectroscopia Raman foi empregada para a caracterização mineralógica das 

inclusões presentes na amostra H07, permitindo a identificação das fases minerais com base em 

seus espectros vibracionais. Para garantir uma abordagem direcionada na escolha dos pontos 

de medição, as inclusões foram previamente mapeadas por microtomografia computadorizada 

(micro-CT), o que facilitou a sua localização na análise Raman (Figura 26). Os espectros 

obtidos foram comparados com bases de dados espectroscópicos, como o RRUFF Database 

(RRUFF, 2024), além de estudos prévios da literatura, visando a identificação confiável das 

fases minerais. Embora diversas medições tenham sido realizadas, os picos espectrais mais 

consistentes e representativos foram selecionados e estão apresentados na Tabela 1, juntamente 

com a identificação mineral preliminar. 
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Figura 26. Integração das técnicas de micro-CT e espectroscopia Raman na caracterização das inclusões da amostra 

H07. a) Imagens obtidas pelo microscópio óptico acoplado ao espectrômetro Raman, registradas sob aumentos de 

10x e 50x. O círculo vermelho destaca a posição das inclusões. b) Visualização tridimensional da amostra em vista 

frontal. c) Visualização tridimensional sob um ângulo diferente, destacando a profundidade das inclusões em 

relação à superfície do diamante. As regiões circuladas em azul indicam as principais inclusões identificadas, 

denominadas como I, II e III 

Tabela 1. Identificação mineralógica das inclusões na amostra H07 por espectroscopia Raman. Os valores de 
deslocamento Raman (cm⁻¹) foram comparados com dados da literatura para atribuição das fases minerais 
presentes. 

Inclusão Espectro obtido (cm-1) Mineral/Fase Atribuída 

I 222; 289; 405; 668 Magnetita (Fe3O4) 

II 600; 972 Maohokita (Magnesioferrita) (MgFe2O4) 

III 687 Ferropericlásio [(Mg,Fe)O] / Wüstita (FeO) 

 
 

O espectro Raman obtido para a inclusão I (Figura 27a) exibe picos característicos em 

222 cm⁻¹, 289 cm⁻¹, 405 cm⁻¹ e 668 cm⁻¹, atribuídos aos modos vibracionais da magnetita 

(Fe₃O₄). Esses valores apresentam excelente concordância com os dados espectrais do RRUFF 

Database (ID: R080025) e estudos de Agrosì et al. (2019), D’Ippolito et al. (2015) e Sparavigna 

(2023), que relatam frequências vibracionais semelhantes para a magnetita sob diferentes 

condições experimentais.  D’Ippolito et al. (2015) relataram que a magnetita apresenta um pico 

característico na faixa de 663 a 706 cm⁻¹, sendo mais comumente observado em 677 cm⁻¹. 

As pequenas variações nos valores dos picos podem ser atribuídas a fatores 

experimentais, tais como interações do laser com a matriz do diamante, que podem modificar 
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a resposta espectral da inclusão mineral, efeitos da orientação cristalográfica da magnetita, que 

influenciam os deslocamentos das frequências vibracionais, além das condições de aquisição 

espectral, incluindo potência do laser, tempo de exposição e resolução espectral (D’Ippolito et 

al., 2015; Sparavigna, 2023). 

O espectro Raman obtido para a inclusão II (Figura 27b) apresenta um pico intenso em 

600 cm⁻¹, que pode ser atribuído à maohokita (Agrosì et al. 2019), um polimorfo ortorrômbico 

de alta pressão da magnesioferrita (MgFe₂O₄) (RRUFF ID: R060869.3). Essa transição 

estrutural do sistema espinélio para a fase ortorrômbica ocorre sob condições extremas do 

manto terrestre, como demonstrado por Agrosì et al. (2019) e Chen et al. (2019), que relataram 

a formação da maohokita em pressões superiores a 20-25 GPa, condições compatíveis com a 

zona de transição do manto. Além disso, a presença de um pico secundário em 972 cm⁻¹ pode 

indicar a coexistência de fases acessórias, como silicatos de alta pressão, conforme sugerido 

por Chen et al. (2019).  

O espectro Raman da inclusão III (Figura 27c) exibe um pico dominante em 687 cm⁻¹, 

compatível com a solução sólida ferropericlásio-wüstita. O ferropericlásio [(Mg,Fe)O] 

apresenta um pico característico em ~690 cm⁻¹, enquanto a wüstita (FeO) exibe bandas na faixa 

de 680-690 cm⁻¹ (Agrosì et al., 2019). A sobreposição espectral sugere a presença de 

ferropericlásio rico em ferro e/ou wüstita, fases esperadas no manto inferior sob alta pressão e 

temperatura. Estudos indicam que, sob determinadas condições de pressão e temperatura, a 

wüstita pode se formar a partir da decomposição do ferropericlásio (Kaminsky, 2015). 
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Figura 27. Espectros Raman das inclusões I, II e III da amostra H07. a) Inclusão I: o pico em 668 cm⁻¹ é 

característico da magnetita (Fe₃O₄). O espectro de referência de D’Ippolito et al. (2015) está destacado no retângulo 

azul, onde a magnetita apresenta um pico em 677 cm⁻¹. b) Inclusão II: um pico intenso em 600 cm⁻¹ sugere a 

presença de maohokita (CaFe₂O₄). A presença de um pico em 972 cm⁻¹ pode indicar a existência de uma fase 

acessória, possivelmente um silicato de alta pressão. O espectro de referência de Agrosì et al. (2019) está destacado 

no retângulo azul, onde o pico em 600 cm⁻¹ foi atribuído à transição pós-espinélio da magnesioferrita sob condições 

extremas de pressão no manto terrestre. c) Inclusão III: o pico observado em 687 cm⁻¹ é compatível com a solução 

sólida ferropericlásio-wüstita [(Mg,Fe)O / FeO]. O espectro de referência de Agrosì et al. (2019) está destacado 

no retângulo azul, onde o pico em 690 cm⁻¹ foi identificado como característico do 

ferropericlásio/magnesiowüstita. Todos os espectros foram suavizados utilizando o filtro de Savitzky-Golay para 

redução do ruído, com janela de 40 pontos para as inclusões I e III, e de 9 pontos para inclusão III, mantendo uma 

ordem polinomial de 3. 
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4.3 Análise por Difração de Raios X 

 

A Tabela 2 apresenta os dados de difração de raios X (DRX) obtidos para a inclusão I 

(Figura 26), incluindo os valores de 2θ, os índices de Miller (hkl) e os espaçamentos 

interplanares d (Å). As fases minerais foram determinadas com base na literatura e nos 

resultados de espectroscopia Raman, sendo aquelas com melhor correspondência: magnetita 

(Fe₃O₄), hematita (Fe₂O₃) e magnesioferrita (MgFe₂O₄). Outras fases minerais foram testadas, 

porém, devido à ausência de correspondência significativa entre os picos experimentais e 

teóricos, foram descartadas da análise final. 
 

Tabela 2. Dados de DRX obtidos para a inclusão I. Os valores de 2θ e os índices de Miller (hkl) foram extraídos 

da análise realizada no software Dioptas, enquanto os espaçamentos interplanares d (Å) foram calculados a partir 

da Equação III. 

MINERAL PICO EXPERIMENTAL (2Θ) ÍNDICE (h k l) d (Å) 

Magnetita 
(Fe₃O₄)  

11.423 (1 1 1) 7.745 

18.760 (2 2 0) 4.727 

22.027 (3 1 1) 4.032 

26.665 (4 0 0) 3.339 

34.880 (5 1 1) 2.572 

38.094 (4 4 0) 2.362 

Hematita 
(Fe₂O₃) 

15.065 (1 0 2) 5.881 

20.613 (1 0 4) 4.306 

22.026 (2 -1 0) 
 

4.032 

30.457 (2 0 4) 2.932 

33.177 (2 -1 6) 2.700 

38.105 (3 -1 4) 2.362 

Magnesioferrita 
(MgFe₂O₄) 

18.760 (2 2 0) 4.727 

22.027 (3 1 1) 4.032 

26.665 (4 0 0) 3.339 

32.835 (4 2 2) 2.725 
 

38.106 
 

(4 4 0) 2.362 
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As fases minerais apresentaram boa correlação com os dados experimentais, reforçando 

a interpretação mineralógica da inclusão. Pequenas variações entre os valores teóricos e 

experimentais podem estar relacionadas a fatores como tensão residual na estrutura cristalina, 

efeitos de textura preferencial ou influência da matriz do diamante (Kunz et al., 2002; Nestola 

et al., 2012; Wenz et al., 2019). Como a inclusão permaneceu embutida na matriz do diamante 

e a análise não foi realizada em amostras de pó, a intensidade relativa dos picos pode estar 

reduzida, resultando em atenuação ou variação nos padrões de difração observados. Ainda 

assim, a caracterização por DRX confirma os resultados obtidos por espectroscopia Raman, 

corroborando a identificação da inclusão I como magnetita. A presença de hematita e 

magnesioferrita, identificadas por DRX, está em consonância com o contraste de densidade 

observado na borda da inclusão I por micro-CT, sugerindo possíveis variações mineralógicas 

internas. 

 
4.4 Análise por Fluorescência de Raios X e Espectroscopia XANES 
 

A Figura 28 apresenta a distribuição qualitativa dos elementos na inclusão I (Figura 26), 

obtida por espectroscopia de fluorescência de raios X (FRX). Foram identificados ferro (Fe), 

manganês (Mn), níquel (Ni), cobre (Cu), zinco (Zn) e titânio (Ti), com Fe sendo o elemento 

predominante. A alta concentração de Fe sugere que a inclusão é predominantemente composta 

por fases ricas nesse elemento. A presença de Mn, Ni, Cu, Zn e Ti em menores quantidades 

indica variações composicionais, possivelmente associadas à coexistência de diferentes fases 

minerais ou à incorporação de elementos-traço em sua estrutura cristalina. A imagem de 

absorção em preto e branco fornece uma referência estrutural, auxiliando na correlação entre a 

distribuição elementar e as características morfológicas da amostra. 
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Figura 28. Análise qualitativa elementar da inclusão I utilizando espectroscopia de fluorescência de raios X. As 

cores representam a distribuição espacial de diferentes elementos: Fe (vermelho), Mn (roxo), Ni (verde), Cu (azul), 

Zn (laranja), Ti (azul claro), Ca (verde claro) e Ar (rosa). A imagem em preto e branco (Absorption) corresponde 

à absorção de raios X, servindo como referência estrutural. Esta análise se limita à distribuição qualitativa dos 

elementos, sem determinação de concentrações absolutas. 

 

A Figura 29 apresenta uma análise preliminar por espectroscopia XANES dentro da 

inclusão I (Figura 26), evidenciando a borda K do ferro (Fe K-edge). A Figura 29a mostra a 

região dentro da inclusão I associada à coleta dos espectros XANES apresentados na Figura 

29b. Segundo Koningsberger e Prins (1988), a borda K do Fe corresponde ao aumento abrupto 

na absorção, que ocorre quando os fótons atingem a energia necessária para ejetar um elétron 

do nível 1s, promovendo-o a um estado de maior energia. Esse processo resulta em um degrau 

característico no espectro, marcando a transição eletrônica do ferro (Stöhr, 1992; Kasrai et al., 

1996; Slimani et al., 2021). Ao comparar o espectro médio da Figura 29b com os espectros de 

referência da Figura 16, observa-se que a posição da linha branca e a forma do espectro indicam 

a presença de óxidos de ferro na inclusão I. 
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As Figuras 29c-f apresentam duas componentes espectrais distintas, extraídas dos 

espectros da Figura 29b por meio de Análise de Componentes Principais (PCA), uma técnica 

que permite distinguir assinaturas espectrais associadas a diferentes composições químicas 

dentro da inclusão. Os espectros das componentes I (Figura 29d) e II (Figura 29f) apresentam 

diferenças significativas, indicando a presença de pelo menos dois óxidos de ferro distintos 

dentro da inclusão I. Comparando esses dados com a base de referência (Figura 16) e com os 

resultados prévios de DRX, a variação espectral observada pode estar associada à presença de 

magnetita (Fe₃O₄), hematita (Fe₂O₃) e/ou magnesioferrita (MgFe₂O₄). No entanto, a 

coexistência dessas fases dentro da inclusão ainda requer confirmação adicional. O refinamento 

dos resultados por PCA poderá aprimorar a distinção das variações espectrais, enquanto um 

tratamento mais detalhado dos dados permitirá uma determinação mais precisa do estado de 

oxidação do ferro (Slimani et al., 2021). 

 

 
Figura 29. Análise preliminar por espectroscopia XANES na borda K do ferro para a inclusão I. a) Região da 

inclusão associada à coleta dos espectros. b) Espectros XANES médios obtidos a partir das análises dentro da 

inclusão. c) Região dentro da inclusão I associada à primeira componente principal (Componente I). d) Espectro 

característico da Componente I. e) Segunda componente principal (Componente II). f) Espectro da Componente 

II, distinto da Componente I, sugerindo a presença de um óxido de ferro com um estado de oxidação predominante 

diferente. 
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4.5 Integração dos Resultados 
 

A caracterização da inclusão I (Figura 30), a maior inclusão da amostra H07 (Figura 

30a), foi realizada por meio da integração das técnicas de micro-CT, espectroscopia Raman, 

DRX, FRX e espectroscopia XANES. Essa abordagem permitiu uma interpretação robusta da 

composição mineralógica da inclusão. Os dados de micro-CT mostraram a localização e a 

morfologia da inclusão I dentro do diamante, evidenciando sua relação estrutural com a matriz 

hospedeira (Figuras 30b-c). Os perfis de variação dos níveis de cinza (Figura 30d) e a 

visualização tridimensional (Figura 30e) indicam variações internas, sugerindo a presença de 

diferentes coeficientes de atenuação dentro da inclusão I.  

A espectroscopia Raman confirmou a presença de magnetita (Fe₃O₄) na inclusão I, com 

picos vibracionais característicos. A análise por DRX (Figura 30g) indicou a presença de 

magnetita (Fe₃O₄), hematita (Fe₂O₃) e magnesioferrita (MgFe₂O₄). A FRX (Figura 30h) 

evidenciou a distribuição espacial de ferro, corroborando a identificação de um óxido de ferro. 

Os resultados preliminares da espectroscopia XANES (Figura 30i) indicaram variações no 

estado de oxidação do ferro, evidenciadas por duas assinaturas espectrais distintas dentro da 

inclusão I. Comparando os espectros obtidos com a base de referência e os dados de DRX, a 

inclusão I pode conter magnetita (Fe₃O₄), hematita (Fe₂O₃) e/ou magnesioferrita (MgFe₂O₄). 

Caso a presença de hematita se confirme, isso pode estar relacionado a um processo de oxidação 

progressiva da magnetita dentro da inclusão, um fenômeno discutido em estudos anteriores 

sobre diamantes de Juína (Agrosì et al., 2019). 
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Figura 30. Resumo da caracterização da inclusão I no diamante H07. a) Fotografia do diamante H07 com destaque 

para a localização da inclusão I (círculo amarelo). b-c) Imagens de micro-CT mostrando a posição (b) e morfologia 

bidimensional (c) da inclusão I. d) Perfis de variação dos níveis de cinza na inclusão I, sugerindo diferenças 

internas na atenuação. e) Visualização tridimensional da inclusão obtida por micro-CT. f) Imagem de microscopia 

óptica da inclusão I com zoom. g) Padrão de difração integrado das fases magnetita (Fe₃O₄), hematita (Fe₂O₃) e 

magnesioferrita (MgFe₂O₄) dentro da inclusão, obtido no software Dioptas (Prescher e Prakapenka, 2015). h) 
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Imagem de FRX evidenciando a distribuição espacial de ferro. i) Espectros XANES apresentando características 

que podem estar associadas a variações no estado de oxidação do ferro dentro da inclusão I. 

 

A Tabela 3 apresenta os minerais identificados na amostra H07 e sua correlação com 

estudos anteriores sobre inclusões em diamantes da PKJ. A presença de magnetita, hematita e 

magnesioferrita está em concordância com trabalhos como os de Hayman (2005) e Agrosì et al. 

(2019). Além desses, Agrosì et al. (2019) relataram a ocorrência de maohokita, um polimorfo 

de alta pressão da magnesioferrita, cuja transição estrutural para uma fase ortorrômbica ocorre 

sob pressões superiores a 20-25 GPa (Agrosì et al., 2019; Chen et al., 2019). Essa fase pós-

espinélio já foi identificada em meteoritos e associada a condições extremas do manto profundo 

(Kaminsky et al., 2015). Essas condições são compatíveis com a zona de transição do manto, 

localizada entre ~410 km e ~660 km de profundidade (Figura 1), onde ocorrem transformações 

estruturais significativas nos minerais devido ao aumento da pressão e temperatura (Nestola e 

Smyth, 2016). 

 
Tabela 3. Minerais identificados nas inclusões do diamante H07 e sua correlação com minerais descritos em 

estudos anteriores sobre inclusões em diamantes da PKJ. O símbolo (✓) indica a presença do mineral nos 

respectivos estudos. 

Bibliografias Magnetita 
(Fe₃O₄) 

Hematita 
(Fe₂O₃) 

Magnesioferrita 
(MgFe₂O₄) 

Ferropericlásio-wüstita 
[(Mg,Fe)O / FeO]. 

Maohokita 
(MgFe₂O₄) 

Kaminsky et al. 
(2015) ✓ ✘ ✓ ✓ ✘ 

Hayman (2005) ✓ ✘ ✓ ✓ ✘ 

Agrosì et al. 
(2019) ✓ ✓ ✓ ✓ ✓ 

Anzolini et al. 
(2019) ✘ ✘ ✓ ✓ ✘ 

 

A presença de ferropericlásio [(Mg,Fe)O] ou wüstita (FeO) pode refletir processos de 

redução no manto. Embora a ferropericlásio seja um mineral comum em diamantes super 

profundos, sua presença isolada não é um indicador definitivo dessa origem (Nestola et al., 

2018). Contudo, Kaminsky et al. (2015) descrevem que a decomposição da ferropericlásio sob 

condições redutoras pode resultar na formação de wüstita (FeO), como pode ser observado no 

diagrama ternário da Figura 31a. Agrosì et al. (2019) sugerem que a formação de 
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ferropericlásio-magnesiowüstita ocorre sob altas pressões, pelo menos dentro da zona de 

transição do manto, tendo identificado essa fase como dominante em inclusões dentro de um 

diamante da PKJ. Embora esses achados sejam compatíveis com um ambiente de alta pressão 

no manto, estudos adicionais são necessários para determinar a extensão e as condições 

específicas desses processos de redução em diamantes da PKJ. 

A possível presença de wüstita, magnetita e hematita na amostra H07 pode ser 

interpretada no contexto do sistema ternário FeO-Fe₂O₃-TiO₂ (Figura 31b). Esse diagrama 

destaca as principais fases de óxidos de ferro, incluindo wüstita (FeO), magnetita (Fe₃O₄) e 

hematita (Fe₂O₃). As linhas tracejadas no diagrama indicam a direção da oxidação, ilustrando 

as transições progressivas entre essas fases minerais (Carmichael, 1989; Vella e Emerson, 

2012). 

 

 
Figura 31. a) Diagrama ternário MgO-FeO-SiO₂ representando as relações de subsolidus do sistema periclásio 

(Per) – wüstitia (Wus) a 24 GPa. Destaca-se a transição do ferropericlásio (FPer) para a wüstitia (Wus) sob 

condições redutoras, impedindo a oxidação do ferro para estados de maior valência (Fonte: Litvin et al., 2017). b) 

Diagrama ternário FeO-TiO₂-Fe₂O₃ representando as fases de óxidos de ferro. As linhas tracejadas indicam a 

direção da oxidação (Fonte: adaptado de Carmichael, 1989). 

 

No caso da inclusão I, os dados de DRX sugerem que a magnetita pode ter passado por 

oxidação parcial, resultando na formação de hematita, um processo comumente associado ao 

fenômeno de martitização, no qual a magnetita se transforma em hematita sob condições 

oxidantes, mantendo sua estrutura cristalina original e formando pseudomorfos (Anzolini et al., 

2019). Embora a magnesioferrita (MgFe₂O₄) não esteja representada no diagrama ternário, sua 

presença na inclusão I sugere a incorporação de magnésio no sistema, possivelmente 

estabilizando a fase espinélio sob determinadas condições de temperatura e oxidação. Esse 
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enriquecimento em magnésio pode refletir interações com fluidos durante a evolução da 

inclusão ou variações composicionais dentro da estrutura da magnetita (Agrosì et al., 2019). 

A análise mineralógica da amostra H07 no contexto do diagrama ternário (Figura 31) 

contribui para a compreensão dos processos de oxidação e das condições físico-químicas do 

manto durante a formação e evolução dessas inclusões. A coexistência de diferentes estados de 

oxidação do ferro nas inclusões do diamante H07 sugere que o diamante pode ter experimentado 

variações nas condições redox ao longo de sua trajetória no manto, possivelmente refletindo 

mudanças locais na fugacidade de oxigênio durante sua permanência no manto ou em estágios 

posteriores à sua formação, como interações com fluidos ou processos pós-encaixamento das 

inclusões. 
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CAPÍTULO 5 
 

5. CONCLUSÃO 
 

Este estudo evidenciou a eficácia da combinação de técnicas não destrutivas na 

investigação de inclusões em diamantes, permitindo a obtenção de informações in situ sobre 

suas condições mineralógicas e os processos físico-químicos associados à sua formação no 

manto terrestre. Foi realizada uma avaliação da eficácia da micro-CT de laboratório e da micro-

CT síncrotron na caracterização tridimensional do diamante com inclusões, permitindo a 

comparação entre ambas em termos de qualidade de imagem, resolução e custo-benefício. Essa 

avaliação foi detalhada em um artigo submetido. 

Além das contribuições metodológicas, a caracterização das inclusões da amostra H07 

por micro-CT, Raman, DRX, FRX e XANES forneceu informações sobre sua composição 

mineralógica e as condições sob as quais se formaram. As análises revelaram a presença de 

magnetita, hematita, magnesioferrita e um mineral dentro do intervalo composicional da 

solução sólida ferropericlásio-wüstita, corrobora com estudos anteriores sobre inclusões em 

diamantes da Província Kimberlítica de Juína. A identificação da maohokita, um polimorfo pós-

espinélio da magnesioferrita, sugere que a inclusão registrou condições de alta pressão 

compatíveis com a zona de transição do manto. 

Embora os resultados sejam promissores, investigações adicionais são necessárias para 

estimar com maior precisão a profundidade de formação das inclusões no diamante H07 e 

compreender melhor sua evolução ao longo da trajetória do diamante no manto. Além disso, a 

interpretação mineralógica pode ser aprimorada com a análise de outras inclusões dessa 

amostra, assim como com investigações mineralógicas nas amostras RV29 e SL03. Esses 

estudos contribuirão para ampliar as informações sobre a mineralogia dos diamantes da 

Província Kimberlítica de Juína, fornecendo uma base mais robusta para sua contextualização 

geológica. 

Ademais, pesquisas futuras poderão se beneficiar do refinamento dos protocolos de 

aquisição de micro-CT de laboratório para a análise de diamantes com inclusões, otimizando a 

relação entre qualidade de imagem e tempo de varredura, especialmente em estudos que 

envolvam um grande número de amostras. Por fim, este estudo ressalta a importância de 

abordagens multidisciplinares para a caracterização desses materiais, destacando o potencial da 
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integração de técnicas não destrutivas para futuras investigações sobre a formação e evolução 

de minerais sob condições de alta pressão no manto terrestre. 
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