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RESUMO

Minerais acessorios regularmente ocorrem em menos de 1% nas rochas, ainda assim esses
minerais incorporam varios elementos quimicos de interesse para petrologia, geocronologia e
geotermobarometria (ex.: P, Zr, ETR, Y, Ti, U, Th, Pb, Hf entre outros). Os minerais acessorios
como zircdo, apatita, titanita, monazita, xenotima e allanita estdo entre os minerais acessorios
mais comuns encontrados nas rochas da crosta continental. Esses minerais possuem
caracteristicas fisicas e quimicas que os tornam notaveis para o estudo da génese de rochas
graniticas. O reconhecimento desses minerais utilizando técnicas petrograficas
convencionais, bem como de sua distribuicido espacial e medi¢gdo da dimensao, por serem
muito pequenos, € uma tarefa ardua. O microscopio 6ptico de luz polarizada tem sido a
principal técnica de analise petrografica para o reconhecimento qualitativo de aspectos sobre
a mineralogia, textura e moda das rochas. Fazendo uso desta técnica, algumas medidas
quantitativas também sao possiveis, entretanto, existem limitagdes importantes, em especial,
com relagdo aos minerais acessorios. A proposta do presente trabalho é utilizar o Microscépio
Eletronico de Varredura (MEV) e analise automatizada de imagem, utilizando o software MLA
(Mineral Liberation Analyzer), para estudo de sec¢des delgadas do granito Ibiuna (Faixa Ribeira
- SE Brasil). O uso de novas tecnologias tem sido cada vez mais util para o aprofundamento
do conhecimento petrogenético. Este trabalho buscou empregar técnicas modernas para a
caracterizagdo mineraldgica de minerais acessorios do granito Ibiina. Estes minerais podem
ocorrer como graos pequenos e ndo podem ser adequadamente observados empregando
técnicas convencionais. Assim, neste trabalho nés fomos capazes de identificar mais
precisamente as fases minerais acessoérias e suas relacbes texturais utilizando MEV
associado ao MLA. Com esta técnica, foi possivel quantificar a apatita, a titanita e o zircao,
bem como determinar sua estreita relacdo com biotita e anfibdlio, concluindo que os primeiros
estagios de cristalizagdo do magma foram caracterizados pela saturagdo nestas fases

acessorias.



ABSTRACT

Accessory minerals regularly occur in less than 1% of rocks, yet these minerals incorporate
several chemical elements important to petrology, geochronology and geothermobarometry
(e.g. P, Zr, REE, Y, Ti, U, Th, Pb, Hf among others). Accessory minerals such as zircon,
apatite, titanite, monazite, xenotime and allanite are among the most common accessory
minerals found in rocks of the continental crust. These minerals have physical and chemical
characteristics that make them remarkable for the study of granitic rock genesis. Due to their
very small sizes, the recognition of spatial and size distribution using conventional petrographic
techniques is an increasingly difficult task. Polarized light microscopy has been the main
technique of petrographic analysis for the qualitative recognition of mineralogical, textural and
modal aspects. Some quantitative measures are also possible, however there are some
important limitations, especially regarding accessory minerals. The purpose of this work is to
use the Scanning Electron Microscope (SEM) and automated image analysis, using the MLA
(Mineral Liberation Analyzer) software to study thin sections of the Ibiina granite (Ribeira Belt
- SE Brazil). The use of new technologies has been increasingly helpful for furthering
knowledge. This work sought to employ modern techniques for the mineralogical
characterization of accessory minerals from Ibitina granite. These minerals can occur in very
small grains and cannot be observed using traditional techniques. Thus, in this work we have
been able to identify more accurately the accessory phases and their textural contexts through
Scanning Electron Microscopy associated with MLA. With this technique, it was possible to
quantify apatite, titanite and zircon, as well as to determine their close relationship with biotite
and amphibole, concluding that the early stages of magma crystallization were characterized

by saturation in these accessory phases.
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1 INTRODUGAO

Minerais acessorios sdo aqueles que ocorrem em volumes inferiores a 1% nas rochas,
frequentemente em tamanhos micrométricos. Apesar dessas caracteristicas, os minerais
acessorios sdo essenciais para os estudos petroldgicos e isotdpicos da crosta continental, ja
que incorporam varios elementos quimicos de interesse, que ocorrem como trago (< 0,1%
porcentagem em peso) nos magmas e nas rochas (P, Zr, ETR, U, Th, Pb, Hf entre outros;
Bea, 1996). Entre os minerais acessorios comuns encontrados nas rochas da crosta
continental temos zircao, apatita, titanita, monazita, xenotima e allanita. A combinacéo de
estudos texturais com a analise quimica e isotépica destes minerais tem apresentado
contribuigbes significativas para a identificagdo e quantificagdo de processos de geragao e
condigbes de cristalizagdo de magmas, por vezes o comportamento dos elementos tragos na
natureza (e.g., Harrison e Watson, 1984; Bea, 1996). De particular interesse temos a apatita,
titanita e zircdo pois eles contribuem para determinar diversos parametros de fonte e
cristalizacdo dos magmas (e.g., condi¢des de redox dos magmas e condigdes de temperatura
e pressao de cristalizagao das rochas) e como tragadores em sistemas isotopicos em estudos
petrogenéticos e geocronolégicos (e.g., Harrison e Watson, 1984; Chu et al., 2009). O mineral
Zircao (ZrSiO4) ocorre como acessorio em pequena quantidade em uma ampla variedade de
rochas e tende a incorporar uma gama de elementos tragos, como elementos de alto campo
de forca (HFSE: Zr, Ti, Hf, U, Nb e Ta) e elementos terras raras (ETR) médios e pesados,
importantes tragadores nos estudos petrogenéticos, geotermobarométricos e geocronolégicos
(e.g., Davis et al., 2003; Watson et al., 2006). A apatita [Cas(PO.)3(F, OH, Cl)] também é um
importante mineral acessorio, que incorpora P dos magmas, sendo também sensivel a
incorporacao dos ETR médios, HFSE e elementos de grande raio idbnico como Sr e Ba, e que
tem ganhado interesse como indicador petrogenético das condi¢des de fugacidade de
oxigénio durante a cristalizagao dos magmas (e.g., Belousova et al., 2002; Chu et al., 2009).
Ja a titanita (CaTiSiOs) também é reconhecida por incorporar uma grande quantidade de ETR
e HFSE sensivel as condi¢bes de cristalizacdo dos magmas (e.g., Frost et al., 2000). As
abundancias totais de Zr e P nas rochas sao utilizadas para estimar respectivamente as
temperaturas de saturagéo de zircao e apatita em magmas saturados nestes elementos (e.g.,
Watson e Harrison, 1983; Harrison e Watson, 1984); sendo essa saturagao avaliada em um
primeiro momento por evidéncias petrograficas, como forma e associagdes texturais. Por isso,
€ importante compreender a histéria de cristalizacido desses minerais, analisando além de
suas composicdes quimicas e isotdpicas, a distribuicdo espacial dos graos, o tamanho destes
e relagdes texturais que também sao controlados por fatores fisico-quimicos (P-T-X).

O reconhecimento das fases minerais nas rochas é realizado de maneira rotineira em
laminas delgadas analisadas ao microscépio petrografico, o que permite obter dados
qualitativos sobre a mineralogia e textura, além de dados semiquantitativos sobre a proporcao

das fases minerais (i.e., contagem de graos utilizando malha regular). Essas informagdes séao
1



fundamentais para a identificacao, classificagdo e reconstrucio da histéria de cristalizagédo de
uma rocha. Porém, os minerais acessorios sao frequentemente muito pequenos e, por vezes,
impossiveis de serem reconhecidos pelas técnicas de analises convencionais ao microscopio
petrografico. Técnicas como a microscopia eletrbnica, em que s&o usadas as imagens
geradas por elétrons retroespalhados (BSE), por um microscopio eletrénico de varredura
(MEV), acoplado com sistema de espectroscopia de energia dispersiva de raios-X (EDS),
contribuem significativamente para a identificacdo das fases minerais em laminas delgadas,
sendo possivel identificar até mesmo texturas internas nos graos (e.g., mostrando
zoneamento interno). Adicionalmente, a quantificacdo de graos acessorios em laminas de
rochas tem ganhado avanco significativo com o uso do software MLA (Mineral Liberation
Analyser, FEI Company), que permite obter informagdes quantitativas sobre a mineralogia e
distribuicdo dos graos (e.g., tamanho, associagdo com outras fases minerais e formacgao de
aglomerados). Essas informacdes sdo fundamentais para definir a histéria de cristalizagéo
das fases minerais acessorias, 0 momento de sua saturagao no magma, que esta diretamente
relacionado com variagdes na temperatura e composi¢cdo quimica do magma. Além disso,
permitem reconhecer diferentes geragbes desses minerais na rocha, contribuindo, por
exemplo, para identificar a entrada de material residual no magma, repreenchimento da
camara magmatica ou mesmo mistura de magmas.

O Granito Ibiuna, pertencente ao Batodlito Agudos Grandes (Faixa Ribeira), € um
hornblenda-biotita granito, que tem a apatita, titanita e zircdo entre os seus principais minerais
acessorios. Desse modo, a proposta do presente projeto é obter pardmetros quantitativos
sobre a distribuicdo desses minerais no granito Ibiltna fazendo uso de técnicas de
imageamento por MEV, integrada ao uso do software MLA, a fim de contribuir para

caracterizar as condi¢cdes de geracao e cristalizagdo destas rochas.

2 METAS E OBJETIVOS

O objetivo deste trabalho é caracterizar quantitativamente de forma automatizada a
associacdo espacial dos minerais acessoérios apatita, titanita e zircdo do Granito Ibiuna,
utilizando imagem de BSE, de uma lamina, obtida por MEV e trabalhada com o software MLA.
Desse modo, pretende-se obter dados quantitativos mais precisos, de forma automatizada,
sobre a distribuicdo, tamanhos e relagbes texturais dos gréos, para esses minerais
acessorios. Os dados obtidos serao utilizados para melhor compreender os mecanismos de
cristalizacdo desses minerais acessorios, visando contribuir para a caracterizagao das

condigbes de geragao do Granito Ibiuna.



3 LEVANTAMENTO BIBLIOGRAFICO

3.1. Classificagao de Rochas Graniticas

As rochas graniticas, ou seja, rochas compostas essencialmente por quartzo,
feldspato alcalino e plagioclasio, sdo componentes comuns da crosta continental, e seu
estudo contribui para desvendar a formacao, crescimento e evolugdo dos continentes. O
termo granito no sentido estrito, de acordo com a classificagdo da IUGS (International Union
of Geological Sciences), € utilizado para designar o campo composicional modal dos
sienogranitos e monzogranitos, que sédo rochas que apresentam entre 20 e 60% de quartzo,
35 a 90% de feldspato alcalino e 10 a 65% de plagioclasio em volume. O granito € considerado
uma rocha silicatica acida, ou seja, possui mais de 63% de silica (SiO2) em sua composicéo.
O termo genérico granitoide é utilizado para designar uma variedade de rochas igneas
félsicas, com baixo indice de cor (< 25% de minerais maficos, minerais silicaticos mais escuros
ricos em ferro e magnésio), compostas majoritariamente por quartzo, feldspato alcalino e
plagioclasio, minerais félsicos, em proporg¢des variadas, sao elas: alcali feldspato granito,
sienogranito, monzogranito, granodiorito e tonalito. A classificacdo de rochas granitoides &
realizada com base na mineralogia, utilizando o famoso diagrama triangular QAP (quartzo,
feldspato alcalino, plagioclasio) para rochas pluténicas (Streckeisen, 1976). Para estabelecer
a moda langada no diagrama QAP, é considerada apenas a proporgao entre os trés minerais
citados, ou seja, os minerais félsicos, sendo desconsiderados os demais minerais. Os granitos
e as rochas granitoides, em geral, contém uma grande variedade de outros minerais, sendo
0s mais comuns como fases majoritarias, além dos ja citados, muscovita, biotita, anfibdlio,
piroxénio, granada e cordierita. A mineralogia acessoria mais comum é composta por minerais

opacos (e.g., magnetita, ilmenita e hematita), zircao, apatita, titanita, allanita e monazita.

A presencga de determinado mineral reflete a composicdo do magma, que por sua vez
reflete em parte a composicao de sua fonte, além de ser influenciada por outros fatores, como
taxa de fusao, contaminagao e cristalizacéo fracionada. As rochas graniticas sdo formadas
principalmente pela fusdo parcial de uma variedade de fontes (protélito) crustais, e também

pelo fracionamento de magmas basicos, como os basalticos (e.g., Philpotts & Ague, 2009).

A grande diversidade de granitos esta relacionada com a diversidade de fonte, ou seja, a
rocha que sofreu fusao parcial, e também os graus de fusao parcial progressiva dessa fonte.
A cristalizacao fracionada também pode gerar uma infinidade de magmas, mais ou menos
evoluidos, que véao resultar em granitos diversos. E a diversidade final dos granitos também
pode ser resultado de assimilagdo de rochas encaixantes pelo magma, pela mistura de
magmas, por exemplo félsicos e maficos, resultando em um magma de composigéo
intermediaria. Processos de imiscibilidade de magmas de composicdo muito diferentes,
podem resultar em diversificagdo do magma, e por consequéncia da rocha produto da

cristalizagdo desse magma. A fuséo parcial mais a mistura com material residual (resistente
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a fusado) e/ou peritético (produto sélido da fuséo) é considerado um fator importante para a
diversidade dos granitos, em especial, esse processo contribui para aumentar o carater mafico
de alguns granitos (e.g., Clemens e Stevens, 2012). A fonte dos magmas graniticos também
¢ utilizada para fins de sua classificagcao, onde, de acordo com o trabalho original de Chappell
e White (1974), os granitos podem ser classificados quimicamente como: (1) granitos tipo S,
onde o protdlito € metassedimentar, o magma é peraluminoso (Al;O3; > CaO+Na,0+K;0) e a
rocha contém minerais aluminosos, como biotita, muscovita, granada e cordierita; (2) granitos
tipo I, onde o protdlito € meta-igneo, o magma € levemente peraluminoso a metaluminoso
(Al203 < CaO+Na0+K-0; e Al,0O3 > Na,O+K30), e a rocha contém minerais como anfibdlio e
piroxénio. Essa classificacao foi posteriormente complementada por esses autores, e
ampliada por outros para abranger granitos cuja fonte é de origem diretamente mantélica
(cristalizagao fracionada de basalto), tipo M; e também os granitos anorogénicos, tipicamente
alcalinos a peralcalinos (Na20O+K20 > Al,O3), este ultimo resultado da fuséo intraplaca no final
dos eventos orogenéticos ja num regime extensional, tipo A (e.g. Os granitos tipo A e M se
sobrepdem aos tipos | e S. Essa classificacdo € denominada de a classificacdo “sopa de
letras” ou S-I-M-A (Clarke, 1992), e muito embora seja considerada classica, em especial, os
tipos I, S e A, mais amplamente aceitos, ndo sdo isentos de muita controvérsia na literatura.
Outra classificagao também amplamente aceita € a de Pearce (1984) sobre o ambiente
tecténico dos granitos, que é baseada em pares de elementos traco (Nb —Y, Ta—Ybe Rb —
Y+Nb). De acordo com esse trabalho, os granitos podem ser classificados como intraplaca,

orogénicos, sin-colisionais e de arco vulcanico.

3.2. Contexto Tecténico do Granito Ibitina

A Faixa Ribeira, também denominada de Orégeno ou Cinturdo Ribeira, corresponde
ao segmento central da Provincia Mantiqueira, que representa um extenso sistema orogénico
neoproterozéico de diregdo NE-SW, desenvolvido durante a amalgamagdo do
paleocontinente Gondwana Ocidental, e se estende do sul da Bahia (Brasil) até o Uruguai
(e.g., Heilbron et al., 2004). A Faixa Ribeira se desenvolveu nas margens de fragmentos
litosféricos continentais (microplacas), compostos por rochas arqueanas e paleoproterozoéicas
(idades > 1,7 Ga; Heilbron et al., 2004). Desse modo, a Faixa Ribeira corresponde a terrenos
com diferentes historias geoldgicas, tectonicamente justapostos, controlados por zonas de
cisalhamento, que limitam a porgdo sul do Craton do Sao Francisco, e a porcao leste do
Craton Paranapanema (Campos Neto, 2000). As rochas que compdem a faixa sdo sequéncias
metavulcano-sedimentares, formadas em ambiente de margem passiva, com idades entre 0,8
a 1,4 Ga (e.g., Henrique-Pinto et al., 2018; Campanha et al., 2019). Essas rochas foram
retrabalhadas durante o Neoproterozoico (790 — 580 Ma), em varios eventos de convergéncia
que resultaram na amalgamacao do Gondwana (Heilbron et al., 2004). A Faixa Ribeira é

segmentada na sua por¢ao mais a sul nos Terrenos Apiai, de interesse deste trabalho, Embu
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e Curitiba, e na sua porgcao mais central nos Terrenos Oriental, Cabo Frio, Ocidental e Paraiba
do Sul. O Terreno Apiai é limitado a norte-nordeste pelo Terreno Embu, e a sul-sudeste pelo
Terreno Curitiba (e.g., Campos Neto, 2000; Heilbron et al., 2004; Fig. 1a). A norte, o Terreno
Apiai faz limite com o Terreno Sao Roque, e a sul-sudoeste suas rochas sao recobertas pelas
rochas vulcano-sedimentares fanerozéicas da Bacia do Parana, que também recobrem seu
limite e inter-relacdo com o Craton do Paranapanema (Campos Neto, 2000; Figura 1). O bloco
litosférico definido pelos Terrenos Apiai e Sdo Roque sdo limitados a norte pela Nappe
Socorro-Guaxupé, pertencente a Faixa Brasilia, um cinturdo orogénico que se desenvolveu
na borda leste do Craton Paranapanema, e na borda sul do Craton Sao Francisco (Fig. 1).

O magmatismo granitico esta intimamente associado a evolugao tectdnica das Faixas
Ribeira e Brasilia (e.g., Janasi et al., 2001). O principal volume de granitos da porcao sul da
Faixa Ribeira se expressa em grandes batdlitos alongados dominados por rochas de carater
calcio-alcalino potassico (Janasi e Ulbrich, 1991; Janasi et al., 2001), de sudeste para
nordeste, Agudos Grandes (Leite, 2003), de interesse desse trabalho, Trés Corregos

(Prazeres Filho et al., 2003) e Cunhaporanga (Guimaraes, 2000).

O Batdlito Agudos Grandes (Fig. 2), representa um magmatismo de vida longa, onde
o periodo sin-orogénico (615-610 Ma), de desenvolvimento do arco magmatico, foi
amplamente dominado por granitos calcio-alcalinos potassicos de carater metaluminoso
(Granitos Ibiuna, de interesse desse trabalho, e Tapirai), associados a pequenos volumes de
leucogranitos fracamente peraluminosos (Granito Turvo), imediatamente sucedido (605-600
Ma) por granitos metaluminosos a moderadamente peraluminosos tardi-orogénicos (Granitos
Piedade, Roseira, Pilar do Sul e Serra dos Lopes), e na pés-orogénese (565 Ma) temos a

colocacgao de granitos com afinidade tipo-A (Granitos Serra da Batéia e Serra da Queimada).

O granito Ibitna, tipo mais expressivo do Batdélito Agudos Grandes, corresponde
principalmente a hornblenda-biotita monzogranitos porfiriticos, relativamente maficos (indice
de cor entre 12 e 15), com megacristais de feldspato alcalino rosado de até 4 cm (e.g., Martins
et al., 2001). A autora também indica que entre os minerais acessorios, frequentemente
associados com os minerais maficos, a titanita € o mais abundante, com cristais de até 1,5
mm, e menos frequentes, mas também abundantes s&o zircio, apatita, allanita, magnetita e
ilmenita. Ainda, de acordo com a autora, o granito foi cristalizado em temperaturas de 780 —

800 °C e pressoes de colocacdao em torno de 4 Kbar.
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Figura 1 - Mapa tectbnico da regiao Sul-Sudeste do Brasil (simplificado e modificado de Campos

Neto, 2000).
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3.3. Anadlise Textural Quantitativa e Qualitativa por MEV-MLA

A analise textural por meio de técnicas de observagdo macroscopica e microscopica é
um importante método para se estudar uma rocha e seus constituintes minerais. A
microscopia Optica de luz polarizada, ou analise petrografica, desde muito cedo, tem sido
empregada nas geociéncias para reconhecimento de todos os tipos de rochas igneas,
metamorficas e sedimentares (desde 1851, sendo Henry Clifton Sorby o pioneiro; Folk, 1965).
A analise petrografica por microscopio de luz polarizada permite reconhecer a mineralogia,
textura e moda, entre outros aspectos de forma qualitativa dos diferentes tipos de rochas.
Andlises quantitativas também sdo realizadas, como, por exemplo, a contagem de pontos em
malha regular, visando estabelecer a moda mineral para fins de classificagao da rocha. No
entanto, analises quantitativas carregam algumas limitagcdes, em especial, relacionadas aos
minerais acessorios, que muitas vezes ocorrem com tamanhos diminutos, dificultando sua
identificagdo, que por fim recai na experiéncia do analista. Mesmo com todas as limitagdes

que carrega, a analise petrografica € fundamental aos estudos petrogenéticos.

No entanto, a caracterizagdo petrografica teve um enorme avanco nas ultimas
décadas com a popularizacado e a diminuigdo de custo no uso do Microscépio Eletrénico de
Varredura (MEV) (Reed, 2005). Neste instrumento, feixes de elétrons acelerados colidem com
a amostra de rocha resultando na producgao de radiacdo que pode ser detectada e analisada,
permitindo o reconhecimento quimico das fases mineraldgicas presentes na amostra (Reed,
2005). Ja em anos mais recentes, a integracdo do MEV com softwares desenvolvidos para a
caracterizagao e liberagdo mineral, como MLA (Mineral Liberation Analyzer), vem permitindo
a analise automatizada com a finalidade de quantificar as fases minerais. O MEV integrado
ao MLA tem se mostrado uma excelente técnica, muitas vezes, tendo como uso principal a
melhoria continua de processos industriais e na mineragdo com foco maior na caracterizacao
de minério (Contessotto, 2017; Uliana, 2009). Deste modo, a identificagdo e quantificagéo
automatica de minerais muito pequenos, como ocorre com a maioria dos minerais acessorios,
ganham félego com novas técnicas e gragas aos avangos em tecnologias de detectores (BSD
e EDS), e aos softwares de analise MLA (e.g., Fandrich et al., 2007; Sindern e Meyer, 2016).
A técnica tem sido empregada de forma promissora para fins de caracterizagéo petrolégica
de rochas (e.g., Clarke et al., 2022)

O sistema de automagao MLA (JK Tech Pty Ltd) resulta de um pacote de software
para automatizagdo de analise por imagem, desenvolvido para o MEV com analisador EDS
(Sylvester, 2012). O software MLA utiliza imagens (BSE) de MEV e algumas vezes espectros
de raios-X EDS da amostra para realizar sua analise (Gu, 2003; Fandrich et al., 2007). O
programa utiliza a imagem de elétrons retroespalhados em tons de cinza, referente ao nimero
atbmico médio da area amostrada, que permite a identificacdo mineral, e calcula dados como

liberagdo, teor, distribuicdo do tamanho e geometria dos gréos. Assim, utilizando o MEV
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combinado com o MLA, é possivel a identificacdo das fases minerais combinado com

informagdes sobre a associagao textural.

4 MATERIAIS E METODOS

4.1. Selegao das Amostras

As amostras utilizadas para este trabalho pertencem a coleg¢édo do grupo de pesquisa
em granitos do Instituto de Geociéncias (USP), do qual a orientadora deste trabalho faz parte.
Foram escolhidas quatro amostras representativas do tipico granito Ibiuna (PD 01, PD 95, PD
506 e PD 526; localizacao no mapa da Fig. 2). Estas amostras ja foram alvo de trabalhos
petrograficos, entre outros, anteriores (Martins, 2001; Leite, 2003). Todas as amostras
selecionadas tiveram a sua petrografia revisitada neste trabalho, a fim de se escolher uma
Unica amostra (PD 526), em virtude dos altos custos analiticos do método, para a realizagao

dos estudos de MEV-EDS-MLA, com foco na mineralogia acessoria.

4.2. Analise Petrografica

A analise petrografica realizada com microscopio optico de luz polarizada, € uma
técnica classica de reconhecimento, descricdo e analise dos minerais constituintes das
rochas. Este tipo de microscopio utiliza as propriedades de absor¢édo e propagacao da luz,
que é polarizada, na sua interagao com um determinado mineral, uma vez que esta interacao
¢é afetada pelo arranjo e tipo de atomos que constituem a estrutura cristalina do mineral. Cada
mineral possui uma composi¢cao quimica e estrutura cristalina prépria e definida, sendo que
esses dois fatores determinam como o cristal interage com a luz polarizada do microscopio: a
estrutura cristalina ira condicionar velocidades e diregbes preferenciais de propagacao da
radiacao eletromagnética (sob a forma de luz visivel), sua refragéo e reflexdo, enquanto a sua

composicao quimica esta associada com variagdes de cor (Klein e Dutrow, 2009).

As quatro amostras do granito Ibiina selecionadas para o estudo (PD-01, PD-95, PD-
506 e PD-526) foram analisadas em segdes delgadas polidas, com 30um de espessura,
fazendo uso de um dos microscopios petrograficos modelo Olympus Bx40 de luz transmitida
e refletida instalados no Laboratério Didatico de Microscopia Petrografica — Sala 108 — do
Instituto de Geociéncias da Universidade de Sao Paulo (IGc-USP). Este microscopio possui
dois polarizadores (o inferior e o superior, também chamado de analisador), assim como uma
série de acessorios que permitem manipular a luz incidente na amostra para definir as
diferentes propriedades Opticas caracteristicas da estrutura cristalina das fases estudadas. A
juncéo das diferentes propriedades opticas facilita a identificagdo dos minerais em escala de

micrémetro.

As quatro se¢des delgadas foram digitalizadas com um scanner HP 5590 (resolugao
de 1200 dpi) para delimitar areas de interesse e obtengao das fotomicrografias (Fig. 3). As

fotomicrografias foram obtidas com o microscépio petrografico Zeiss Axioimager.A2m
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acoplado com camera Axioscan MRc instalado no Laboratério de Optica da Central
Multiusuarios Geoanalitica do 1Gc-USP. O software utilizado para obtencdo das

fotomicrografias foi o Zeiss Axiovision SE64 Rel. 4.9.1.
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Figura 3 - Ldminas das amostras do Granito Ibiuna selecionadas para estudo e escaneadas com
resolugao de 1200 dpi. A dimensao de cada lamina é de 2,7 por 4,7 cm.

Outro recurso utilizado foi a digitalizagcdo em alta resolucdo da sec¢ao delgada da
amostra PD-526 utilizando o equipamento ZEISS Axio Scan Z1 com lente objetiva de 10x e
polarizagao completa (Fig. 4). A digitalizagao foi realizada sem custos pela empresa Solintec
Consultoria e Servigos de Geologia Ltda, sediada no Rio de Janeiro. Esta digitalizagdo em
alta resolucao da lamina inteira permitiu a descricado em detalhe da mineralogia e textura da
amostra, pois as imagens obtidas admitem grandes amplificagdes (25x até 400x). Além disso,
foram obtidas imagens em diferentes estagios de giro da platina em luz polarizada, o que
permitiu a analise das imagens utilizando o Zen Blue 3.0 (Zeiss Corporation), de uso livre, de

modo similar as imagens geradas pela observagao com uso do microscopio petrografico.



Figura 4 - Lamina da amostra PD-526 digitalizada com equipamento ZEISS Axio Scan Z1 com objetiva de 10x e campo polarizado completo com selegéo de areas
de interesse (quadrados vermelhos; detalhe a esquerda da figura).
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A analise petrografica permitiu selecionar a secao delgada PD-526 para estudos
petrograficos mais detalhados e obtengéo de dados quantitativos por MEV e MLA. A amostra
escolhida, passou por cuidadosa e detalhada observagao das relagcbes texturais entre os
minerais, e nesta amostra, também foi realizada a contagem modal em malha de pontos. O
cuidado na descrigao petrografica advém de que a textura resultante em uma rocha é o
produto da sobreposi¢do de processos de cristalizagao, fusdo, reagcoes em estado sdlido e
deformacgéo (ruptil e ductil), podendo ser vista como uma fotografia dos momentos finais da
formagdo da rocha. Assim, com a analise petrografica, € possivel identificar relagdes
temporais entre as fases minerais, assim como feigbes de instabilidade (como bordas de

reagao) e deformagéao parcial.

A moda mineral da amostra PD-526 foi realizada pela contagem de pontos em uma
area representativa. A area total da Iamina foi dividida em quatro partes idénticas, obtendo
assim as dimensdes de altura e largura para cada V2 de area da lamina. As dimensdes obtidas
para estas foram de 15mm na vertical e 22,5mm na horizontal. Determinadas estas medidas,
foi possivel estabelecer a regido central da lamina como de interesse, area onde fez-se a
contagem, uma vez que possui uma boa distribuicdo e representatividade da mineralogia da
amostra (Fig. 5). A moda foi realizada com microscépio petrografico e charriot (base que se
move nas diregdes leste-oeste e norte-sul; com passo ajustavel) acoplado, fazendo uso de
um contador de pontos manual. O passo para a contagem foi ajustado em 0,4mm, uma vez
que a amostra possui uma matriz de granulometria média-grossa, o que proporcionou numero
aproximado de 58 pontos na diregao leste-oeste e 40 passos na dire¢ao norte-sul, totalizando
aproximadamente 2300 pontos. Para as demais amostras, foi obtida uma estimativa modal de
campo visual utilizando o microscopio Olympus Bx40 do Laboratério Didatico de Microscopia
Petrografica — Sala 108 — do 1Gc-USP.
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Figura 5 - Lamina da amostra PD-526 do Granito Ibiina com a area selecionada para a realizagdo da
analise da moda mineral.

4.3. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) é uma técnica que nos permite alcancar
aumentos superiores ao microscopio 6ptico, podendo chegar a aumentos de até 900.000
vezes, mas usualmente sdo usados aumentos de até 10.000 vezes. A analise de MEV é
iniciada com a irradiagao de um feixe de elétron sobre uma amostra. O feixe varre uma area
ou volume selecionado da amostra e o resultado da interagdo do feixe com a superficie da
amostra é a emissdo de uma série de radiagbes como: elétrons secundarios, elétrons
retroespalhados, raios-X caracteristicos e elétrons Auger (e.g., Klauss, 2003; Costa, 2016;
Goldstein et al., 2017).

As partes principais de um microscopio eletrénico de varredura séo: (1) coluna por
onde passa o feixe de elétrons; (2) lentes condensadoras que alinham o feixe dando foco a
imagem durante a varredura; (3) camara de amostra; (4) detectores; (5) e as fontes geradoras
de elétrons, sendo as mais comuns, o filamento de tungsténio, cristal de hexaboreto de
lantanio e o FEG (Field Emission Gun). Atualmente, o FEG tem sido mais utilizado devido sua
vida util maior, em comparagdo a outros filamentos, apresentando boa estabilidade, que

resulta em maior qualidade na obtengéo de imagens (e.g., Zanchetta, 2021).

Dentro da camara de amostra ocorre a interagao do feixe de elétrons com a amostra,
e é também onde se encontram os detectores que analisam os diferentes tipos de radiagao
resultante desta interagdo. O MEV gera dois tipos de imagens resultantes de diferentes
interacbes, uma € a imagem de alta resolugdo obtida pelos elétrons secundarios, que sao

captadas pelo detector de elétrons secundarios (SED — Secondary Electrons Detector); outra
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€ a gerada por elétrons retroespalhados. Sua caracteristica € a variagédo de tons de cinza que
esta relacionada com a variagdo do numero atbmico médio dos elementos quimicos de uma
determinada area do mineral analisado, sendo captada pelo detector de elétrons
retroespalhados (BSE — Backscattered Electrons Detector). Ja os detectores de raios-X por
dispersao de energia (EDS — Energy Dispersive x-ray Spectrometry), sdo frequentemente
acionados apés a obtengao da imagem de BSE, sendo muito utilizado para fazer analises
quimicas semiquantitativas pontuais ou de um perfil (e.g., Contessotto, 2017; Goldstein, 2017;
Zanchetta,2021).

Foi obtida imagem BSE de lamina inteira para a amostra PD-5256, visando a analise

mineralégica quantitativa por software MLA.
4.3.1. Anadlise mineralégica quantitativa por software VILA

Em 1997 foi apresentado pela primeira vez o software JKMRC Mineral Liberation
Analyzer (JKTech-MLA Company), posteriormente foi vendido para FEI Company em 2009,
mostrando um avango no campo da determinagcdo automatizada de minerais baseadas em
MEV (Sylvester, 2012). O MLA representava na época um meétodo unico em que combinava
analise de imagem BSE e identificagdo mineral por raios-X EDS, fornecendo a caracterizagéao
automatizada quantitativa para analise de liberagcdo mineral, resultados importantes na
determinagdo de processamento mineral. As técnicas avangadas de analise implementadas
pelo MLA hoje séo apresentadas como grande avango de uma ferramenta fundamental para
o desenvolvimento cientifico e industrial, fornecendo informagbes mineraldgicas
automatizadas e otimizadas (e.g., Gu, 2003; Fandrich et al., 2007; Contessotto, 2017; Schulz
et al., 2020).

A mineralogia automatizada baseada em Microscopia Eletrbnica de Varredura
inicialmente foi projetada para a caracterizacdo de minérios e produtos do processamento
mineral (e.g., Contessotto, 2017). As medi¢gdes comegam com a coleta de imagens de elétrons
retroespalhados (BSE) e sua manipulagdo por meio de rotinas com software de analise de
imagens. Num primeiro momento da analise, ocorre a segmentacao dos graos, onde o
software trata as imagens BSE conferindo-lhes falsas cores, limitando assim a mineralogia.
Reconhecida a mineralogia, sdo obtidos espectros de raios-X (EDS) para uma quimica
mineral pontual, assim a classificagdo nao fica limitada ao espectro de tons de cinza da
imagem BSE. A classificagdo dos espectros de EDS é feita por comparagdo automatizada
pelo software com listas de referéncia (banco de dados dos minerais) (e.g., Contessotto, 2017;
Schulz et al., 2020). Nos ultimos anos, ocorreu o aumento da velocidade e a precisdo das
analises, permitindo assim o aprimoramento da automacédo da medigao. Desse modo, os
sistemas modernos de analise mineral baseado em MEV com a integragdo de imagens de
BSE e analises de raio-x EDS ganhou notavel relevancia no cenario industrial e pesquisa (Gu,

2003; Fandrich et al., 2007).
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A configuracdo do software MLA é combinada ao MEV em uma plataforma de
hardware e software especifica para analise e processamento automatizado de imagens. Para
a obtencgao de bons resultados, é necessaria uma boa estabilidade do feixe de elétrons e dos
detectores no momento da aquisicdo da imagem BSE. Estes sao fatores criticos para a
qualidade da analise, uma vez que a imagem é usada em combinacdo com o espectro de
EDS para a discriminagdo mineral. Para permitir niveis de cinza constantes da imagem BSE,
as distancias de trabalho sao definidas antes da medic&o. A calibragao da imagem garante
que um mineral ou fase especifica sempre tenha o0 mesmo nivel de cinza. Normalmente, o
nivel de cinza daimagem BSE pode ser calibrado usando materiais de referéncia de diferentes
tons de cinza, como ouro, cobre e quartzo. O uso de quartzo ou cobre para calibrar imagens
BSE para materiais escuros ou intermediarios, melhora a qualidade dos resultados obtidos
(e.g., Gu, 2003; Fandrich et al., 2007; Contessotto, 2017; Schulz et al., 2020; Zanchetta,2021).

O software MLA de analise e processamento de imagens BSE, controla as medigbes
automatizadas a semiautomaticas, permite o processamento completo dos dados e a extracao
abrangente de resultados (Gu, 2003; Fandrich et al., 2007). Apos a coleta de uma imagem
BSE para um determinado quadro ou area, varias etapas de processamento da imagem sao
realizadas; um exemplo sdo as versdes do software FEI-MLA (versao 3.1.4, FEI Company,
Hillsboro, OR, EUA), com fungbes capazes de realizar: (a) remogado de fundo; (b)
desaglomeragao; (c) limpeza de particulas subdimensionadas e/ou de particulas que tocam o
limite; e (d) segmentacao de estruturas de particulas internas (Schulz et al., 2020; Zanchetta,
2021).

As analises MEV-EDS-MLA obtidas para a amostra PD-526 (Iamina inteira) foram
obtidas no LCT (Laboratério de Caracterizagao Tecnoldgica) da Escola Politécnica da USP.
Este laboratério conta com sistemas de analise de imagens MLA — Mineral Liberation Analyser
(FEI®) software de analise quantitativa de minerais e materiais, sistema automatizado com
controle remoto do microscépio eletrbnico de varredura, Quanta-650F, e sistema de
microandlise quimica EDS Quantax-Bruker. Para a obtencao das imagens BSE as condi¢des
do MEV foram: distancia e trabalho de 14mm; corrente 20Kv, brilho 76, contraste 43 e
magnificacdo de 200x. A obtencdo das imagens MEV-EDS e tratamento dos dados no MLA
demandou um tempo de 5 horas, a um custo de R$ 390,00/hora. Para otimizar o uso do
equipamento para imagem de lamina inteira, visando melhorar a estatistica, foi necessario
restringir a analise mineral a apenas os minerais acessorios de interesse e seu entorno. Desse
modo, foram mapeados os graos de apatita, titanita e zircao, sendo reconhecidas também as
suas relagdes texturais. Esse método permitiu a redugao do tempo de analise para menos de

um quarto do tempo originalmente previsto para uma unica lamina.
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4.3.2. Andlise estatistica da distribuicdo dos tamanhos dos minerais acessoérios e

sua posicao textural

A distribuicdo de tamanhos (area em micra ao quadrado) dos minerais acessorios de
interesse (apatita, titanita e zircido), em relagao aos minerais associados, foi feita utilizando
diagramas de caixa (Box Plot), uma vez que estes permitem observar a tendéncias de valores
entre um conjunto de dados. Estes graficos sdo compostos de seis elementos: os quartis (Q1,
Q2 e Q3), os limites inferior e superior (também chamados de fio de bigode) e os pontos

discrepantes (outliers). As partes deste tipo de diagramas estédo na Figura 6.

IQR
Q1 Q3
Q1—15%IQR Q3+ 1.5 % IQR
: i Median
T T T T T L T T 1
—4g —3o —2a —la (173 i le 20 [ 30 4o
—2.698a —0.67450 0.67450 2.698a

: 2465%  50% | 24.65%
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Figura 6 - Boxplot e fun¢ao densidade de probabilidade de uma populagdo normal (por Jhguch, fonte:
Wikipédia, CC BY-SA 2.5 - https://commons.wikimedia.org/w/index.php?curid=14524285).

Cada conjunto de dados é dividido em quartis (Q1, Q2 e Q3), sendo que o Q2
corresponde a mediana (informacdo central) do conjunto de dados (metade dos valores do
conjunto sdo maiores que Q2 e a outra metade sao menores). O Q1 corresponde a mediana
dos valores menores a Q2 e Q3 a mediana dos valores maiores. A caixa corresponde a 50%
dos valores mais frequentes do conjunto. Os limites inferior e superior (LI e LS) sao calculados
de acordo com as equacodes 1 e 2, e os valores discrepantes sao todos os valores menores
ao limite inferior ou superiores ao limite superior. Para o LI, quando é usado o menor valor do
conjunto quando o resultado da equagao aponta valores negativos, dado que ndo existem

areas negativas.

LI=Q1-15%x(Q3-Q1)=Q1—-15%IQR €9)
LS=03+15x%x(Q3—-01) =Q3+1,5xIQR (2)
Note que, pela forma que o grafico € construido, € garantido pelos menos 75% dos

dados nao serao classificados como valores discrepantes (Fig. 6).

Foram considerados como inclusdes todos os graos desses minerais que possuem

o OU i u i uni u i . i drio,
50% ou mais da sua borda associada unicamente a um mineral. Para cada mineral acessorio
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e a partir desse primeiro filtro, foi feito um diagrama de caixa para cada mineral associado ao

mineral acessoério, com sua distribuicao de tamanho.

5 RESULTADOS OBTIDOS

5.1. Descrigao Petrografica

As quatro amostras escolhidas e analisadas como representativas do granito Ibiuna
(PD-01, PD-95, PD-506 e PD-526) também foram estudadas por Martins (2001) e Leite (2003).
Martins (2001) apresentou a moda (quartzo, feldspato alcalino, plagioclasio e maficos) para
as amostras PD01 e PD95; e também a descri¢do detalhada da mineralogia e textura para as
quatro amostras. Leite (2003) ndo realizou a moda destas amostras, mas apresentou as
caracteristicas petrograficas para um grande conjunto de amostras de granito do Batdlito

Agudos Grandes, entre elas as quatro amostras de interesse.

Neste trabalho a petrografia das amostras foi revisitada e refeita, permitindo a
identificagdo das fases minerais e seus aspectos e relagdes texturais, bem como a realizagao
da moda mineral (% em volume) por campo visual e por contagem de pontos (somente da
amostra PD-526).

Na Tabela 1 € apresentada a estimativa modal de campo visual obtida para as quatro
amostras representativas do granito Ibilina. Na Tabela 2 é apresentada uma sintese das
principais caracteristicas texturais destas amostras. As amostras sdo homogéneas, mas
apresentam sinais de deformacgao (e.g., extingdo ondulante e formacdo de micrograos de
quartzo). De acordo com a estimativa modal, as quatro amostras podem ser classificadas
como biotita-anfibdlio monzogranitos. Nestas quatro amostras, os minerais acessorios sao
zircao, titanita, apatita e allanita; e ocorrem frequentemente associados (como inclusdes ou
nas bordas) com os minerais maficos (anfibdlio e biotita) e magnetita, demonstrando a estreita
relacdo dessas fases (Fig. 7; Fotos 1 a 8). A magnetita também é um mineral com frequentes
habitos euédricos, e ocorre como inclusbes em biotita, anfibdlio e plagioclasio. A titanita,
frequentemente euédrica, € o principal mineral acessorio, ou seja, aparece em maior volume,
em todas as amostras, e alcanga tamanhos de até 1,5 mm (Fig. 7; Fotos 1, 2, 5 e 8). Apenas
0s graos maiores de titanita apresentam inclusdes vermiformes de titano-hematita e ferro-
iimenita. A apatita também é um acessorio frequente, e alcanga dimensoes de até 2,5 mm;
ocorre frequentemente alongada e fraturada, em especial os graos maiores. As dimensbes
dos graos desses dois minerais variam entre as amostras, de grdos micrométricos a
milimétricos; porém a titanita € sempre o mineral acessoério mais frequente. O zircao é um
acessorio comum, porém forma grédos muito pequenos, de poucos micrometros a no maximo
200 micras, com halos pleocroicos bem desenvolvidos quando inclusos em biotita. O pequeno
tamanho dos cristais de zircao dificulta a observagao de seu habito. Allanita, embora mais

rara, também é um mineral acessorio importante nestas rochas e sempre forma cristais
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grandes, milimétricos, de até 3 mm. Os minerais félsicos, mesmo ocorrendo em maior volume,
pouco se relacionam com os minerais acessoérios; com exceg¢ao do zircao que ocorre incluso
em quartzo e plagioclasio.

Tabela 1 - Estimativa visual da moda mineral dos granitos Ibiuna estudados neste trabalho.
Determinagéao visual das proporgées minerais por amostra (%

Minerais PDO01 PD95 PD506 PD526
Quartzo 10 10 15 15
K-feldspato 25 19 22 18
Plagioclasio 22 21 28 22
Biotita 10 10 10 15
Hornblenda 20 25 20 25
Apatita 2 5 1 1
Titanita 1 5 2 2
Zircao 5 3 1 1
Allanita 1 0 0 0
Opacos 4 2 1 1
Total (%) 100 (%) 100 (%) 100 (%) 100 (%)

Tabela 2 - Sintese das descri¢gdes das caracteristicas mineralédgicas e texturais das amostras do
granito Ibiina estudadas neste trabalho e observadas ao microscépio petrografico.

CARACTERISTICAS MINERALOGICAS E TEXTURAIS

MINERAIS FELSICOS MINERAIS MAFICOS
Amostras Quartzo K-feldspato Plagioclasio Biotita Hornblenda
Anédrico, Subédrica, como . =
_PDO1T | intersticial, mas Subédrico, Subédrico, variando inclusdes em sua Subedc::i(fr;tgagoocorre
PD95 também vermicular com pertitas, de 0,1a1,1cm, sua | foliagdo de zircéo e referengcial
quando em contato cristais maioria tabular. titanita. Granulagao mosﬁrando-se cc‘)mo
_PD506 | com plagioclasio; centimétricos, Formam mosaicos variada média a agreaados. inclusdes
granulagéo fina- formas polimineralicos grossa. Possui dg cgstais ,de apatita
média. Contatos alongadas e juntamente com o inclusdes de titanita e zircéc? séo’
irregulares e tabulares. grtz e o k-feldsp. Titanita, Apatita e bastante comuns
PD526 extingdo ondulante. Zircao. )
MINERAIS ACESSORIOS
Amostras Apatita Titanita Zircao Allanita Magnetita
PDO1 gf:ﬁﬂgg::\b Euédrica, Normalmente
PD95 Euédrica, ocorre média, Euédrico, cristais cc?r;agrliﬁzoc?iggis n?iise?g::dn?gfi:%ss
como inclusdes na presente na muito finos, ' a'd =
PD506 A médios, poucos aparece como graos
_FUOU0 | hornblenda e na foliacdo da apresenta-se como vistos estio ‘diomarficos. com
biotita, cristais biotita, inclusdes na biotita e resentes na contornos irre’ ulares
muito finos. apresentando hornblenda. present > ITeg
como foliacdo da e cores tipicamente
PD526 agregados hornblenda. acinzentadas.
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Foto 1 — Fotomicrografia da amostra PD01 - ao centro
titanita subédrica, com inclusbes de opacos,
associada ao anfibdlio e biotita (nicéis cruzados).

: el e AT P P O
Foto 2 - Fotomicrografia da amostra PD01- anfibdlio
com inclusdo de pequenos graos de apatita (incolor) e
zircdo (relevo alto). No alto da foto temos um cristal
euédrico de titanita em contato com biotita.

Foto 3 - Fotomicrografia da amostra PD95 — detalhe
de um gréo de anfibdlio com diversas inclusdes de
apatita e zircéo.

Foto 4 - Fotomicrografia da amostra PD95 — ao centro
gréos euédricos de titanita; a direita anfibdlio com
inclusdes de pequenos gréos de apatita e magnetita.

Foto &5 - Fotomicrografia da amostra PD506 -
agregados de anfibdlio e biotita; detalhe para os gréos
euédricos alongados de grande dimensao (ao centro -
superior) (nicois cruzados).

Foto 6 - Fotomicrografia da amostra PD506 -
agregados de biotita e anfibdlio; detalhe para os
pequenos graos de zircao inclusos em biotita (com
halo pleocréico) (nicois cruzados).
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(Cont. Figura anterior)

Foto 7 - Fotomicrografia da amostra PD526 — | Foto8-Fotomicrografia da amostra PD526 — destaque
destaque para os diversos gréos de zircdo inclusos na | Para os gréos euédricos de titanita ao centro em
biotita, com halos pleocrdicos bem marcados; na | associagéo com biotita (nicois cruzados).

porcao superior destaque para o grdo de apatita
também incluso na biotita (nicois cruzados).

Figura 7 - Fotomicrografias (Fotos 1 a 8) das amostras do granito Ibiina estudadas neste trabalho
(PD-01, PD-95, PD506 e PD-526), com destaque para os minerais acessorios e sua relagao textural
com as fases maijoritarias, em especial, os minerais maficos (biotita e anfibdlio).

De acordo com a observacao das relagdes texturais, a sequéncia de cristalizagdo dos
granitos estudados é a comumente estabelecida: (1) os minerais acessorios sao
precocemente cristalizados, pois ocorrem como inclusdes nos demais minerais; no entanto,
esses minerais também ocorrem nas bordas, em especial dos minerais maficos, indicando
que sua cristalizacdo se deu em um longo intervalo de tempo; (2) magnetita € uma fase
bastante precoce, pois ocorre inclusa em diversas fases como, por exemplo, o anfibdlio; (3)
biotita ocorre como palhetas subédricas, mas esta frequentemente associada as bordas da
hornblenda; (4) feldspato alcalino também apresenta grdos com contornos euédricos, mas é
comumente anédrico e, por vezes, intersticial; (5) quartzo é sempre anédrico e intersticial,

indicando ser a ultima fase a se cristalizar.

Foi realizada a contagem de pontos para obtengdo da moda mineral da amostra PD-
526, escolhida para o detalhamento por MEV-EDS-MLA (Fig. 8). A moda mineral desta
amostra mostrou que a estimativa visual (Tabela 1) superestimou a proporgao de minerais
maficos, que passou de 45 para 22%, mas confirmou que a titanita € o mineral acessério mais
abundante (1,6% do total), sendo a apatita o0 segundo mais abundante (1,0% do total); ja o
zircao, fase acessoria que apresenta os tamanhos mais diminutos, perfaz 0,2% do total dos

minerais contados (Fig. 8)
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Mineralogia |Pontos (%)
Quartzo 583 25,1
K-Feldspato 588 25,3
Plagiocldsio 573 24,6
Hornblenda 316 13,6
Biotita 201 8,6
Apatita 24 1,0
Titanita 37 1,6
Zircdo 5 0,2
I Total 2327 100,0
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Mineralogia - PD-526

Figura 8 - Representagao grafica do percentual das fases minerais principais e acessorios (exceto os

5.2. Analise quantitativa automatizada por MEV — MLA

minerais opacos) da amostra PD-526, com base na contagem de pontos (n = 2327).

A caracterizagao petrografica convencional permitiu entender a forte relagao entre as

fases minerais acessorias e as maficas (anfibdlio e biotita). No entanto, € dificil estabelecer

esta correlagéo de forma quantitativa utilizando apenas a analise petrografica convencional,

uma vez que cristais muito diminutos, como no caso do zircdo, sdo dificeis de serem

reconhecidos. Por isso, a amostra PD-526 foi submetida a caracterizagdo mineraldgica por

MEV-EDS, com obtengédo de imagem BSE de alta resolugéo de lamina inteira (Fig. 9), a fim

de se melhor compreender a relacdo modal e textural entre as fases. Também foi feita a

quantificagcao das fases acessorias por MLA, utilizando estas mesmas imagens, a fim de se

estabelecer uma sequéncia de distribui¢ao e cristalizagao envolvendo todas as fases minerais

presentes na amostra.
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Figura 9 - Imagem de BSE (a esquerda) de I&mina inteira da amostra PD-526, imagem 1 e 2 ao centro com detalhes da mineralogia e imagem falsa cor (a direita), obtida a
partir da imagem BSE, destacando a mineralogia mafica (azul) e félsica (vermelha).




Para otimizacdo da sessao de MEV-EDS-MLA da amostra PD-526, foram obtidas
imagens e dados envolvendo apenas a mineralogia acessoria de interesse, guardadas as
suas relagoes texturais com o entorno, para se estabelecer quais as fases hospedeiras ou em
relacéo direta com esses minerais (Fig. 10).

... PD-526 ° -

off .

Zircao . Horblenda. Quartzo
B Aoatita [l Biotita [ Avianita
. Titanita . K-Feldspato
. Magnetita. Plagioclasio

Figura 10 - Imagem BSE de Iamina inteira da amostra PD-526, com falsa cor e reconhecimento das
fases minerais por analises EDS pontuais. As imagens da direita (A e B) sdo detalhes dos minerais
acessorios de interesse. Note nos tamanhos a estreita relagdo dos minerais acessorios com os minerais
maficos (biotita e anfibdlio), e ,também, os diminutos cristais de zircao, que ocorrem como inclusdes
em todas as demais fases minerais.

As informacdes obtidas com uso do software MLA destacaram principalmente os
tamanhos dos graos de apatita, titanita e zircao, e a proporgéo de cristais de cada um destes
minerais inclusos em outras fases minerais. Como ja havia sido observado de forma qualitativa

na analise petrografica, titanita e apatita ocorrem associados principalmente com as fases
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maficas (anfibolio e biotita - superior a 50%; Fig. 11); sempre com maior destaque para a
biotita; e entre as fases félsicas, quartzo e plagioclasio se relacionam com essas fases em
igual proporgao; porém a apatita € o acessoério que mais se relaciona com estas fases (Fig.
11). No caso do zircao, as principais fases a ele associadas também sao biotita e anfibdlio;
no entanto, a magnetita também ocorre mais frequentemente associada a este mineral, em
comparagao com os demais minerais acessorios (Fig. 11). Entre as fases félsicas, o feldspato

alcalino pouco se associa aos minerais acessorios.

APATITA TITANITA ZIRCAO

Free
Surface

19.8%

@ biotita
\ @ hornblenda
5.3% @ magnetita
@ plagioclasio
quartzo
@ K-feldspato

Outros

Figura 11 — Grafico de pizza de proporc¢ao de associagdo dos minerais acessorios com as demais
fases minerais (amostra PD-526). Observagao: outros estéo relacionados, em especial, com as
demais fases acessorias.

Na imagem BSE-EDS de l|amina inteira, somente com os minerais acessorios de
interesse, é possivel observar a distribuicdo homogénea dos gréos na area total da Iamina,
mas com clara associagdo e concentragao das trés fases acessorias (Fig. 12). A proporgao
modal (% de area) dos minerais acessoérios na area total da lamina foi de 2,16, sendo: apatita
(0,91), titanita (1,21) e zircao (0,03).
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Figura 12 - Imagem gerada a partir das da imagem de MEV e dados EDS pontuais, destacando a
mineralogia acessoria (A), e detalhe (a direita) de uma fragdo do campo visual da lamina inteira
(quadrado vermelho) destacando os minerais acessorios apatita, titanita e zircao (B).

Na Figura 13 é possivel observar os grédos dos minerais acessorios de interesse
individualizados e organizados por tamanho (relagédo largura e comprimento), num total de

5.438 graos. Titanita apresenta o maior nimero de grédos individualizados (2968),
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majoritariamente euédricos; ja a apatita apresenta pelo menos duas populagbes de apatita,
com uma, configurando finas agulhas de alguns micras, frequentemente euédricas e
associadas as fases félsicas, e outra de grédos bem maiores subédricos e fraturados
associados aos aglomerados de minerais maficos. O zircao é o acessorio de menor volume,

e ocorre como graos muito finos euédricos a subédricos.
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Figura 13 — Graos de apatita, titanita e zircdo separados e organlzados por tamanho utilizando o MLA.

Note: (1) a maior quantidade de graos de titanita, majoritariamente euédricos; (2) os grandes gréos de
apatita, subédricas, quase sempre fraturados; e (3) os pequenos tamanhos dos gréos de zircao
euédricos a subédricos. Observacgao: na individualizagdo automatica dos graos, alguns ndo puderam
ser separados, devido a estreita relacdo de contato entre eles.

[
1000 micra

5.3. Analise estatistica da distribuicao dos minerais acessoérios por

tamanho dos graos

No grafico de distribuicdo de tamanho dos graos, é possivel observar que o zircao se
concentra em tamanhos entre 10 e 100um (Fig. 14). Ja a apatita e a titanita ttm uma
distribuicdo de tamanhos dos grdos aproximadamente dentro do mesmo intervalo, de 10 a
1000um, com predominéancia de cristais muito maiores que 100um; sendo que a apatita

apresenta os maiores graos, podendo alcancgar tamanhos de quase 2000um.

Na Figura 15 é apresentada a anadlise estatistica com base na densidade de
probabilidade da distribuicdo dos graos de interesse (apatita, titanita e zircao) por tamanho e
posicao textural (fase na qual o grao esta completo ou parcialmente incluido; sendo aqui
considerado apenas graos com mais de 50% de superficie de contato com o mineral que o
hospeda (ver item 4.3.2). A distribuicdo de tamanhos utilizou o dado fornecido pelo MLA da
area de cada grao (em micra ao quadrado) para confecgcao de diagramas de caixa (Box Plot;
Fig. 15).
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Figura 14 - Grafico distribuicdo de tamanhos para os minerais, Apatita, Titanita e Zircdo. A curva de
distribuicdo acumulado abaixo mostra distribuigdo de tamanho mais parecida para Apatita e Titanita,

enquanto para o Zircao é mais restrita.
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E importante destacar que o critério de considerar os grdos dos minerais acessorios
com mais de 50% de superficie de contato com outro mineral, como sendo uma condi¢ao de
que esse o hospeda, nao é isento de erro; uma vez que, frequentemente, graos muito grandes
nao estao inclusos em outras fases, mas apenas em contato com elas. Esta observacao é
facilmente conferida pela analise petrografica. Porém, ao longo do texto, sera utilizada a
expressao incluso, ou incluido, para quando mais de 50% da superficie do grédo acessorio
estiver em contato com outra fase mineral. Abaixo seguem as considerag¢des para cada um
dos minerais acessoérios em relagéo a distribuicdo de tamanho por fase mineral hospedeira,

sendo considerados os dados ndo discrepantes.

5.3.1. Titanita

De acordo com o método descrito anteriormente, foram consideradas 2296 graos de
titanita (em média, com aprox. menos de 15% de graos com tamanhos discrepantes), sendo:
35 inclusos no feldspato potassico, 40 na magnetita, 136 no quartzo, 138 no plagioclasio, 736
na hornblenda e 1211 na biotita. Os parametros dos diagramas de caixa para a titanita estéo

na Tabela 3. No diagrama box da Figura 15A podemos observar que os graos de titanita
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associados ao quartzo ocorrem em tamanhos de até ~6700 uym?, com 50% dos graos entre
~100 ym? e 2700 um?. As inclusbes associadas a hornblenda se apresentam em tamanhos
de até ~3800 um?, com 50% dos graos entre ~100 ym? e ~2600 ym?. Enquanto as inclusdes
em magnetita se apresentam em tamanhos de até ~4800 um?, com 50% dos graos entre ~100
um? e ~2000 ym?2. Ja as inclusGes de titanita associadas ao plagioclasio e biotita estdo mais
restritas a tamanhos menores (75% dos graos abaixo de ~2300 um?). Ja o feldspato alcalino,
além de ter poucas inclusdes de titanita, apresenta inclusdes restritas a tamanhos menores
que 1000 uym?. Resumidamente, a titanita ocorre como gréos maiores quando associadas ao
quartzo, magnetita e hornblenda, porém cabe destacar que ha trés vezes mais graos de
titanita inclusos (ou com grande area de contato) com o quartzo do que magnetita; e também
ha cinco vezes mais inclusdes de titanita na hornblenda do que no quartzo. Além disso,
embora as inclusdes de titanita na biotita sejam menores, estas inclusdes sdo duas vezes

mais comuns do que as inclusdes de titanita na hornblenda.

Tabela 3 - Andlise estatistica da relagéo textural dos gréos de titanita com as fases hospedeiras (graos
nos quais estdo parcialmente ou totalmente inclusos; ver item 4.3.2 para maiores informacgdes).

Minerais Gréaos | Ll (calc) | LI (min) Q1 Q2 Q3 LS outﬁers ou:ﬁ)ers
Quartzo 136 -3866,7 3,4 118,7 683,5 2775,7 | 6761,1 13 9,56
Plagioclasio 138 -1293,7 13,6 38,2 159,4 926,1 2258,0 16 11,59
K-feldspato 35 -511,4 13,6 40,7 135,7 408,8 960,8 5 14,29
Biotita 1211 -1295,8 3,4 27,1 71,2 909,1 2232,1 239 19,74
Magnetita 40 -2592,9 13,6 184,0 491,9 2035,3 | 48123 6 15,00
Hornblenda 736 -2238,9 6,8 50,9 388,4 1577,4 | 3867,1 96 13,04
5.3.2. Apatita

Para o caso da apatita foram considerados 1149 gréos (em média, com aprox. menos
de 15% de grdos com tamanhos discrepantes), sendo: 21 inclusos na magnetita, 22 no
feldspato potassico, 48 no quartzo, 117 no plagioclasio, 344 na biotita e 597 na hornblenda.
Os parametros dos diagramas de caixa para a apatita estdo na Tabela 4. No diagrama box da
Figura 15B podemos observar que as inclusbes associadas a biotita ocorrem em tamanhos
de até ~3500 ym?, com 50% dos graos entre ~100 ym? e 1500 um?; enquanto as inclusdes
associadas ao plagioclasio e a hornblenda estdo mais restritas a tamanhos menores (75%
dos graos abaixo de ~800 um?). Ja as inclusbes em magnetita apresentam 50% dos graos
entre ~100 ym? e 300 uym?; e as inclusbes associadas ao feldspato potassico ocorrem em
tamanhos de até ~3000 um?, com 50% dos graos entre ~100 ym? e ~1200 ym?. Por fim, as

inclusGes associadas ao quartzo séo de até ~2600 um?, com 50% dos gr&os entre ~100 pm?
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e 1100 ym2. Em resumo, os grdos de apatita ocorrem como inclusGes maiores no quartzo,
feldspato potassico e biotita; porém cabe destacar que ha duas vezes mais graos de apatita
inclusos no quartzo do que no feldspato potassico; e sete vezes mais inclusdes de apatita na
biotita do que no quartzo. Além disso, embora as inclusdes de apatita na hornblenda tendam
ser menores (75% dos graos abaixo de 600 um?), estas inclusdes sdo duas vezes mais

comuns do que as inclusdes de apatita na biotita.

Tabela 4 - Anélise estatistica da relagéo textural dos gréos de apatita com as fases hospedeiras (graos
nos quais estdo parcialmente ou totalmente inclusos; ver item 4.3.2 para maiores informacgoes).

Minerais Gréos | Ll (calc)* | LI (min)* Q1 Q2 Q3 LS # outliers | % outliers
Quartzo 48 -1438,3 10,2 78,0 | 166,2 | 1088,9 | 2605,2 8 16,67
Plagioclasio 117 -354,5 20,4 67,8 | 128,9 | 3494 7717 18 15,38
K-feldspato 22 -1674,9 37,3 90,7 | 291,7 | 1267,8 | 3033,5 2 9,09
Biotita 344 -1938,2 34 90,7 | 291,7 | 1443,4 | 34724 53 15,41
Magnetita 21 -161,1 54,3 118,7 | 173,0 | 305,3 585,2 2 9,52
Hornblenda 597 -320,6 3,4 40,7 95,0 281,6 642,8 74 12,40
5.3.3. Zircao

Para a analise do zircao foram considerados 702 gréaos (em média, com aprox. menos
de 10% de graos com tamanhos discrepantes), sendo: 9 inclusos no feldspato potéssico, 44
no quartzo, 60 no plagioclasio, 134 na magnetita, 203 na biotita e 252 na hornblenda. Os
parametros dos diagramas de caixa para a apatita estdo na Tabela 5. No diagrama box da
Figura 15C é possivel observar que as inclusdes de apatita associadas ao feldspato potassico
sd0 as menores, com mais de 75% dos graos de zircao restritos a tamanhos abaixo de ~340
um?2. Enquanto as inclusdes no quartzo, no plagioclasio e na hornblenda aparecem restritas a
tamanhos intermedidrios (75% dos graos abaixo de ~750 ym?). Ja as inclusbes associadas a
magnetita e biotita ocorrem em tamanhos de até ~1000 ym?, com 50% dos gréos entre ~80
um? e ~450 uym?. Resumidamente, os grdos de zircio ocorrem como inclusdes maiores na
biotita € na magnetita, porém cabe destacar que ha 1,5 vezes mais graos de zircdo inclusos
na biotita do que magnetita. No entanto, em comparagdo com a titanita e apatita, o zircao
ocorre mais frequentemente associado a magnetita. Embora as inclusdes de zircdo na
hornblenda sejam menores (75% dos graos abaixo de ~670 um?), estas inclusées sdo mais

comuns do que as inclusdes do zircao na biotita.

Tabela 5 - Estatistica da relagéo textural dos gréos de zircdo com as fases hospedeiras (graos nos
quais estdo parcialmente ou totalmente inclusos; ver item 4.3.2 para maiores informagoes).

Minerais Gréos | Ll (calc) | LI (min) Q1 Q2 Q3 LS # outliers % outliers
Quartzo 44 -280,7 3,4 80,6 | 122,1 | 3214 | 6827 4 9,09
Plagioclasio 60 -319,3 27,1 81,4 | 110,2 | 348,6 | 749,3 5 8,33
K-feldspato 9 -98,4 13,6 64,5 | 101,8 | 173,0 | 335,8 1 11,11
Biotita 203 -485,1 6,8 74,6 | 193,4 | 447,8 | 1007,5 20 9,85
Magnetita 134 -468,1 13,6 81,4 | 196,7 | 447,8 | 997,3 15 11,19
Hornblenda 252 -316,7 13,6 50,9 | 105,2 | 296,0 | 663,6 22 8,73
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6 DISCUSSAO E CONCLUSAO

E importante lembrar que a caracterizagdo mineraldgica e textural de uma rocha
fomenta discussbes sobre as mudangas composicionais dos magmas e das rochas em
resposta aos processos de cristalizagao fracionada, mistura de magmas e deformacgao, entre
outros. E também importante destacar que a cristalizagdo em estagios iniciais permite a
formagdo de grdos de formatos mais euédricos, e sao as que refletem quais compostos
estavam em sobressaturagdo no magma, promovendo sua cristalizagdo precocemente, sendo
esta acompanhada pelas mudangas no fundido (Bowen, 1912). E ainda de acordo com o
mesmo autor, os minerais que cristalizam nos estagios finais apresentam habitos mais
anédricos, pois ha menos espago disponivel para seu crescimento, e tendem assim a

representar uma composigao residual dos magmas.

De modo geral, a analise petrografica convencional da amostra PD-526 permitiu a
classificagdo do granito como sendo um biotita-hornblenda monzogranito; sendo uma rocha
de matriz de granulagao média-grossa, textura porfiritica, com megacristais tabulares de até
4 cm, tipico representante do granito Ibiuna. De acordo com a analise textural da secao
delgada, a sequéncia de cristalizagcao se iniciou com a cristalizagcdo dos minerais acessorios
e posteriormente com os minerais maficos, anfibdlio e biotita; e na sequéncia ocorreu a
cristalizacao do plagioclasio, feldspato alcalino e quartzo, nesta ordem. O quartzo foi o ultimo
mineral a se cristalizar, ocupando os intersticios. E importante lembrar que a amostra
apresenta uma textura porfiritica de granulagdo média-grossa, € a confec¢cdo da secao
delgada analisada privilegiou a area de matriz. Desse modo, o estabelecimento da relagéo

dos minerais acessorios com o feldspato alcalino ndo pode ser adequadamente estabelecida.

Os minerais acessorios, em especial os de tamanho reduzido, possuem habitos
euédricos, indicando cristalizagdo precoce, no inicio do resfriamento do magma, sob altas
temperaturas, com saturagédo ja no inicio da cristalizagdo em P, Ti e Zr. Os tamanhos
pequenos dos graos que ocorrem como inclusdo, indicam que logo no inicio da cristalizacao,
a nucleacdo desses minerais foi favorecida pela supersaturacdo, em detrimento do
crescimento; sendo que nos mesmos sitios de sua formacgado, houve favorecimento da

cristalizagéo do anfibdlio e biotita, fases hospedeiras majoritarias.

Dentre os minerais acessorios, a titanita euédrica € o mais abundante. Os cristais
maiores de titanita apresentam frequentes inclusées vermiformes de titano-hematita e ferro-
ilmenita. Estas texturas indicam que esses graos maiores de titanita podem ter sido formados
as expensas da ilmenita (ver reacao abaixo), que indicaria o aumento gradativo da fugacidade
de oxigénio dos magmas no curso de sua cristalizacdo. E neste mesmo processo, durante a
cristalizacdo desses magmas graniticos calcio-alcalinos, temo o exemplo do piroxénio

também se desestabiliza ( ndo se aplica para este estudo), gerando anfibdlio; sendo que
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algumas texturas observadas favorecem essa interpretagdo (e.g., quartzo vermiforme, com
auréola da magnetita, nos nucleos de alguns graos de anfibdlio). Todas as texturas acima
descritas indicam a seguinte reagdo: hedenbergita + ilmenita + O, = titanita + magnetita +
quartzo, e também a formacao do anfibdlio as expensas do piroxénio (Wones, 1989). Esta
seria uma das provaveis razdes para que pequenos cristais de zircao estejam presentes como
inclusdes frequentes no anfibdlio, pois o anfibdlio em sua formacéo n&o incorpora tanto Zr
quanto o piroxénio; e, desse modo, o excesso desses elementos no sitio da reagdo acima
citada favorece a saturacao local desses elementos e a consequente cristalizagdo de zircao.
A pouca variacdo no tamanho dos grdos de zircdo, sempre muito pequenos, e a sua
distribuicao aleatéria, indica que sua cristalizagao é favorecida pela saturagao local de zircénio
em virtude da lenta difusdo deste elemento na estrutura dos demais minerais (e.g., Clarke et
al., 2022). O zircao é a fase que mais ocorre como inclusdo em magnetita, mineral que
também apresenta caracteristicas de cristalizacdo precoce, como contornos retilineos e
ocorréncia como graos inclusos nos minerais maficos. A formagéao da titanita parece entéo ser
favorecida pelo aumento da fugacidade de oxigénio do magma ao longo da cristalizagéo do
granito, que promove desestabilizacdo da ilmenita, liberando titanio, que é incorporado
principalmente na estrutura da titanita, e, também, da biotita; sendo que ambos os minerais

ocorrem frequentemente associados (Wones, 1989).

Ja a apatita, embora também esteja mais frequentemente associada com as fases
maficas, entre os acessorios, € 0 que mais se relaciona com os feldspatos, em especial, o
plagioclasio, em geral com os graos menores e euédricos. Isto pode ser explicado uma vez
que os nucleos criticos sao formados, o seu aumento de tamanho reduz rapidamente o grau
de supersaturagcdo no magma, passando a favorecer o crescimento dos grdos ainda nos
estagios iniciais de cristalizagao, o que explica a populagédo de graos de grandes dimensdes

deste mineral (Suzuki et al., 1992).

A analise modal por contagem de pontos realizada por petrografia convencional da
amostra PD-526 mostrou resultado similar ao obtido pelo método automatizado BSE-EDS-
MLA; mostrando que um trabalho cuidadoso do analista permite obter dados quantitativos
confiaveis. No entanto, para além da moda, dados estatisticos relevantes de distribuicido dos
graos soO puderam ser obtidos pelo método automatizado (MLA). Os dados obtidos por MLA
mostraram a forte relagdo entre os minerais acessorios e os minerais maficos; também
mostram uma tendéncia de os minerais acessoérios ocorrerem em tamanhos pequenos, de
poucas dezenas a poucas centenas de micra. Existem muito mais minerais acessoérios em
tamanhos pequenos associados aos minerais maficos do que nos minerais félsicos. No caso,
0s graos maiores estdo muito mais associados as bordas desses minerais félsicos do que
propriamente inclusos nestas fases. Diferentemente do observado por Clarke et al. (2022),

nao foi possivel estabelecer uma relagéo direta entre a area de contato e o tamanho dos
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graos. Apatita, titanita e zircdo tém seus cristais menores ocorrendo como inclusdes em todos
0s minerais principais, sem preferéncia de borda ou nucleo, porém com maior preferéncia
para os minerais maficos (anfibdlio e biotita), com destaque para a biotita. Ja os cristais
maiores de titanita e apatita ocorrem principalmente associados as bordas destes ultimos
graos, indicando cristalizagdo posterior ou concomitante. Os dados obtidos permitem concluir
que os estagios iniciais de cristalizagdo do magma foram dominados pela saturagdo em

apatita, zircao e titanita.
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