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RESUMO

A Provincia Graciosa de granitos e sienitos de “tipo-A’, S-SE do Brasil, € uma das
provincias magmaticas mais importantes formadas ao final do Neoproterozéico. Na
provincia ocorrem plutons e ocorréncias vulcanicas correlatas, cujas idades, tanto relativas
guanto absolutas, ainda nao sao conhecidas com a precisao e acuracia necessarias para a
elaboragdo de modelos petrogenéticos e tectdnicos mais elaborados. Para o Macigo
Granitico Mandira, objeto de estudo deste trabalho, ainda nao existem determinag¢des U/Pb
em cristais de zircao.

O objetivo especifico do presente trabalho € a determinacao de idades de
cristalizagcao de rochas graniticas e de greisen associados do Macico Mandira, com a
utilizagao do método U-Pb em fragdes de zircao, por LA-ICP-MS. Foram selecionadas duas
amostras de granitdides, uma representativa da associagao alcalina e outra da associagao
aluminosa, além de uma amostra representativa de zonas de alteracao hidrotermal, que
ocorrem tipicamente associadas aos granitos da associagao aluminosa.

Ferramentas de apoio, como petrografia microscépica, analise de imagens Opticas,
de elétrons retro-espalhados (BSE) e de catodo-luminescéncia (CL) de concentrados de
zircao permitiram analisar e interpretar variagées micro-estruturais e composicionais dos
cristais de zircdo, relacionadas, entre outros, a zonamentos composicionais, presenca de
nucleos herdados, inclusdes, processos de dissolugao e sobrecrescimentos. A utilizacao
destas ferramentas possibilitou a localizagdo correta dos pontos a serem analisados
isotopicamente.

Das 25 andlises para a amostra representativa da associacao aluminosa, trés com
discordancias mais elevadas foram rejeitados, e sete com discordancias superiores a 2%
resultaram em idades discordantes. Os dados concordantes dentro do intervalo de erro
sugerem, adimitindo a existéncia de trés populac¢ées, idades de 560 + 5 Ma, 584 + 4 Ma e
605 £+ 5 Ma, com clara concentragdo dos resultados em torno de 583-585 Ma, que deve
representar a melhor idade para a cristalizacdo magmatica dos cristais analisados.

Para a amostra da associagao alcalina foram analisados 22 pontos, quatro deles
apresentaram discordancias mais elevadas e foram rejeitados, enquanto dois com
discordancias superiores a 2% resultaram em idades discordantes. Admitiu-se como idade
mais certa a de 577 + 9 Ma, gerada pela média ponderada das idades **°Pb/**®U.

As andlises obtidas para o mica greisen foram consideradas inadequadas para a
obtencdo de dados geocronolégicos pela sistematica U/Pb, uma vez que a proporgao
relativa de Pb comum é muito elevada.

Os resultados obtidos sao similares aos dados pré-existentes representativos do
magmatismo da provincia e contribuem significativamente para o posicionamento
cronolégico do Macigo Granitico Mandira, visto que sao as primeiras determinagdes
geocronolégicas adequadas para 0 macico.



ABSTRACT

The Graciosa Province of "Type-A" granites and syenites S-SE Brazil, is one of the
most important igneous provinces formed in the end of the Neoproterozoic Era. In the
province occur plutons and volcanic correlated events. Their ages, both relative and
absolute, are not known with precision and accuracy required for the development of
elaborated petrogenetic and tectonic models. For the Mandira Granite Massif, object of the
present study, there are no U/Pb determinations for zircon crystals.

The specific objective of this work is to determine the crystallization ages of granites
and greisen associated to Mandira Massif, using the U-Pb method on zircon fractions with
LA-ICP-MS. We selected two samples of granitoids, one is representative of the alkaline
association, and the other is representative of the aluminous association. The third sample is
representative of hydrothermal alteration zones, which occur typically associated with
granites of the aluminous association.

Support tools, such as petrographic microscopy and analysis of optical, electron
back-scattered (BSE) and cathode-luminescence (CL) images of zircon concentrates, helped
to analyze and interpret micro-structural and compositional variations in zircon cristals, like
compositional zoning, presence of inherited cores, inclusions, dissolution processes and
overgrowths. The use of these tools allowed the correct location of points to be isotopically
analyzed.

25 tests were made for the sample representative of the aluminous association, three
with the highest discordances were rejected, and seven with a discordance of more than 2%
resulted in discordant ages. Concordant data within the range of error suggest, admitting the
existence of three populations, ages of 560 + 5 Ma, 584 + 4 Ma and 605 + 5 Ma, with a clear
concentration of results around 583-585 Ma, which should represent the best age for
magmatic crystallization of the analyzed crystals.

For the sample of the alkaline association , 22 points were analysed, four of them had
high discordances and were rejected, while two had discordances over 2%, which resulted in
discordant ages. The age of 577 + 9 Ma, generated by the weighted average of 206Pb/238U
ages, was assumed to be the most certain for this sample.

The analysis obtained for the mica greisen were considered inadequate to obtain U-
Pb geochronological data, since the relative proportion of common Pb is very high.

The results are similar to pre-existing data representative of the magmatism of the
province, and contributes significantly to the chronological positioning of the Mandira Granite

Massif, since they are the first geochronological determinations suitable for this massif.
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1 INTRODUCAO

A determinagao de idades adequadas de cristalizagdo de rochas igneas é essencial
para a identificacdo da estratigrafia dos eventos que tomaram parte na formacgado de
provincias magmaticas.

A Provincia Graciosa de granitos e sienitos de “tipo-A’, S-SE do Brasil, € uma das
provincias magmaticas mais importantes formadas ao final do Neoproterozoico (Gualda &
Vlach 2007a). Na provincia afloram quase uma vintena de plutons, maci¢os e/ou complexos
intrusivos, além de ocorréncias vulcanicas correlatas, cujas idades, tanto relativas quanto
absolutas, ainda nao sao conhecidas com a precisdo e acuracia necessarias para a
elaboragdo de modelos petrogenéticos e tectdnicos mais elaborados. De fato, os dados
geocronolégicos disponiveis sugerem que a provincia foi formada durante um amplo
intervalo de tempo, entre ca. 560 e 620 Ma (cf. revisdo em Vlach et al. submetido). Um dos
problemas observados esta no fato de que as determinagdes U/Pb em fragdes de cristais de
zircdo, em geral obtidas com o método ID-TIMS (isotope dilution - thermal ionization mass
spectrometry), das rochas graniticas resulta sistematicamente em pontos discordantes, fator
que limita o seu valor interpretativo. Estes ultimos autores por sua vez, com base em
determinagdes U/Pb similares, mas concordantes, em amostras de rochas dioriticas
contemporaneas aos granitos e sienitos, sugerem, por sua vez, que a colocagdo e
cristalizagdo de magmas na provincia tenha ocorrido durante um intervalo de tempo
relativamente pequeno, préximo a 580 Ma. Certamente s&o necessarios dados de qualidade
para definir com maior precisao a cronologia deste magmatismo.

Adicionalmente, ndo existem ainda determinagdées U/Pb em cristais de zircdo para
diversas ocorréncias. Este é o caso do Maci¢o Granitico Mandira (Oliveira 1989), que aflora
no extremo NE da provincia, na regido SE do estado de S&do Paulo, uma importante
ocorréncia da Provincia Graciosa, caracterizada, adicionalmente pela ocorréncia de
variedades de hidrotermalitos, principalmente greisens. Esta monografia pretende cobrir
parte desta lacuna, adicionando dados geocronolégicos para amostras selecionadas deste
macigo. A proposta inicial pretendia aplicar o método convencional ID-TIMS em fracdes de
zircao selecionadas e convenientemente tratadas de forma a tentar minimizar problemas de
discordancia. Entretanto, a disponibilizagdo recente da metodologia de analise pontual in
situ com LA-ICP-MS (Laser ablation — Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry) no
Instituto nos fez redirecionar a abordagem no sentido de explorar o potencial deste método
para a determinagéo de idades absolutas de cristalizagdo de zircdo em rochas graniticas.
Além disso, o fato da analise por LA-ICP-MS ser pontual permite que sejam evitadas zonas

indesejadas, tornando os resultados mais precisos.



2 OBJETIVOS

O objetivo especifico do presente trabalho € a datacdo de rochas graniticas e de
greisen associados do Macico Mandira, com a utilizagao do método U-Pb em fragcdes de
zircdo com o método LA-ICP-MS.

No maci¢o afloram rochas das associagdes aluminosa (subalcalina) e alcalina de
granitos do “tipo-A” (Gualda & Vlach 2007a, Vlach & Gualda 2007, ver também revisao a
seguir). Assim foram selecionadas duas amostras, uma representativa da associagao
alcalina, que corresponde a um alcali-feldspato granito peralcalino e outra representativa da
associacao aluminosa, que corresponde a um biotita sienogranito. Adicionalmente, foi
selecionada uma amostra de um mica greisen, representativo de zonas de alteragao
hidrotermal/metassomaticas que ocorrem tipicamente associadas aos granitos da
associagao aluminosa.

Para alcancar este objetivo, foram aplicadas diversas ferramentas, como petrografia
microscopica, obtengao de concentrados de zircdo, analise de imagens o6pticas, de elétrons
retro-espalhados (BSE) e de catodo-luminescéncia (CL) de fragdes de zircao e obtengao de
analises isotopicas.



3 FUNDAMENTAGAO BIBLIOGRAFICA

3.1 A Provincia Graciosa: uma sintese do conhecimento

A Provincia Graciosa de granitos e sienitos de “tipo-A” reune diversos complexos,
macicos e plutons distribuidos desde a regido SE do estado de Santa Catarina até o
extremo SE do estado de Séao Paulo (Gualda & Vlach 2007a, cf. Figura 1). As rochas
graniticas e sieniticas sdo predominantes, ocorrendo subordinadamente rochas gabro-
dioriticas. Rochas vulcanicas acidas e basico-intermediarias constituem uma tipica
associagao bimodal contemporénea, que aflora junto a alguns complexos intrusivos ou toma
parte de bacias vulcanossedimentares também contemporaneas (Kaul 1997, Gualda &
Viach 2007b).

Os complexos, macicos e plutons da provincia possuem forma grosseiramente
eliptica, com eixo maior orientado na direcao SW-NE, acompanhando grosso modo os
contrafortes da Serra do Mar, e se colocaram em niveis crustais relativamente rasos,
durante regimes tecténicos extensionais (Kaul 1997, Gualda & Vlach 2007b).

As rochas plutdnicas sao intrusivas em rochas do “Macigo Joinville”, definido por
Hasui et al. (1975), que tem como limites a Faixa de Dobramentos Ribeira a norte e o
Cinturao Dom Feliciano a sul. O termo “Macigo Joinville” foi abandonado por Basei et al.
(1992), que o dividiu em trés unidades tecténicas distintas: Microplaca Curitiba a norte,
Microplaca Luis Alves a sul e Cinturao Granitéide Costeiro a leste. A Microplaca Curitiba é
composta por granulitos e migmatitos gerados durante o Ciclo Transamazénico (2.2-1.8 Ga)
e migmatizados durante o Ciclo Brasiliano (620-650 Ma). A Microplaca Luis Alves é
composta por gnaisses granuliticos de idade Paleoproterozéica a Arqueana e o Cinturdo
Granitdide Costeiro é constituido essencialmente por monzogranitos porfiriticos e
leucogranitos a duas micas, gerados durante o evento Brasiliano (615-570 Ma).

O estudo realizado por Siga Jr. et al. (1994, ver também Kaul 1997), sugere que o
magmatismo da Provincia Graciosa esteja relacionado ao rearranjo crustal ocasionado apos
a colisao entre o Cinturao Granitéide Costeiro e o bloco formado pelas microplacas Luis
Alves e Curitiba, sendo a colisdo ocasionada durante o final do entdo denominado Ciclo
Brasiliano.

As idades de colocagao e cristalizacdo do magmatismo na provincia ainda sao
sujeitas a debates (cf. Vlach et al. 2006, revisdo em Vlach et al. submetido). Os dados
existentes sugerem um intervalo entre ca. 570 e 610 Ma tanto para as rochas intrusivas
quanto para as rochas extrusivas (cf. também Siga Jr. et al. 1994). [dades U-Pb em fragdes
de zircao de rochas dioriticas contemporaneas, que ocorrem associadas a alguns plutons da
provincia, em grande parte concordantes com valores entre 580 e 583 (+ 3) Ma (Vlach et al.
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2006), sao consideradas por estes autores como as melhores idades de referéncia para a
provincia (Vlach et al. 2006).
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Figura 1. Mapa geologico esquematico das principais unidades geoldgicas do sul-sudeste brasileiro (adaptado e
modificado de Prazeres Filho et al., 2003 e Heilbron et al., 2004): 1-Coberturas Fanerozoicas; 2-Complexos

alcalinos mesozoicos; 3-Bacia Eopaleozdica; 4-Bacias Neoproterozodicas; [Neoproterozdico] 5-Stocks graniticos
de caracteristicas de tipo-A do Dominio Apiai; 6-Granitos e sienitos de tipo-A da Provincia Graciosa; 7-Batdlito
calcio-alcalino Pién-Mandirituba; 8-Batdlito Paranagua; DOMINIO APIAI: 9-Batdlito Trés Corregos e Stocks
graniticos menores; 10-Formacéo Iporanga; 11-Grupo Itaiacoca; 12-Subgrupo Lageado; [Mesoproterozoico] 13 -
Formacao Aguas Claras; 14-Formacio Votuverava; [Paleoproterozoico] 15-Formacao Perau; 16-Nudeos granito-
gnaissicos alcalinos (tipo-A); DOMINIO CURITIBA: [Neoproterozéico] 17-Formagao Capiru; 18-Sequéncia Turvo-
Cajati; [Paleoproterozéico] 19-Complexo Atuba; DOMINIO LUIS ALVES: [Arqueano-Paleoproterozéico] 20-
Complexo Granulitico de Santa Catarina; DOMINIO PARANAGUA: [Neoproterozéico] 21-Metassedimentos
protomiloniticos (Sequéncia Rio das Cobras); 22-Zonas de cisalhamento (ZCl: Zona de Cisalhamento Itapirapua;
ZCMA: Morro Agudo; ZCR: Ribeira; ZCLC: Lancinha-Cubatdo; ZCMP: Mandirituba-Piraquara; ZCRPSR: Rio
Palmital-Serrinha; ZCPT: Pién-Tijucas.

As rochas graniticas e sieniticas da provincia sao reunidas em duas associagcoes
petrograficas com caracteristicas contrastantes, denominadas associagdo alcalina e
aluminosa respectivamente (Mach et al. 1991, Gualda & Vlach 2007b).

A associagao alcalina € composta por alcali-feldspato sienitos metaluminosos que
evoluem para alcali-feldspato granitos peralcalinos, todos de natureza hypersolvus. Olivina,
clinopiroxénio e anfibélios calcicos sdo os minerais maficos tipicos das rochas
metalumionosas, enquanto riebeckita e egirina caracterizam as variedades peralcalinas. A
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associagao aluminosa (subalcalina), por sua vez, € composta predominantemente por biotita
sieno- e monzo-granitos de natureza subsolvus e carater metaluminoso a marginalmente
peraluminoso. Horblenda acompanha a biotita nas variedades mais maficas deste grupo.
Estas associagbes refletem a participacao de diferentes areas-fontes localizadas 1) na
crosta, para a associagao aluminosa;, e 2) no manto, com importancia variavel de
contaminacgao crustal, para a associagao alcalina (cf. revisao em Vilalva 2007).

Gabros, raros, quartzo dioritos e monzodioritos sdo encontrados em diversas
ocorréncias da provincia, sempre em quantidades muito subordinadas e com relagdes
estruturais indicativas de coexisténcia e mistura parcial entre liquidos basico-intermediarios
e graniticos ou sieniticos de ambas as associagdes petrograficas (Vlach & Gualda 2007a).

As rochas vulcanicas associadas sao constituidas essencialmente por variedades de
riolitos e subordinadamente por basaltos e andesi-basaltos (Goéis Jr 1995).

3.2 O Maci¢o Mandira

O Macigo Granitico Mandira, alvo do presente trabalho, compde uma das varias
ocorréncias pluténicas da Provincia Graciosa (Gualda & Vlach 2007a). O macigo aflora por
uma area de aproximadamente 50 km? no extremo SE do estado de S&o Paulo (Figura 1),
apresentando forma elipsoidal, com eixo maior orientado na dire¢do N4OE. O contato deste
platon com suas encaixantes é brusco, discordante e circunscrito a nivel epizonal,
caracterizando um contato intrusivo (IPT 1982).

As rochas encaixantes, a NW, sao variedades gnaissico-migmatiticas do complexo
costeiro, enquanto, para NE, o contato se da com os metassedimentos de baixo grau do
Complexo Turvo-Cajati (Silva & Algarte 1981a). Para SW aflora um gabro hidrotermalizado,
com coloragao rosada, cujas relagdes de contato com o pluton ndo sdo bem definidas. O
macico € cortado na diregcao NW pelos rios Mandira e ltapitangui, que se encaixam em
zonas de falha de porte regional, € que possuem amplas planicies aluviais, também
presentes em seus afluentes (IPT 1981).

O macig¢o foi mapeado em algum detalhe pelo IPT (1981), que individualizou duas
suites diferenciadas, denominadas Acarau (yA) e Mandira (yM). Esta segunda suite foi
adicionalmente dividida em trés subunidades designadas yM, yM1 e yM2. No trabalho de IPT

(1986) a divisao foi mantida, mas as suites e subunidades foram consideradas como
unidades independentes. O trabalho de maior detalhe no macigo é devido a Oliveira (1989),
que manteve a divisdo proposta, a menos da unidade yM2, reconhecida como a prépria

unidade yM alterada hidrotermalmente.

Assim, Oliveira (1989) caracteriza as unidades mapeadas como segue:
Unidade Mandira (yM) é a mais expressiva em area, formada por alcali-feldspato

granitos hipersolvus leuco- a hololeucocraticos cinzentos a rosados, com estruturas maciga
5



ou orientada e texturas equi- a inequigranulares de granulagdo média. As rochas
apresentam natureza peralcalina e contém mesopertita e/ou ortoclasio pertitico, quartzo,
riebeckita, zircao, fluorita e esfalerita, minerais opacos, biotitas e stilpnomelano.

MAPA GEOLOGICO DO MACICO GRANITICO MANDIRA

Adaptado de Oliveira M.C.B. 1989.
Petrologia do Macigo Granitico Mandira - SP
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Figura 2. Mapa geoldgico do Maci¢o Granitico Mandira, adaptado de Oliveira M.C.B. 1989.

Unidade Mandira 1 (yM1) aflora em quatro sfocks; inclue sienogranitos e Aalcali-
feldspato granitos subsolvus, leuco- a hololeucocraticos cinzentos claros a rosados, com
estrutura maci¢a ou orientada e texturas desde equigranulares até porfiriticas, estas ultimas
incluindo tipos rapakivi. Sao rochas marginalmente peraluminosas, contendo mesopertita ou
feldspato potassico pertitico, quartzo e oligoclasio. Biotita verde e localmente hornblenda
sdo os maficos tipicos, acompanhados por allanita, opacos, fluorita, zircdo, apatita e
possivel stilpnomelano.

A Unidade Acarau (yA) aflora em dois stocks orientados W-E no extremo SW do
maci¢co. S&o rochas de aspecto “charnockitico’, dado pela coloragdo em tons de verde ou
cinza esverdeado, estrutura maciga ou orientada e texturas equi- a inequigranulares ou
mesmo porfiriticas de granulagdo média a grossa. Sao alcali-feldspato granitos hipersolvus
com ortoclasio pertitico ou mesopertitico, quartzo e Fe-hastingsita, acompanhados por
allanita, minerais opacos, fluorita, titanita, zircdo, esfalerita e apatita. Trata-se de rochas
moderadamente metaluminosas, entretanto anfibdlio sédico é descrito em algumas das

amostras estudadas.



Rochas metassomaticas e greisens afloram em algumas areas do macico,
particularmente associadas a Unidade Mandira 1. Foram descritas por Oliveira (1989) como
metassomatitos quartzo-feldspaticos, greisens e granitos albitizados.

Os greisens apresentam estrutura macica, cor cinza escura e textura
heterogranoblastica com granulagao fina a média. S&o constituidos por quartzo e mica
branca, acompanhados por biotita verde, albita e minerais como esfalerita, zircao, fluorita,
allanita, magnetita, ilmenita, galena, pirita e calcopirita. Algumas ocorréncias apresentam
granada, cassiterita e carbonatos de ETR, ou ainda topazio.

N&o existem informacdes geocronolégicas para as rochas que constituem o macico

3.3 Sistema U-Pb em geocronologia

A geocronologia U-Pb é baseada no decaimento radioativo de ***U para o isétopo
estavel *°Pb e de **°U para o estavel *’Pb, de acordo com as seguintes equacdes de

decaimento radioativo (Faure 1987):

USSP +8a+6~ +47,4MeV latom <> Y Pb="xPb,+53 U x exp(***4,t —1) (Eq. 1)

DUSIPh+Ta+44~ +452Mev/atom <> 0 Pb="0)Pb,+ 5, U x exp(**A,,t —1) (Eq. 2)

Em que t € o tempo decorrido, Pb, € a quantidade inicial do is6topo de Pb e A\ é a
constante de decaimento radioativo: #%iy, = 15.5125E-11 a”' e #*°), = 98.4850E-11 a™

(Steiger & Jager 1977). Assim, as determinagcdes das concentragcdes isotdpicas de U e Pb
em minerais geram duas idades independentes: **°Pb/***U e **’Pb/"*’U. Estes dados s&o
expressos na forma de graficos “*Pb/”*U vs. **’Pb/***U onde valores concordantes (valores
para os quais as idades obtidas sao iguais considerando os erros analiticos), representam
idealmente sistemas fechados, onde ndo houve ganho ou perda de U e/ou Pb apés a
cristalizacdo do mineral considerado. Em geral nas situagées em que a discordancia de
dados nao é critica, costuma-se também adotar a idade **°Pb/”*U como representativa do
sistema, uma vez que a abundancia isotdpica do ***U é muito superior a do *°U, o que
resulta em determinacgdes analiticas mais precisas e acuradas no primeiro caso.

O mineral mais utilizado na geocronologia U-Pb & o zircdo (ZrSiO,), pois ele
incorpora U em sua estrutura durante a cristalizagcao, em substituicao ao Zr. Além disso, o
zircao incorpora pouco ou nenhum Pb durante esta fase. Outros minerais também muito
utilizados sao monazita, titanita, allanita, xenotima, baddeleyita e perovskita (Machado &
Simonetti 2001).



4 MATERIAIS E METODOS

Apbés uma andlise da literatura e das amostras disponiveis para o macico, foram
selecionadas as amostras MAN-14, MAN-13A e MAN-F16B representativas de um biotita
sienogranito, um riebeckita alcali-feldspato granito, e um mica greisen, respectivamente.
Estas amostras foram coletadas em etapas de campo conduzidas pelo orientador e alunos
de graduacao e pés-graduacado em 2008 e a sua localizagao esta representada na Figura 2.

Para o desenvolvimento da monografia e tratamento das amostras escolhidas foram
utilizados diversos métodos analiticos, os quais sdo detalhados a seguir.

4.1 Petrografia microscopica

Para caracterizagao das amostras selecionadas e comparacao futura com dados de
amostras similares de outras ocorréncias da provincia, elas foram descritas ao microscopio
petrografico no Laboratério de Microscopia Petrografica do Departamento de Mineralogia e
Geotectonica (GMG) do Instituto de Geociéncias da Univesidade de Sao Paulo. Algumas
feicées observadas foram documentadas digitalmente no Laboratério de Optica do mesmo
instituto, utilizando o microscopio Olympus BXP50, com camera Olympus C5050 acoplada.

Nas descrigdes foi‘ enfatizada a mineralogia e as texturas gerais observadas nas
amostras estudadas, enfocando-se especialmente os cristais de zircao e as texturas
relacionadas a este mineral, objetivando definir o contexto textural deste mineral, bem como

detectar possiveis micro-estruturas.

4.2 Preparacao das amostras

Esta fase foi realizada no Centro de Pesquisas Geocronolégicas (CPGeo) da
Universidade de Sao Paulo. As amostras preparadas possuiam massa inicial de
aproximadamente 5kg cada. Informagées mais detalhadas sobre o processo de obtengao de
concentrados de zircado podem ser encontradas em Passarelli et al. (2009).

O primeiro passo realizado foi a cominuicdo das amostras, feita inicialmente com
marreta, a seguir com britador de mandibulas e, finalmente, moinho de disco. O produto,
com granulacao fina a muito fina, foi peneirado mecanicamente utilizando-se de peneiras
com aberturas de 0,25 mm, 0,149 mm e 0,059 mm. O material acima de 0,149 mm retornou
ao moinho, enquanto o material abaixo desta granulagcéo foi coletado em duas aliquotas
distintas, uma com granulacéo entre 0,149mm e 0,059mm, e outra com granulagao menor
que 0,059mm. Este procedimento visou a obtencdo da maior quantidade possivel de
material situado na fragao entre 0,149 mm e 0,059mm, recomendada para a obtencao de



concentrados de zircao com alto grau de liberagcdo e sem causar o fraturamento destes
cristais.

A concentragdo de minerais pesados foi feita em mesa vibratéria, que separa os
minerais por densidade utilizando vibragdo e pressdo de agua. Na mesa, “caminhos”
diferentes de minerais sao formados em fun¢ao da densidade dos minerais que constituem
o concentrado. Os “caminhos” com maior concentragao de minerais pesados (minerais com
densidades superiores a do Bromoférmio) sao coletados pela “caneca 1" enquanto os de
menor densidade s&o coletados na “caneca 2". Para o método, interessa a fragcao coletada
na “caneca 1".

Depois de seco, o material coletado na “caneca 1” foi submetido a um ima de mao
para extragdo dos minerais fortemente magnéticos, como magnetita. O restante foi ao
Separador Isodindamico Frantz, com angulo de inclinagao lateral de 10° e frontal de 10°-15°,
e amperagem 0,5 A O concentrado ndo magnético corresponde ao produto de interesse,
por agregar os minerais utilizados para datacao U-Pb.

Na etapa seguinte, a fragdo ndo magnética passou por um processo de separagao
por liquidos densos. Inicialmente, utilizou-se bromoférmio (d = 2,81 glcm®), para eliminar
minerais de baixa densidade, como o quartzo e o plagioclasio. Os concentrados resultantes,
um' leve (d < 2,81 g/em®), outro pesado (d > 2,81 glem?®), foram lavados com alcool e
secados. A fragao pesada sofreu novo processo de separacao, com lodeto de Metileno (d =
3,32 glcm®), resultando em dois concentrados: flotado e decantado, posteriormente lavados
com acetona. Os minerais de interesse como o zircdo, a monazita e a titanita sao
concentrados na fragao decantada.

O produto decantado retornou ao separador magnético Frantz, agora com variagéao
da amperagem em funcéo do mineral de interesse. Para a obtencdo de concentrados de
zircao foi aplicada amperagem de 1,0 A, mantendo-se, em geral, inclinagcao lateral de 10°.
Além do zircao, faziam parte do concentrado ndo magnético, particularmente nas amostras
MAN-14 e MAN-F16B, apatita e sulfetos; estes ultimos foram eliminados por dissolugéo e
lavagem em solucao de HNO,, concentrada a 50%.

A etapa seguinte correspondeu ao processo de catagdo de minerais sob lupa
binocular. Os cristais foram selecionados considerando habito, cor, dimenséo, fraturamento
e quantidade de inclusées. Foram selecionados cerca de 100 cristais de zircao para cada
uma das amostras, os quais foram dispostos manualmente, em recipiente especifico
preenchido com resina epdxi. Apds o endurecimento da resina o recipiente foi retirado. O
resultado deste processo foi uma montagem em resina, com zircdes representativos das
trés amostras selecionadas expostos em uma das faces. A seguir, esta face foi polida com
utilizagao de lixas e pasta de diamante e recoberta com um fina pelicula de carbono (ca. 250

nm) em metalizador e encaminhada para obtengao de imagens de catodo-luminescéncia.



4.3 Obtencao de imagens de catodo-luminescéncia (CL), elétrons retro-espalhados
(BSE) em modo composicional e topografico, e luz transmitida (LT)

O efeito de catodo-luminescéncia, ou seja, emissao de luz quando um material €
submetido a um feixe eletrénico, depende de controles estruturais e composicionais (cf.
Marshall 1988). No caso do zircao sao relevantes particularmente as transicdes eletrénicas
de elementos terras raras e vibracdo de ions de U presentes na estrutura. Padroes de
variacdo em imagens Cl| permitem analisar e interpretar variacbes micro-estruturais e
composicionais dos cristais, relacionadas, entre outros, a zonamentos composicionais,
presencga de nucleos herdados, inclusdes, sobrecrescimentos e processos de dissolugao, o
que torna estas imagens uma ferramenta muito Util para a localizagao dos pontos a serem
analisados isotopicamente in situ.

As imagens BSE em modo composicional refletem as diferengcas do coeficiente de
retro-espalhamento eletrénico, as quais sao funcao direta do numero atdmico (Z) médio da
regido analisada (Goldstein et al. 1992). Assim, quanto maior o niumero atémico médio de
uma determinada regiao, ou seja, quanto maior proporcionalmente for a abundancia de
elementos com maior Z, maior sera a emissao de elétrons retro-espalhados e mais clara
esta regido aparecera na imagem (Corfu et al. 2003). Desta forma, estas imagens refletem
var‘iagbes composicionais e permitem detectar adequadamente os zonamentos presentes
nos cristais e, naturalmente, a presenca de inclusdes de outras fases. No caso de zircao sao
particularmente relevantes variagbes nos teores dos elementos terras raras pesados
(ETRP), Y, Hf e Fe (Hanchar & Miller 1993).

As imagens de catodo-luminescéncia foram adquiridas em microscopio eletrénico de
varredura (MEV) FEI, modelo QUANTA 250, do CPGeo, que conta com detector de catodo-
luminescéncia Centaurus. As condi¢gdes analiticas utilizadas foram de 20 KV, 60 nAe 5 pm
para a voltagem de aceleragdo da coluna, corrente e didmetro do feixe eletrénico
respectivamente. As imagens foram adquiridas com uma resolugao de 1024 vs. 768 pixéis.
As imagens BSE, por sua vez, foram adquiridas posteriormente no Laboratério de
Microssonda Eletrénica, com o equipamento JEOL-JXA8600S, sob condi¢gdes de 15 KV, 20
nA e 1 um para a voltagem de aceleragao, corrente e didametro do feixe eletrénico, com
resolucao de 512 vs. 512 pixéis.

Durante o processo de aquisicdo das imagens BSE foram observadas feicbes
sugestivas de processos de dissolugdo em zonas marginais de alguns cristais, com textura
de tipo “esponja”. Foram entédo obtidas algumas imagens BSE em modo topografico sob as
mesmas condi¢des para confirma-las. Também foram efetuadas analises por espectrometria
de dispersao de energia (EDS), simultaneamente a aquisicdo das imagens BSE em modo
composicional, tendo em vista a identificagéo da composi¢ao mineralégica de inclusdes.
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Embora imagens CL e BSE sejam de enorme valia para a identificacéo de variagdes
micro-estruturais € composicionais em cristais, deve ser destacado que elas refletem
apenas a parte mais superficial destes (ca. 4 um) e nao permitem avaliar variagbes mais
internas dos cristais. O método analitico LA-ICP-MS (ver a seguir) amostra regides bem
mais profundas dos cristais selecionados, as caracteristicas das quais nao sao, infelizmente,
registradas adequadamente nestas imagens.

Neste sentido, foram também obtidas imagens de luz transmitida (LT) com lupa
binocular, no CPGeo. Estas imagens sao mais uteis para visualizagcao de feicdes internas do
cristal, particularmente micro-fraturamentos e micro-inclusées.

As imagens obtidas foram tratadas e otimizadas em relagao ao contraste e brilho
com auxilio dos programas Windows Picture Manager™ e Paint (™.

4.4 Analises isotépicas com LA-ICP-MS

A partir das imagens CL e LT foram selecionados em média 26 pontos para analise
para cada amostra selecionada. Foi dada preferéncia para areas com zonamento oscilatério
regular e fino de cristais prismaticos idiomorficos, evitando-se zonas com fraturas, inclusdes,
nlcleos herdados e possiveis sobrecrescimentos ou zonas contendo poros em bordas
cristalinas.

As analises foram efetuadas no CPGeo, com o equipamento Neptune, da Thermo
Scientific. O espectrémetro deste sistema possui analisador de energia e analisador de
massa de setor magnético. O sistema de detecédo é equipado com nove coletores de tipo
Faraday, seis multi ion counting (MIC) e um Secondary Electron Multiplier (SEM, ver
detalhes em Sato et al. 2009).

As andlises foram realizadas in situ, a partir da remogao de materiais solidos por
abrasao sob feixe de luz laser. O laser é to tipo Excimer (ArF), com comprimento de onda de
193 nm e frequéncia de 6 Hz. A energia aplicada ao feixe foi de 5mJ. A abertura do feixe de
luz incidente foi de ca. 30 um para as amostras MAN-14 e MAN-13A e ca. 20 um para a
amostra MAN-F16B. O carreamento do material abradado para a chama é feito com gas
composto por He + Ar. Cada analise € efetuada em um intervalo de aproximadamente 1
minuto. O cristal de zircao padrao GJ-1 foi analisado em média a cada 10 determinagdes
dos cristais estudados, para a correcao e otimizagao das razdes obtidas. Este padrao é
utilizado para corregcdes analiticas, pois se trata um de cristal homogéneo, sem zonamento
ou estruturagao interna visivel, e com idade bem definida (608,5 + 1,5 Ma; Jackson et al.
2004)

As razées “°Pb/7*U, **’Pb/°U quantificadas foram utilizadas para o calculo dos
resultados geocronolégicos, calculados com o programa Isoplot/Ex (Ludwig 1999). Todos os
dados e resultados se referem a um nivel de confianga de 95 %. A partir destes resultados
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foram construidos diversos diagramas, com 0 mesmo programa, que ilustram a
concordancia e espalhamento dos resultados.

5 DESENVOLVIMENTO DO TRABALHO

A programacgao proposta no projeto inicial sofreu uma alteragao quanto ao método de
datacdo. A proposta inicial era a de utilizar o método ID-TIMS, porém os cristais a serem
analisados possuem muitas inclusées e fraturas, e por se tratar de um método que envolve
dissolugao total dos cristais analisados, era provavel que os resultados gerados nao fossem
confidveis. O fato da analise por LA-ICP-MS ser pontual permite que sejam evitadas zonas
indesejadas, tornando os resultados mais precisos. Esta alteragao também teve como intuito
explorar o potencial deste método disponibilizado recentemente no Instituto de Geociéncias,
para a determinagao de idades absolutas de cristalizagao de zircao em rochas graniticas.

A etapa de preparagdo das amostras nao foi comprometida, havendo alteragées
apenas na fase final, que incluiu montagem de mount e obtengdo de imagens de catodo-
luminescéncia, luz transmitida e elétrons retro-espalhados.

Estudos bibliograficos sobre os métodos aplicados e o magmatismo granitico da
provincia, com énfase na geocronologia, ocorreram durante todo o projeto. A preparagao de
amostras foi realizada em abril, maio e junho. As etapas de petrografia microscopica e
caracterizagao petrografica e mineralégica das amostras selecionadas foram concluidas em
agosto. As analises por LA-ICP-MS foram conduzidas no més de agosto, e os resultados
avaliados e tratados nos dois meses seguintes. No més de outubro foram obtidas as
imagens de elétrons retro-espalhados, e deu-se inicio a comparagéo dos resultados com
dados pré-existentes e a produgao desta monografia.

O cronograma abaixo exibe as atividades realizadas.

2010
Atividades realizadas

Abr Mai Jun Jul Ago Set Out Nov

Estudos bibliograficos

Preparagao de amostras

Petrografiamicroscoépica

Imagens odpticas e catodo-luminescéncia

Imagens de ekétrons retro-espalhados

Analises isotdpicas

Avaliacao, tratamento e interpretacao dos dados

Comparacao dos resultados com a literatura

Monografia
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6 RESULTADOS OBTIDOS E INTERPRETACOES

6.1 Petrografia geral

As amostras selecionadas para o estudo sao descritas brevemente a seguir a titulo
de caracterizagao petrografica geral, com énfase na descricao de cristais de zircao.
Detalhes petrograficos das rochas graniticas e greisens associados do Macigo Mandira sao
encontrados em Oliveira (1989).

6.1.1 Biotita Sienogranito (Amostra MAN-14)

Esta amostra foi coletada em afloramento proximo ao contato entre sedimentos e um
dos corpos da denominada Unidade Mandira 1 (cf. Figura 2). Esta rocha representa uma
variedade desta unidade, que foi descrita por Oliveira (1989) como constituida de
sienogranitos e alcali-feldspato granitos subsolvus de natureza marginalmente
peraluminosa. Trata-se assim de uma variedade tipica da associagdo aluminosa
(subalcalina) da Provincia Graciosa, como definido por Vlach et al- (1991) e Gualda & Vlach
(2007b).

Macroscopicamente, a amostra nao apresenta sinais evidentes de alteragéao.
Apresenta colocacdo cinza a cinza rosada, estrutura macica, textura porfiritica e Indice de
Cor (IC) = 7. Os fenocristais constituem ca. 20% em volume da amostra e correspondem
predominantemente a feldspato alcalino subdiomorfico, sdo tabulares, por vezes com
contornos algo arredondados e exibem localmente textura tipo rapakivi. A matriz, de
granulagéo fina a média, apresenta coloragdo cinza médio e &€ composta por feldspato
alcalino, quartzo, plagioclasio e biotita, esta em geral concentrada em agregados maficos.

Ao microscopio petrografico, observa-se que a amostra € composta essencialmente
por feldspato potassico (51%), quartzo (25%), plagioclasio (15%) e biotita (4%), enquanto
epidoto (2%), zircao (1%), opacos (1%), apatita (1%), clorita (<1%) e allanita (<1%) ocorrem
como minerais acessorios e/ou de alteracdo. Esta rocha é classificada com base no
diagrama Q-A-P da IUGS (Le Maitre 1989) como sienogranito com biotita.

Os fenocristais de feldspato potassico sao pertiticos, idiomoérficos a subidiomérficos,
tabulares, com geminacao de Carlsbad dominante e bordas arredondas e sinuosas
(Fotomicrografia 1). Estes fenocristais encontram-se sericitizados e possuem inclusdes de
quartzo, zircao (Fotomicrografia 2), opacos, apatita e principalmente biotita.

Na matriz, os cristais de feldspato potassico, com lamelas de exsolugao menos
abundantes, sado predominantemente idiomorficos, tabulares, possuem contatos retilineos
com os cristais vizinhos, e inclusées de apatita e biotita. O plagioclasio possui teor de
anortita maximo igual a 29% (determinado opticamente), apresenta-se geminado, zonado e
saussuritizado em graus variaveis. Sao cristais subidiomoérficos, com contatos sinuosos, e
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apresentam inclusdes de biotita. O quartzo € xenomoérfico, limpido, e aparece tipicamente
intersticial ao feldspato alcalino, plagioclasio e aos glomérulos de biotita. Extincao levemente
ondulante e inclusdes aciculares de apatita sdo comuns.

O mineral mafico principal nesta amostra € a biotita, que ocorre na forma de
‘glomérulos, em geral com alguns milimetros de didmetro, mas por vezes até ca. 1cm.
Cristais isolados também ocorrem, seja intersticialmente aos feldspatos, seja na forma de
inclusdes. Localmente a biotita encontra-se parcialmente substituida por clorita, e epidoto
ocorre com alguma frequéncia associado aos glomérulos micaceos.

Os minerais acessorios sao apatita, zircao, minerais opacos e allanita. Os cristais de
apatita sao aciculares muito finos e ocorrem na forma de inclusées esparsas na matriz. Os
opacos sao xenomoérficos e ocorrem principalmente na forma de inclusées em cristais de
plagioclasio e feldspato potassico. Os cristais de allanita sdo amarelados, prismaticos,
idiomérficos, chegam a mais de 0,3mm em alguns casos e possuem fraturas e inclusées em
abundancia (Fotomicrografia 4).

Nesta amostra foi possivel detectar duas geragdes distintas de cristais de zircao, que
diferem entre si quanto a morfologia, cor e zonamento. A geragao A, aparentemente menos
abundante, é constituida por cristais idiomérficos bipiramidais, em que as faces prismaticas
sao pouco desenvolvidas ou mesmo ausentes (Fotomicrografias 3 e 6). Estes cristais
apresentam microfraturas em abundancia, sdo amarelados e tém, em média, 0,imm de
comprimento ao longo do eixo c. A geragao mais abundante (B) & constituida por cristais
prismaticos alongados, com em média 0,2 mm de comprimento, que ocorrem muitas vezes
nos aglomerados maficos, gerando por vezes halos pleocréicos em cristais de biotita.
Apresentam zonamento composicional, sao incolores, translicidos e possuem poucas
ranhuras e fraturas (Fotomicrografia 5).
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Prancha 1: Fotomicrografias do sienogranito MAN-14

Fotomicrografia 1 — Contato sinucso entre fenocristal de
feldspato alcalino e matriz composta por feldspato alcalino,
quartzo, plagioclasio e biotita.

Lado maior da foto igual a 1,63mm.
Polarizadores cruzados.

Fotomicrografia 2 - Cristal de zircdo incluso em fenocristal
de feldspato alcalino (provavel geragéo B).
Lado maior da foto igual a 0,65mm.
Luz plano polarizada.
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Fotomicrografia 3 —Zircao (geragéo A) gerando halo
pleocréico em biotita, ambos inclusos em fenocristal de
feldspato alcalino.

Lado maior da foto igual a 0,32mm. Luz plano polarizada.

Fotomicrografia 4 — Cristal de allanita idiomérfico fraturado
ao centro, em contato com biotita primaria verde, quartzo e
pequeno cristal aredondado de zircdo acima.

Lado maior da foto igual a 1,04mm. Polarizadores cruzados.

Fotomicrografia 5 — Cristais de zircao idiomérficos
alongados da geragédo B em contato com quartzo e biotita
secundarios.

Lado maior da foto igual a 0,81mm.

Luz plano polarizada.

Fotomicrografia 6 — Cristas de zircao da geragdo A inclusos
em cristal castanho claro de biotita (direita), e cristal
idiomoérfico de allanita (esquerda).

Lado maior da foto igual a 1,30mm.

Luz plano polarizada.
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6.1.2 Riebeckita alcali-feldspato granito (Amostra MAN-13A)

Esta amostra foi coletada em regidao préxima a amostra anterior, perto do contato
entre sedimentos inconsolidados e um corpo da Unidade Mandira (Figura. 2), a qual &
descrita por Oliveira (1989) como constituidas de alcali-feldspato granitos hipersolvus leuco-
a hololeucocraticos de natureza peralcalina. Pertence, portanto, a associagéo alcalina da
Provincia Graciosa, na subdivisao proposta por Viach et al. 1991 e Gualda & Vlach 2007b.

Macroscopicamente, a amostra apresenta-se com aspecto inalterado. Tem coloragéao
cinzenta clara a média, estrutura macica e textura de aspecto porfiritico, com IC préximo a 5.
Os megacristais sao de riebeckita tabular, podem ultrapassar 1 cm de comprimento e
constituem menos de 5 % em volume da amostra. A matriz, com granulagao fina a média, é
composta por quartzo xenomoérfico, branco a acinzentado e de aspecto sacaroidal, feldspato
branco, xenomérfico; astrofilita acicular com até 0,8 cm de comprimento, reconhecida
facilmente pela sua coloracdo amarelo ouro, e riebeckita xenomorfica a idiomorfica,
apresentando formas desde aciculares até prismaticas.

Ao microscopio petrografico, observa-se que a amostra € composta
volumetricamente por mesopertita 62%, quartzo 30% e riebeckita 4%, enquanto astrofilita
2%, albita 2%, opacos <1% e zircao <1% ocorrem como minerais acessorios. Classifica-se
no diagrama Q-A-P como alcali-feldspato granito (Le Maitre 1989).

A mesopertita € xenomorfica, com bordas arredondadas por vezes substituidas por
albita, e contatos sinuosos. Os cristais apresentam-se sericitizados e albitizados, gerando
texturas do tipo patch (Fotomicrografia 13), swapped rims e albita-chessboard, texturas
tipicas de substituicao parcial por albita tardi- a pés-magmatica. Apresentam inclusdes de
riebeckita e astrofilita aciculares, minerais opacos e zircdo. O quartzo ocorre em agregados
de varios graos xenomoérficos, com contatos mutuos sinuosos, em geral limpidos e nao
deformados, e tamanhos bastante variados, normalmente dispostos em intersticios entre
mesopertita e riebeckita. Inclusdes de riebeckita e astrofilita sao raras.

A riebeckita € o mineral mafico mais importante e aparece com padrdo de
pleocroismo tipico em tons que variam de castanho claro a azul marinho. Constitui cristais
idiomorficos a xenomorficos que aparecem de trés formas distintas: na forma de
aglomerados de cristais finos a médios (Fotomicrografia 14), como cristais isolados de até
5mm, ou ainda como cristais aciculares muito finos inclusos em cristais de quartzo e
especialmente mesopertita. Os cristais de astrofilita sdo idiomérficos a subidiomérficos, por
vezes fibrorradiados, e assim como a riebeckita, ocorrem como cristais isolados milimétricos
(Fotomicrografia 15), aglomerados de cristais finos a muito finos ou aciculas muito finas
inclusas em cristais de quartzo e pertita (Fotomicrografia 16). Apresentam tipicamente

pleocroismo invertido, em tons de amarelo ouro a amarelo palido.
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Prancha 2: Fotomicrografias do alcali-fedspato granito MAN-13A

Fotomicrografia 13 -Mesopertita xenomérfica do tipo patch
cominclusdes aciculares e bordas substituidas por albita, em
contato com quartzo e outros cristas de mesopertita.
Lado maior da foto igual a 2,03mm. Polarizadores cruzados.

: £ £ SR
Fotomicrografia 14 — Aglomerado de cristais xenomérficos
finos de riebeckita em contato com cristais de quartzo e

pertita.
Lado maior da foto igual a 3,25mm. Luz plano polarizada.

Fotomicrografia 15 - Cristal subidiomérfico isolado de
astrofilita em contato com cristais de quartzo.
Lado maior da foto igual a 2,03mm. Luz plano polarizada.

Fotomicrografia 16 — Na metade superior da foto aciculas
muito finas de astrofilita inclusas em cristal de quartzo; na
metade inferior € mostrado aglomerado de cristais de
astrofilita.

Lado maior da foto igual a 0,81mm. Luz plano polarizada.

Fotomicrografia 17 — Cristais idiomérficos de zircdo amarelos
esverdeados, porosos, microfraturados.
Lado maior da foto igual a 0,81mm. Luz plano polarizada.

Fotomicrografia 18 — Cristal euédrico prismatico de zircao
incolor, transltcido, com poucas inclusdes e fraturas, no
contato entre mesopertita e riebeckita.

Lado maior da foto igual a 0,65mm. Luz plano polarizada.

17




A albita é tardi- a pés-magmatica, idiomorfica a xenomorfica, muito fina, e ocorre na
forma de bordas albiticas e swapped rims, além de constituir lamelas em pertitas patch e
chessboard. Os minerais opacos presentes na amostra sao muito finos, xenomorficos, e
ocorrem exclusivamente na forma de inclusées em cristais de pertita.

A amostra apresenta comparativamente, poucos cristais de zircao, os quais podem
ser reunidos em duas geracgdes: uma composta por cristais euédricos losangulares, com até
0,4mm de comprimento (média de 0,05mm), de coloragao amarelo esverdeada, porosos,
muito fraturados (Fotomicrografia 17), e a outra composta por cristais euédricos prismaticos
de até 0,15mm, translicidos, incolores, com poucas inclusdes e fraturas (Fotomicrografia
18).

6.1.3 Mica greisen (Amostra MAN-F16B)

Esta amostra foi coletada em regido prospectada pelo IPT na década de 80, em
afloramento proximo ao contato entre a Unidade Mandira e a Unidade Mandira 1 (Figura 2).
Esta rocha representa uma variedade da Unidade Mandira 1, constituida por
metassomatitos que foram descritos por Oliveira (1989) como metassomatitos quartzo-
feldspaticos, greisens e granitos albitizados.

Macroscopicamente a amostra & pouco alterada. Apresenta coloragdo cinza a
esverdeada media, com estrutura macica e textura inequigranular xenomorfica com
granulometria fina a média e IC = 18. A identificacdo dos minerais em amostra de mao &
dificultada devido a granulometria e auséncia de forma dos cristais.

Ao microscopio petrografico observa-se que a amostra € composta volumetricamente
por quartzo (53%), plagioclasio e/ou albita (20%), micas coloridas (15%) e feldspato
potassico (6%), enquanto mica branca (2%), esfalerita (2%), albita (2%), opacos (1%), zircao
(<1%) e apatita (<1%) ocorrem como minerais acessorios.

O quartzo ocorre em duas geragdes distintas. Os cristais da primeira geragéo sao
xenomoérficos, possuem granulometria fina a média, contatos lobados e inclusées de micas
aciculares (Fotomicrografia 7), enquanto os cristais da segunda geracao, mais tardios, sdo
xenomorficos, muito finos, arredondados, possuem texturas intergranular e intragranular e
ocorrem juntamente com as micas secundarias, em zonas de alteragdo. Os cristais de
plagioclasio sdo geminados segundo a Lei da Albita, xenomorficos, possuem bordas
arredondadas e encontram-se parcialmente substituidos por albita, quartzo e micas
(Fotomicrografia 10). O feldspato alcalino encontra-se sericitizado, sendo também
substituido por albita, quartzo e micas; de fato, restam apenas vestigios de cristais
reliquiares.

O mineral mafico mais abundante na amostra é a biotita, que também pode ser
separada em duas geraces distintas, uma constituida por cristais finos, com pleocroismo

em tons de amarelo a castanho, ocorre em agregados (Fotomicrografia 8), e outra,
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secundaria, formada por cristais aciculares muito finos, com pleocroismo variando em tons
de verde claro e verde oliva. Estes ultimos apresentam texturas fibrorradiada e intersticial, e
ocorrem associados ao quartzo da segunda geracao (Fotomicrografia 9).

A mica branca € sempre secundaria e possui caracteristicas texturais e distribuicao
semelhantes a da biotita verde, ocorrendo em zonas de alteragdo em substituicdo a cristais
de plagioclasio e principalmente feldspato potassico.

Outros minerais incluem esfalerita idiomoérfica a xenomérfica, com cores vermelhas a
alaranjadas e dimensdes da ordem de 0,2mm e minerais opacos associados. A albita &
secundaria e ocorre substituindo cristais de plagioclasio e feldspato alcalino primarios,
formando franjas albiticas e/ou distribuindo-se intersticialmente (Fotomicrografia 11). Os
minerais opacos sao xenomorficos, arredondados, e ocorrem de forma esparsa na amostra.
Cristais aciculares muito finos de apatita ocorrem como inclusées em cristais de quartzo
primarios.

Cristais de zircao ocomrem como prismas idiomorficos a subidiomérficos, pouco
alongados, com comprimento médio de 0,1mm. Estes prismas apresentam zonamento
composicional, possuem microfraturas e inclusbées em abundancia, e ndo geram halos
pleocroicos significativos quando em contato com biotita (Fotomicrografia 12).
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Prancha 3: Fotomicrografias do mica greisen MAN-F16B

b L TNl BV 0
Fotomicrografia 7 — Contato entre quartzo igneo e minerais
secundarios muito finos (quartzo, biotita, mica branca e
albita).
Lado maior da foto igual a 0,81mm.
Polarizadores cruzados.

Fotomicrografia 8 —Biotita primaria amarelada e biotita
secunddria verde oliva. Na parte inferior da foto cristal
subidiomérfico de esfalerita
Lado maior da foto igual a 1,30mm.

Luz plano polarizada.

i i
- » 0

Fotomicrografia 9 — Quartzo, biotita e muscovita secundarios.
A biotita e a muscovita exibem textura fibroradiada.
Lado maior da foto igual a 0,65mm.

Luz plano polarizada.
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Fotomicrografia 10 — Plagioclasio (A) parcialmente substituido
por albita (B) e micas (C).
Lado maior da foto igual a 1,30mm.
Polarizadores cruzados.

Fotomicrografia 11 —Vestigios de feldspato potassico (A)
substituido por franjas albiticas (B) e micas (C).
Lado maior da foto igual a 1,30mm.
Polarizadores cruzados.
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Fotomicrografia 12 — Cristas de zrcdo em meio a biotita e
quartzo primarios.
Lado maior da foto igual a 1,30mm.
Luz plano polarizada.
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6.2 Morfologia e micro-estruturas de zircao: analise de imagens Cl, BSEe LT

As imagens CL, BSE e LT obtidas foram importantes para a identificacédo de
caracteristicas morfolégicas, micro-estruturais e variagdes composicionais dos cristais de
zircao estudados, as quais possibilitaram selecionar cristais e zonas cristalinas mais
adequadas para as analises isotopicas quantitativas com LA-ICP-MS e comparar os
resultados geocronologicos as texturas observadas. Algumas das caracteristicas julgadas
relevantes sao detalhadas a seguir.

6.2.1 Imagens de catodo-luminescéncia e luz transmitida

Foram obtidas e tratadas vinte imagens de catodo-luminescéncia, sendo seis delas
para cristais da amostra MAN-14, sete da amostra MAN-13A e sete da amostra MAN-F16B
e diversas imagens de luz transmitida nao polarizada. Como ressaltado no capitulo materiais
e métodos, as imagens CL s&o representativas da parte mais superficial dos cristais,
enquanto as imagens LT permitem visualizar as propriedades através de todo o cristal.

Alguns exemplos sao ilustrados nas imagens da prancha 4, na qual séo
apresentados aspectos mais gerais, e nas figuras 3 a 5, em que se apresentam imagens CL
de detalhe de cristais selecionados e analisados. E interessante observar que nas imagens
CL e LT obtidas na montagem de gréaos, as diferentes geracdes texturais observadas nas
etapas de petrografia em sec¢des delgadas, nao puderam ser identificadas completamente.

Os zonamentos mais caracteristicos observados nestas imagens sdo os do tipo
oscilatorio, identificados por finas alternancias muito regulares, entre zonas mais claras e
escuras de espessuras variaveis. Este tipo de micro-estrutura € mais comum nas zonas
intermediarias e bordas cristalinas e € normalmente interpretado como representativo de
cristalizagcao magmatica (Corfu et al. 2003), por outro lado o centro dos cristais apresentava
maior homogeneidade, com zonamento oscilatério pouco marcado ou inexistente (fig. 3.3,
3.4, 3.5, 5.11 e 5.13). Estas caracteristicas parecem indicar que a cristalizagéo dos zircées
evoluiu, inicialmente, de ambientes de relativa calmaria para ambientes em que as variagoes
dos parametros intensivos e extensivos de cristalizagdo foram mais acentuadas e/ou
velozes. Um outro tipo de zonamento observado com alguma frequéncia € o setorial (hour-
glass), que aparece em alguns cristais, sempre combinado com o zonamento oscilatério
mais fino (prancha 4 - imagem CL1 e fig. 4.6). Este tipo de zonamento também é de origem
primaria e de natureza mais tipicamente magmatica.

Outro aspecto relevante € a presenga constante de micro-inclusdes, as quais
aparecem em geral mais escuras nas imagens, algumas certamente de apatita (fig.3.5),
outras nao identificadas. E interessante observar que por vezes estas inclusdes
acompanham o zonamento oscilatério observado nos cristais hospedeiros e que, de outras
vezes, orientam o seu maior alongamento paralelamente ao eixo cristalografico do zircao.
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A partir das imagens de CL foi possivel inferir areas com zonamento composicional
igneo, nucleos herdados (prancha 4 - imagem CL 1), bordas de sobrecrescimento, inclusées
e fraturas profundas. Estas imagens foram interpretadas e comparadas com as de luz
transmitida, que auxiliaram na deteccao de inclusdes e fraturas mais profundas, além de
delinear melhor os contornos dos cristais. A utilizacao conjunta destas imagens foi de
grande importancia para locagao dos pontos de analise nas areas com maior confiabilidade.
As Imagens de elétrons retro-espalhados obtidas permitiram, juntamente com as imagens
em detalhe de CL, descrever feicbes morfologicas e texturais de cristais de zircao das
amostras analisadas.

Zonas marginais, possivelmente sobrecrescidas também s&o observadas em varios
dos cristais (fig.4.6, 5.12), particularmente das rochas graniticas. Adicionalmente, diversos
cristais apresentam evidéncias sugestivas de processos de dissolugdo e precipitagao mais
tardia, observando-se zonas cristalinas distintas que apresentam contatos mutuos
interlobados em forma de cuspide ou ainda zonas que cortam e se sobrepdem ao
zonamento primario dos cristais (fig. 3, 4 e 5).

Normalmente, para as analises isotopicas quantitativas foram selecionadas as
regides internas, mais homogéneas, ou as regides com zonamento oscilatério regular dos

cristais selecionados.
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Prancha 4: Imagens de catodo-luminescéncia e luz transmitida

POSSIVEL
NUCLEO
HERDADO
P ZONAMENTO
COMPOSICIONAL

o

Imagem CL 1 = Cristais de zircdo da amostra MAN-14, Imagem LT 1 - Cristais representativos da amostra MAN-14,
ilustrando diferentes morfologias de zonamento, inclusdes | ilustrando morfologias, micro-fraturamentos e inclusdes diversas.
e possivel nicleo herdado. Lado maior da foto igual a 1,13mm.

Lado maior da foto igual a 0,9mm.

Imagem CL 2 - Cristais de zircdo da amosfra MAN-13A, | Imagem LT 2 - Cristais de zircao representativos da amostra MAN-
ilustrando aspectos morfolégicos e zonamentos. 13A, ilustrando aspectos morfolégicos.
Lado maior da foto igual a 1,7mm. Lado maior da foto igual a 1,90mm.

Imagem CL 3 - Cristais representativos da amostra MAN- | Imagem LT 3 - Cristais representativos da amostra MAN-F16B,
F16B, ilustrando morfologias, zonamentos e possiveis ilustrando morfologias, micro-fraturamentos e inclusdes.
sobrecrescimentos diversos. Lado maior da foto igual a 1,90mm.
Lado maior da foto igual a 1,7mm.
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Figura 3. Detalhe de alguns cristais representativos da amostra MAN-14 analisados com LA-ICP-MS. Circulos

vermelhos indicam area selecionadas para incidéncia do spot de laser.

(1) fragmento de cristal com forma distinta dos demais, com tendéncia a faces equidimensionais e auséncia de
zonamento igneo interno. Presenca de areas daras e escuras em contato sinuoso sugerindo zonas de
recristalizacdo (Corfu et al. 2003). Este cristal se assemelha aos descritos no capitulo petrografia como geracdo
A. (2 a 5) cristais idiomorficos, com faces prismaticas bem desenvolvidas, alongados (razido de elongacéo 3:1 a
6:1), com teminagdes piramidais pouco desenvolvidas. Estes cristais se assemelham aos descritos no capitulo
petrografia como geracdo B. (2) Nota-se uma transformacdo da estruturacdo composicional interna,
possivelmente associada a processos hidrotemais, identificada por areas de ooloragédo dara e contato difuso
com o resto do cristal. (3-5) Fino zonamento oscilatério paralelo as bordas do cristal, enquanto o centro € mais
homogéneo, ndo apresentando micro-estruturas internas visiveis. Nestes cristais também ha tracos de
recristalizagcdo, embora menos visiveis, caracterizados por zonas daras com contatos sinuosos. (4) Fina borda

escura envolvendo o cristal sugere um sobrecrescmento rico em U. (5) Induséo idiomérfica de apatita no centro

do cristal.
100 pm 60 um 100 pm 90 um

Figura 4. Detalhe de cristais de zircao da amostra MAN-13A analisados com LA-ICP-MS. Circulos vemelhos
indicam areas selecionadas para a incidéncia do feixe laser.
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(6) Cristal marcado por zonamento setorial, nucleo escuro irregular, possivelmente reabsorvido e borda de
sobrecresamento escura, com pontuacdes mais claras, indicativas de porosidade (micro-estrutura em “esponja”).
(7) Cristal com nudeo idiomérfico zonado envolto por borda de sobrecrescimento fina irregular, mais escura; (8)
fragmento de cristal mostrando nudeo idiomérfico zonado e borda de sobrecrescimento regular acompanhando o
zonamento do nudeo; (9) nideo idiomérfico com zonamento osdlatoério, fraturado e com porgdes recristalizadas
(mais claras) que cortam o zonamento original. A borda, mais rica em U, possui constituicdo intema heterogénea

e limites bastante irregulares, sugerindo reabsorgdo ainda no estagio magmatico.

25 ym 80 um 50 um 60 um

Figura 5. Detalhe de cristais de zircdo da amostra MAN-F16B analisados com LA-ICP-MS. Circulos vermelhos

indicam areas selecionadas para a incidéncia do feixe laser.

(10) Fragmento de cristal idiomérfico alongado (razio de elongagdo minima 4:1), sem teminacdes piramidais
desenvolvidas, e com poucas indusdes. Nota-se que houve uma intensa recristalizacédo, indicada pela coloragdo
clara difundida em todo o cristal, que mascara o zonamento igneo. (11) Cristal idiomoérfico tabular pouco
alongado (razdo de elongacdo 2:1). Nucleo homogéneo com induséao idiomorfica prismatica, sem zonamento e
com manchas que sugerem recristalizacdo, que passa lateramente para uma regido onde o zonamento
oscilatério predomina. (12) Cristal idiomérfico medianamente alongado (razio de elongagédo 3:1). Diferentemente
dos outros cristais, ha uma forte sugestdo de que ha um nucleo herdado, idiomoérfico, claro, envolto por borda de
sobrecresamento fina escura com teminagdes retas, que porsua vez é envolta por uma borda fina regular. (13)
cristal idiomérfico tabular medianamente alongado (razido de elongagdo 2,5:1) com fino zonamento

composidonal, com areas bastante perturbadas por recristalizacéo, a julgar pela forte luminescéncia clara.
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6.2.2 Imagens de elétrons retro-espalhados

Foram obtidas imagens de BSE para complementar a caracterizacao das variagdes
micro-estruturais e composicionais de cristais selecionados de zircao das amostras
estudadas e identificar, através de sistema EDS, as inclusdes mais comuns observadas.

Imagens representativas das amostras estudadas aparecem nas figuras 6 a 8. Estas
imagens destacam novamente os zonamentos oscilatérios observados nas imagens CL.
Nestas imagens destaca-se que os zonamentos oscilatérios mais marcados envolvem
diferengas de numero atémico médio, portanto diferengas composicionais significativas, que
devem envolver particularmente elementos relativamente pesados como U, Th e Hf. Os
zonamentos observados em CL devem entao refletir, pelo menos em parte, estas variagoes.

Entre os aspectos que merecem ser destacados, esta a presenca tipica de inclusdes,
por vezes irregulares, com aspecto corroido, de monazita, fosfato de terras raras leves, Th e
U, somente em cristais da amostra do alcali-feldspato granito (MAN-13A). Na mesma
amostra, alguns cristais apresentam bordas relativamente ricas em micro-poros, como
demonstrado na imagem topografica (fig. 7.5), os quais indicam processos significativos de
dissolucdo, eventualmente acompanhados por precipitagdo. Estas bordas séo
composicionalmente diferentes e possivelmente mais ricas em U e/ou Th, como sugerido na
imagem de modo composicional, em que estas bordas sao tipicamente mais claras. Estas
sdo evidéncias tipicas de processos tardios, possivelmente poés-magmaticos, que
envolveram reacao entre cristais magmaticos e fluidos residuais presentes no sistema
(Geisler et al. 2007).

Na amostra do biotita sienogranito, os zonamentos composicionais detectados nas
imagens BSE (fig. 6) sao menos acentuados e, de forma geral, os cristais sao
composicionalmente mais homogéneos, como também evidenciado nas imagens CL. As
inclusdes, particularmente as maiores, sao predominantemente de feldspatos (feldspato
potassico e albita) e quartzo, as quais apresentam contornos arredondados ou irregulares.

Ja no caso do greisen, nota-se novamente zonamentos oscilatérios muito finos e
bem marcados. Os cristais apresentam também grande quantidade de inclusdes, poros e
intenso micro-fraturamento.
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100 pm 100 ym
Figura 6. Imagens BSE (1-2) em modo composicional de cristais de zircao representativos da amostra MAN-14.
As inclusdes anotadas foram identificadas com EDS. 1: cristal subidiom érfico tabular, com inclusdes de quartzo e
calcopirita e fina borda inferior de zona com maior nimero atdmico médio; 2: cristais idiomorficos a
subidiomoérficos, com muitas indusdes arredondadas (feldspato potassico, albita e quartzo predominantes) e
suaves zonamentos osdlatorios.

monazita

monazita

feldspato
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pontos

analisados

50 pm 80 pm 20 ym

Figura 7. Imagens BSE em modo composicional (3-4) e topografico (5) representativas de cristais da amostra
MAN-13A. (3) cristal subidiomorfico com zonamentos oscilatorio e complexo, contendo inclusbes de monazita,
feldspato potassico e quartzo nas zonas intermediarias e borda. Notar borda externa mais clara com diversos
micro-poros e micro-incdlusdes. (4) Cristal com nudeo contendo inclusdo irregular de monazta, zona
intetmediaria externa com zonamento oscilatéorio melhor marcado e borda externa mais clara rica em micro-
inclusdes e micro-poros. O quadrado branco ilustra a area detalhada na imagem (5). (5) Imagem em modo
topografico, destacando a quantidade significativa de micro-poros (baixos topograficos) nas zonas de borda
claras do cristal, sugerindo processos de dissolugcdo e eventualmente reprecipitacéo.
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inclusoes | microfraturas

microfraturas

80 ym 70 pm

Figura 8. . Imagens BSE (6-7) em modo composicional de cristais de zirco representativos da amostra MAN -
F16B. 6: cristais idiomorficos a subidiomérficos com bordas irregulares, zonamento composicional osdlatorio
regular, diversas microfraturas e incdlusdes; 7: cristais idiomorficos a subidiomérficos com zonamento oscilatorio,

inclusdes grandes e fraturas profundas.
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6.3 Analises isotépicas e datacao U/Pb

6.3.1 Sienogranito com biotita (MAN-14)

Foram analisados 25 pontos para esta amostra, trés entre eles, com discordancias
mais elevadas foram rejeitados, enquanto 7 analises, com discordancias superiores a 2%,
resultaram em idades discordantes. Os demais resultados s&o individualmente concordantes
dentro dos erros analiticos e dos erros das constantes de decaimento radioativo (cf. Tabela
1).

No diagrama da Figura 9 sao plotados apenas os dados concordantes. Estes se
distribuem em um intervalo de idades entre 548 e 612 Ma. A idade concordante mais jovem
obtida, 548 + 10 Ma (ponto 19,1) & especialmente discrepante em relagcao aos demais, que
se situam entre 570 (pto 22,1) e 612 Ma. E interessante notar que este resultado foi obtido
em um cristal pequeno, perfeitamente idiomorfico, translicido e de coloragdo pouco mais
escura, livre de inclusdes e micro-fraturas e nao foram observas micro-estruturas que
possam indicar diferengas mais significativas dos demais cristais analisados na amostra.

Com excegao dos dados dos pontos 19,1 e 22,1, os resultados situam-se entre 580 e
612 Ma. E importante ressaltar que os pontos analisados com idades mais antigas néo
correspondem nas imagens analisadas a possiveis nucleos herdados, assim como nao ha
associagao entre bordas de sobrecrescimento ou feigées indicativas de mecanismos de
dissolugao/precipitacdo com as idades mais jovens obtidas. Na figura 10 apresentam-se as
distribuicdes estatisticas dos resultados geocronolégicos obtidos, para idades concordantes

e para as idades *°Pb/***U, estas ultimas incluindo dados discordantes, mas nao rejeitados.

011 p

ZOGP b 1238 U
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0.08
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207Pb I235U

Figura 9. Diagrama de concdrdia, ilustrando a distribuicdo dos pontos que resultam em idades individuais

concordantes da amostra MAN-14.
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Figura 10. Diagramas ilustrando a distribuicdo dos resultados obtidos e a funcédo densidade de probabilidade das
idades para as idades concordia e 206Pb/238U.

A analise dos diagramas revela em ambos os casos maximos de probabilidade em
ca. 583-585 Ma e concentragbes menores em ca. 560 e 603-605 Ma. No caso das idades
2®pp/®Y estes dois Ultimos valores sdo melhor marcados, enquanto as idades
concordantes acentuam um pouco os valores proximos a 604, havendo uma unica analise,
como ja adiantado, em ca. 548 Ma.

A titulo de exercicio, foram também elaborados diagramas correlacionando idades
2%pp/28Y e 2“’Pb/**U com as idades concordantes obtidas, os quais idealmente deveriam
resultar perfeitamente lineares e com coeficiente angular 1. Na Figura 11 ilustra-se o
diagrama envolvendo as idades **°Pb/”®U e concérdia. Os dados resultam em uma
correlagdo quase perfeita, com coeficiente de determinacdo (R* = 0,95. No caso do
diagrama envolvendo as idades **’Pb/***U (ndo apresentado), os resultados indicam valores
para (R?) = 0,83, significativamente inferiores.

Estes resultados sugerem que no caso de amostras concordantes, dentro dos erros,
existe correlagdo mais adequada entre dados concordantes e as idades individuais
2%°pp?*®Y quando comparadas as idades **’Pb/**°U, o que possivelmente esta associado ao
maior erro analitico nas determinagbes destas ultimas devido a menor abundancia dos
isétopos envolvidos. Reforca-se assim, o argumento de que, em situagcbes em que ha
discordancias relativamente pequenas, as idades *°°Pb/?*°U podem ser mais representativas
das idades reais de cristalizacao. Neste sentido, acreditamos que a utilizagao criteriosa das
idades 2°°Pb/*®U resulta em confiabilidade adequada nos resultados finais em situacées
envolvendo discordancias pequenas e que as densidades de probabilidade apresentadas
para os resultados 2*°Pb/**U devem ser mais representativas do conjunto analitico.
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Figura 11. Correlacdo entre as idades concordia e 206Pb/238U, mostrando correlagdo aproximadamente linear,

como esperado. Amostra MAN-14.

Na Figura 12 apresentam-se, respectivamente as médias ponderadas obtidas para
as populagdes de idades concordantes e 2°Pb/?**U. As idades médias obtidas sao 587 + 10
e 582 + 8 Ma, respectivamente, valores similares dentro dos intervalos de erros.

Estas estimativas resultam, entretanto, em elevados valores para o MSWD (Mean
Square Weighted Deviation) e probabilidades iguais a zero, indicando que um numero
variavel de dados situa-se fora do intervalo definido pela média e respectivo erro.

540 b Média ponderada = 587 + 10 [1.6%] |
N = 16, MSWD = 11, probability = 0.0

@
N
o

620 i
3 ) Il 1 h
; 600 I ) ' é’ 600
LS 3
!“- 580 E 580
i ol |
560 I i H 2 560
540 J

540
Média ponderada = 582 + 8 [1.4%]

N =22, MSWD = 9, probability = 0.0

520

520

Figura 12. Diagramas de barras e idades médias ponderadas calculadas para o conjunto de idades

concordantes e de idades 206Pb/238U obtidas para a amostra MAN-14

Estas variagbes podem ser devidas: (1) a erros analiticos reais superiores aos

computados, (2) questdes micro-estruturais e/ou variagbes composicionais que resultaram
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na abertura do sistema (e.g., metamictizagao, dissolugao preferencial acompanhada ou nao
por neoformacgéao, ou ainda presencga de inclusées nao detectadas de minerais portadores de
U e/ou Pb e (3) os cristais e/ou zonas cristalinas analisados nao representam uma unica
populagao.

Admitindo-se a hipotese de que, eventualmente, os cristais € zonas cristalinas
representam geracdes e/ou populagdes distintas, foi feito um tratamento dos dados através
de processos estatisticos de deconvolugao de idades (cf. Sambridge & Compston 1994).
Isto foi feito tentativamente, considerando-se duas e trés populagdes, neste ultimo caso
obtendo-se os valores mais reduzidos para o Misfit, portanto estatisticamente mais
significativo.

Os resultados sao sumarizados no diagrama apresentado na Figura 13 e sugerem,
caso a premissa inicial de existéncia de mais de uma populagao de idades seja correta, 3
fragdes distintas, com idades de 560 + 5 Ma, 584 + 4 Ma e 605 + 5 Ma, em fragdes relativas
de 26, 47 e 27 %, respectivamente para um Misfit de 0,55. A consideragdo apenas de
idades concordantes ndo modifica este quadro, embora proporcionalmente diminua a fragao
proxima a 584 e aumente a fragéo de 605 Ma.

o

ldade +2c Fragao t2c¢
560 5 0,26 0,23

584 4 047 0,32
8T 605 5 027 -
i Misfit relativo = 0.55

6_
4 L
|
2..
0 +—— - — s
480 520 560 600 640 680 720

Idades %°°Pb/*®U

wFigura 13. Diagrama de probabilidade ilustrando a distribuigao das idades “®Pb/*®U e possiveis populagbes
estatisticamente significativas para a amostra MAN-14.

Em suma, independentemente das complexidades potencialmente envolvidas
wdurante processos de cristalizacdo e transformagdes mais tardias do magma granitico
original ou ainda questées analiticas, os resultados indicam uma clara concentragcado de
idades em torno de 583-585 Ma, que deve representar a melhor idade para a cristalizagao
magmatica dos cristais analisados.
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Ponto

Analisado

1,2
21
3,1
41
5,1
6,1
74
8,1
9,1
10,1
11,1
T
13,1
14,1
15,1
16,1
17,1
18,1
19,1
20,1
21,1
22%
23,1
24,1
25,1

397pb 2:}5u

0,8020
0,7940
0,8256
0,7919
0,8131
0,8224
0,8393
0,7959
0,7722
0,8165
0,7937
0,8106
0,7904
0,7819
0,7877
0,8425
0,7992
0,7493
0,7423
0,7749
0,7895
0,7366
0,7585
0,8168
0,8219

2o

0,0394
0,0372
0,0441
0,0386
0,0447
0,0622
0,0454
0,0369
0,0355
0,0520
0,0365
0,0426
0,0137
0,0229
0,0235
0,0309
0,0257
0,0158
0,0275
0,0289
0,0202
0,0437
06,0186
0,0223
0,0272

Tabela 1. Dados analiticos e idades isotépicas U/Pb em cristais de zircdo obtidos com LA-ICP-MS. Amostra Man-14, Macigo Mandira,

op/ Py 20 Ercor U 200 ee/eb 260 oMb 2600 168 20

00,0941 04,0039 0,90 10,6301 0,4360 0,0615 0,0016 1,0976 0,0019 580 23
0,0950 0,0038 0,90 10,5288  0,4253 0,0602 0,0013 00,8116 0,0012 585 23
0,1000 0,0043 0,90 10,0005 04275 0,0610 0,0018 0,8262 0,0011 614 25
0,0966 0,0039 0,90 10,3472 0,4205 0,0600 0,0016 09229 0,0011 595 23
0,0964 0,0040 090 10,3693  0,4315 0,0618 0,0023 00,9101 0,0010 554 24
90,0896 00038 0,90 11,1588 04791 0,0673 0,0043 1,1215 0,0012 553 23
0,0802 0,0037 0,90 11,0841 0,4499 0,0647 0,0021 1,2836 0,0012 557 22
0,0924  0,0037 090 10,8258 00,4358 0,0625 0,0014 1,3116 0,0011 570 22
0,0936 0,0038 0,90 10,6806  0,4334 0,0604 0,0013 1,1708 0,0008 577 22
0,0857 00041 0,90 10,4511 0,4449 0,0624 0,0028 1,9447 0,0015 589 24
0,0928 0,0037 0,90 10,7742  0,4336 0,0627 0,0014 1,1740 0,0008 572 22
0,0924 0,0038 0,90 10,8216  0,4477 0,0633 0,0022 2,0758 0,0014 570 23
0,0844 0,0015 0,90 10,5944  0,1648 0,0603 0,0008 04,5911 0,0003 581 9
0,0948 0,0017 0,90 10,5447 00,1887 0,0598 90,0015 0,6912 0,0003 584 10
0,0952 0,0016 0,90 10,5079  0,1810 0,0602 0,0017 0,4341 0,0002 586 10
0,1001 0,0021 0,90 9,9947 0,2118 0,0607 0,0020 0,5907 06,0003 615 12
0,0879 0,0016 0,90 10,2134 00,1672 0,0597 0,0016 1,0664 0,0006 602 9
0,0904 0,0015 0,90 11,0569 00,1783 0,0601 00,0010 0,6272 0,0003 558 9
0,0897 0,0016 0,90 11,1443  0,2021 0,0608 0,0018 0,4738 0,0003 554 10
0,0943 0,0020 0,90 10,6001  0,2202 0,0608 0,0018 0,7933 0,0005 581 12
0,0950 0,0015 0,90 10,5213 0,1697 0,0610 0,0013 0,4567 0,0003 585 9
0,0920 0,0018 0,90 10,8753  0,2147 0,0602 0,0028 0,4028 0,0003 567 11
0,0910 0,0016 0,90 10,9924  0,1%04 0,0601 0,0014 0,3930 0,0003 561 9
0,0988 0,0017 0,90 10,1241 0,1789 0,0609 0,0016 0,3248 0,0003 607 10
0,0980 0,0017 0,90 10,2056  0,1724 0,0608 0,0019 0,4557 0,0004 603 10

17-5

598
593
611
592
604
609
619
595
581
606
593
603
591
587
590
621
596

564
583
591
560
573
606
609

2o

22
21
24
22
25
34
25
21
20
25
21
24

13
13
17
14

16
16
11
25
11
12

17-6

649
606
633
599
661
842
7598
687
611
682
694
714
610
591
604
624
587
600
625
625
634
606
602
629
625

20

Notas: 20 erros absalutos; Er_Cor = correlacao entre os erros; 76-8, T7-5, T7-6, TCd = idades me/mU, wa/mU, w”Pb/me e concordia (Ma);

% Cid = % condorddncia T6-8/T7-5;Dc = ponto discordante; R = andlise rejeitada

% Cid

97
98
99
100
98
91
90
96
99
97
96
85
98
100
99
99
99
98
98
100
99
29
98
100
o3

Tcd

592
612
593
595

584
611
606

580
583
570

608
509

20

21
24
22
24

Obs.
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6.3.2 Alcali-feldspato granito com riebeckita (MAN-13A)

Foram analisados 22 pontos desta amostra, quatro deles com discordancias mais
elevadas foram rejeitados, enquanto duas analises, com discordancias superiores a 2%,
resultaram em idades discordantes. Os demais resultados sao individualmente concordantes
dentro dos erros analiticos e dos erros das constantes de decaimento radioativo (cf. Tabela
2).

No diagrama da Figura 14 sao plotados apenas os dados concordantes. Estes se
distribuem em um intervalo de idades entre 549 e 614 Ma. Na figura 15 apresentam-se as
distribuicées estatisticas dos resultados geocronologicos obtidos, para idades concordantes
e para as idades ***Pb/**®U, estas Ultimas incluindo dados discordantes, mas nao rejeitados.

A andlise dos diagramas revela que para idades concordantes os maximos de
probabilidade sdo de aproximadamente 555 e 580 Ma, enquanto para idades *°Pb/**U
onde os picos de frequéncia sao mais evidentes, os maximos sdo de 562 e 588 Ma.
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Figura 14. Diagrama de concdrdia, ilustrando a distribuicdo dos pontos que resultam em idade individuais
concordantes da amostra MAN-13A.
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Figura 15. Histogramas ilustrando a distribuicdo das resultados e a fungdo densidade de probabilidade das
idades para as idades concordia e “°Pb/~8U.

Na Figura 16 sdo apresentadas as médias ponderadas obtidas para as populagdes
de idades concordantes e de **Pb/*°U, sendo elas 573 + 10 e 577 + 9 Ma,
respectivamente. Estes valores sdo similares considerando os intervalos de erros.

Estas estimativas resultam, entretanto, em elevados valores para o MSWD (Mean
Square Weighted Deviation), sendo 8 para as idades concérdia e 6 para 2°°Pb/?*®U, além de
probabilidades iguais a zero, indicando que um numero variavel de dados situa-se fora do
intervalo definido pela média e respectivo erro.

Estas variagées podem ter sido decorrentes das mesmas causas descritas para a
amostra anterior: (1) erros analiticos reais superiores aos computados, (2) questdes micro-
estruturais e/ou variagbes composicionais que resultaram na abertura do sistema (e.g.,
metamictizacao, dissolugdo preferencial acompanhada ou ndo por neoformagao, ou ainda
presenca de inclusdes nao detectadas de minerais portadores de U e/ou Pb e (3) os cristais
e/ou zonas cristalinas analisados ndo representam uma Unica populagéo.

Entre estas hipéteses, a 2 parece a mais plausivel, visto que a analise de se¢des
delgadas em microscopio Optico permite afirmar que a rocha passou por um processo de
alteracao hidrotermal, que resultou em geracdo e transformagédo de minerais, e que nas
analises de catodo-luminescéncia e elétrons retro-espalhados foi possivel reconhecer
texturas nos cristais de zircdo, também indicativas de hidrotermalismo, como bordas de
sobrecrescimento e fei¢cdes indicativas de processo de dissolugdo, além de texturas
indicativas de recristalizacao.

Assim como para a amostra anterior foi feito um tratamento dos dados através de
processos estatisticos de deconvolugao de idades (cf. Sambridge & Compston 1994). Isto foi
feito considerando-se duas populagdes, porém os valores de Misfit obtidos para esta
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amostra sdo mais altos em comparagao a amostra MAN-14, indicando que estes resultados
possuem menor confiabilidade.

Os resultados sao sumarizados no diagrama apresentado na Figura 17 e sugerem,
caso a premissa inicial de existéncia de mais de uma populagéo de idades seja correta, 2
fragdes distintas, com idades de 561 £ 6 Ma e 594 + 6 Ma, em fragdes relativas de 41 e 59
%, respectivamente para um Misfit de 0,72.

Devido a falta de confiabilidade dos resultados gerados pelos processos estatisticos
de deconvolugédo de dados, foi admitida como mais certa a idade de 577 + 9 Ma, gerada
pela média ponderada das idades **°Pb/?*®U.

640

630

Média ponderada = 573 + 10 [1.8%]
N =16, MSWD = 8, probability = 0.0

620

@
o
(=]

Idade Concérdia (Ma)
[ remeas=ya=y]
[ =remem——nrv]
Idade **Pb/***U (Ma)

o
]
o

540 530

Média ponderada: 577 + 9 [1.6%)]
N= 18, MSWD = 6, probability = 0.0

520 510

Figura 16. Diagramas de barras e idades médias ponderadas calculadas para o conjunto de idades
concordantes e de idades “®Pb/*°U obtidas para a amostra MAN-13A.
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Figura 17. Diagrama de probabilidade ilustrando a distribuicdo das idades pp2¥Y, calculadas a partir de
processos estatisticos de deconvolugéo de idades, para a amostra MAN-13A.
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Ponto

analisado

11
2,1
3.3
41
841
6,1
741
8,1
83
10,1
111
121
131
14,1
151
16,1
171
18,1
18,1
20,1
21,1
221

ZOTPbIZilSU

0,4252
0,7036
0,7486
0,7074
0,7286
0,7785
0,7387
0,7181
0,7631
0,7165
0,7214
0,7491
0,7512
0,7812
0,7684
0,7963
0,8055
0,7999
0,8160
0,8028
0,8240
0,7533

2c

0,0183
0,0226
0,0224
0,0552
0,0237
0,0346
0,0222
0,0215
0,0222
0,0235
0,0250
0,0240
0,0229
0,0296
0,0320
0,0292
0,0309
0,0294
0,0384
0,0314
0,0321
0,0290

Z\Txﬁp b /238 u

0,0560
0,0850
0,0914
0,0900
0,0902
0,0943
0,0916
0,0889
0,0927
0,0883
06,0904
0,0923
0,0912
0,0956
0,0925
0,0976
0,0952
0,0949
0,0994
0,0963
0,0955
0,0909

Tabela 2. Dados analiticos e idades isotopicas U/Pb em cristais de zirc3o obtidos com LAJICP-MS. Amostra Man-134, Macigo Mandira.

2o

0,0019
0,0027
0,0029
0,0030
0,0029
0,0030
0,0029
0,0028
0,0029
0,0028
0,6029
0,0029
0,0029
0,0023
0,0024
0,0023
00023
0,0023
0,0025
0,0024
0,0023
0,0022

0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90
0,90

Er cor /% b 26 Ten/b 200 Pep/pb 200 168 20 175 20 116 26

17,8689  0,6117 0,0564 0,0017 0,3798 0,2450 351 12 360 13 461 64
11,7615 0,3705 0,0604 0,0009 0,4108 02722 526 16 541 13 613 33
10,9421 0,3441 0,0588 0,0005 0,4887 0,3330 564 2 2 567 13 554 19
11,1152 0,3694 00,0584 0,0041 0,8391 0,589¢ 555 18 543 33 539 148
11,0818  0,3504 0,0591 0,0009 0,4212 0,3045 557 17 556 14 564 34
10,6027 60,3411 0,0609 0,0020 0,3524 0,2629 581 i8 585 20 629 69
10,9145  0,3457 0,0590 0,0006 0,3272 0,2507 565 17 562 13 559 21
11,2481 0,3560 0,0591 0,0006 (,3053 0,2428 549 17 550 13 564 24
10,7826 0,3405 0,0596 0,0004 0,3840 0,3160 572 17 576 13 582 13
11,3246 0,3596 0,0582 0,0008 0,2633 0,2245 545 17 549 14 532 29
11,0660  0,3527 0,0592 0,0011 0,2581 0,2282 558 17 552 15 568 38
10,8288  0,3452 0,0592 0,0008 0,2627 0,2412 569 1w 568 14 567 30
10,9678 00,3488 0,0591 0,0006 0,2319 0,2214 562 17 569 13 565 23
10,4618  0,2533 0,0591 0,0018 0,2910 0,3213 588 14 586 17 564 64
10,8133 0,2811 0,0614 0,0020 0,3016 0,3197 570 14 579 18 646 70
10,2430 0,2465 0,0589 0,0017 0,2502 0,2857 600 14 585 i6 557 63
10,5038  0,2532 0,0604 0,0019 0,3140 0,3080 586 14 600 17 614 67
10,5356 0,2529 0,0602 0,0018 0,3668 0,3470 585 i3 597 17 604 63
10,0577  0,2504 00601 0,0025 (,3006 0,2750 611 15 606 21 602 89
10,3836 0,2539 0,0596 0,0018 0,3453 0,3062 593 14 598 18 583 66
10,4697  0,2547 0,0607 0,0018 0,4448 0,3799 588 14 610 18 621 65
10,9971 0,2714 0,0601 0,0019 0,4478 0,3704 561 13 570 17 602 67

Notas: 2¢: erros absolutos; Er_Cor = correlagdo entre os erros; T6-8, T7-5, T7-6, TCd = idades “*pb/? U, *7pb/2u, b/ b e concérdia (Ma);

% Cid = % condordancia T6-8/T7-5;Dc = ponto discordante; R = analise rejeitada

% Cid

98
97
99
98
100
9
99
100
99
98
959
100
88
100
g
99
98
98
99
99
96
98

TCd

580
614

557

20

s 1
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6.3.3 Mica greisen (MAN-F16B)

Como descrito anteriormente, os resultados para cristais de zircao do greisen
selecionado do Macico Mandira ndo sao adequados para datagao. Foram efetuadas cerca
de uma dezena de medidas em diferentes cristais, as quais resultaram em razdes
2Pp/%®Ph muito elevadas (até 0,30) paralelizadas por razées °°Pb/**°Pb e *’Pb/**Pb bem
baixas (até 0,11 e 0, 03, respectivamente) e *°*Pb/**’Th entre 0,02 e 0,04.

Razdes isotopicas como as medidas sao totalmente inadequadas para a obtencao de
dados geocronoldgicos adequados através da sistematica U/Pb, uma vez que a proporgao
relativa de Pb comum, avaliada pelo is6topo 204, e de Pb radiogénico derivado de
decaimento dos is6topos de U & muito elevada.

Esta € uma situagcdo complexa, que deve ser objeto de estudos especificos mais
detalhados no futuro. Uma possivel explicacdo pode ser a incorporagao, na estrutura de
cristais de zircao neoformados ou derivados por significativa dissolugdo de cristais
originalmente magmaticos e posterior precipitacdo, de quantidades significativas de Pb,
presentes, por exemplo em feldspatos alcalinos, e liberados para as solugdes hidrotermais
durante a transformacé&o destes para micas no processo de greisenizagao.

7 CONSIDERAGOES FINAIS E CONCLUSOES

A seguir os resultados das datagcdes U/Pb sao apresentados e comparados a dados
preexistentes, com o intuito de definir suas implicagbes para a geocronologia da Provincia

Graciosa. Também sao expostas algumas sugestdes para refinamentos posteriores.

7.1 ldades de cristalizagcao magmatica

De acordo com os resultados obtidos, a idade mais apropriada para a cristalizagao
magmatica da Unidade Mandira 1 (yM1) do Maci¢co Granitico Mandira (Oliveira 1989),
representada neste trabalho pela amostra MAN-14, é de 584 + 4 Ma. Esta unidade é
representativa da associagcao aluminosa da Provincia Graciosa.

A idade mais apropriada para a unidade Unidade Mandira (yM) (Oliveira 1989),

representada neste trabalho pela amostra MAN-13A € de 577 + 9 Ma. Esta unidade é
representativa da associagao alcalina da Provincia Graciosa.

Estes sao os primeiros dados geocronologicos obtidos para o Macigo.
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7.2 Comparagao com os dados disponiveis e implicacées para a geocronologia da
Provincia Graciosa

Vlach et al (submetido) apresentam uma revisdo dos dados geocronologicos
disponiveis para a provincia graciosa. Segundo estes autores, desde o trabalho pioneiro de
Cordani e Kawashita (1971) uma quantidade significante de dados geocronolégicos tem sido
obtidos para a Provincia Graciosa. A sintese apresentada pelos autores mostra que houve
mais de 30 datagbes para rochas intrusivas utilizando o método K-Ar em biotita e anfibdlio,
12 is6cronas Rb-Sr em rocha total e 13 andlises U/Pb em zircdo, sendo 10 delas efetuadas
com o método ID-TIMS e 2 com o método SHRIMP. Estes dados foram compilados e
utilizados por Vlach et al. (submetido) para o histograma da figura 18. Muitos desses dados
nao foram utilizados no histograma, especialmente os dados de K-Ar, com valores de K
inapropriados em biotita e valores atmosféricos de Ar, e isocronas Rb-Sr com erros maiores
que 50 Ma, apresentando idades entre 510 e 550 Ma (e.g. Cordani and Kawashita, 1971;
cordani 1974; Kaul and Cordani 1994). As datagdes U-Pb foram todas utilizadas, embora as

anadlises pelo método ID-TIMS apresentassem graus significativos de discordancia.

K-Ar (bi+amph) Rb-Sr (WR) U-Pb (zr)
1 Wt Av.=576+26Ma Wt. Av. = 580 +20 Ma Wt. Av. = 581 + 16 Ma L
MSWD = 0.07 MSWD = 0.14 MSWD = 0.07

i 7/
0 |
540 560 580 600 540 560 580 600 550
Age (Ma)
Figura 18. Histograma ilustrando a distribuicdo de idades K-Ar, Rb-Sr e U-Pb obtidas para a Provincia Graciosa

(retirado de Mlach et al. Submetido).

Vlach et al. (submetido) comparam os dados descritos e concluem que apesar do
espalhamento observado na figura 18, os dados utilizados dos trés sistemas isotopicos sao
parecidos; as médias ponderadas calculadas pelo software isoplot séo de 576 + 26, 580 + 20
e 581 + 16, para os sistemas K-Ar, Rb-Sr e U-Pb respectivamente, sendo os dados
equivalentes considerando um nivel de confianga de 95%. Os resultados U-Pb apresentam
comparativamente um menor espalhamento, com um grande numero de valores obtidos por
ID-TIMS no intervalo entre 585 e 595 Ma. E importante ressaltar que as duas determinagées
pelo método SHRIMP resultaram em idades mais jovens que 580 Ma. O espalhamento
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observado para toda a provincia € também observado para plutons individualmente (Mlach
et al. submetido).

Determinagdes de rochas vulcanicas félsicas associadas ao magmatismo da
Provincia Graciosa nao foram expressos na figura 18. Riolitos da Bacia de Campo Alegre
apresentam idades de 570 £ 20 Ma (Rb-Sr em rocha total) e 589 + 29 Ma (U-Pb, ID-TIMS),
enquanto rochas similares da Bacia Guaratubinha apontam idades de 628 + 28 Ma. e 605 *
10 Ma. (U-Pb ID-TIMS, Siga Jr. et al. 1997, 1999) e 595 + 16 Ma (U-Pb SHRIMP, Cordani et
al., 2000). E importante observar que estas idades se assemelham aquelas obtidas para as
rochas pluténicas da Provincia.

Resultados concordantes obtidos para rochas gabro-dioriticas dos plutons Orgéos e
Corupa da Provincia Graciosa apontam idades de cristalizagao por volta de 580 e 583 Ma,
com erros menores que ca. 3 Ma (ID-TIMS). Os resultados foram considerados as melhores
idades de cristalizagdo para magmas basicos a intermediarios da provincia. Relagées
estruturais de campo e evidencias de mistura de magmas sugerem contemporaneidade
entre estas rochas e granitos e sienitos dos mesmos maci¢os. Portanto estas idades
também constituem valores representativos para a cristalizacao de rochas da Provincia
Graciosa em geral. (Vlach et al. submetido).

Analises por LA-ICP-MS para a determinacao de idades U-Pb e composi¢cao de
elementos trago em cristais de zircao foram obtidas por Braun et al. (submetido). Naquele
trabalho foram analisadas dez amostras representativas de monzodioritos, granitos, alcali-
feldspato granitos e sienitos localizados na regido da Serra da Graciosa. Os resultados
obtidos apontam para trés idades concordantes em 633 + 6, 581 + 3 € 539 + 4 Ma.

As idades mais antigas foram obtidas em analises de nucleos que mostravam
texturas de sobrecrescimento e reabsorgdo. A maioria dos pontos analisados apontaram
idades préximas a 581 Ma, estes pontos foram alocados em regides de borda livres de
inclusGes e fraturas. Analises de ETR efetuadas nestas zonas indicam enriquecimento em
elementos terras raras pesados e fortes anomalias positivas de Ce, tipicamente vistos em
cristais de zircdo magmaticos. A populacdo de zircbées mais jovem € dominada por graos
extremamente alterados de alcali-feldspato granitos com biotita. Estes zircbes apresentam
valores de ETR menos anémalos e as anomalias de Ce sdao muito menos evidentes, como
caracteristico em zircées hidrotermais (Braun et al. submetido).

Baseado em evidencias texturais e geoquimicas, as trés populagdes foram
interpretadas como sendo representativas de heranga (>620 Ma), magmatismo (~581 Ma),
e alteragao hidrotermal (~540 Ma) (Braun et al. submetido).

Os resultados obtidos no presente trabalho apontam idades de cristalizagao
magmatica de 584 + 4 Ma para a associagao aluminosa e 577 + 9 Ma para a associagao
alcalina, sendo ambas similares aos dados pré-existentes mais representativos do
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magmatismo da provincia. Os resultados obtidos contribuem significativamente para o
posicionamento cronolégico do Maci¢o Granitico Mandira, visto que sdo as primeiras
determinag¢des geocronoldgicas adequadas para 0 macico.

7.3 Sugestodes para refinamentos posteriores

Como visto nas imagens CL, BSE e LT, os cristais de zircao das trés amostras sao
texturalmente complexos, apresentando fraturas, inclusbes e poros, além de feicdes
indicativas de heranga e alteragao hidrotermal. A utilizagdo do método SHRIMP (Sensitive
High Resolution lon MicroProbe) aliada a imagens CL e LT de maior resolugdo permitiria
que os pontos de analise fossem alocados evitando microinclusdes e microfraturas pouco
visiveis nas imagens utilizadas no presente trabalho. Analises obtidas pelo método SHRIMP
geram furos com 2-4 um de profundidade, portanto zonas visiveis em imagens BSE e CL. O
diametro menor do feixe utilizado por este método, em comparagéo ao método LA-ICP-MS
permitiria estudar separadamente diversos dominios de um mesmo cristal, tendo como
resultados a caracterizagao cronolégica do evento de cristalizagdo magmatica, bem como
de processos de alteragao hidrotermal e heranga de cristais.
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