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RESUMO

As caracteristicas quimicas e fisicas do zircao (ZrSiO,), em particular sua capacidade de
incorporar diversos elementos trago (e.g., U, Th, Hf, ETR), o tornam um mineral
extremamente util e amplamente utilizado em investigagdes petroldgicas, geoquimicas e
geocronolégicas. Em ambientes metamorficos, o zircdo pode ser gerado de diferentes
maneiras, incluindo cristalizacdo sub-solidus e cristalizagcao a partir de fundidos, entre
outros processos. Compreender 0os processos responsaveis pela geracao de zircdo em
condicbes metamoérficas € fundamental para a interpretagdo das idades obtidas por
métodos geocronolégicos e para associacao das idades com a evolugdo metamorfica. O
presente projeto de pesquisa pretende investigar os processos de geragao de zircdo em
granulitos félsicos de alta pressao da Klippe Carvalhos (Orégeno Brasilia Meridional), a
partir de uma abordagem petrocronoldgica integrada incluindo geocronologia U-Pb em
zircdo e geoquimica de elementos tragco em zircdo e granada. Espera-se avancar no
entendimento de processos de geragcdo de zircdo em ambientes de alta temperatura e
alta presséo e contribuir para compreensao da evolugéo tecténica do Orégeno Brasilia

Meridional.

Palavras-chave: Petrocronologia; Zircao; Klippe Carvalhos; U-Pb; Granulitos.



ABSTRACT

The chemical and physical characteristics of zircon (ZrSiO,), particularly its ability to
incorporate various trace elements (e.g., U, Th, Hf, REE), make it an extremely useful and
widely used mineral in petrological, geochemical, and geochronological investigations. In
metamorphic environments, zircon can be generated in different ways, including sub-solidus
crystallization and crystallization from melts, among other processes. Understanding the
processes responsible for zircon generation under metamorphic conditions is essential for
interpreting ages obtained through geochronological methods and for associating those ages
with metamorphic evolution. The present research project aims to investigate zircon
generation processes in high-pressure felsic granulites from the Carvalhos Klippe (Southern
Brasilia Orogen), using an integrated petrochronological approach that includes U-Pb zircon
geochronology and trace element geochemistry of zircon and garnet. The goal is to advance
our understanding of zircon generation processes in high-temperature and high-pressure
environments and contribute to the understanding of the tectonic evolution of the Southern

Brasilia Orogen.

Keywords: Petrochronology; Zircon; Carvalhos Klippe; U-Pb; Granulites.
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1. INTRODUGAO

O zircao (ZrSiO,) é um mineral acessério comumente encontrado na natureza em
uma grande variedade de rochas, incluindo rochas igneas, sedimentares e metamoérficas,
sendo muito relevante para estudos petrocronoldégicos por apresentar a capacidade de
incorporar uma série de elementos menores e tragco (e.g., U, Th, Hf, ETR), retendo
informagdes quimicas e isotopicas que podem ser utilizadas em uma ampla variedade de
investigagdes geoquimicas e geocronolégicas (e.g., Finch e Hanchar, 2003; Hoskin e
Schaltegger, 2003; Rubatto, 2017). O zircdo fornece detalhes nao sé sobre protdlitos, mas
também sobre a evolugido de temperatura, deformacao, fluidos, fusado parcial e cristalizagédo
do fundido silicatico, permitindo a reconstrugdo de processos crustais.

As idades de zircido, obtidas por métodos geocronoldgicos, podem ser associadas a
condi¢des de pressao e temperatura a partir de correlagdes texturais, quimicas e utilizagao
de termO6metros baseados em elementos trago (e.g., Kohn, 2016). Nos ultimos 20 anos, o
particionamento de elementos terras raras (ETR) entre zircdo e granada tem sido
amplamente utilizado na tentativa de associar idades U-Pb e metamorfismo (Rubatto, 2002;
Rubatto e Hermann, 2007; Taylor et al., 2015, 2017). O termo zircdo metamorfico tem sido
utilizado na literatura para designar o zircdo formado em rochas metamérficas a partir de
diferentes processos, incluindo cristalizacdo a partir de fundidos, cristalizagao sub-solidus
devido a difusdo de Zr e Si liberados por reacdes metamorficas, precipitacdo a partir de
fluidos aquosos e recristalizagcado de zircao proveniente dos protdlitos (e.g., Fraser et al.,
1997; Hoskin e Black, 2000; Moller et al., 2003; Geisler et al., 2007; Rubatto, 2017).

No entanto, devido aos limites de cada método, seja quimico, textural ou isotépico, é
importante ressaltar que a efetividade do estudo petrocronolégico acontece a partir da
utilizagcdo integrada de métodos e interpretagbes, para assim permitir estabelecer as
condicbes P-T-t (pressao-temperatura-tempo) e inferir sob quais condi¢cdes e por qual

processo o zircao se forma em rochas metamorficas.

2. METAS E OBJETIVOS

A partir dos resultados das analises e por meio de uma abordagem integrada de
geocronologia U-Pb em zircido e geoquimica de elementos trago em zircao e granada, bem
como a investigacao textural a partir de petrografia e imagens de microscopia eletronica,
pretende-se compreender os processos de geragdo do zircao metamérfico e associar as
idades obtidas com as condicdes metamorficas. Dessa forma, entende-se a importancia de
ampliacdo de dados para uma melhor compreensdo e avango no que diz respeito aos
processos petrogenéticos responsaveis pela geracdo de zircdo em ambientes de alta

temperatura e alta press&o, contribuindo simultaneamente com a evolugdo de metodologias



desenvolvidas para estudos petrocronologicos e compreensdo da evolugdo tecténica do

Oro6geno Brasilia Meridional.

3. LEVANTAMENTO BIBLIOGRAFICO
3.1. Geologia Regional
3.1.1.  Ordgeno Brasilia Meridional

O Oroégeno Neoproterozoico Brasilia, que se estende por mais de 1000 km ao longo
da margem oeste/sudoeste do Craton Sao Francisco, tem sua porcédo sul (Figura 1)
originada da subducgdo em direcdo oeste da margem passiva do paleocontinente Sao
Francisco sob o bloco Paranapanema. Essa colisdo resultou na formagao de uma pilha de
nappes ediacaranas sin-metamorficas, compreendendo trés dominios principais, do superior
ao inferior, respectivamente: (i) uma nappe superior ocidental, conhecida como Nappe
Socorro-Guaxupé, que constitui a raiz de um arco magmatico hospedado na margem ativa
do bloco Paranapanema; (ii) nappes subjacentes de sequéncias metassedimentares
relacionadas a margem ativa, denominado Sistema de Nappes Andrelandia; (iii) sequéncias
psamo-peliticas relacionadas a margem passiva do paleocontinente S&o Francisco,
denominado Sistema de Nappes Carrancas. Estas ultimas estdo localizadas sob o Sistema
de Nappes de Andrelandia (Campos Neto e Caby, 1999; Janasi, 2002; Trouw et al., 2000;
Vinagre et al., 2014; Campos Neto et al. 2021).

3.1.2.  Sistema de Nappes Andrelandia

O Sistema de Nappes Andrelandia é cavalgado pelo dominio de arco magmatico da
Nappe Socorro-Guaxupé e cavalga o dominio de margem continental passiva representado
pela Nappe Carrancas e pelo Grupo Sao Vicente. Estruturalmente esta localizado sob a
Nappe Socorro-Guaxupé, e internamente esta subdividido em trés aléctones: (i) O aléctone
superior, composto pelas Nappe Trés Pontas e Nappe Varginha, e klippen associado (i.e.
Klippe Carvalhos, Aiuruoca e Serra Negra) (Campos Neto e Caby, 2000). Esse aléctone é
predominantemente composto por metapelitos e metagrauvacas metamorfizados em facies
granulito de alta pressdo, com uma assembléia mineral caracteristica que inclui rutilo,
granada, cianita e ortoclasio. Nas rochas maficas associadas, a assembleia mineral de pico
metamorfico € composta por granada, clinopiroxénio, plagioclasio e quartzo (Reno et al.,
2009; Campos Neto et al., 2010; Cioffi et al., 2012; Motta e Moraes, 2017); (ii) O aléctone
intermediario, denominado Nappe Liberdade, é constituido por micaxistos de facies

anfibolito ao longo de sua base. O pico metamorfico varia de 700 a 640 °C, sob pressdes de



10 a 7,5 kbar, do seu ponto mais baixo para o topo, respectivamente; e (iii) O aléctone

inferior, conhecido como Nappe Andrelandia, € majoritariamente composto por metapelitos

e metagrauvacas em facies anfibolito. As condi¢cdes de pico metamdérfico situam-se em

cerca de 670 °C e 9 kbar para os micaxistos com presenca de estaurolita na base da nappe,

e aproximadamente 660 °C e 10 kbar para os micaxistos sem estaurolita no topo da

sequéncia metassedimentar.

Essa subdivisdo estratigrafica do Sistema de Nappes

Andrelandia revela uma complexidade geoldgica que € crucial para a compreensao das

interacoes e evolugdes tectbnicas na regido (Santos et al., 2004; Motta e Moraes, 2017).
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3.1.3.  Klippe Carvalhos

A Klippe Carvalhos, inserida no Sistema de Nappes Andrelandia — o objeto de
estudo do atual projeto de pesquisa — cavalga a Nappe Liberdade ao longo de uma zona
milonitica. A klippe é dividida em duas unidades tectono-metamorficas principais: uma
unidade inferior e, superior. Os klippen associados presentes no aléctone superior do
Sistema de Nappes Andrelandia foram estudados por diversos autores que relataram
idades de pico metamorfico variando entre > 650 a 605 Ma (Reno et al., 2009; Campos Neto
et al.; 2010; Motta e Moraes, 2017). Para a Klippe Carvalhos, as condicbes de pico variam
de 825 a 900 °C e 12 a 16 kbar (Campos Neto et al., 2010; Cioffi et al., 2012; Reno et al.,
2012) e idade de ca. 618 Ma, foi obtida a partir de analise de graos de monazita que
predominam na matriz do granulito e em associacdo com biotita retrogressiva.

As rochas que compdem a klippe sdo predominantemente rochas de origem
metassedimentar, de facies granulito de alta pressdo, com assembleia tipica de Qz + Ky +
Kfs pertitico + Rt. A sua unidade inferior, que abrange a por¢ao noroeste da klippe,
apresenta rochas de textura granoblastica com porfiroblastos de granada, cianita e
feldspato alcalino, com camadas finas subordinadas ricas em biotita, contendo leucossomas
de espessura milimétrica a centimétrica.

O rutilo ocorre como cristais de escala milimétrica inclusos em granada e cianita, ou
na matriz, como monazita e zircdo. Silimanita, biotita e muscovita podem ocorrer como
acessorios também na matriz e definir a foliacdo principal da rocha. Na unidade superior, os
principais litotipos observados s&o gnaisses heterogéneos e bandados, com assembleia

mineral tipica de Rt + Ky + Grt + Kfs.

3.2. Granulitos de alta pressao

Em geral, para O’Brien e Rétzler (2003), duas variedades distintas de granulito HP
(high-preassure) sao reconhecidas no metamorfismo regional. A primeira variedade se
forma em condicbes de alta e ultra-alta temperatura (muitas vezes acima de 1000 °C) e é
caracterizada pelo tipo granulito encontrado no Maci¢o Granulitico da Saxénia, na
Alemanha. Uma segunda variedade de granulito HP abrange rochas que entraram no
campo P-T (pressao-temperatura) da facies granulito através da facies eclogito, ou em
pressbes proximas as do campo eclogito, e assim representam partes de complexos
subductados que nao foram rapidamente exumados e sofreram reacdes como um resultado

do reequilibrio parcial de geotérmicas perturbadas.



No entanto, no momento de se determinar as condi¢cdes de pico P-T dessas rochas
e 0s mecanismos pelos quais estas foram subductados, ocorrem adversidades devido ao
seu resfriamento, em que alguns componentes podem ser apagados por difuséo,
dificultando a utilizagdo de geotermobarométros de forma efetiva. Por outro lado, a
exumacado rapida em combinagdo com o resfriamento rapido permite que ocorra a
preservacdo de composicdes de minerais relacionados ao pico metamoérfico. No entanto,
devido ao aumento de temperatura durante o processo de descompressao, em granulitos
derivados de eclogitos, pode-se perder os registros de temperaturas mais baixas. Nesses
casos, as trajetérias P-T deduzidas tendem a apresentar uma descompressao isotermal e
nao um aquecimento durante a descompresséo.

De forma geral, os granulitos de alta pressdo podem chegar a pressdes
correspondentes a profundidades do manto devido a subduccdo seguida de rapida
exumacao, enquanto os granulitos formados a partir de eclogitos apresentam uma trajetéria
diferente, influenciados pelo relaxamento termal e aquecimento durante a descompressao.
Dessa maneira, é essencial a compreensao dos fatores que controlam as condi¢des P-T, a
duracdo dessas condi¢des e os eventos que levam a exposicdo subsequente das rochas na

superficie.

3.3. Petrocronologia de zircao

O zircao, presente em rochas metamorficas, € um mineral versatil que pode se
formar em diversas condigdes, mantendo informagdes cruciais relacionadas a tempo,
temperatura, elementos-traco e assinaturas isotopicas. Essas caracteristicas fazem do
zircdo uma ferramenta valiosa na interpretagéo petrogenética de dados geocronolégicos. No
entanto, interpretar essas informagdes pode apresentar desafios, dada a diversidade de
fontes e processos envolvidos (Rubatto, 2017).

As correlagdes texturais podem ser feitas a partir de inclusdes em minerais, cujo
crescimento e/ou composi¢cao podem se associar a evolugdo metamérfica, como a granada.
A granada é um dos minerais mais importantes e utilizados para a termobarometria,
enquanto o zircdo € um excelente geocrondémetro. Como consequéncia, a partir da
coexisténcia entre estes dois minerais, a granada emerge como uma fase hospedeira
crucial para tracar perfis composicionais e definir trajetérias P-T em fungcdo de seu
crescimento, com o aumento de pressao e/ou temperatura, oferecendo uma base sdlida
para mapear a evolugdo metamorfica (Pyle e Spear, 1999, 2003). No que diz respeito ao
zircdo, sua capacidade de servir como um geocrondmetro permite datar inclusées nos

minerais hospedeiros, resultando em idades maximas de formacao do mineral hospedeiro,



ou idades minimas para a geragéo das inclusbdes diagnésticas se datados os zircbes que
apresentarem inclusbes desses minerais. Apesar da aplicacido desse método se mostrar
promissor, tais correlacbes fornecem apenas os limites de idades e n&o pontos de uma
trajetéria ao longo do tempo.

Os métodos de correlacido de dominios quimicos das fases minerais acessorias e
metamorficas principais sdo largamente utilizados na petrocronologia. Para o zircao
baseiam-se principalmente nas concentragdes de elementos terras-raras. De maneira geral,
as interpretagdes sado focadas em duas caracteristicas: (i) o comportamento das anomalias
de Eu, uma vez que o elemento se concentra em altas quantidades em grdos de
plagioclasio, portanto sua presenga ou auséncia tende a controlar as anomalias de Eu no
zircao. Dessa forma, anomalias negativas de Eu s&o interpretadas como zircbes formados
em assembleia rica em plagioclasio, enquanto que anomalia positiva de Eu indica
justamente o contrario, zircao concomitante com o consumo e/ou desaparecimento de
plagioclasio em condicbes de alta pressao (e.g., Rubatto, 2002); (ii) e a inclinagdo dos
padrbes normalizados de elementos terras raras médios (ETRM) e pesados (ETRP) no
contexto de crescimento ou consumo de granada. Zircbes formados em assembleia com
auséncia de granada apresentardo um enriquecimento em terras raras médios e pesados
com padrées ETRP com forte inclinacdo positiva. Ja quando formado apds ou durante a
formacdo de granada, tendem a apresentar padrbes de elementos terras raras pesados
horizontalizados (Rubatto 2002; Hermann e Rubatto 2003; Rubatto e Hermann 2007,
Hokada e Harley 2004; Kelly e Harley 2005; Buick et al. 2006; Taylor et al. 2015). No
entanto, a granada é estavel em grande parte da trajetéria P-T, entdo os zircbes
empobrecidos em terras raras pesados podem apresentar grande variagdo, visto que
podem ter se formado apds a nucleagao dos graos de granada.

Ja a correlagao entre idades e temperaturas € comumente realizada a partir do teor
de Ti no zircdo. O conteudo de Ti no zircao tem relagao direta com a temperatura. Estudos
experimentais possibilitaram o desenvolvimento de calibragbes do termdémetro, o qual uma
das principais funcionalidades € inferir temperaturas a partir de cristais isolados, pois a
grande parte das rochas terrestres apresenta atividade alta de SiO, e fase Ti presente
(Watson et al., 2006). No entanto, ao aplicar para rochas com graus metamorficos inferiores
ou superiores a um intervalo que abrange facies anfibolito superior a granulito inferior, é
necessario cautela. De todo modo, devido a lenta difusdo de Pb e Ti nos cristais de zircao,
os dominios de zircdo podem preservar idades de U-Pb e temperaturas baseadas no
termémetro Ti em praticamente qualquer condigdo metamoérfica (Rubatto, 2002). Devido aos

limites que cada método apresenta singularmente, € importante ressaltar que a efetividade



do estudo esta na utilizagdo integrada dos métodos supracitados, para assim permitir
estabelecer as condi¢des P-T-t e inferir sob quais condigdes e por qual processo o zircao se

forma em rochas metamorficas.

4. MATERIAIS E METODOS
41. Separagao mineral

As cinco amostras selecionadas para essa pesquisa, coletadas anteriormente em
etapa de campo, foram tratadas no Laboratério de Tratamento de amostras (LTA) do
IGc-USP, com finalidade de concentragdo do zircido para analises posteriores. Para isso,
foram utilizados métodos padrbes de separacdo de minerais pesados. Inicialmente
realizou-se uma fragmentagao inicial com o auxilio de um britador de mandibulas. Apds
isso, foi realizada a moagem das amostras em moinho de disco e peneiramento gradual das
particulas, obtendo-se trés fragdes: 60-100 mesh, 100-250 mesh e < 250 mesh, sendo as
duas ultimas objetos de interesse para as proximas etapas.

As fracbes peneiradas foram entdo para a mesa separadora do tipo Wilfley, para
lavagem dos graos e concentragdo de minerais densos. Apos secagem, foi utilizado um ima
de mao para retirar minerais magnéticos do concentrado, como magnetita. A préxima etapa
consistiu na passagem pelo separador magnético do tipo Frantz, ajustado a uma
amperagem de 0,4A para a retirada de minerais remanescentes ndo separados na etapa
anterior, como granada. Em seguida, com o uso de uma capela de exaustdo, foi realizado o
processamento dos minerais ndo magnéticos em bromoformio (densidade = 2,89 g/cm?)
para separagdao dos minerais mais densos, realizado no Laboratério de Separacao e
Preparagdo do Centro de Pesquisas Geocronolégicas (LSP-CPGEOQ) do IGc - USP, sob a
supervisdo do técnico Vasco Antonio P. Loios. Por fim, os minerais ndo magnéticos foram
novamente levados a capela de exaustdo para o processamento em iodeto de metileno
(densidade = 3,32 g/cm3), obtendo-se um concentrado de graos mais densos que 3,32
g/cm3, o qual foi submetido a observagao na lupa para constatar a existéncia de zircao.

A catacao dos cristais de zircdo na lupa para a montagem dos mounts foi realizada
no Laboratério de Separacao do Centro de Pesquisas Geocronolégicas (CPGEO) do IGc -
USP (Figura 2). Foi constatado que trés amostras selecionadas eram ricas em graos de
zircdo, sendo possivel a separagdo de aproximadamente 250 grdos por amostra. Duas
amostras adicionais, muito ricas em cianita, mostraram-se bastante desafiadoras, uma vez
que nao foi possivel separar a cianita do concentrado de minerais pesados. Essas amostras

nao foram utilizadas no presente trabalho.
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Figura 2. Fotomicrografia de zircbes presentes nas amostras A) KC-40, B) CK-4C e C) CK-13.

4.2. Microscopia eletrénica de varredura (MEV)

A obtencdo das imagens de catodoluminescéncia (CL) foi realizada utilizando um
microscopio eletrénico de varredura (MEV), FEI Quanta 250 FEG-VP, do Centro de
Pesquisas Geocronoldgicas (CPGeo — USP). As imagens obtidas foram utilizadas na
investigacdo das estruturas internas dos cristais de zircdo, que foram posteriormente

analisados por LA-ICP-MS (laser ablation-inductively coupled plasma-mass spectrometry)

4.3. Geocronologia U-Pb (LA-ICP-MS)

As analises isotopicas U-Pb no zircdo foram realizadas através de LA-ICP-MS
utilizando um espectrometro Thermo-Fisher Neptune Plus MC-ICP-MS, acoplado a um
sistema de ablagao a laser ArF Excimer Photon Machines Analyte G2 193 nm, no Centro de
Pesquisas Geocronologicas (CPGeo), do IGc-USP. As condicbes analiticas
pré-estabelecidas pelo laboratério foram de 20 um de didmetro do spot e uma taxa de
repeticdo de 6Hz. O material de referéncia GJ-1 (Jackson et al., 2004), foi utilizado como
padrdo primario e o zircao PleSovice (Slama et al., 2008) como padrao secundario para
checagem da acuracia e precisao dos dados. Os dados foram processados utilizando uma
tabela excel in-house. As analises do padrao secundario PleSovice produziram uma idade
média 2*°Pb/?*®U de 336,9 + 1.9 Ma (n = 14).

4.4. Anadlises de elementos trago (LA-ICP-MS)

As analises de elementos traco em zircao e granada com o objetivo de estabelecer
correlagbes entre os dominios quimicos destes minerais, foram obtidas por LA-ICP-MS
(laser ablation-inductively coupled plasma-mass spectrometry), utilizando um sistema de
ablacao a laser CETAC LSX-2134 G2+ acoplado a um espectrdbmetro de massas Thermo
Scientific iCAP Q ICP-MS, no Laboratério de Quimica do NAP Geoanalitica (IGc-USP). O

spot utilizado foi de 50 ym e o vidro de referéncia NIST-610 foi utilizado como padrao



primario de calibragdo. Como padrdes secundarios para checagem da acuracia e precisao
dos dados foram utilizados o vidro de referéncia BCR-2 e o zircdo GJ-1. Os dados foram

processados utilizando o software lolite 4 (Paton et al., 2011).

5. RESULTADOS
5.1. Petrografia

A descricdo microscopica das rochas representa extrema importancia na
caracterizacdo e compreensao textural entre as fases metamoérficas principais e acessorias.
A petrografia de trés se¢des polidas com 40-50 uym de espessura, referentes a granulitos
félsicos (KC-40A, CK-4C e CK-13), foram realizadas no Laboratério de Microscopia
Petrografica do NAP Geoanalitica-USP, utilizando os microscopios da marca OLYMPUS
(BXP-50) e Zeiss (Axioplan). As fotomicrografias foram realizadas no Laboratério Didatico
de Microscopia Petrografica — LDMP do Instituto de Geociéncias da Universidade de Sao
Paulo (IGc-USP).

51.1. Amostra KC-40A

A rocha é um biotita-granada granulito félsico com textura nematoblastica (Opx) e
matriz inequigranular fina a média de textura granoblastica (PI+Qz) (Figura 3B). A
composicdo mineralégica é constituida por: Pl (25%), Qz (24%), Grt (12%), Bt (10%), Opx
(10%), Opq (10%), Cpx (3%), Rt (2%), Zrn (2%) e Ky (2%) (abreviacdes minerais segundo
Whitney e Evans, 2010). Entre as texturas observadas, destacam-se a presenca de ribbons
de quartzo (Figura 3A) que apresentam contatos lobados gerados por recristalizagédo
dindmica em alta temperatura por migracéo de borda de grdo com temperatura minima de
500 a 600 °C e, texturas coroniticas (Figura 3C-D), formadas principalmente por granada,
qguartzo e clinopiroxénio, que circundam grdos de ortopiroxénio em contato com

plagioclasio. Sua paragénese é resultado da reacao Opx + Pl - Grt + Cpx + Qz.



Figura 3. Fotomicrografias da amostra KC-40 A) ribbon de quartzo com contatos lobados por recristalizagao
por migracéo de borda de grdo, com polarizadores cruzados; B) matriz inequigranular granoblastica em que
predominam quartzo e plagioclasio, com polarizadores cruzados; C) textura coronitica formada
predominantemente por granada, com polarizadores paralelos; D) Idem ao item anterior, com polarizadores

cruzados.

51.2. Amostra CK-4C

A rocha é um granada-biotita gnaisse félsico fino a médio com cianita, de estrutura
foliada e textura granoblastica (Qz+Kfs). A composigdo mineralégica é constituida por: Qz
(30%), Kfs (28%), Pl (15%), Bt (13%), Grt (8%), Ky (2%), Opq (2%), Zrn (2%), Rt (1%), e Ms
(1%). A granada apresenta inclusdées de biotita, que estdo em continuidade com a foliacao
principal (Figura 4A). O quartzo e o feldspato sofreram recristalizagdo dindmica por
migracao de borda de graos (Figura 4B), enquanto a muscovita ocorre tanto nos intersticios

dos graos de feldspato quanto inclusa, podendo indicar uma fase tardia.
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Figura 4. Fotomicrografias da amostra CK-4C A) granada com associagcdo e inclusdo de biotita com
polarizadores paralelos; B) matriz quartzo-feldspatica com recristalizagdo por migragao de borda de grao, com

polarizadores cruzados.

5.1.3. Amostra CK-13

A rocha é um granada-biotita gnaisse com cianita que apresenta porfiroblastos de
granada de até ~ 0,5 cm com matriz inequigranular fina a média de textura
lepidogranoblastica (Qz+Kfs+PI). A composi¢cao mineraldgica é constituida por: Kfs (30%),
Bt (25%), Qz (20%), Pl (14%), Grt (14%), Ky (5%), Rt (1%) e Zrn (1%). O Quartzo sofreu
recristalizacado dindmica por migracéo de borda de graos com temperatura minima de 500 a
600 °C, observado nos contatos dos ribbons de quartzo, e se associa na matriz com o
microclinio. A cianita é subeuédrica e se associa com a biotita e apresenta inclusdes de
quartzo (Figura 5A). Ja os porfiroblastos de granada sdo xenomorficos e, devido a sua forte
associagcdo com a biotita, ha indicagdo de uma reacdo de substituicdo da granada pela
forma em que os graos de biotita estdo dispostos, consumindo-a (Figura 5B). As inclusdes
de biotita na granada que apresentam continuidade com a foliagao principal (Figura 5B). Ha

também sombras de deformagédo com a biotita no entorno desses graos de granada.
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Figura 5. Fotomicrografias da amostra CK-13 A) associagdo entre a cianita e a biotita; B) granada

xenomorfica em reagao de consumo pela biotita. Polarizadores paralelos.

5.2. Texturas internas do zircao

A investigacao das texturas externas do zircdo é geralmente fornecida através de
microscopia, permitindo a observagédo de propriedades como cor, grau de transparéncia ou
opacidade, morfologia externa e a presenca de inclusdes, fraturas ou alteragdes. Por outro
lado, seu reconhecimento é mais bem fornecido a partir de técnicas como
catodoluminescéncia (CL) ou imagem de elétrons retroespalhados (BSE), uma vez que
minerais como zircao emitem CL ao serem bombardeados com elétrons.

O imageamento CL é util na identificagdo de regides de crescimento dos zircdes
devido a sua alta variacdo na intensidade da emissao de CL e as variagdes de cor,
possibilitando a localizagdo para analises geocronoldgicas. Enquanto isso, apesar de
ambas as técnicas demonstrarem caracteristicas semelhantes (Miller, 1993; Koschek, 1993)
e, na identificacdo de inclusdes, por exemplo, a imagem BSE é amplamente utilizada como
ferramenta de estudo de zonagbes em minerais acessoérios com Hf e U, atuando como
elementos responsaveis pelas variagées de intensidade no zircdo crustal (Wayne e Sinha
1988, 1992; Krinsley e Manley 1989, Paterson et al. 1989, 1992a, b; Paterson e Stephens
1992, Miller et al. 1992; Hanchar e Miller 1993).

Para o estudo das texturas internas, foram obtidas imagens CL de alta resolugao
dos cristais. A forma dos cristais pode ser afetada pela sua composi¢cido e temperatura do
ambiente em que foi cristalizado, como acontece com os zircdes metamérficos que
apresentam variacbes em suas texturas por conta da dependéncia de suas condicdes
fisico-quimicas e, da duragao do proprio evento metamorfico, causando modificacbes sobre

as estruturas préexistentes ou no crescimento de novos zircbes. Outro fator seria a
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velocidade de cristalizagdo que influencia no alongamento dos grdos, como, por exemplo,
os zircoes esqueletais representando um crescimento rapido em rochas maficas e alcalinas.

Na amostra KC-40, os graos apresentam, majoritariamente, razdo de tamanho que
varia entre 1:2 a 1:4, sendo prismaticos e levemente achatados, com dominios de baixa
resposta CL e zoneamento oscilatdrio pela extensao do grao (Figura 6b, d e f), com em
zircdes com nucleos herdados de protdlitos igneos. Os graos a, e, h e i revelam variagdes
na resposta CL, no entanto, com zoneamento oscilatério preservado em toda extensao do
grao. No grao g, ainda é possivel observar sobreposi¢cdes de crescimento com variagdes na
resposta CL e, zoneamento oscilatério. Na amostra CK-4C, os cristais sdo alongados e com
baixa resposta CL, prismaticos e com zoneamento oscilatério (Figura 74, |, o, p), com razao
de tamanho varia entre 1:3 a 1:5. Ha texturas cadticas, combinando o sobrecrescimento
com aparente estruturas de fluxo (Figura 7k, h e q).

Nos graos de zircao da amostra CK-13 é possivel observar um padrao que consiste
em nucleos que apresentam alta resposta CL em cinza claro, com zoneamento oscilatério
(Figura 8c, d, e, m, t, 1, X, z, aa, ad, ap), onde ha uma frente de recristalizacdo nos contatos
assimétricos com o dominio da borda do grao, que exibe uma resposta CL ainda mais clara
(Figura 8c, d, e, m, t, aa-ap). O dominio da borda representa o sobrecrescimento,
homogéneo, com baixa resposta CL em cinza escuro e, sobrepondo o zoneamento
oscilatério, possui zoneamento setorial devido as diferengas composicionais e quimicas. Por
outro lado, ha grdos com nucleo com resposta CL baixa, semelhante ao da borda,
diferenciando-se pelo zoneamento e frente de recristalizacdo fina com maior resposta CL,

obtendo um aspecto mais claro (Figura 8a, f, h, v, x).

Figura 6. Imagens de CL de grdos de zircdo provenientes de granada granulito (KC-40A).
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Figura 7. Imagens de CL de grdos de zircio provenientes de Grt gnaisse félsico (CK-4C).

14



Figura 8. Imagens de CL de grdos de zircao provenientes de Grt-Bt-PI gnaisse (CK-13), demonstrando texturas
internas caracteristicas.
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5.3. Geocronologia U-Pb

O granada granulito félsico (KC-40A) apresenta idades paleoproterozoicas, variando
de 2119 £ 37 a 1993 + 29 Ma, obtidas em nucleos e bordas com zoneamento oscilatorio
(Figura 9A) e altas razdes Th/U (0,2 - 1,1). Sete analises de um conjunto concordante que
varia de 2095 + 34 a 2021 + 37 Ma forneceram uma idade concordia de 2073 + 7 Ma
(MSWD = 0,43; Figura 9A). O granada-biotita gnaisse félsico (CK-4C) produziu idades
208pp/238Y variando de 823 + 11 a 651 + 8 Ma. Todos os grdos apresentam zoneamento
oscilatério caracteristico de zircao igneo herdado (Figura 9B), provavelmente zircoes
detriticos do protélito metassedimentar que presentam razdes Th/U principalmente entre 0,1
e 04.
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Figura 9. Diagramas concoérdia demonstrando os resultados das analises de U-Pb dos zircdes por
LA-ICP-MS das amostras CK-4C (A) e KC-40 (B).

O granada-biotita-plagioclasio gnaisse com cianita (CK-13) produziu idades em
nucleos de zircao variando entre ca. 2440 + 43 Ma a 655 + 12 Ma Figura (10A) com um
conjunto principal entre ca. 800 e 700 Ma (Figura 10B) e razées Th/U variando de 0,04 e
1,44 (média = 0,53). As bordas sobrecrescidas com zoneamento setorial e baixa resposta
de catodoluminescéncia (Figura 8) produziram idades concordantes entre ca. 635 e 595 Ma
e geralmente apresentam baixas razbes Th/U (Figura 10D) variando entre 0,006 e 0,030
(média = 0,013).
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Figura 10. Diagramas concérdia demonstrando os resultados das analises de U-Pb dos zircdes por LA-ICP-MS
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cianita (CK-13), com localizagédo das analises U-Pb e de elementos trago.
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5.4. Elementos tragos em zircdo e granada

Foram realizadas analises de elementos tragcos em gréos de zircdo das amostras
KC-40 e CK-13 e em granada da amostra CK-13. Os gréos de zircdo da amostra KC-40
apresentam nucleos com padrdes de elementos terras raras homogéneos e tipicos de
zircbes magmaticos, com anomalia positiva de Ce, anomalia negativa de Eu e padrdes de
elementos terras raras pesados inclinados (média Gd\/Yby = 0,07) (Figura 12). Na amostra
CK-13 é possivel observar dois padrdoes de elementos terras raras (ETR) distintos. Nucleos
de zircao com enriquecimento de elementos terras-raras pesados, revelando padrbes de
elementos terras raras pesados inclinados (média Gdy/Yby = 0,07) e bordas de zircao que
tendem a apresentar padrdes de elementos terras raras pesados horizontalizados (média

Gdy, Yby = 0,38), sugerindo formacao durante ou apés a formagao da granada (Figura 13).
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Figura 12. Padrbes elementos terras raras normalizados pelo condrito de zircdo na amostra KC-402 (n = 12),

normalizado para valores de condrito de McDonough e Sun (1995).
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Figura 13. Padrdes elementos terras raras normalizados pelo condrito de zircdo na amostra CK-13 (n = 73)

normalizado para valores de condrito de McDonough e Sun (1995).

O conteudo de Ti tem correlacao direta com a temperatura e, devido a lenta difusao
de Pb e Ti nos cristais de zircao, os dominios de zircao poderao preservar idades de U-Pb e
temperaturas baseadas no termdémetro Ti em praticamente qualquer condicdo metamorfica
(Rubatto, 2002). O termdmetro de Ti em zircdo é baseado no principio de que a
incorporacao de Ti em zircdo € dependente de T (Watson e Harrison 2005; Ferry e Watson
2007). Ele é capaz de produzir T em cristais isolados, porque na maioria das rochas da
crosta, a atividade de SiO, é alta e uma fase Ti esta presente. Aplicado pela primeira vez a
zircoes detriticos do Arqueano Inferior de origem magmatica (Watson e Harrison 2005), tal
termdébmetro também provou ser uma ferramenta Uutii em zircbes magmaticos e
metamorficos. Foi aplicado o termémetro para inferir temperaturas relacionadas ao pico
metamorfico. Os graos de borda da amostra CK-13 apresentam teores de Ti que indicam
temperaturas que variam de 710 a 810 °C e nucleos 720 a 1515 °C para o pico.

O porfiroblasto de granada analisado da amostra CK-13 exibe um padrao de
empobrecimento em elementos terras-raras pesados do nucleo (média Gdy/Yby = 0,26) para
a borda (média Gdy/Yby = 2,43) do cristal e anomalias de Eu negativa mais pronunciada

nas suas bordas (Figura 14). Os nucleos exibem maior conteudo de Y e Yb (Figura 14)
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(média Y = 1137 ppm e Yb = 117 ppm) e bordas demonstrando o contrario, com

empobrecimento (média Y = 227 ppm e Yb =7 ppm).
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Figura 13. Padrdes de elementos terras raras de granada normalizados pelo condrito de McDonough e Sun

(1995) (n = 54).

20



1800 250
CK-13 o CK-13
1600
® .
® )
1400 @ 200 ® oo
®
1200 e
®
° 150 o ©
1000 ® g
£ =y
® &
8 a0 ® = ®
= e o ® > 100 ®
600 @ °
) ®
° %00
400 ® e
50
coete ° .. e o
200 )
@%ag0®e 40 0g_g00, ®
®
0 0 ®004%,0%00
0 2 4 6 B8 1012 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40 0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26 28 30 32 34 36 38 40
c Garnet spot Garnet spot
2000 D .,€ D
D
P
1600 0 @
1400
P 200
1200 €
E @ ® 3
g 1000 <] ] = 150
> @ > ® @
800 o] (=]
600 | o 100 ®
® °® e ©
200 | o o “ o
]
(5] (]
200 ® ®
0 L

37 38 39 40 41 42 43 44 45 46 47 48 49 50 51 52 53 54 55 56 37 38 39 40 41 42 43 44 45 46 47 48 49 50 51 52 53 54 55 56

Garnet spot Garnet spot

Figura 14. Variagdo no teor de Y e Yb nos dominios de borda do zircdo da amostra CK-13. (Ae B, n =
37) perfil A-B e (C e D, n = 17) perfil C-D.

6. INTERPRETAGAO E DISCUSSAO DOS RESULTADOS

As proporcdes Th/U de cristais de zircdo s&o rotineiramente usadas para ajudar a
entender seu mecanismo de crescimento. Uma observagdo comum € que a maioria dos
zircoes metamoérficos tem razdes Th/U < 0,1, exceto em rochas metamorficas de alta e
ultra-alta temperatura (UHT), onde essa razéo é frequentemente > 0,1 (e.g., Harley et al.,
2007; Kelly e Harley, 2005; Kelsey e Hand, 2015; Korhonen, Clark, Brown, Bhattacharya e
Taylor, 2013; Rubatto, 2017; Vavra, Schmid e Gebauer, 1999). No entanto, as razdes para
essa variagao no Th/U do zircdo nem sempre sao claras. Nas bordas dos zircdes (ca. 635 a
595 Ma) do granada-biotita-plagioclasio gnaisse com cianita (CK-13) as razbes variam
desde 0,006 a 0,030, verificando sua origem metamérfica, enquanto os nucleos (ca. 900 e
700 Ma) sugerem graos herdados com razdes que variam entre 0,04 e 1,44.

A granada € um hospedeiro importante para Y e elementos terras raras pesados,

como Yb em rochas metamoérficas de alto grau, pois esses elementos sao fortemente
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particionados nela durante o metamorfismo da facies granulito (e.g., Yakymchuk et al.,
2017). Consequentemente, o crescimento do porfiroblasto de granada promove um
fracionamento quimico progressivo e pode afetar drasticamente a distribuicdo de Y e/ou Yb,
como pode ser observado nos dominios do nucleo externo para as bordas da granada que
apresentam empobrecimento desses elementos devido a evolugdo progressiva do
metamorfismo, concomitantemente com as bordas de zircao.

A amostra CK-13 foi a Unica das amostras que apresentou zircbes com espessas
bordas Neoproterozoicas, relacionadas ao metamorfismo de facies granulito de alta
pressao, e, portanto, com potencial para aplicacao de métodos petrocronoldgicos baseados
no particionamento de REE entre granada e zircdo. O particionamento de REE entre zircao
e granada tem sido amplamente aplicado para inferir relagdes de equilibrio entre eles,
comparando coeficientes de distribuicdo aparentes (zircao/granada DREE) com dados
empiricos (e.g., Kelly e Harley, 2005; Rubatto, 2002) e experimentais (e.g., Rubatto e
Hermann, 2007; Taylor et al., 2015), comumente ilustrados em graficos de elementos terras
raras normalizados pelo condrito. Taylor et al. (2017) introduziram um método alternativo
para comparar amostras naturais com dados experimentais para avaliar o equilibrio de
DREE (zircao-granada) em rochas metamorficas de alto grau, usando um grafico de matriz
de log (DYb/DGd) vs. log (DYb) de cada analise de zircdo contra todas as diferentes
composi¢des de granada, em vez de um valor médio para nucleos e bordas. Esta nova
abordagem foi aplicada a granada da amostra CK-13 para avaliar o equilibrio
zircdo-granada e distinguir o zircdo herdado magmatico e o zircdo metamorfico ndo herdado
com mais confiancga.

Os dados empiricos do presente estudo sdo comparados aos dados experimentais
de Taylor et al. (2015) a 900-1000 °C, 7 kbar e Rubatto e Hermann (2007) realizados em
pressdo mais alta (800-1000 °C, 20 kbar) (Figura 15). Os dados de bordas de zircao,
quando plotados contra os nucleos da granada demonstram forte dispersao (Figura 15A).
Por outro lado, quando plotados contra a borda da granada (Figura 15B), demonstram uma
tendéncia linear paralela aos dados experimentais de Rubatto e Hermann (2007), realizados
em altas pressées de 800-1000 °C e 20 kbar. Portanto, o conjunto de graficos revela o
equilibrio entre as bordas do zircdo com a bordas da granada, com menor dispersao dos

dados Dslope quando comparado ao manto da granada.
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Figura 15. Array plot (zircon/garnet) dos dados empiricos do granada-biotita gnaisse com cianita (CK-13) para todos
os dominios de zircdo contra (A) nucleos e (B) borda da granada. Valores experimentais de Taylor et al. (2015) e

Rubatto e Hermann (2007) utilizados para comparacéo.

7.

CONCLUSOES

Os resultados obtidos permitiram as seguintes conclusoes:

Os cristais de zircdo da amostra de granulito félsico coronitico (KC-40) apresentam
estruturas internas e assinaturas quimicas, tanto razées Th/U quanto padrdes de
elementos terras raras, tipicos de zircdo magmatico e produziram uma idade
concordia de ca. 2075 Ma. Esses resultados sugerem que a amostra seja
relacionada ao embasamento paleoproterozoico da Klippe Carvalhos e que as
texturas coroniticas de Grt+ Cpx+ Qtz ao redor de Opx e Pl tenham sido geradas
durante resfriamento isobarico do protdlito sob condigdes de alta presséo.

Na amostra do granada granulito félsico fino (CK-4C), os cristais de zircdo n&o
apresentam bordas sobrecrescidas espessas indicando uma baixa geracdo de
zircdo nessas composicdes durante o evento metamoérfico. Os nucleos de zircao
analisados apresentam idades entre ca. 820 e 650 Ma e razbdes Th/U relativamente
elevadas entre 0,1 e 0,4, sugerindo uma origem detritica. Esses dados apontam
para uma fonte dos sedimentos na margem ativa do sistema orogénico.

Os cristais de zircao do granada-biotita gnaisse com cianita (CK-13) apresentam
bordas sobrecrescidas espessas indicando uma alta geragdo de zircdo nessas
composi¢cdes durante o evento metamorfico. Os nucleos apresentam assinaturas

quimicas, tanto razdes Th/U quanto padrées de elementos terras raras, tipicos de
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zircdo magmatico e produziram idades variando de ca. 2440 a 655 Ma, com um
conjunto principal entre ca. 800 e 700 Ma, indicando fontes para o sedimento tanto
na margem ativa quanto na margem passiva do sistema orogénico. As assinaturas
de elementos terras raras das bordas de zircdo indicam equilibrio com as bordas de
granada e os teores de Ti indicam temperatura de formacao entre 710 e 810 °C
durante o resfriamento pds pico metamérfico em facies granulito de alta pressao
entre ca. 635 e 595 Ma.
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