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METODOLOGIA ISOTOPICA Pu/Pb. APLICACAD ADS MIGMATITOS E ROCHAS
ASSOCIADAS DA REGIAO DE SAO JOSE DOS CAMPOS, SP.

MARLY BABINSKI

RESUMO .

O estabelecimento de procedimentos quimico-analiti
cos, purificacao de reagentes e montagem de um laboratorio limpo-
-classe 100 para datacao Pb/Pb em amostras de rocha-total e mine
rais sao discutidos neste trabalho. Inicialmente dois metodos de
dissolucao de rochas e separacao quimica de chumbo empregando re
sina anitnica foram testados em amostras de neossoma e paleossoma
de migmatitos, utilizando reégentes de grau analitico, em 1labora
torio quimico convencional. Baseando-se nos resultados ottidos
foi escolhido o melhor metodo. Em uma segunda etapa foranm preparé
das somente as amostras de neossoma, em laboratorio limpo-classe
100, utilizando reagentes purificados pela técnica "sub-boiling".
Os resultados obtidos neste trabalho mostraram-se concordantes
com aqueles determinados, nas mesmas amostras, no Laboratorio de

Geocronologia da Universidade de Oxford, Inglaterra.

Com o metodo estabelecido, amostras de paleossona e
neossoma dos migmatitos de Sdao José dos Campos, e de gnaisses fa
coidais e protomiloniticos associados foram submetidos a datagao
Pb/Pb. Em algumas amostras tambem foram realizadas anilises
Rb/Sr. A idade isocronica Pb/Pb determinada para as rochas do pa
leossoma foi de 2335 : 85 M.a., com py = 8,33, que pode ser inter
pretada como a epoca do metamorfismo; sendo que a formacao destas
rochas foi, provavelmente, no Arqueano, Os gnaisses facoidais as
sociados possivelmente tenham sido formados na mesma €poca, e tam

bem sofreram un evento metamorfico em torno de 2300 M.z. atras.
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Para os gnaisses protomiloniticos associados aos migmatitos foi
obtida uma idade de 2414 : 800 M.a., com grande dispersao dos
pontos em relacao a reta, demonstrando que o sistema Fb/Pb  foi
perturbado durante um evento deformacional. Em relagao aos bicti
ta gnaisses associados aos metassedimentos do Complexo Embu nao
foram obtidos dados suficientes para possiveis interpretacdes. As
amostras do neossoma mostram uma idade isocronica de
1388 ¢ 290 M.a., interpretada como a €época da migmatizagao. Os
cristais de feldspato alcalino pertencentes a um neossoma mais
jovem aquele datado em rocha-total, submetidos a datacao Pb/Pb
mostraram idades, em principio, destituidas de significado geolo
gico. As idades Rb/Sr determinadas em amostras de neossom: € pa
leossoma dos migmatitos concordam dentro de erro experimental com
as idades Pb/Pb, porem mostram isocronas que, sem COmpara,ao COF

outros metodos, niao podem ser interpretadas de forma co: fiavel.



LEAD-LEAD ISOTOPE METHOD. APPLICATION TO MIGMATITES ARD
ASSOCIATED ROCKS OF THE REGION OF SAO JOSE DOS CAMPOS, SP.

MARLY BABINSKI

ABSTRACT .

Establishment of chemical and analytical procedures,
preparation and purification of reagents and the mounting of a
clean laboratory (class 100) for the Pb-Pb isotope dating of
whole rock and mineral samples are discussed in this work.
Initially, two different methods cf dissolution of rock samples
and chemical separation of lead using anionic resin were tried
in a conventional chemical laboratory using | analytical grade
reagents. The samples analysed were paleossome and neossome of
migmatiteﬁ from Sao Jose dos Campos, SP, and from the results
obtained the analytical method to Be employed was chosen. This
method was applied to neossome samples in a clean 1laboratory
using acids distillel by sub-boiling technique. The results
obtained by this met)od agree well with those of the Geochrono

logy Laboratory at Cxford, for the tame samples.

Applying the established analytical procedure, migma
tites and associated gneisses from the region of Sao José dos Cam
pos were dated by Pb/Pb method. Some of the samples were also
dated by Rb-Sr method. The lead-lead isochron age of
2355 + 85 M.a. (p1 = 8.33) for the paleossome may be interpreted
as the age of the uetamorphism for these rocks, which were formed
probably during the archean. Th: age data for the phacoidal
gneisses show a similar geological evolution; whereas the
2414 + 800 M.a, Pb-Pb isochron age for the protomylonitic  gneis

ses indicates a disturbed PL..Fb isot.pe system. The neossome



samples define a Pb-Pb isochron age of 1388 = 29¢ M.a.

- 15

(uy = 8.15), which may be interpreted as the age of mig-atiza
tion. The calculated Pb-Pb ages for two alkali feldspars from
the migmatites are devoid of any geological significance. The

age values obtained by the Rb-Sr isotope system for the neissome
and paleossome of the migmatites agree with the Pb/Fb data
within experimental errors. However, the study shows that results
of the Rb-Sr data alone cannot be interpreted unambiguousiy with

out comparison with data from other isotope systems.
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1. INTRODUCAO

A Geocronologia mostra-se de grande importancia e
aplicabilidade nas Ciencias da Terra, porque fornece subsidios
tanto para a montagem do arranjo cronoestratigrafico de uma deter
minada area, como também, da sequéncia historico-evolutiva da
crosta terreétre. Esta sequéncia ou arranjo & montado com base
nas idades obtidas em funcao do tempo de decaimento radioativo de
varios sistemas isotopicos, a saber: K-Ar, Rb-Sr, U-Th-Pb, Sa-Nd,
Lu-Hf e Re-0Os. As determinagcoes das idades podem ser feitas em
ano;tras de rocha-total ou apenas em alguns minerais constituin

tes da rocha.

Devido as limitacoes irerentes a cada sistema radio
ativo, sua metodologia pode fornecer dados que datam apenas um
dos diferentes eventos geologicos a que una area esteve submetida
através do tempo geologico. Assim, os dados de K-Ar, geralmente,
fornecem a idade do resfriamente relativo ao ultimo evento térmi
co importante que afetou a regiao; idades isocronicas Rb/Sr em ro
cha-total podem evidenciar a epoca de formacao da rocha, ou a de

um evento metamorfico posterior.

O método Sm/Nd, que € mais usado na determinacao cro
nologica de rochas basicas e ultrabasicas, para as quais a técni
ca Rb/Sr ndo & viavel, fornece resultados interpretados anterior
mente como idades de formacao da rocha ou de resisdéncia crustal,
ja que pensava-se serem estes elementos nao fracionados, mesmo
quandd submetidos a eventos metamorficos de alto grau. No entan
to, pesquisas recentes de Whitehouse (1988) no Complexo Lewisia
no, Escocia, mostraram que o sistema Sm-Nd nao se manteve fechado

durante um evento metamorfico de facies granulito, ha 2.600 M.a.,
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e as idades Sm/Nd obtidas nestas rochas mostraram-se concordan
tes com idades Pb/Pb, em rocha-total, e U/Pb, em zircoes. Portan
to, considerando que estes elementos podem apresentar mobili
dade durante eventos metamorficos de alto grau, seus dados,

atualmente, podem ter outras interpretagoes.

O sistema U-Th-Pb pode ser dissociado em tres dife
rentes metodologias: U/Pb, Th/Pb, Pb/Pb. Técnicas isocronicas nao
sdo aplicadas na determinacao de idades U/Pb devido a alta mobi
lidade quimica do U durante o processo de intemperismo; embora a
mobilidade do Th seja menor, isocronas Th/Pb nao sao de ugé cor
rente. Para determinar idades U/Pb, sao utilizados diagramas con
cordia (Wetherill, 1956}, e comumente sao datadas fases minerais
resistentes a alteracao, como por exemplo zircoes, que, no geral,
refletem a €poca de formacao da rocha. Idades isocronicas em
amostras de rocha-total sao determinadas com o emprego da metodo
logia isotopica Pb/Pb, e seus resultados podem corresponder a
idade de formacao da rocha ou de um evento metamorfico de alto
grau, geralmente faceis anfibolito alto. Segundo Moorbath (1984),
esta metodologia pode determinar a época em que uma rocha sofreu
grande empobrecimento de U em tempos pretéritos, correspondente a
un metamorfismo do facies granulito, o qual &€ detectado por esta
metodologia. Por outro lado, o sistema Pb/Pb nao e perturbado

por pérdas recentes de U sofridas pela rocha.

As téecnicas Re/Os e Lu/Hf ainda se encontram em es
tagio inicial de pesquisa, com estudos direcionados as rochas ex

traterrestres.

Um fator que restringe o uso da maioria dos métodos
radiométricos em rochas pré-cambrianas, € sua frequente altera
cao.superficial. Gulson et al. (1986) relatam de suas observa
goes que os sistemas isotdpicos Rb/Sr e U/Pb sao perturbados pe

lo intemperismo; e a limitada variagao quantitativa dos elementos



terras raras em alguns tipos de rocha, pode resultar em diferen
¢cas muito pequenas nas ra:oes Sm/Nd, tornando a determinacio de
idades por este método muite dificil em terrenos com rochas alte
radas. Entretanto, os estudos realizaduc por esses pesquisadores
mostraram que o sistema I'b/Pb ndo € perturbado pelo intemperismo,

principalmente por tres razoes:

1) Os isotopos de Pb sao semelhantemente afetados em
relagao as trocas geoquimicas que ocorrem duran
te o intemperismo;

2) Contrariamente as outras técnicas de datacdo, o
resultado depende somente da determinacao das ra
26es isotopicas de Pb; ndo de medidas de .concen
tracao dec dois diferentes elementos;

3) Os eventos intempéricos sao relativamente recen
tes (p6s-Terci§rio), e em rochas mais antigas, os
erros introduzidos pelo intervalo de tempo entre
o intempcrismo e a €poca atual, tornam-se peque
nos.

Por estas razoes a metodologia isotopica Pb/Pb nos
Ultimos anos tem recebido muita atengdo por parte dos geocrondlo
g0s, e sua extensiva aplicagcao tem resultado em maiores progres

S0S.,

Uma lacuna muito ampla nos estudos geocronologicos
relaciona-se a determinacao de idades de deposicdo de rochas se
'dimentares. Para isto sao empregados os metodos K/Ar e Rb/Sr em
minerais autigénicos, o que restringe bastante a obtengcao de ta
is dados. Um trabalho bastante recente de Moorbath et al. (1987)
mostra novas perspectivas, ja que com o emprego do método Pb/Pb
em rocha-total, obtiveram a idade de deposicdo de rochas carboni
ticas. Um segundo trabalho em rochas carbonaticas sedimentares
foi realizado por Jahn (1988) que determinou; também pelo método

Pb/Pb em rocha-total, a época de um evento teirmal de 170 M.a. que



ocorreu sobre rochas carbonaticas de 11ha Formosa.

| Como outros exemplos de aplicabilidade da metodolo
gia isotopica Pb/Pb, podem se- citados os trabaihos de Barton et
al. (1986) que determinaram & ‘ade de deposigao de formacoes
ferriferas analisando amostras afetadas por metamorfismo de fa
cies xisto-verde. Ja ao analisarem amostras afetadas por metamor
fismo de facies anfibolito foi obtida a idade deste evento. Tam
bem de Brévart et al. (1986) que empregaram essa metodologia na
determina;io de idades de lavas komatiiticas, onde alguns resulta

dos se mostraram concordantes com dados Sm/Nd.

Em estudos geocronologicos, os dados isotopicos de
Pb, assim como de Sr e Nd, além de fornecerem a datacdao de even
tos, geram importantes inferéncias de cunho petrogenético que sao
empregados na caracterizacdo de processos de evolucao crustal., Ao
contrario do que ocorre com a razao Rb/Sr, a relacao U/Pb mostra
um empobrecimento muito grande na crosta continental inferior, em
comparagzo ao manto superior., Esse comportamento, evidenciado pe
las razoes isotopicas de Pb, permite caracterizar se o material &
de origem mantélica (juvenil) incorporado a crosta durante o even
to estudado, ou se € produto de retrabalhamento de rochas crus
tais pré-existentes, Também, dados sobre o zmbiente de formagao
de rochas podem ser obtidas através do modelo de Plumbotectonica

(Doe e Zartman, 1979; Zartman e Doe, 1981).

No Brasil a geocronologia teve seu inicio em 1964,
com a criacdo do Centro de Pesquisas Geocronoldgicas - CPGeo -
na Universidade de Sio Paulo, que inicialmente desenvolveu o méto
do K/Ar. Posteriormente, com a obtencdo do espectrometro de massa
Varian, tipo MAT-THS, iniciaram-se as determinagoes de idades
Rb/Sr. Atualmente, estes dois métodos sao empregados de forma ro

tineira por aquele Centro.

A ndo implantacdo de outras técnicas radiométricas



no Brasil, restringindo o campo de aplicagao de estudos geocrono
1ogicos, devia-se, principalmente, 2 indisponibilidade de labora
torios sofisticados, conhecidos como laboratorios limpos, reagen

tes extremamente puros e de espectrometros de alta resolugdo.

Este trabalho foi realizado, objetivando principal
mente o estabelecimento de um metodo radiometrico para data;éb
de rochas: a metodologia isotopica Pb/Pb. Para isto foi montado
um laboratorio limpo-classe 100 no Instituto de Pesquisas Energé
ticas e Nucleares e desenvolvidos procedimentos quimicos de pre
paracao de amostras e de purificacdo de reagentes. O espectrome
tro de massa empregado na determinacao das razdes isotopicas de
Pb foi o VG-354, recentemente instalado no CPGeo-USP, com capaci
dade de fornecer a precisao e exatidao necessarias para este tipo

de estudo.

0 material estudado € procedente da regiao de Sao

José dos Campos, SP.

Com a finalidade de avaliar a precisao dos procedi
mentos quimico-analiticos desenvolvidos neste trabalho, foram uti
lizados, comparativamente, resultados analiticos de mesmas amos
tras de neossoma de migmatitos daquela area, determinados no Labo
ratorio de Geocronologia da Universidade de Oxford, Inglaterra.
Verificada a concurdancia dos resultados, foi, entao, o presente
estudo estendido a rochas de paleossoma destes migmatitos, e a

gnaisses facoidais e protomiloniticos associados.
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11, FUNDAMENTOS TEORICOS

I11.1 PRINCIPI0S DA METODOLOGIA ISOTOPICA Pb/Pb

II1.1.1 CONSIDERACOES GERAIS

A metodologia isotopica 2*’Pb/2°*Pb & derivada de du

as metodologias radiométricas independentes do sistema U/Pb.

O uranio tem trés isOotopos naturais: 23%j, 235y e
23%y, todos radioativos. Na tabela II.1 s@o mostradas as abundan
cias isotOpicas, meias-vidas e constantes de decaimento dos mes

mos. .

TABELA II.1 - Abundancias isotdpicas, meias-vidas e constantes
de decaimento dos isotopos de uranio natural (Fau
re, 1986).

ISOTOPO  ABUNDANCIA MEIA-VIDA CONSTANTE DE DECAIMENTO

1) (anos) (ano~})
238y 99,2743 4,468 x 10°  1,55125 x 1071°
235y 0,7200 0,7038 x 10° 9,8485 x 107%°
234y 0,0057 2,47 x 108 2,806 x 10°°¢

A série de decaimento do ??*U, que inclui o 2’*U co
mo un filho intermediario, termina em?°'Pb estavel, apos a emis
sdao de oito particulas alfa e seis particulas beta conforme es

quema simplificado abaixo:




lilu

- 28 . -
.2 .sz + 8 zHe + 68 + Q

onde: Q= 47,4 MeV/atomo ou 0,71 cal/g.ano = energia total de
decaimento.

0 235y tem como produto final o 2°’Pb estavel, apos

emissdo de sete particulas alfa e quatro particulas beta confor

me segue:

235u

207 L] -
. > .sz + 7 zHe .+ 48~ + Q

onde: Q= 45,2 MeV/atomo ou 4,3 cal/g.ano.

Considerando-se um sistema fechado que tenha atingi
do o equilibrio secular, pode-se dizer que a taxa de produgao
dos filhos estaveis finais € igual a taxa de decaimento dos res
pectivos pais, em vista da grande disparidade‘das constantes de
decaimento dos radionuclideos intermediarios. Dessa forma pode-
-se tratar do decaimento dos isotopos de uranio diretamente para

seus respectivos filhos radiogénicos estaveis:

238y, 206p}

235y .,  207py

Em consequéncia disto, o crescimento de chumbo radio
génico em minerais de uranio e rochas pode ser relacioanado por

meio de equagdes convencionais, como sera visto adiante.

0 chumbo comum tem quatro isdtopos naturais: 2°®Pb,
207pp, 296pb e 2%%Pb. Os trés primeiros sio produtos da desinte
gragao do 2%2Th, 23°y e 2%y, respectivamente. O ultimo ndo & ra
diogénico e € considerado como um isotopo estavel de referéncia.
As razdes isotcpicas dos 2°7Pb e 2°fPb relativas ao 2°‘Pb, em
sistemas fechados, pode ser expressa em fungao do tempo  confor

me:

206pp 206p} 230y (oMt | gy
— 2 L

I.1
IOMPb Zﬂbpb i ZObe 1
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l‘ipb QCQPb i 1.§Pb

onde:

Illpb e 207Pb

= razoes isctopicas atuais de Pb n=

28'pp 20%pp amostra;
206 207
Pb Pb = razdes isotopicas in: ciais de Pb
2¢vppfi  \2'*Pb/i incorporado na rocha na época de
sua formzgao;
238 238
u . ue u . L = raz0es atuais na am-stra;
20%pp 20%pb 137,88
A, e 2 = constantes de deca:mento do 23y
e 2%, respectivaaente;
t = tempo decorrido d~sde o fechamen

to do sistema para U e Pb e todos
os filhos intermediarios.

Dividindo-se a equacao 11.2 pela equagao II.1 resul

ta a conhecida equagao da metodologia 2°7Pb/2°¢Pb:

(zo1pb "’Pb)

z‘~P h z'bpb i - - 1 . (elzt - 1) 11.3
20epp\  [206pr) 137,88 (eMt - 1)
20%pp/ h 20vpp/ 5

en que pode-se observar que a razao 22%y/2°%'J € uma constante

atual e igual a 1/137,88, para qualquer uranio de composicao na
tural, seja qual for sua procedéncia (Terra, Lua ou meteoritos).
Desta forma, a idade 2*’Pb/2**Pb pode ser calculada sem nenhum

conhecimento da concentragao de uranio.

Na equagio I11.3 observa-se que:

(), - (n), ()

206lb 2.6pb lepb
(libpb)h (2.bpb




ou seja, € a razdo docs chumbes ragiogénicos 2*7Pb e ***Pb. Esta

raz3o € entdao calculada assumir_.o razdes iniciais apropriadas.

As razdes iniciais **7pb/i'*>b - 2%¢PpH/2%°Pb podem ser, em ge
ral, inferidas medinio-se a comnosicao isotopica do chumbo “m

feldspato coexistente, ou esiiradas a partir de um dos modelos
de evolucdo do chumbo terrestre. O modelo mais comumente utiliza
éo no ultimo decénio € aquele sugeridc por Stacey e Kramers

(?975), em que as razoes iniciais evoluiram segundo:

(2%7pb/2°%Pb)i = 12,098 + 0,070641 (38,2424 - ¢0»98485.T) 1 ¢
(2°%Pb/2°*Pb)i = 11,152 + 9,74 (1,77529 - ¢0»155125.T) 11.6

onde T € uma idade assumida (aproximada), em bilhoes de anos, da
amostra, e sendo valida para amostras com idades inferiores a

3,7 G.a..

A idade t na equagao II.3, por esta ser transcenden
tal, nao pode ser calculada algebricamente; € determinada com o
auxilio de tabelas (*°?Pb/2°¢Pb)" x t, ou, atualmente, com a uti
lizacdo de computadores, mediante uma série de sucessivas aproxi
magdes para t, até que a diferenca com a razdo (*°7Pb/2°°Pb)” es

teja dentro de um desejado nivel de precisao, em geral 0,1%.
I1.1.2 METODO ISOCRONICO Pb/Pb

No sistema U/Pb rochas ou minerais cogenéticos po
dem ter a sua idade Pb/Pb determ.nada através de um diagrama iso
cronico, onde na abcissa devem constar as razdes 2°6Pb/2°“Pb e

na ordenada as razdes 2°7pb/2°%pp,

Na equagao II.3 se t for uma constante, a mesma re
presenta uma familia de retas passando todas por um ponto comum

cujas coordenadas sdo (*°°Pb/2°'Pb)i e (*°7Pb/?°"Pb)i.


http://eO.98485.Tj
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Esta equacao pode ser reescrita a partir das equa

coes 11.1 ¢ 11.2 como:

207py 1 et _ 3| [aespy orpp) - g Mt reep)
= B ¥ ) ! Ot
o/ {137,88 €M 1| \ro'po/n [2eteb) 137,88 Mo \2mi

I11.7

Os termos dentro dos colchetes sao constantes para
um determinado conjunto de amostras que foram isotopicamente ho
mogéneas ha t anos atras. Se o sistema se manteve fechado deste
entao, a equagao II.7 € uma relagao linear entre ("’Pb/’"Pb)h

e ("‘Pb/"“?b)h, e cuja inclinagao €:

Azt :
me—Jt .2 -1 4 1.8

137,88 (eMP - 1) Ax

O alinhamento dos pontos para um dado conjunto de ro
chas ou minerais, nao € afetado por perdas recentes de uranio e

chumbo, mas depende tao so.ente de algumas condigoes:

a) todas as amostras terem a mesma idade t;

b) todas as amostras terem as mesmas razoes iniciais
para o chumbo;

¢) o sistema estar fechado até ser exposto ao intem
perismo superficial;

A idade t da suite de amostras pode ser calculada em
fungdo da inclinagao (m) da reta, e interpolando em tabelas ja
estabelecidas (Faure, 1986), ou utilizando recursos propiciados

por um computador.

Foi Patterson (1956) quem pela primeira vez utilizou
esta técnica isocrénica, ao analisar a composigdo isotdpica do

chumbo em dois meteoritos de ferro e em trés meteoritos 1iticos.

' . . .,_:p
__eemseho KECICNEL CE ENERGIA MUCLEET
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A equac2o seria neste caso:

287

( Pb) - by -

il _ e20.1]| = _ay IL9
2e6pp) 137,88 [e*1lo _ Ax

libp ao

Se T, € uma constante, ter-se-a uma reta de inclina
c3o m definida, e que devera passar por um ponto cujas coordena

das (ag e by) representam a composicio do chumbo primordial.

|
or O I |} ! I _
Pb -
204pp : o
301 —
1 %5
20~ ot -

4/””'8.
x Mefleoritos ‘erricos

10 |~ 3 -
® Meteoritos liticos
o Sedimenios modernos
o l | L L |
0 10 20 30 40 50

FIGURA II.1- ISOCRONA Pb/Pb PLRA METEORITOS E SEDIMENTOS
OCEANICOS MODERNOS. A INCLINAGAO DA RETA (EQUAGAOILS)

FORNECEU UMA IDADE DE 4,55% 0,07 G.o,PARA
X1=1,537 10" X2 = 9,72 x 10" ¢’ ( PATTERSON, 1956),

Ao usar estes argumentos, Patterson (op cit) obteve
realmente uma reta, conforme a figura II.1, cuja idade calculada
foi de 4,55 ¢+ 0,07 G.a., e confirmada com diferencas que ndo su
Peram em geral, 50 M.a. por outras metodologias isotopicas. Nes

ta reta designada como "Gedcrona 0" ou "meteoritica’, Patterson



verificou tambem que o chumbo de sedimentos oceinicos recentes,
que refletiria a composicao média da Terra, ajustou-se perfeita
mente dentro do erro experimental. Isto levou 2 confirmacao da
idéia de que estes continham chumbo com a mesma composicio isotd
pica primordial. As melhores razoes para esse chumbo primordial
sao as obtidas por Tatsumoto et al. (1973) em uma troilita meteo
ritica conhecida como Canyon Diablo, que s3o apresentadas na ta

bela 11.2.

TABELA 11.2 - ComposicOes isotopicas de chumbo determinadas para
o0 meteoxrito de Canyon Diablo.

(*°°Pb/2°*Pb), (*°7Pb/?°*Pb), (*°*Pb/2°*Pb),  REFERENCIA

9,56 10,42 29,7 Murthy e Patterson
(1962)
9,310 10,296 29,57 Tilton (1973)
9,307 10,294 29,476 Tatsumoto et al.
(1973)
+ 0,006 + 0,006 £ 0,018
I11.1.3 APLICACXO DA METODOLOGIA A Pb COMUM

Os valores das razdes isotOpicas iniciais de chumbo
expostas na tabela I1.2 associadas a idade da Terra, permitiram
a elaboracdo de uma série de idades-modelo para chumbo comum, co
mo o modelo de Holmes-l'outermans (apud Faure, 1977) em que o
chumbo com essas composigdes primordiais teria evoluido ate a

sua remocao (mineralizagdo) ha t, e parametricamente segundo va

17
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jores de y como ilustrado na figura II.2.

207y,
am—

204, {

. ' - 3 ' & i 2 .

8 a0 12 14 16 18 20 22
ZOGPh/ ZNPD

FIGURA IL.2 - REPRESENTACAO GRAFICA DO MODELO DE HOLMES—-HOUTERMANS,
ONDE A EVOLUGAO DOS ISOTOPOS DE CHUMBO SE DA EM Uit

UNICO ESTAGIO.

Neste modelo, que & de estagio simples, as razoes iso
topicas de todos os chumbos que foram removidos de suas fontes,
ao mesmo tempo tp, devem alinhar-se segundo uma reta de inclina

¢do definida conforme:

137,88 exﬁTE-- etitn Ax

Um outro modelo de duplo estagio para chumbo comum, e

bastante utilizado ultimamente, € o de Stacey e Kramers (1975).

Neste modelo a composigdo isotdpica do chumbo evolui
ria a partir de razdes primordiais entre 4,57 até 3,7 G.a, em um

reservatdrio cujo valor para u seria de 7,192, A partir de
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35,7 G.a., conforme a figura II.3, as razoes evoluiriam segundo
um novo valor para y = 9,735, atribuido a2 wma diferenciacio geo
quimica. Assim, o ponto P da figura corresponde is razoes medias

do chumbo crustal atual.

As isocronas deste modelo, partem agora do ponto Q e

a equacao isocronica respectiva sera:

(2*70b/2%%pb) - 12,998 1 |e*2T' . eP2tm

' I1.11
(2°¢Pb/2°*Pb) - 11,152 137,88 |er1l - e*itm

onde T' = 3,70 G.a., € o inicio do segundo estagio de evolugao
isotopica, quando as razoes médias para 2°7Pb/2**Pbe 2°SPb/2°*PDb

eram respectivamente 12,998 e 11,152,

207,
204
tm
05 OG6Go
15,628 ¢
[
}
I
estogio 2 :
|
I
§
. i
‘2,998 ______ I
' j
|
'
I
" 43 Y estagio 1 :
|
i
!
10,294 - ' '
9,307 11,182 18,7
206” /204Pb

FIGURA IT. 3 - REPRESENTAGAO GRA’FICA 00 MOOELO 0OE STACEY E KRAMERS
(1975) COM EVOLUSAO DO CHUMBO EM DUPLO ESTAGIO.
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A equagao 1I.11, bem como a 11.10, de Holmes-
-Houtermans, € também transcendental e as idades podem ser obti

das atravées de tabelas (Faure, 1986), ou usando recursos intera

tivos.

Um exemplo da aplicacao do modelo de Stacey e
Kramers (1975) encontra-se no Apendice 1. -
11.1.4 METODO ISOCRONICO Pb/Pb EM ROCHA-TOTAL E  FELDSPATO

POTASSICO

Consideremos um magma isotopicamente homogéneo, por
tanto com valor de u bem definido, evoluindo desde Ty, com Ta

20es primordiais a; e by, até um certo tempo ty, de forma seme
lhante ao estagio 1 do modelo preconizado por Stacey e Kranmers
(1975). Este magma cristaliza-se para formar uma suite de rochas
tendo diferentes razoes U/Pb e Th/Pb. As razdes isotopicas do
chumbo deverao evoluir segundo um conjunto de curvas com diferen
tes valores de y das amostras, semelhantemente a figura I1.2 ja
vista anteriormente. Se esta evolucao se processar em um sistema
fechado até um tempo t, ou hoje, os pontos no diagrama

206pp/29%ph x 2°7Pb/2°“Pb devem-se dispor ao longo de uma reta,

conforme ilustrado na figura II.4.

A equacido de tal reta ou isocrona sera:

(207pj (2°7pb

20upp) “"Pb)i 1 er2t1 _ gr2t2 11.12
(“‘Pb) (f_‘_‘_gg) " 137,88 |}t - eMt2

2.'0pb 20'0pb i

onde os indices i sdo correspondentes as razoes isotépicas  ini
ciais do chumbo, ou seja do momento do fechamento do sistema ha
t; anos, e t, o tempo em que cessou o crescimento isotopico. Se

0 crescimento continuar até hoje, isto €, ty = 0 como na figura

meancc A NACENEL TE ERERGIA KLTLES H
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11.4, a inclinacao dessa isdcrona sera dada pPor uma equagao ja
conhecida anteriormente:

_ A2t
m = ! e)‘ T = 1 II.]S
137,88 |e™1* . 1

207y t =

204

(-] a
o 1 208y, / 2045,

FIGURA 1L .4 - REPRESENTAW\O GRAFICA DO MODELO ISOCRONICO COM
EVOLUCAO ISOTOPICA DE CHUMBO EM DUPLO ESTAGIO.

Esta metodologia foi inicialmente aplicada por Sobo
tovich (1961)‘em estudos geocronoldgicos de rochas graniticas,
onde as idades isocrdnicas U/Pb em rocha-total nio mostraram re
Sultados satisfatorios, principalmente devido a significante per
da de uranio sofrida pela rocha quando exposta 9 intemperismo
quimico. Uma aplicagdo que mostra a eficiéncia deste método foi
feita por Rosholt et al., (1973) em rochas graniticas do Wyoming,

EUA, onde houve perda de até 88% de uranio, no entanto a isécro



crona Pb/Pb em rocha-total mostrou bom tracado, o que reflete a
estabilidade dos isotopos de chumbo. Um trabalho recente A de
Gulson et al. (1986) mostra que a metodologia isotopica Pb/Pb po
de ser aplicada mesmo em rochas alteradas intempericamente, onde

outras técnicas nao forneceriam resultados confiaveis.

A simplicidade da sistematica Pb/Pb tem sido intensg'
mente explorada pelo grupo de geocronologos de Oxford. Excelen
tes isocronas em rocha-total, principalmente em ortognaisses cal
cio-alcalinos, tém frequentemente concordado dentro do erro ana

litico com as idades Rb/Sr em rocha-total correspondentes.

Quanto aos feldspatos potassicos, devido as suas al
tas razoes Pb/U, podem ser interprétados como chumbo comum. As
conéentracBes de U e Th sao, em geral, menores do que 1 ppm, en
quanto que as do chumbo alcancam desde algumas dezenas até cente
nas de ppm. Isto faria com que a composigdao isotopica do Pb nao

variasse com o tempo, e gerasse informacoes sobre a petrogénese

das rochas.,

No entanto, um numero significativo de dados obtidos
em feldspatos tem apresentado valores menores do que os obtidos
por outras metodologias, indicando que as premissas nao sao veri
ficadas. Tal fato, a semelhanca das idades-modelo em chumbo co
mum, péde ser atribuido a incorporagao posterior de chumbo radio

génico ao mineral, ou seja, apos sua cristalizacao.

Alem das potencialidades desta metodologia isotdpica
em relagao a datacdo de eventos, importantes subsidios de cara
ter petrogeneético sao fornecidos atraves da razio 238y/2¢%pp

(u;).



11.1.5 UTILIZACAO DO PARAMETRO 2°%U/2°*Pb (mi)

A crosta continental inferior possue uma razao U/Pb
mais baixa que aquela encontrada no manto superior e na crosta
continental superior. A distribuicao diferencial destes elemen
tos pode ser usada como um critério para a identificacgao da fon
te magmatica de uma suite de amostras. As possiveis fontes de
magma seriam: manto, crosta granulitica inferior e crosta conti

nental superior,

Para se identificar a fonte de magma € utilizada a
razao ”'U/"be, também conhecida por ¥ que, segundo Moorbath
e Taylor (1981), mostra valores caracteristicos para cada uma
dessas fontes. O valor de ma (***U/2**Pb) € obtido assumido o mo
delo de evolucao isotopica de Pb em um tnico estagio, desde a

formacao da Terra ate a idade isocronica medida.

Assim, magmas diferenciados a partir do manto supe
rior mostram valores de pi entre 7,5 e 8,0; variacoes neste in
tervalo sao reflexos da heterogeneidade do manto. Por outro lado
uma suite de amostras com valores de M1 consideravelmente neno
res que 7,5 pode significar que estas ténham sido geradas a par
tir da fusdo parcial da crosta grnaulitica inferior. Rockas for
madas através da fusdo da crosta continental superior, enriqueci

da em U, mostram valores de u, maiores que 8,0,

Convém lembrar que os valores de yy nao podem ser to
mados como limites fixos, devido a heterogeneidade dessas fontes.
Dessa forma, € conveniente que sejam utilizados outros parame
tros para a interpretagao genética das rochas em estudo. Dados
adicionais podem ser obtidos pelas razdes iniciais $7sr/%sr,
extraidas dos diagramas isocrdnicos Rb/Sr. Na tabela II1.3 pode
ser observada a relagdo entre os valores de u: e razdes iniciais

de Sr para as diferentes fontes de magnma.
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TABELA II.3 - Comparacdo entre os valores de uy (*’Sr/*®Sr); pa
ra as diferentes fontes de magma.

mma M2 (2 SluIZONPb) (.751',"31‘):'[
Manto Superior 7,5 a 8,0 < 0,704
Crosta Inferior < 7,5 < 0,704
Crosta Superior > 8,0 > 0,708

Pode ocorrer, em algung casos, que rochas cogenéti
cas.analisadas por ambos os métodos n3o mostrem valores de u; e
razoes iniciais de Sr concordantes. Isto pode estar relacionado
com perdas de U e Rb durante eventos metamorficos de alto grau,
em épocas posteriores a formacao da rocha em questido, ou mesmo
por contaminagao do m:terial durante sua ascensao através da

crosta continental superior,

11.2 ESPECTROMETRIA DE MASSA TERMOIONICA

-

A técnica de espectrometria de massa e aplicada para
a obtengio de medidas precisas de composicdo isotopica de um da
do elemento. A concentragao deste pode ser determinada com o au

xilio da técnica de diluigcao isotopica.

O processo que OCorre em uma analise por espectrome
tria de massa termoidnica envolve a formagcao de ions, atravées da
evaporagao térmica dos atomos da amostra depositada em um fila
mento, os quais sdo acelerados por um campo elétrico; e separa
dos por um campo magnético de acorde com a razao massa/carga dos
fons., Os feixes de fons separados e transformados em corrente

eletrica pelo detetor sdo amplificados e registrados., Atualrente,
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estes sao armazenados e processados automaticamente por um micro

computador, que € acoplado "on line" ao espectrometro de massa.

11.2.1 PROCESSO DE TERMOIONIZACAO

A termoioni;acio caracteriza-se pela emissao de iéns
a partir de uma amostra solida depositada sobre a superficie ho
mogénea de um metal de alta funcao trabalho (Stevens, 1964). Com
o aquecimento desta superficie ha evaporagao de moléculas e ato
mos neutros, e também de ions positivos formados pela perda de
um elétron para a superficie. A razao entre a quantidade de ions
positivos (n*) e neutros (n°) para uma dada temperatura T (X) da
superficie € dada pela equacao de Saha-Langmuir  (Elliot, 1963;
McDowell, 1963; Kiser, 1965): ‘

+

o= Aexp {a - d¢le 11.14

n kT

onde:

n*/n® = razdo dos fons positivos e neutros;

e = carga eletronica;

k = constante de gas de Boltzman;

T = temperatura absoluta;

I = potencial de ionizacdo da molécula ou ato
mo;

) = fung3o trabalho da superficie do filamento,
e

A = constante de proporcionalidade.

Pela equagdo II.14 pode ser observado que a eficién
cia de ionizacdo estd relacionada com a diferenca entre a fungao
trabalho da superficie (¢) e o potencial de ionizagao (I) do ele
mento a ser analisado. Assim, maior eficiéncia sera obtida quan

do ¢ >1, SeI > ¢ a elevacdo da temperatura pode aumentar a efi
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ciéncia de ionizagdo, mas este procedimento pode ocasionar a per
da de uma grande fracao da amostra depositada, como também insta
bilizar os feixes dos ions positivos. Uma alternativa, seria adi
cionar 5 amostra solugoes capazes de aumentar a eficiéncia de io

nizagao.

Em analises por espectrometria de massa, o objeto de
jonizagao € um filamento de metal aquecido que pode ser de dife

rentes materiais e arranjos.
I11.2.1.1 MATERIAL DE FILAMENTO

Algumas caracteristicas devem ser consideradas quan
do da escolha do material do filamento, tais como, fungao traba
lho, grau de pureza, insolubilidade em solventes comumente enpre

gados na preparacao das amostras, ponto de fuszo e custo.

Comumente, os materiais de filamento siao o tantalo,
platina, tungsténio e rénio. Na tabela II.4 s3o apresentados os
valores de funcao trabalho, ponto de fusao e resisténcia ao aci

do nitrico destes quatro materiais.

TABELA II.4 - Propriedades fisico-quimicas dos materiais de fila
mento (Tyrrell, 1978).

FILAMENTO FUNCAO TRABALHO PONTO DE RESISTENCIA A0

¢ (eV) FUSRO (K) FCIDO NITRICO
Pt 5,36 1769 insoluvel
Ta 4,19 2996 insolivel
W 4,52 3410 pouco solivel
Re 5,10 3180 soluvel em acido
concentrado

resiic et NAGCNED CE ERERGIA BLLLE
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Em sua maioria, as analises isotopicas por espectro
metria de massa termoionica empregam filamentos de rénio, que
alén de apresentar as melhores propriedades fisicas (ver tabela
11.3), € um material de alta pureza. O fato do mesmo ser solivel
em acido nitrico concentrado niao restringe seu uso, ja que podem

ser utilizadas solucoes diluidas. .
11.2.1.2 ARRANJOS DE FILAMENTO

Os arranjos de filamento podem ser, basicamente, de

trés tipos: simples, duplo e triplo.

Em arranjo de filamento simples, o processo de evapo
ragio e ionizacao da amostra ocorre simultaneamente. Este tipo
de arranjo € utilizado nas analises isotopicas de elementos cu
jas razoes entre o potencial de ionizagio e temperatura de evapo

ragcao € pequena (I/T<<1).

Em arranjo de filamento duplo, a amostra € deposita
da em um dos filamentos, no qual as moleculas sofrem um processo
inicial de evaporacao e posterior ionizagcao ao colidirem com um

segundo filamento aquecido a uma temperatura mais alta.

Para o caso de arranjo de filamento triplo, a amos
tra e depositada em um ou ambos os filamentos laterais, onde as
moléculas sofrem un processo de evaporacao, e posterior ioniza
¢ao no filamento central que se encontra aquecido a uma tempera
tura mais alta que a dos filamentos laterais (Inghram e Chupka,

1953; Mathews, 1978).

A vantagem dos filamentos multiplos (duplos e tri
plos) € o controle independente da temperatura de evaporacao e
jonizagdo, o que facilita as analises de amostras cuja ionizagdo

ocorre em temperatura superior aquela de evaporagao.



Para o caso do chumbo a emissao termoidnica € difi
.cultada devido ao elevado potencial de ionizagao deste elemento,
e também pela sua caracteristica volatil. Até meados da década
de 50 a deposigao era feita em arranjo de filamento simples com
adicao de boratos, oxalatos; etc, mas a quantidade de - amostra
exigida para uma analise estava em torno de dezenas de ug; quan
tidades inferiores nao apresentavam resultades confiaveis. Gran
des progressos neste sentido foram obtidos pelos sovieticos (Aki
shin et al., 1957), utilizando uma mistura de silica gel e zirco
nio, com tragos de acido fosforico, como catalizador para melho
rar a eficiéncia de ionizag3o em analises isotopicas de chumbo
por espectrometria de massa. Segundo estes autores, foi observa
da uma sensivel melhoria nas medidas isotopicas, assim como uma
reducdo no efeito de discriminagao de massa, o que foi atribuido
ao controle de evaporagao do chumbo pela difusdao do mesmo ma su
perficie de vidro silicatado formada sobre o filamento; o ganho
possivel em temperatura, entre 1100 e 1400°C aumentou o rendimen
to da emissao ionica, além da ionizacao ser favorecida pela natu

reza oxidente desta nova superficie.

Mais tarde, Cameron et al. (1969) descrevem um outro
método de preparacao de silica gel, o qual & atualmente emprega

do pela maioria dos laboratorios.

Atualmente sao utilizados para analises isotopicas de
chunbo por espectrometria de massa filamentos de rénio com ar
ranjo simples, empregando como catalizadores silica gel e acido
fosforico, Este procedimento tem mostrado medidas precisas, mes

mo em amostras com alguns ng de chumbo.
11.2.2 EFEITO DE FRACIONAMENTO ISOTOPICO

As razdes ‘sotopicas obtidas por espectrometria de



massa devem ser corrigidas para o efeito de fracionamento isotc
pico. Este efeito € causado pela evaporacao preferencial dos iso
topos mais leves em relacao aos mais pesados, e esta intimamente
relacionado a temperatura de evaporacao e ionizaciao no filamento,

e as massas dos nuclideos envolvidos.

0 fator de correcio para o efeito de discriminagao dé
massa pode ser determinado usando a técnica de normalizagae in
terna (Hamilton, 1965; Wasserburg et al., 1981). Esta corregao
pode ser feita em elemcntos que possuem, no minimo, trés isoto
pos nao radiogenicos com razoes conhecidas, por exemplo, Sr, Nd,

Gd, etc.

Para corrigir o efeito'de discriminacao de massa em
anilises isotopicas de chumbo, que pessui apenas um isotopo nao
radiogeénico, a técnica de normalizagcao interna € inviavel. Por
este motivo as correcoes podem ser feitas de forma externa, por

duas maneiras:

a) a correcao € estimada com referéncia a medidas
efetuad.s, em condigoes equivalentes, em padroes
internacionais (Catanzaro et al., 1968; Richards
e Appel, 1987);

b) com adigao de duplo tracador de chumbo a amostra
(Compston e Overby, 1969; Cooper et al., 1969;
Russel, 1971).
A maneira mais usada para a correcao do fracionamen
to isotopico & a primeira, onde se utilizam padrdoes internacio

nais. Neste trabalho foi empregado o padrio de Pb NBS-982,

11.2.3 ESPECTROMETRO DE MASSA

Os espectrometros de massa geralmente utilizados pa
ra anilises isotopicas de elementos de interesse na geocronolo

gia sio os de focalizacdo simples, do tipo Nier e com deflexdo



jonica de 90 ou 60°, Até meados da década de 70 as determinacdes
das razdes isotOopicas eram obtidas com espectrometros de coletor
simples, através de varreduras magnéticas repetitivas, ou técni
ca de '"peak jumping", e os picos registrados en papel especial.
Nesta tecnica, que requer utilizagcdo de réguas adequadas e recur
s0S interpolativos,.para minimizar flutuacées de correntes ioni-

cas, Os erros nas razoes isotopicas sdo da ordem de 0,2 a 0,3%.

Durante a década de 70 e especialmente nesta, todos
0os espectrometros passaram a vir acoplados a microcomputadores
que, através de interfaces apropriadas, ndo so passaram a contro
lar as operagdes, antes manuais, mas principalmente, efetuar as
aquisicoes e tratamento estatistico dos dados. Com isto melhorou

-se consideravelmente a precisdo das analises isotopicas.

Como ultimo aperfeicoamento tecnoldgico nesta déca
da, surgiram espectrometros totalmente automatizados. que podem
abrigar em uma torrete especial até 16 amostras, e dotados de um
sistema de até 9 coletores independentes. Este sistema permite
que todos os isotopos do elemento a ser analisado sejam medidos
simultaneamente, de forma estatica, compensando as flutuagoes de
correntes idnicas e diminuindo também o tempo requerido na anali
se (Habfast, 1983). Na tabela I1.5 sao dados zlguns - resultados
comparativos entre os sistemas de coletor simples e multicoleto

res, nas analises isotopicas de chumbo, estroncio e neodimio.

‘Conforme pode ser observado nesta tabela, com sisté
ma de multicolegao necessita-se, em geral, de menos de 1/3 do

tempo para uma reprodutibilidade interna trés vezes melhor.

0 espectrometro de massa empregado neste trabalho
foi o VG-354 do Centro de Pesquisas Geocronoldgicas, dotado de §

coletores, conforme esquema mostrado na figura II.5.

COMiSSAD NACICNAL CE ENLRGIA BUCLEA!



26

TABELA 11.5 - Comparagao de dados obtides pelo sistema de multico
lecao e coletor simples, em analises isotopicas de
chumbo, estroncio e neodimio.

ANALISE ISOTOPICA . - MULTICOLETOR COLETOR SIMPLES

Chumbo SRM 981 (200ug)

Reprodutibilidade interna 0,002% 0,01%
Tempo de aquisigcao de dados S minutos 15 minutos
Reprodutibilidade externa 0,05% 0,05%

Estroncio SRM 987 (1,0yug)

Reprodutibilidade interna 0,001% 0,003%
Tempo de aquisigcao de dados 60 minutos 200 minutos
Reprodutibilidade externa 0,003% 0,003%

Neodimio (300ug)

Reprodutibilidade interna 0,001% 0,003%
Tempo de aquisigao de dados 20 minutos 150 minutos
Reprodutibilidade externa 0,003% 0,003%




ANALISADOR

SISTEMA DE
MULTICOLETORES

FONTE DE IONS

FIGURA II - 5 - DIAGRAMA

VG- 354,

ESQUEMAT!CO 00 ESPECTROMETRO DE MASSA

27



L8

111, PARTE EXPERIMENTAL

III.1 INTRODUCRO

A parte experimental desenvolvida neste trabalho te
ve como objetivo o estabelecimento de procedimentos quimico-ana

liticos empregados na metodologia isotdpica Pb/Pb.

Esta metodologia requer cuidados especiais nos proce
dimentos empregados para se obter uma melhor precisao e exatidao.
Quatro fatores podem afetar os resultados das analises isotopi
cas de chumbo, a saber: contaminagao ocorrida durante a prepara
¢do quimica da amostra; nivel de pureza do chumbo em relagao aos
outros constituintes da rocha; emissao ionica durante a analise
por espectrometria de massa; e efeito de fracionamento isotopico

ocorrido durante a analise.

Com relacdo a contaminagao que ocorre durante a pre
paracao quimica da amostra, segundo a literatura, sao quatro os
principais agentes: o ambiente onde a amostra € preparada; os
reagentes empregados; os aparatos utilizados; e o proprio analis
ta (Mitchell, 1973; Zief e Nesher, 1974; Zief e Horvath, 1976;
Murphy, 1976). A falta de controle sobre estes agentes causado
Tes da contaminagao, pode levar a resultados incertos, principal
mente em amostras onde a concentragao do elemento a ser determi
nado for muito baixa. A ccntaminagao ambiental pode ser bastante
reduzida se as amostras foram preparadas em um local desprovido
de particulas e outras impurezas do ar; este local seria um labo
ratorio limpo-classe 100 (Federal Standard.--EUA - 1973), A con
taminacao provinda de reagentes e aparétos utilizados pode ser

minimizada com o emprego de técnicas apropriadas de destilagdo
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(Mitchell, 1982 a,b), e rigorosa limpeza do material atraves de
acidos de alta concentracao (Little e Brooks, 1974, Moody e

Lindstrom, 1977).

Um outro fator que pode afetar os resultados & o
grau de pureza do chumbo obtido na separacao quimica. Em  anali
ses isotOpicas por emiss3o termoidonica o elemento a ser analisa
do deve se encontrar na forma mais pura possivel, devido a pos
siveis interferéncias isobaricas e/ou inibigGes na emissao ioni
ca. Varias técnicas foram desenvolvidas para purificacido de chum
bo (Johnson e Polhill, 1957; Gray e Oversby, 1972; Krogh, 1973;
Arden e Gale, 1974; Tera e Wasserburg, 1975; Ludwig, 1979; An
dersen e Taylor, 1988), sendo a maioria através da técnica de

troca ionica.

Outros fat,res que se levados em consideracao podem
mostrar melhores resultados nas analises isotdopicas de chumbo
sao a emissdo idnica e correcao do fracionamento isotopico, ja

descritos no capitulo anterior.

Tendo em vista estes quatro fatores, a parte experi
mental desse trabalho foi realizada em duas etapas:
. Primeira Etapa - testes de procedimentos quimico-
analiticos (dissolugan de amostras de rocha; sepa
rag@ao quimica de chumbo, e medida das razdes isotd

picas do elemento), em laboratorio quimico conven
cional com emprego de reagentes de grau analitico.

. Segunda Etapa - otimizagao dos procedimentos usan
do um laboratorio limpo-classe 100 e reagentes pu
rificados.

Os resultados obtidos em ambas as etapas deste traba

lho foram comparados com dados determinados no Laboratdrio de

Geocronologia da Universidade de Oxford, Inglaterra,

Neste capitulo serdo discutidos a montagem do labora

torio limpo-classe 100, purificagdo de reagentes, técnicas quimi



mico-analiticas empregadas, os resultados obtidos e sua avalia

¢ao.
111.2 MONTAGEM DO LABORATORIO LIMPO

Por definicao um ambiente limpo € um local fechado
onde se tem controle sobre a matéria que se encontra sob a forma

de particulas, e também sobre a temperatura, umidade e pressio.

A temperatura recomendada para estes ambientes € de
aproximadamente 22°C e a umidade do ar ao redor de 40%. Também &
mantida pressao positiva para garantir que o fluxo de ar seja de

dentro para fora da sala, diminuindo a possibilidade de contami

nacao externa.

Segundo a norma 209-B do  Federal Standard - EUA -
(1973) sao tres as classes de limpexa do ar, sendo a classifica
c¢dao baseada na contagem de particulas de tamanhos determinados.
. Classe 100 - O nimero de particulas com tamanho
2 0,51 nao deve exceder a 100/pé cibico;

. Classe 10,000 - O nimero de particulas com tamanho
2 0,5y ndo deve ser maior que 10.000pe/cubico ,
ou, 65 particulas/pé cubico com tamanho 2 0,5y;

. Classe 100,000 - O numero de particulas de tamanho
2 0,51 ndo deve exceder a 100.000/pé cibico, ou

700 particulas com.tamanho 2 5,04,
Devido ao alto custo de um laboratorio com estas ca
racteristicas, foi montado no Departamento de Processos Especiais
do IPEN um microlaboratorio-classe 100 usando o principio dos

conceitos que caracterizam este ambiente.

A planta do laboratorio montado pode ser observada
na figura III,1, o qual € constituido por uma ante-sala, para
que nao haja um contato direto entre o laboratdrio e o exterior,

e pelo laboratorio propriamente dito. O ar € tomado da atmosfera
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e insuflado para a sala sofrendo uma purificacao inicial atraves
de um sistema de pré-filtros (figura 111.2), que resulta em um
ambiente com classe de limpeza ao redor de 10.000, e pressao po
sitiva. Dentro desta sala foram instaladas trés "glove-boxes" e
uma capela de fluxo laminar classe 100, e dois destiladores de
quartzo. Esta sala teve suas paredes e teto revestidos com papel-

de parede e os materiais metalicos, em sua maioria, substituidos

por plasticos ou pintados com tinta epoxi.

Figura 111.2 - Vista parcial do laboratorio limpo-classe 100, on
de pode ser observado o sistema de pré-filtros.

As "glove-boxes" foram construidas com acrilico e
s3ao interligadas através de ante-camaras, O ar que alimenta es

tas camaras € absorvido da sala (classe 10.000) e novamente puri
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ficado com o emprego de dois filtros absolutos tipo HEPA ligados
em serie, fornecendo classe 100 de limpeza (figura 111.3). Nes
tas "glove-boxes"™ & mantida pressido positiva, em um intervalo de
s a 10 mmca, o que propicia uma melhor troca de ar. Em cada com
partimento € desenvolvida uma atividade, ou seja, secagem de ma
terial plastico, coleta de acidos destilados pela técnica 'sub-
-boiling", e tratamento inicial de amostras (fase de dissolucao

e preparacao para posterior purificacao de chumbo).

Figura 111.3 - Sistema de purificacdao do ar através de filtros
absolutos.

A capela de fluxo laminar, que integra este laborato
rio, também possui un filtro de ar absoluto, assim que seu inte
rior € caracterizado por classe 100 de limpeza do ar. Nesta cape
la € realizada a separagcdo de chumbo pela técnica de troca ioni
ca e a deposigio de amostras em filamento, assim como a prepara

¢ao de reagentes diluidos.

Também nesta sala foram instaladoes dois destiladores
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de quartzo que sao empregados na purificagao de reagentes utili
zados nas analises isotopicas de chumbo. O produto destilado &
coletado no interior de uma "glove-box", sendo que a conexdo des
tilador-frasco de coleta € feita por um tubo de teflon.

I11.3 PURIFICACAO DE REAGENTES PELA TECNICA "SUB-BOILING"

A técnica de destilacdo "sub-boiling" foi inicialmen
te desenvolvida por pesquisadores do National Bureau of Standards
(EVA), devido a necessidade de reagentes ultrapuros que seriam
utilizados na determinagao de elementos-traco (Kuehner et al.,

1972).

A purificagdo do acido & baseada na evaporacido quies
cente do liquido através de aquecimento, que & feito por resis
téncias elétricas introduzidas no destilador, situadas em um ni
vel superior em relagdo ao liquido a ser destilado, e nao provo
cando a2 ebuligdo deste. O material que compoe o destilador 3
quartzo; para o caso de acido fluoridrico € utilizado politetra

fluoretileno (Mitchell, 1982 a,b).

A eficiéncia do método esta no fato de que nao haven
do ebuligdo, ndo ha formagao de bolhas, as quais poderiam duran
te sua ruptura interar particulas na corrente de vapor, ¢ que
acarretaria em contaminag¢ido do 1liquido destilado (Kuehner et al.,

1972).

Algumas recomendagoes sao dadas para a destilacao de
acidos nitrico e cloridrico. Para o caso do acido nitrico concen
trado é sugerida uma destilagdo a baixa temperatura para preve
nir a formacdao de NO;. Para o acido cloridrico é recomendado que
o acido esteja diluido (~ 10N); acido concentrado ao ser aqueci

do formaria bolhas que podem contaminar o produto final,

Para a purificagdo de agua, o produto mostra melhor
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qualidade quando houver préevia deionizacao atraves de colunas
de troca ionica, e posterior destilacao "sub-boiling" (Murphy,
1976).

A destilacao de acido fluoridrico € feita com o em
prego de dois frascos de teflon conectados por um bloco do mesmo
material, como sugerido por Mattinson (1972). Uma lampada forne
ce calor para uma lenta evaporacao, sem ebuligcao, no frasco ali
mentador, e o vapor condensa num frasco receptor que € resfriado

com gelo.

A vantagem do uso de destiladores de quartzo em rela
cdo a técnica de dois frascos, como sugerido por Mattinson (op
cit), € o rendimento. A produca@o diaria de acidos nitrico e clo
ridrico obtida em destilador de quartzo € de iSO a 300mef, respec

tivamente, enquanto que a de acido fluoridrico € de 15mf.

Os acidos nitrico, cloridrico e fluoridrico, e agua
destilados pela técnica "sub-boiling" e usados na preparagao de
amostras foram analisados pela técnica de voltametria por redis
solugdo anddica (Giolito, 1980), para determinagao do teor de
chumbo. O acido bromidrico intensamente usado durante a prepara
¢3o quimica das amostras, nao foi purificado devido seu alto ni
vel de toxicidade; foi empregado aquele mais puro encontrado no

mercado, HBr suprapur Merck, com 5 ppb de chumbo.

Na tabela III.1 s3o mostrados os teores de chumbo
nos acidos destilados pela técnica "sub-boiling" e nos  disponi
veis no mercado, em grau analitico (PA) e suprapuro (SP), marca
Merck. A concentragao de chumbo encontrada na agua destilada pe

1a tecnica "sub-boiling" € de 0,02 ppb.

(oo 3 NAC.CN2L CE ELERGIA NUCLES T



TABELA 11I1.1 - Teor de chumbo (ppb) nos acidos destilados pela
técnica “sub-boiling" e nos comerciais grau supra
puro (SP) e analitico (PA).

DESTILADO COMERCI AL COMERCIAL
REAGENTE “SUB-BOI LING" SP PA )
HNO, 0,1 5,0 10,0
HF 0,32 10,0 50,0
HCL 0,4 5,0 20,0
I11.4 PROCEDIMENTOS QUIMICOS DE PREPARAGAO DE AMOSTRAS DE

ROCHA PARA ANALISES ISOTOPICAS DE CHUMBO

Neste trabalho dois diferentes procedimentos cuimi
cos de preparacao de amostras para analises isotopicas de clLumbo
foram testados. Ambos os procedimentos baseiam-se na dissolugao
da rocha via acida, separacao de chumbo empregando a técnicz de

troca ionica, e deposicao da fracao de chumbo em filamento.

111.4.1 DISSOLUCIO DE ROCHAS

Na literatura sao varios os métodos utilizados para
a dissolugao de amostras de minerais e rochas (Gray e Oversby,
1972; Krogh, 1973; Croudace, 1980; Thirlwall, 1982; Trocki et
al., 1984; Shihomatsu et al., 1987).

Neste trabalho dois métodos de dissolugdo foram tes
tados: Método I baseado em Shihomatsu et al. (1987), e Método II
baseado em Teixeira (com. verbal, 1987) o qual & empregado pelo

Laboratorio de Geocronologia da Universidade de Oxford.



Para testar ambos os métodos cercz de 300mg de amos
tra foram dissolvidos em homba de pressao, cczposta por um be

cker e tampa de teflon e carcaga de ago-inoxicavel.

II1.4.1.1 METODO I DE DISSOLUCZO

0 procedimento de dissolugao de ztostra encontra-se

resumido na figura III.4.

A dissolucao se inicia com a introducao de 1,0mf de
acido nitrice concentrado e 10,0me de acido fiuoridrico 40% no
becker de teflon contendo a amostra. O becker € vedado com fita
de teflon e submetido a uma agitacao no ultrz-som por 10 minutos.
Posteriormente, € colocado na carcaca de aco-inoxidavel e levado

a mufla durante 24 horas 3 140°C.

Apos o resfriamento da bomba de digestao e evapora
¢do da solucao em chapa elétrica, a amostra e tratada atraves de
estagios sucessivos com 1,0mf de acido perclérico concentrado;
5,0mt de acido nitrico concentrado, e 10,0mL de acido cloridrico
8N. Apos estas etapas o residuo € dissolvido en 5,0mf de acido
cloridrico 1IN, estando a amostra preparada pzra ser submetida a

etapa de separacao quimica de chumbo.
I11.4.1.2 METODO 11 DE DISSOLUCAO

Un esquema do procedimento deste netodo pode ser ob

servado na figura III.S,

A primeira etapa deste metodo € igual a do Método I,
isto €, adicdo de acidos nitrico e fluoridrico a amcstra e aque

cimento em mufla por 24 horas a 140°C.

Apds o resfriamento e evaporacao da solucao a  amos

tra é tratada, também através de estagios sucessivos, com 2,0ml
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FIGURA III1.4 - Esquenz do procedimento quimico do Método I de
dissolucao de rochas (baseado em Shihomatsu et
al., 1987).
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FIGURA II1.5 - Esquema do procedimento quimico do Método II de
dissolucao de rochas (baseado em Teixeira, com,
verbal, 1987).
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de acido bromidrico 1,0M; 5,0me de acido cloridrico 6M; 2,0mé de
"gcido bromidrico 1,0M. Nesta fase a amostra nao € evaporada até
a secura, mas até a formagcao de uma pasta verméelho-acastanhada,
e a esta sao adicionados 2,0ml de acido bromidrico 1M; a solucao
de amostra & transferida para um tubo de ensaio. O becker € lava
do com 0,5mf do mesmo acido e esta solucdo € adicionada a  ante
rior. A amostra & centrifugada por 6 minutos a uma velocidade de
2.000 rpm. O sobrenadante da solugcao € que sera levado a etapa
de separac3do e purificacdo de chumbo empregando a técnica de tro

ca ionica.
111.4.2 SEPARACAO QUIMICA DE CHUMBO

Atraves da técnica de troca id6nica, com o emprego de
resina anionica, dois métodos de separacdo quimica de chumbo fo
ram testados. O Metodo A € baseado em Johnson e Polhill (1957);
as amostras sujeitas a este procedimento de purificagao de chum
bo foram previamente tratados pelo Metodo I de dissolugao de ro
chas. O Metodo B de separacao de chumbo baseia-se em Teixeira
(com. verbal, 1987) e as amostras foram preparadas pelo ‘Método

11 de dissolugao.
III.4.2.1 METODO "A" DE SEPARACAO DE CHUMBO

- Resina empregada: Bio Rad, AG 1-X8, 200-400 mesh,

ce-.
- Dimensces da coluna de quartzo:
. comprimento ¢ 150mm
. diZmetro interno: 8mm

- Altura da coluna de resina: 80mm



acima:

111.4.2.2

Preparacao da Resina e Condicionamento da Coluna

1) Pesar cerca de 1,0g de resina;

2) Adicionar cerca de 40ml de acido cloridrico 2N;
3) Agitar no ultra-som por 20 minutos;

4) Descansar por 1 noite;

5) Retirar o sobrenadante;

6) Adicionar cerca de 20mf de acido cloridrico 2N e
agitar;

7) Colocar um "plug" de 1a de quartzo na parte infe
rior da coluna;

8) Percolar agua destilada e preencher a coluna com
a resina até uma altura de ~ 90mm;

9) Percolar pela coluna 30mf de acido cloridrico 1N
e acertar o menisco em 80mm;

10) Percolar 20mf de acido cloridrico 0,01N;

11) Percolar 10mf de acido cloridrico 1N,
Separacao de Chumbo
Apos a coluna estar condicionada da forma descrita

1) Percolar os 5,0mf de solugcio da amostra em meio
acido cloridrico 1IN (ver item I11.4.1.1);

2) Lavar as paredes da coluna com 5 x 10,0mf de aci
do cloridrico 1N;

3) Eluir p chumbo com acido cloridrico 0,01N, despre

zando os 2 primeiros mf e recolhendo os uUltimos
8m{,

METODO "B" DE SEPARACAO DE CHUMBO

- Resina empregada: Bio Rad, AG 1-X8, 200-400 mesh,
ce-.
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- Dimensoes da coluna de vidro:

comprimento ¢ 85mm
diametro interno: Smm

- Altura da coluna de resina: 70mm

Preparacao da Resina e Condicionamento da Coluna

1)
2)
3)
4)
5)
6)

7)

8)

9)
10)

Pesar cerca de 1,0g de resina;

Adicionar cerca de 40mf de agua destilada;
Agitar no ultra-som por 20 minutos;
Repousar por ~ 3 horas;

Retirar o sobrenadante;

Adicionar cerca de 20mf de agua destilada e agi
tar;

Colocar um "plug" de 1la de quartzo na parte infe
rior da coluna;

Percolar agua e preencher a coluna com a resina
até uma altura de ~ 80mm;

Percolar 2,0mf de agua;

Percolar 2,0m& de acido bromidrico 1M e acertar o
menisco em 70mm,

Separacao de Chumbo

Com a coluna preparada como descrito acima:

1)

)

3)
4)

5)

Percolar os 2,5mf de solugao de amostra em meio
acido bromidrico 1M (ver item 111.4.1.2);

Lavar as paredes da coluna com 3,0mf de acido bro
midrico 1M (0,5; 0,5 ¢ 2,0mf);

Eluir o chumbo com 4,0mf de acido cloridrico 6M;

Evaporar e dissolver o residuo com 2,0mf de acido
bromidrico 1M;

Recondicionar a coluna com 2,0mf de agua destilada
e 2,0ml de acido bromidrico 1M;
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6) Percolar pela coluna a solugdo do item 4;

7) Repetir o processo a partir do item 2.

O processo de purificacao de chumbo € repetido 3 ve

i€s.

As calibracoes das colunas, em ambos os métodos, fo
rzz feitas atraves da deteccao de Pb nas fragdes coletadas, empre

geando a técnica de absorcdo atomica.
111.4.3 DEPOSICAO DE AMOSTRA EM FILAMENTO .

Apos a obtencao da fracao de chumbo purificado como
descrito no ftem anterior a amostra é evaporada, e o residuo dis
solvido com algumas gotas de acido nitrico 0,IN. Esta concentra
¢Zo € suficientemente diluida para nao afetar as propriedades fi

sico~-quimicas do filamento.

O filamento empregado nas analises isotopicas de chum
bo € de rénio refinado por zona com dimensdes de 0,001" x 0,025"
(espessura x largura), previamente degaesificado a uma corrente
¢e 4A sob uma pressdo de 107° Torr durante 30 minutos, com a fina
lidade de eliminar as impurezas (sdédio, potassio, etc) adquiridas

na montagem.

Para uma melhor ionizacao de chumbo durante a analise
isotopica € necessaria a deposicao de aditivos ao filamento, tais
como: solugdo de silica-gel e acido fosforico, os quais foram pre

rarados da seguinte forma:

Solugao de Silica-Gel

Esta solugao foi preparada pelo método sugerido por
Richards (com, verbal, 1978). Em um becker de teflon foram adicio

nadas ~ 15,0g de silica-gel Merck "60 HR extra pure" e ~ 100mL de



agua destilada, e esta solucao sofreu agitacoes periodicas por
uma semana. Apos este periodo a mistura ficou repousando por 3 di
as, € entao o sobrenadante foi retirado e estocado em um frasco

de polietileno. Esta solucdo & agitada antes de usar.

Preparacao e Purificigao de Acido Fosforico

Devido a notavel quantidade de chumbo presente no aci
do fosforico, &€ recomendavel que o mesmo seja purificado. Para is
to foram utilizadas colunas de polietileno preenchidas como resi
na cationica Dowex S50W-X8, 200-400 mesh (Richards, com. verbal,

1978).

0 2cido fosforico concentrado foi diluido a 0,15% e

purificado pela técnica de troca ibnica e posteriormente reconcen

) trado a 0,75N.

A deposigcao da amostra em filamento segue o seguinte

procedimento:

1) Depositar no filamento 5uf de solugao de silica-
-gel e 1ul de acido fosforico 0,75N;

2) Evaporar a uma corrente de 0,6A, até quase secura;
3) Depositar 1 gota de amostra em meio nitrico;
4) Evaporar a uma corrente de 0,6A ate secura;

5) Elevar a corrente até o filamento ficar  levemente
rubro e observar a formagao de fumagas brancas
(P,0s), causada pela eliminagao do excesso de aci
do fosforico no filamento;

6) Manter a corrente por 10 segundos e em seguida des
ligar.

11,5 DETERMINACAO DAS RAZOES ISOTOPICAS DE CHUMBO POR  ES
PECTROMETRIA DE MASSA

As medidas das razdes isotopicas de chumbo

COMISSAC KACEN:L CE ENERGIA NUCLEAR/SF



(2°°Pb/2°*Pb, *°7Pb/2°*Pk, *°°Pb/?'"Pb), foram obtidas utilizan

do-se a técnica de multicolegao simultanea.

Inicialmente foram tomadas medidas com detetor Daly,
que € tipicamente empregado nos casos em que a corrente ionica é
menor que 5,0 x 1072%A, A corrente ionica no presente caso foi
de 1,5 a 2,0 x 107*3A, e a corrente de filamento em torno de -
1,5A. Estas razdes preliminares obtidas com a técnica de "peak
jumping" nao entraram no computo final, mas tao somente serviram

para comparacdo e também para uma focalizacg3o ibnica inicial.

Nas medidas com detetor Faraday as correntes idnicas
totais foram em geral, de 2,0 x 1072, 5,0 x 107%, 1,0 x 1071?
e 2,0 x 107*A, e geralmente com 2 a 3 blocos para cada uma des
sas ‘correntes (cada bloco corresponde a 10 razoes medidas). As
correntes de filamento ficaram entre 1,6 a 2,0A e o numero de ra
zoes determinadas para cada amostra foi em torno de 100. Os er

ros internos foram, em geral, menores que 0,03%.

II1.6 DETERMINACAO DO FATOR DE FRACIONAMENTO DOS 1SOTOPOS
DE CHUMBO

* determinagao do fator de fracionamento isotopico
inerente a teécnica de termoionizagdo foi realizada com o emprego

do padrao de Pb NBS-982.

Fracoes deste padrao foram depositadas em doze fila
mentos e tiveram suas razdes determinadas em épocas difercntes,
a fim de registrar as possiveis variagdes que poderiam ocorrer no
aparelho. O niimero de razées isotopicas de chumbo obtidas foi ao
redor de 1300, e os valores médios destas razdes medidas, assim

como os valores NBS tabelados podem ser observados na Tabela

III.2.



TABELA III.2 - Valores das razdes isotopicas de Pb tabelados e
medidos para o padrao NBS-982.

RAZOES VALOR TABELADO NBS VALOR MEDIDO
208pp/204pp 36,744318 36,638675
207pp/204pp 17,159457 17,129212
208pp/204ph 36,738453 36,684816

0 calculo para a determinacdo do fator de discrimina
¢ao para DM = 1u.m.a., levando-se em consideracao as razoes iso

topicas 2°®Pb/2°*Pb € exemplificado abaixo:
1 - (2°Pb/2°*Pb) med 100
| (2°¢pPb/2°*Pb) tad 4

, . [ 36638675 100
i 36,744318 4

DM = 0’072% / uomoao

DM (%)

DM (%)

Admitindo-se que o fracionamento isotopico seja dire
tamente linear 3 diferenca do nimero de massa dos isotopos de
Pb, os fatores multiplicativos para as razces 208/204, 207/204 e
206/204 serao respectivamente: 0,288, 0,216 e 0,144%, Estes fato
res estdo muito proximos e concordantes, dentro do erro  experi
mental das medidas, se a discriminagcao de massa foi calculada to
mando-se por base as razoes 206/204, O fator, neste caso, para
208/204 € 0,292%, o que comprova a validade de se admitir uma

correcao linear em fun¢ao das diferencas de massa.
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111.7 AVALIACAO DAS TECNICAS QUIMICO-ANALITICAS E ESTABELE
CIMENTO DA METODOLOGIA ISOTOGPICA Pb/Pb.

A avaliagao dos procedimentos quimico-analiticos de
senvolvidos neste trabalho foi realizada em duas etapas com o em
prego de seis amostras de migmatitos de Sao José dos Campos, SP;
destas, cinco sao de neossoma € uma de paleossoma. Estas mesmas
amostras foram analisadas no Laboratorio de Geocronologia da Uni
versidade de Oxford, Inglaterra, e seus resultados foram utiliza
dos como um parametro comparativo. Esta comparacao foi feita,
principalmente, em funcao das idades calculadas a partir das ra
zoes isotopicas medidas, ja que podem ocorrer variacoes entre as
razoes individuais como reflexo da heterogeneidade das  composi
coes isotopicas de chumbo nas amostras, e t ambém porque as Ta
26es isotopicas medidas, nesta fase do trabalho, ndo foram cor

rigidas para o efeito de fracionamento isotodpico.

Na primeira etapa dois diferentes metodos de dissolu
¢do e dois respectivos métodos de separacdo de chumbo foram em
pregados. As amostras tiveram suas razdoes isotopicas determina
das no espectrometro de massa, e a idade calculada foi comparada

com aquela da Universidade de Oxford.

Com base aos dados da etapa anterior foi desenvolvi
da a segunda etapa, com otimizacao dos procedimentos e nova com
paracao dos resultados. Nesta etapa foi definida a técnica que
seria empregada para a datagdo de rochas pela metodologia isoto

pica Pb/Pb.

A seguir serao descritos os procedimentos realizados

em ambas as etapas, os resultados obtidos e sua avaliacgao.
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II11.7.1 ETAPA I

Nesta primeira etapa todo o procedimento quimico en
volvido foi realizado em laboratorio quimico convencional, com
utilizacao de reagentes grau P.A., ja que a finalidade desta fa

se era a de testar os métodos e nao o nivel de contaminagao.

Desta forma, as cinco amostras de neossoma e uma de
paleossoma foram submetidas aos Métodos 1 de dissolugao e "A" de
separagao de chumbo, enquanto que pelos Métodos 1I de dissolucgao
e "B" de separacao foram preparadas tres destas amostras de neos
soma e a de paleossoma. Estas amostras foram depositadas em fila
mento de rénio de arranjo simples com adicdo de silica-gel e aci
do fosforico 0,75N, e tiveram suas razoes isotopicas deternina
das no espectrometro de massa VG-354 do Centro de Pesquisas Geo
cronologicas da USP, o qual se encontrava em fase inicial de im
plantacdo. Na Tabela III.3 podem ser observadas as razoes isotd
picas de chumbo obtidas em amostras preparadas pelos dois mnéto

dos desenvolvidos neste trabalho e as razoes obtidas em Oxford.

A partir das razoes isotopicas determinadas para as
amostras de neossoma foi tracada uma isocrona Pb/Pb e a idade
obtida foi de 1.604 ¢ 440 M.a. (figura III.6a). Com as razoes de
terminadas em Oxford, nas mesmas amostras, a idade isocronica

Pb/Pb foi de 1.275 % 260 M.a. (figura IIIL.6b).

Pelas razdes isotopicas fornecidas por ambos os méto
dos aplicados concluimos que para amostras con teor médio a alto
de chumbo, como € o caso dos neossomas, ambos os métodos mostra
ran-se adequados. Deve-se aqui esclarecer que o Método "A" de se
paraciao de chumbo, baseado em Johnson e Polhill (1957) foi  imi
cialmente desenvolvido para purificacao de chunbo em alimentos,
onde a matriz & bem menos complexa que a de uma rocha; este nméto

do foi aplicado por Leroy e Holliger (1984) para separagdo de



chumbo em minerais de uranio e mostrou-se satisfatorio. No entan
to, para amostras de rocha-total, principalmente aquelas con me
nor teor de chumbo como € o caso do paleossoma dos migmatitos,
este método nic € aplicavel, ja que nao foi possivel detectar Pb
durante a analise por espectrometfia de massa (ver TabelaIll.3).
Ja o Metodo "B" de separacido de chumbo mostrou bons resultados

mesmo quando se tratando de amostra de paleossoma.

Tendo em vista estes fatores optou-se pelos Métodos
I1 de dissolucao e "B" de separacao de chumbo para a continuzgao

do trabalho, em uma segunda etapa.

Em relacao a diferenca entre a idade obtida nesta
etapa com acuela de Oxford, pode ser explicada pela grande conta
minacdo existente, tanto ambiental quanto a nivel de reagentes
utilizados. Um fato que deve s2r levado em consideracao € qus ¢
espectrometro de massa utilizado estava em fase inicial de im
plantacdo e que estas eram as primeiras analises isotdopicas de
chumbo determinadas em amostras de rocha, o que acarretou ez um
procedimento analitico nao padronizado e com erros externos bas

tante altos, ao redor de 0,2%.

I11.7.2 ETAPA 11

Nesta segunda etapa, ja tendo conhecimento da czpaci
dade dos procedimentos quimico-analiticos, os trabalhos forex di
recionados para os possiveis efeitos de contaminacao das amos
tras, por chumbo estranho; provindo principalmente do ambiente e
dos reagentes empregados. Neste sentido as cinco amostras de
neossoma analisadas nesta etapa foram preparadas em 1laboratorio
limpo-classe 100 e com reagentes destilados pela técnica "sub-
-boiling"; somente o acido bromidrico empregado foi de grau P.A.,

devido a indisponibilidade no mercado do reagente em nivel de



m2ior pureza. Também nesta etapa as amostras foram somente prepa
radas pelos Métodos II de dissolucdo e "B" de scparacao de chum

bo, o qual havia se nostrado mais eficiente na etapa anterior.

As razoes isotOpicas obtidas nesta segunda etapz e
Sua comparacao com aquelas obtidas em Oxford, podem ser observa

das na Tabela 111].4.

A idade isocronica Pb/Pb obtida pelas razoes isotdpi
cas determinadas nesta segunda etapa foi de 1.386 * 290 M.a. (fi
gura II1.6c) um valor mais proximo e concordante com os 1.275 Y.a.

(figura III.6b) deterninados pelo Laboratorio de Oxford.

Esta concordancia das idades, dentro do erro exgeri
mental, pode ser explicada pelos procedimentos empregados, como
o uso de um laboratério limpo-classe 100 e do emprego dos rezgen
tes de grau bastante puro. Tambem nesta etapa os procedimectos
para a obtencao das razoes isotopicas foram padronizados, <cimi
nuindo com isso o erro externo para menos de 0,1%, valor ests to

talmente concordante com o de Oxford.

Assim sendo, pode-se concluir da grande importz-cia
do laboratorio limpo-classe 100 montado para desenvolver este
trabalho, e do alto grau de pureza dos reagentes exigidos nas
analises isotopicas de chumbo. Igualmente, o procedimento cuimi
co € bastante importante, e neste sentido os Metodos II de dis
solugcao e "B" de separacao de chumbo mostraram-se plenamente ade

quados para o desenvolvimento rotineiro da metodologia isotcrica

Pb/Pb.



TABELA I11.3 - Razoes isotopicas de chumbo obtidas na Etapa I
deste trabalho e as razoes determinadas na Univer
sidade de Oxford, Inglaterra.

AMOSTRA  2°fpps20spp 207phy20sph  238pps204p), OBS.
16,6824 15,4289 38,2598 1/A

1* - - - 11/B
16,735 15,544 38,632 Oxford

16,3924 15,4099 37,3599 1/A

2+ 16,5162 15,4160 37,3510 11/B
16,484 15,513 37,646 Oxford

19,6521 15,7223 49,0203 I/A

3 _ - - 11/B
19,806 15,791 49,648 Oxford

17,7772 15,5564 40,8747 1/A

4* 17,7734 15,5595 40,7038 11/B
17,860 15,664 41,341 Oxford

18,1920 15,6005 41,4100 I/A

5% 18,1799 15,5827 41,1328 I11/B
18,222 15,675 41,754 Oxford

S/deteccao S/deteccao S/detecgao 1/A

6** 19,9418 15,9066 42,5536 11/B
20,390 16,082 43,660 Oxford
* - Neossoma
** _ Paleossoma

CONIESD NACICNIL LE EREFCI NUT.THT



TABELA 1I1.4 - Razoes isotopicas de chumbo obtidas em amostras de

neossoma na Etapa II deste trabalho e razces
determinadas na Universidade de Oxford, Inglater
Ta.
AMOSTRA ~ **‘Pb/?*‘Pb *°*7Pb/**Pb ?°'Pb/*'‘Pb 08S.
1 16,835 15,444 38,120 N.T.
16,735 15,544 38,632 Oxford
2 16,496 15,410 37,315 N.T.
16,484 15,513 37,646 Oxford
3 19,256 15,639 47,455 N.T.
19,806 15,791 49,648 Oxford
p 17,811 15,548 40,465 N.T.
17,860 15,664 41,341 Oxford
c 18,262 15,613 41,161 N.T.

18,222 15,675 41,754 Oxford
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IV, DADOS GEOLOGICOS E GEOCRONOLOGICOS REGIONAIS E DA
AREA EM ESTUDO

As rochas datadas neste trabalho tratam-se de migma .
titos, gnaisses facoidais e gneisses protomiloniticos da regiido
de S3o José dos Campos, SP. Todas estas rochas estao situadas na

regido de dominio do Complexo Embu.

A seguir sera dada uma visdo geral e sucinta da geo
logia do Complexo Embu, dados geocronologicos disponiveis na 1i
teratura para o mesmo, assim como a localizacao e descricao lito

1ogica da area em estudo.
IV.1 DADOS GEOLGGICOS DO COMPLEXO EMBU

0 Complexo Embu foi definido por Hasui em 1975, e se
gundo este autor ele estaria inserido no Grupo Agungui, sendo
constituido por rochas gnaissico-migmatiticas, enquanto que 0
Complexo Pilar do Sul, também dentro deste grupo, seria represen
tado por sequéncias meta-vulcano-sedimentares no faceis xisto
verde a anfibolito. O Grupo Acungui pertence a Faixa de Dobraren
tos Ribeira (Almeida et al., 1973) ou Faixa de Dobramentos Sudes
te (Almeida et al., 1976), constituindo o Sistema Dobrado Apisz{

(Hasui et al., 1975) do Ciclo Brasiliano.

Segundo o Mapa Geologico do Estado de Sdo Paulo na
escala 1:500,000 (1981), o Complexo Embu é delimitado a norte pe
las Falhas de Taxaquara - Monteiro Lobato - Jundiuvira, e a sul

pela Falha de Cubatao (figura 1IV.1),

Litologicamente o Complexo Embu & constituido por or

tognaisses, migmatitos e metassedimentos, Granitdides brasilia

o ouce A0 MALENIL CE ENERGIA NUCLEAR/SP - IPED
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nos intrusivos sao comuns.

Segundo Hasui et al. (1981) no citado Complexo predo
minariam migmatitos, em geral do tipo estromatico, onde o paleos
soma pode ser gnaissico ou xistoso, € o neossoma € quartzo-felds
patico de composigcao granitica ou pegmatitica. Carneiro (1977)
- estudando a Folha de S3o Jos€ dos Campos separou os migmatitos
daquela regiao em heterogéneos e homogéneos, cujos paleossomas
seriam xistosos e gnaissicos, respectivamente. Corpos metabasiti
cos irregulares com dimensoes variadas podem ocorrer como nu
cleos paleossomaticos (Hasui et al., 1981). Associados a estes

migmatitos podem ocorrer gnaisses facoidais cinzentos.

Os metassedimentos sao representados por xistos pre
dominantemente de granulagao fina a muito fina, contendo quart
zo, biotita e/ou muscovita, com intercalacoes de quartzitos, an

fibolitos, rochas calcio-silicaticas e lentes de marmore.

Muitos corpos granitdides intrusivos ocorrem no Com
plexo Embu, dispondo-se em geral segundo a diregao regional
NE-SW. Estas rochas foram objeto de varios estudos, dentre 0s
quais destacam-se os de Hasui et al. (1978), Wernick (1979), e

Janasi e Ulbrich (1985).

0 faceis metamorfico generalizado destas litologias
€ anfibolito, com ocorréncia muito comum de silimanita, e local
mente anfibolito alto, que se manifesta através de migmatizacoes.
0 metamorfismo regional € considerado contemporaneo a fase de

transposigao (Sadowski, 1974; Carneiro, 1977).

Campos Neto et al, (1983) e Campos Neto e Basei
(1983) denominam de Complexo Santa Isabel um conjunto de blasto
milonitos limitados a norte com o Grupo Sdo Roque através da 20
na de falha de Monteiro Lobato - Jaguari, e afetados pelas Fa
1has de Santa Luzia e Buquira, Deste modo a area de distribuigao

do (omplexo Embu, segundo o Mapa Geoldgico de Estado em 1:500.000



(1981) seria modificada em parte. Neste conjunto de blastomilo
nitos duas unidades litoestratigraficas foram reconhecidas por
Campos Neto et al. (1983): unidade dos blastomilonito-gnaisses
facoidais na base e a unidade dos blastomilonito-gnaisses banda

dos no topo; 0 conjunto encontra-se parcialmente migmatizado.

Maiores detalhes sobre as ocorréncias do Complexo Em
bu sao descritas em: Coutinho (1971), Sadowski (1974), Carneiro
(1977), Hasui e Sadowski (1976), Fonseca et al. (1979), Hasui et
al. (1980), Sobreiro Neto et al. (1983) e Fernandes (1987,1988).

I1v.2 DADOS GEOCRONOLOGICOS ANTERIORES

Os dados geocronolégicos disponiveis para as rochas
do Complexo Embu, foram obtidos pelos metodos radiométricos

Ar/Ar, K/Ar, Rb/St, Pb/Pb e U/Pb.

Vandoros e Franco (1966) analisando granitos da re
gido de Mogi das Cruzes determinaram idades convencionais Rb/Sr
em duas amostras de rocha total e em uma muscovita, e quatro ida
des K/Ar em minerais destes granitos. Segundo estes autores as
idades Rb/Sr ao redor de 620 M.a. representariam a idade de cris
talizacao dos granitos, enguanto que as idades K/Ar de 460 M.a.

significariam um evento termal que afetou estas rochas.

Cordani e Bittencourt (1967) mostram idades K/Ar em
minerais de rochas metassedimentares e gnaissico-migmatiticas do
Grupo Agcungui, e dos corpos graniticos intrusivos. Segundo estes
autores, as idades variam em um intervalo de 450-650 M.a, que &
interpretado como um evento térmico que poderia refletir um ci
clo orogénico ocorrido na area nesta época. Idades significativa
mente mais antigas, em torno de 1400 M,a, foram obtidas em um an
fib6lio pertencente ao migmatito que ocorre a SW de Jacupiranga,

e em um plagioclasio do epidiorito de Penhinha; esta idade mos

AT



traria a presenca de nucleos mais antigos na regiao. 58

Minioli (1971) obteve seis idades K/Ar em minerais
micaceos e feldspato de rochas graniticas e migmatiticas do Com
plexo Embu, que ocorrem a sul de Sao José dos Campos. As idédes
de aproximadamente 470 M.a. sao interpretadas pelo autor (op

cit) como a época de resfriamento regional.

Cordani e Kawashita (1971) determinaram isdcronas de
referencia Rb/Sr em rocha total, para os granitdides intrusivos
do Grupo Agungui, Para os granitos de Maua e Itaquera, que fazem
parte do Complexo Embu, as idades Rb/Sr convencionais foram
670 + 180 M.a. e 600 + 90 M.a., respectivamente,e representariam
a €poca de formacao destes granitos. Estas idades foram calcula

das usando Ap, = 1,47 x 107** ano™?.

Kinoshita (1976) determinou idades pelo método Ar/Ar
em minerais constituintes de trés amostras de dioritos do Comple
xo Embu descritos por Coutinho (1972), que ocorrem na localidade
de Penhinha, cidade de Sao Paulo. Para os plagioclasios a idade
obtida foi de aproximadamente 1200 M.a., enquanto que para os an
fibolios foi de 545 M.a. e para biotitas 515 M.a. Estas idades
foram interpretadas, respectivamente, como o inicio da retencao
de Ar na rede cristalina dc plagioclasio, sendo que a cristaliza
¢do do mineral ocorreu anteriormente, e como limites superior e
inferior da época de resfriamento regional da area, consideran

do o evento Brasiliano ocorrido na regiao.

Cordani e Teixeira (1979) utilizando dados de Kawa
shita (1969) obtidos em rochas granito-gnaissicas e migmatitos
da regido da Serra da Mantiqueira, apresentam uma idade isocroni
ca Rb/Sr de, aproximadamente, 640 M.a,, al & interpretada co

mo a época de cristalizacdo destas rochas.

Tassinari (1988) fez um amplo estudo geocronoldgico

aplicando os métodos K/Ar, Rb/Sr, Pb/Pb e U/Pb, na porcdo sudes



te do Estado. Em relacao ao Complexo Embu os dados obtidos fo

ram:

. Migmatitos de S3o José dos Campos - idades isocrd

nicas Rb/Sr de 1497 * 46 M.a. para o leucossoma e
2473 * 46 M.a. para o melanossoma dos migmatitos ;
as mesmas amostras de leucossoma submetidas a ana
lises isotopicas de Pb mostraram uma idade isocrd

nica Pb/Pb de 1275 & 240 M.a. Segundo o autor (op.

cit) a idade de 2473 M.a. representaria a época de
formacao dos protolitos dos migmatitos, enquanto
que as mais jovens, seriam a fase de migmatizacao.

Xistos da regido de Embu-Guagci - diagrama isocroni
co Rb/Sr em rocha-total mostrou uma idade de
750 * 20 M.a., que representaria a época da fase
sintectonica do evento Brasiliano ocorrido na re
giao. ’

Blastomilonitos gnaisses do Complexo Santa Isabel -
determinacoes feitas em 4 fracoes de zircoes sepa
radas de uma mesma amostra forneceram uma idade
U/Pb de 660 * 13 M.a., que € interpretada como a
idade de cristalizagcdo magmatica, e consequentemen
te da formagao da rocha. O autor (op cit) utilizan
do dados de Wernick et al. (1976), obtidos no mes
mo conjunto de rochas pelo metodo Rb/Sr em rocha-
-total, determinou uma idade isocronica de
645 + 38 M.a. para estas rochas, que mostrou-se
concordante com a idade U/Pb em zircoes.

Granitdides pos-tectonicos - para o Macico Graniti
co de Embi-Guacii, a idade isocronica Rb/Sr de
612 ¢ 83 M.a. & interpretada como a época de colo
cacao deste corpo em 1. veis superiores da crosta.

Neste mesmo corpo o av or (op cit) realizou uma
analise K/Ar em cristais de muscovita de um veio
pegmatitico associado, e obteve uma idade de

552 ¢+ 15 M.a., a qual & atribuida a época de forma
gao de tal veio, Para o granito da Serra do Quebra
Cangalha o autor (op cit) mostra dados Rb/Sr  ine
ditos de Kawashita, que definiram uma idade isocrd
nica de 713 ¢ 43 M.a, para o referido corpo.

YI



IV.3. GEOLOGIA E LOCALIZACAO DA AREA EM ESTUDO

O presente trabalho foi realizado em amostras de ro
chas que ocorrem ao longo da Rodovia Tamoios (SP-099) entre as

cidade de Sdao José dos Campos e Paraibuna (figura IV.2).

Segundo Fernandes (1988) que acompanhou a coleta de.
amostras para o estudo geocronologico, na regido entre Sao José
dos Campos e Paraibuna ocorrem migmatitos com estruturas estroma
ticas, nebuliticas e "schollen", sendo que o paleossoma € consti
tuido por biotita gnaisses e biotita-hornblenda gnaisses de com
posicao granitica a tonalitica. Podem ser observadas duas gera
¢oes de neossoma, um mais antigo dg coloragcao cinza claro de gra
nulggio fina a média, e outro de cor rosea e bem mais grosseiro
que corta o primeiro. Estes migmatitos sao observados em cortes
de estrada, em sua maioria nao alterados. Comumente estas rochas
apresentam bandas de leucossoma com 'envelopes' de melanossoma,
podendo chegar a um nebulito ou a um migmatito do tipo "schollen",
mas geralmente mostram estrutura estromatica. Estes migmatitos
foram amostrados nos pontos JA-06 e JA-09, onde se coleta
ram porcoes de paleossoma e de neossoma mais antigo (de colora
¢ao cinza claro). Nos pontos JA-14 e PAJB-42, foram coletados me
gacristais de feldspato réseo com aproximadamente 20cm de diame
tro, qﬁe provavelmente foram produzidos durante a segunda gera

¢cao de neossoma.

Associados a estes migmatitos ocorrem, em bancos ou
boudins métricos, rcchas mesocraticas a hornblenda e plagiocla
sio ou biotita-hornblenda gnaisses tonaliticos, também apresen
tando migmatizacao,Biotita gnaisses facoidais (pontos JA-04 e
JA-08) comumente a eles se associam, Estes gnaisses tém matriz
de granulacdo fina e exibem cristais estirados de feldspato brapn

co com até 2cm; granadas sao minerais acessorios.
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Também as;ociados aos migmatitos ocorrem biotita
gnaisses com turmalina, protomiloniticos e homogéneos; podem
apresentar bandas roseas ou brancas ricas em olhos de feldspato

(ponto 11).

Mais a sul, proximo a Paraibuna, ocorre uma wunidade
metassedimentar constituida por xistos que mostram intercalagées
decimétricas a métricas de biotita gnaisse fino homogéneo; ban
das de rochas calcio-silicaticas, e quartzitos impuros. A esta
unidade associam-se biotita gnaisses cinzentos homogéneos de gra
nulacdo fina a média com raros porfiroblastos de feldspato e ra
ras bandas quartzo-feldspaticas. Mostram textura protomilonitica,

e em geral um forte estiramento mineral (pontos PA-19 e PA-22).

Estas rochas nao se encontram migmaiizadas (Fernandes, 1988).

As descrigoes petrograficas microscopicas das anos

tras coletadas encontram-se no Apendice 2.
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V. APLICACAD DA METODOLOGIA ISOTOPICA Po/Pb AS ROCHAS
EM ESTUDO E COMPARACAO COM ALGUNS DADOS Rb/Sr.

V.1 INTRODUCAO

Neste trabalho foram analisadas 23 amostras de rocha
-total pelo método PB/PB, sendo 5 de neossoma, 10 de paleossonma,
e 8 de gnaisses que ocorrem associados aos migmatitos ou aos me
tassedimentos do Complexo Embu. Também foram analisados 2 cris
tais de feldspato alcalino pertencentes a um neossoma mais jovem

que o datado em rocha-total.

Para comparacdo dos resultados realizaram-se anili
ses pelo metodo Rb/Sr em 4 amostras de neossoma e 4 de paleos

soma, em adicao e outras mencionadas por Tassinari (1988).

As amostras submetidas as analises Pb/Pb foram prepa
radas pelo Método II de dissolucao e "B" de separacao quimica de
Pb, que se mostraram mais eficientes durante os testes realiza
dos na fase preliminar deste trabalho. Os calculos das idades fo
ram feitos com o auxilio de um programa desenvolvido em 1lingua
gem Applesoft, segundo o modelo de York (1969). As constantes

. \
empregadas foram as seguintes:

A 238y = 0,155125 x 10”? ano™?

A 238y = 0,98485 x 107° ano~?
230235y - 137,88

Idade da Terra = 4,57 x 10° anos

Composicdo isotépica do Pb primordial (Troilita de
Canyon Diablo):

e
u:,-l.‘ e, W
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28¢pp/2otpPp = 9,307
207pp/2%%Pp = 10,294
10%pp 28%pp, . 29,476

Todas as razdes isotdpicas de Pb obtidas neste tra
balho foram corrigidas para o efeito de fracionamento isotopico,
empregando o padrao de Pb NBS-982. O fator de corregao € de
0,072% por unidade de massa atomica (u.m.a.). O erro total admi
tido para as variacoes das razoes isotopicas de Pb, no calculo

das idades, foi de 0,1%.

As analises pelo método Rb/Sr foram realizadas em
amostras de rocha-total, no Centro de Pesquisas Geocronologicas
da USP, de acordo com as técnicas descritas por Kawashita (1972),
sendo que a constante de decaimento do rubidio empregada no cal
culo das idades € aquela proposta por Steiger e J;ger (1977), ou

seja, App = 1,42 x 10722 ano™?!.

As amostras de rocha datadas neste trabalho tem sua

localizac3o e descri¢do petrografica apresentadas no item IV.3,
V.2 DADOS GEOCRONCLOGICOS Pb/Pb

As razoes isotopicas de Pb determinadas nas amostras
de neossoma, paleossoma e em cristais de feldspato alcalino per

tencentes ao neossoma sao apresentados na Tabela V.1.

As Tazbes isotopicas obtidas em amostras de rocha-to
tal do paleossoma gnai. sico, quando langados no diagrama isocrd
nico 2*7Pb/2**Pb x 2**Pb/2°*Pb, fornecem uma idade de
2,335 ¢ 85 M.a., com um valor de y, « 8,33 (figura V.1). Como po
de ser observado nesta figura, a amostra JA-6-J ficou claramente
fora de reta, assim como outros dois pontos (JA-9-A e B). O pon

to JA-6-J =mbora seja uma amostra de rocha-total, contem maior



quantidade de minerais maficos em relaciao as denais. Ja os

pon

tos JA-9-A e B correspondem a amostra de partes escuras isoladas

do paleossoma gnaissico. Portanto, composicionalmente estas tres

amostras diferem das demais.

207»
204"
-
lG.OO 1 13 4
1 w v
15504 *° -
.- oa
1
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15.00 ¢
/4 ):8.334 2 0.009
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14.50 v ” v v - * -- >
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FIGURA X . 1 - DIAGRAMA ISOCRaNlCO Pb/Pb PARA AS AMOSTRAS DE

PALEOSSOMA DOS MIGMATITOS DE SAO JOSE DOS CAMPOS.

~

As amostras de neossoma analisadas neste trabalho fo

ram as mesmas que Tassinari (1988) descreveu, sendo que seus da

dos foram obtidos no Laboratorio de Geocronologia da Universida

de de Oxford, Inglaterra. A idade do neosscma determinada no Lla

boratorio a Oxford € de 1.275 % 240 M.a., com By = 8,27, enquan

to que a idade isocronica determinada neste trabalho, apos a cor

recio do efeito de fracionamento isotopico das razées de Pb,

de 1.388 ¢ 290 M.a., com B, = 8,15 (figura V.2).
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FIGURA X . 2 - DIAGRAMA ISOCRONICO Pb/Pb PARA AS AMOSTRAS DE
NEOSSOMA DOS MIGMATITOS DE SAO JOSE DOS CAMPOS.

As analises isotopicas de Pb realizadas em dois cris
tais de feldspato alcalino correlacionados a um neossoma mais jo
vem que aquele datado neste trabalho em rocha-total, tém seus re
sultados expostos na Tabela V.1. As idades-modelo calculadas se
gundo o modelo de duplo estagio (Stacey e Kramers, 1975) para es

as duas amostras foram:
Amostra JA-14 A : 1,347 M.a.
Amostra PAJB-42 : 337 M.a.

As amostras de gnaisses facoidais e gnaisses protomi
loniticos associados aos migmatitos, e de biotita gnaisses as
sociados aos metassedimentos, foram analisadas pelo método Pb/Pb

e as razdes isotopicas de Pb obtidas s3o mostradas naTabela V.2,

Em uma primeira tentativa todos os pontos foram lan



cados no diagrama isocrénico 2*7Pb/2**Pb x 20¢pp/2e*pPb  (figura
V.3). A melhor reta corresponde a uma idade ao redor de
2.600 M.a., com ¥, = 7,91, 0 grande espalhamento dos pontos no
diagrama € explicado pela variacao, nao tanto litologica, mas
sim genética destas rochas. Dessa forma esta idade seria desti

tuida de qualquer significado geoldgico.

2()7.,b &
204”
15.80
" 15.604
-~ 2.600 Mo
15.40 - Idode :~ 2
Ml: T7.915 £ 0.021
MSWD : 59.45
15. 20 v v v . - v v - ———— -
17.00 17,50 18.00 18.50 19.00 19.50
206"/ 204.,b

FIGURA X .3- ISOCRONA DE REFERENCIA PELO METODO Pb/Pb DOS
GNAISSES ASSOCIADOS AOS MIGMATITOS E METASSEDIMENTOS
00 COMPLEXO EMBU.

Devido a intima associacdo entre os migmatitos e os
gnaisses facoidais, foram lancados no diagrama as razdes isotopi
cas de Pb das amostras de paleossoma e destes gnaisses. A reta
determinada & apresentada na figura V.4, cuja inclinagao fornece
uma idade de 2,351 83 M.a;, com um valor de ¥y = 8,29, exibin

do concordancia com aquela obtida com as amostras de paleossoma.
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FIGURA ¥ .4- DIAGRAMA I1SOCRONICO Pb/Pb PARA AS AMOSTRAS DE

PALEOSSOMA E GNAISSES FACOIDAIS ASSOCIADOS AO
AOS MIGMATITOS DE SAO JOSE DOS CAMPOS.
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FIGURA X .5 - DIAGRAMA ISOCRONICO Pb/Pb PARA OS GNAISSES
PROTOMILONITICOS ASSOCIADOS A0S MIGMATITOS DE
SAO JOSE DOS CAMPOS .



TABELA V.1 - Razoes isotopicas de Pb determinadas em amostras de

rocha-total de neossoma e paleossoma dos

migmati

tos, e em cristais de feldspato alcalino.

N2 DE CAMPO ROCHA 206pps20'pp  2°7pb/2°Pb  2°°pb/2°*PDH
J-1-K Migm-Neossoma 16,859 15,477 38,230
J-1-1L Migm-Neossoma 16,520 15,443 37,422
J-1-N Migm-Neossoma 19,284 15,673 45,592
J-1-Q Mign-Neossoma 17,837 15,582 40,582
J-1-R Migm-Neossoma 18,288 15,647 41,279
J-1-D Migm-Paleossoma 19,290 15,882 43,564
J-1-E Migm-Paleossoma 19,388 15,913 43,309
J-~1-G Migm-Paleossoma 18,847 15,840 40,597
J-1-1 Migm-Paleossoma 20,255 16,018 43,223
J-1-J Migm-Paleossoma 19,288 15,873 43,970

JA-6-G Migm-Paleossoma 16,453 15,435 38,092
JA-6-J Mign-Paleossoma 16,371 14,902 37,507
JA-6-M Migm-Paleossoma 16,155 15,436 37,143
JA-9-B ”i%ﬁjpggﬁgiggma 18,096 15,531 38,979
JA-9-A “i%ﬁjpiiiﬁiiﬁma 17,487 15,415 37,908
JA-14-A Feld.Alcalino 16,657 15,535 36,345
JAJB-42 Feld.Alcalino 18,984 15,919 36,307

Razbes isotdpicas corrigidas com padrdo NBS-982.



TABELA V.2 - Razoes isotopicas de Pb determinadas em rocha-total
de gnaisses da regiao de S3o José dos Campos.

Ne DE CAMPO  ROCHA 206pb/2°*Pb 2°7Pb/2°*Pb 2°®Pb/2°“Pb

JA-04 Gn.Facoidal 18,332 15,637 41,072
JA-08 Gn.Facoidal 18,234. 15,656 41,047
PA-19 Bt.Gnaisse 19,810 15,805 40,048
PA-22 Bt .Gnaisse 18,465 15,701 38,079
JA-11-A  Gn.Prot. 17,623 15,441 37,640
JA-11-C  Gn.Prot. 17,163 15,319 37,785
JA-11-D  Gn.Prot. 17,674 15,372 37,392
JA-11-E  Gn.Prot. 18,435 15,407 37,198

Razoes isotopicas corrigidas com padr3o NBS-982,

, -
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No diagrama Pb/Pb, as razoes iso.opicas dos gnaisses
protomiloniticos associados aos migmatitos mostraram-se bastante
dispersas. A melhor reta corresponde a uma idade de

2.414 + 800 M.a., com valor de y, = 7,85 (figura V.5).
V.3 DADOS GEOCRONOLGGICOS Rb/Sr

Datacoes pelo método Rb/Sr nesta area tambem foram
realizadas por Tassinari (1988). Os dados analiticos Rb/Sr de
Tassinari (op cit) e outros determinados neste trabalho sao apre

sentados na Tabela V.3.

Tassinari (1988) analisando amostras de paleossoma
dos migmatitos de S3ao José do Campos obteve uma idade isocrdnica

Rb/Sr para estas rochas de 2.473 + 46 M.a. com r.i. = 0,7003.

Quatro amostras adicionais de paleossoma foram anali
sadas e reunidas as de Tassinari (op cit). No diagrama isocroni
co estas amostras apresentaram um espalhamento bastante amplo
dos pontos em relacao a reta tracada, mostrando um desequilibrio
isotopico, e sugerem uma idade de 2,425 % 47 M.a., com

r.i. = 0,706 para o paleossoma (figura V.6).

As amostras de neossoma analisadas pelo método
Rb/Sr por Tassinari (op cit) apresentaram uma idade de
1.497 ¢ 46 M.,a., com r.i. =0,735. Quatro amostras destes mesmos
neossomas foram datadas neste trabalho e quando lancadas no dia
grama isocrdnico juntamente com as amostras de Tassinari (op
cit), também mostraram uma dispersdo dos pontos em relagdo a Tre
ta, A idade obtida & de 1.434 + 40 M,a., com r.i. = 0,738 (figu
ra V.7).
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TABELA V.3 - Dados analiticos Rb-St em rocha-total para as amos

tras de neossoma e paleossoma dos nigmatitos de Sao
José dos Campos.

NeDE CAMMPO ROCHA Rb(ppm) Sr(ppm) °®7Sr/®‘Sr °®7Rb/°°Sr REF.
J-1-K Neossoma 202,0 97,2 0,8346 6,108 1
J-1-1L Neossoma  135,2 112,2 0,8121 3,508 1
J-1-N Neossoma 80,3 99,2 0,7800 2,359 1
J-1-Q Neossoma 102,6 141{8 0,7838 2,110 1
J-1-R Neossoma 71,3 148,6 0,7654 1,397 1

JA-6-A Neossoma 137 ,1 183,8 0,7706 2,172 N.T.
JA-6-B Neossoma 117,0 178,8 0,7695 1,905 N.T.
JA-6-C Neossoma  105,5 206,0 0,7717 1,492 N.T.
JA-6-E Neossoma 89,3 226,0 0,7685 1,150 N.T.
J-1-D Paleossoma 122,0 304,0 0,7675 1,168 1
J-1-E Paleossoma 200,1 209,5. 0,8001 2,789 1
J-1-G  Paleossoma 181,3 220,5 0,7525 2,390 1
J-I-i Paleossoma 204,5 151,3 0,8408 3,963 1
J-1-J Paleossoma 200,0 172,7 0,8222 3,390 1
JA-6-G Paleossoma 99,9 127,3 0,7960 2,29 N.T.
JA-6-1 Paleossoma 183,7 101,4 0,8671 5,326 N.T.
JA-6-J Paleossoma 114,4 377,7 0,7337 0,879 N.T.
JA-6-M Paleossoma 157,4  112,4 0,8251 4,100  N.T.

REFERENCIA: (1) Tassinmari, 1988



V.4 INTERPRETACAC E DISCUSSAO DOS DADOS OBTIDOS

A idade isocronica Pb/Pb de 2,335 & 85 M.a. para as
rochas do paleossoma dos migmatitos poderia, em principio, Te
presentar a idade de formacao da rocha. Contudo, levando-se em
consideracao o valor de ¥y = 8,33 determinado para estas rochas,
e que indica um valor mais tipico para crosta continental supe
rior, a idade representaria a época de um evento metamorfico do

Proterozoico Inferior, e portanto, um retrabalhamento sobre es

tas rochas que teriam sido formadas, possivelmente no Arqueano.

Estes dados encontram suporte nas analises Rb/Sr on
de a idade de 2.425 * 47 M.a, mostra-se concordante dentro do er
ro experimental}, e o valor da razao inicial de Sr (r.i.) de
0,706 pode representar retrabalhamento em ambiénte de crosta con
tinental. Ainda, o grande espalhamento dos pontos (figura V.6),
mostra um desequilibrio isotdpico, possivelmente causado pelo me

tamorfismo.

No entanto, Tassinari (1988) obteve uma idade isocro
nica Rb/Sr de 2.473 *+ 46 M.a., para estas rochas, com
r.i. = 0,7003, o que fez o autor (op cit) interpretar esta idade
como a época de formac3ao da rocha a partir de um superevento de
acrescao crustal, com material diferenciado diretamente do manto

superior.

Os supereventos de acresgao crustal foram descritos
por Moorbath e Taylor (1981) e sdo baseados em dados isotdpicos
de Pb, Sr e Nd. Dessa forma € bastante discutivel a idéia de
Tassinari (op cit) que defende um superevento nesta area, basean
do-se apenas na razao inicial de Sr,. a qual poderia nem nesmo
Tepresentar origem mantélica para este material, mas sim a par
tir de crosta inferior. Além disso, os dados obtidos neste traba

l1ho, tanto para Pb/Pb como para Rb/Sr, mostram valores de u, e

14



r.i. que indicam retrabalhamento crustal de material mais anti

go.

As amostras de neossoma analisadas pelo metodo
Pb/Pb neste trabalho mostram uma idade de 1.388 * 290 M.a., que
pode ser interpretada como a época da migmatizagcao. O valor de
¥, = 8,15 demonstra que estas rochas formaram-se a partir de um
retrabalkhamento crustal. A idade de 1.434 % 40 M.a. obtida pelo
meétodo Rb/Sr mostra-se concordante, dentro do erro experimental,

com a3 idzade Pb/PDb.

Quanto as idades-modelo de 1.347 e 337 M.a. determi
nadas para os cristais de feldspato alcalino dos pontos PA-14A e
PAJB-42, respectivamente, pode-se sﬁpor que no primeiro caso, ou
seja, a idade de 1.347 M.a. seja resultada de uma assimilacao de
Pb mais antigo durante a cristalizacao do mineral. Em relacdo a
idade de 337 M.a., esta pode ser explicada como uma incorporagao
de Pb radiogénico em eépocas posteriores a sua formagdo. Entretan
to, a falta de dados isotOpicos em amostras de rocha-total deste
neossoma mais jovem, do qual estes cristais de feldspato fazem
parte, inpedem a elaboracao de qualquer afirmagao. Dessa forma,
em principio, estes dados seriam destituidos de significado geo
16gico,

Para os gnaisses facoidais e protomiloniticos as
sociados aos migmatitos pode-se sugerir que estes tenham sido ge
rados na mesma €poca ou logo apds a formacSO das rochas que cons
tituem o paleossoma. Fernandes (cém. verbal) reconheceu as mes
mas fases de deformagdao dos gnaisses facoidais para os gnaisses
protomiloniticos, enfatizando a interpretagdo acima, Quanto aos
biotita gnaisses associados aos metassedimentos nada se pode

afirmar.

Levando-se em consideracao este fato foram 1langados

em um mesmo diagrama isocronico Pb/Pb as amostras de paleossoma



e dos gnaisses facoidais (figura V.4), e a idade isocronica de
terminada foi de 2,351 + 83 M.d.. Esta idade concorda com aquela
determinada somente com as amostras de paleossoma, igual a
2.335 * 85 M.a., e sugere que os gnaisses facoidais podem ter si
do gerados na mesma €poca ou logo apds ‘os gnaisses dopaleossonma,
e que a idade aqui determinada, proximo a 2.300 M.a, represente

um evento metamorfico que afetou estas rochas.

Para os gnaisses protomiloniticos, a melhor reta ob
tida no diagrama isocronico Pb/Pb (figura V.5) sugere uma idade
de 2.414 + 800 M.a., que nao € possivel considerar significativa,
ja que o erro € grande, e o espalhamento dos pontos € amplo, pos
sivelmente como reflexo de um evento deformacional intenso e que

perturbou o sistema Pb/Pb.

Atraves destes dados pode ser levantada a ~hipotese
de que as rochas do paleossoma e dos demais gnaisses tenham sido
formadas no Arqueano. Apds isto, ao redor de 2.300 M.a., sofre
ram, provavelmente, um evento metamorfico e deformacional, pos
sivelmente relacionado ao evento orogéni;o do Proterozdico Infe
rior. Em épocas proximas a 1.400 M.a. alguns gnaisses foram mig
matizados, provavelmente "in situ”, ja que mostram estruturas es

tromaticas e nebuliticas.

Durante o Proterozdico Superior houve novas injecoes
graniticas, que cortam os migmatitos na regiao em estudo. Este
evento foi registrado através de idades K/Ar determinadas por
Minioli (1971) em micas e feldspatos dos migmatitos, onde obteve
idades entre 450 e 470 M.a. que foram interpretadas como a €poca

de resfriamento regional.
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VI, CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos neste trabalho pode

~-se concluir que:

1) Os Méetodos I e II de dissolucao de rochas e A e
B de separacdo quimica de Pb mostraram-se como procedimentos ade
quados para analises isotopicas de Pb em amostras de rocha com
teor razoavel do elemento; porém, em amostras pobres em Pb some;n
te os Metodos II de dissolucao e B de separagao apresentaram re
sultados satisfatorios. Por isso, foram adotados como procedimea
tos ‘quimicos padrdes na preparacdo de amostras para datagcao de

zuchas pela metodologia isotopica Pb/Pb.

2) Atraves das idades Pb/Pb em rocha-total obti
das para as amostras de neossoma dos migmatitos, em ambas as eta
pas desenvolvidas neste trabalho, e comparando-as com a idade de
terminada, nas mesmas amostras, pelo lLaboratorio de Geocronolo
gia da Universidade de Oxford, Inglaterra, observou-se que 1 ida
de fornecida por amostras preparadas em laboratorio limpo-classe
100 e com o emprego de reagentes purificados pela técnica '"sub-
boiling", € mais concordante com aquela de Oxford. Este fato en
fatiza a necessidade de as amostras, para analises isotdpicas de
Pb, serem preparadas em ambiente desprovido de particulas e com
reagentes de alto grau de pureza, fatores estes que restringiam
o desenvolvimento de técnicas radiométricas mais sofisticadas no

Brasil.

3) 0 procedimento analitico empregado mpstroy resul
dos com boa precisao para as razoes isotdpicas de Pb, com erros

interno e externo menores que 0,03 e 0,1%, respectivamente, e



um fator de fracionamento isotopice de 0,072% por unidade de mas
sa atdmica, valor este que se encontra dentro ¢a faixa obtida pe
Ia maioria dos laboratorios internacionais. A exatidao & compro
vada quando compara-se a idade das rochas do necssoma dos migma
titos de 1338 * 290 M.a. obtida neste trabalho, com 1275 2 240 M.a.
determinada em Oxford, Inglaterra. Estes resultados definem que
os procedimentos quimico-analiticos desenvolvidos neste trabalho
fornecem dados confiaveis, podendo esta metodologia ser aplicada

de forma rotineira em nosso laboratorio.

4) A idade de 2335 M.a. determinada para o paleos
soma dos migmatitos pode corresponder a um evento metamorfico pos
terior a sua formagao, ocorrida, provavelmente, no Arqueano, ja
que o valor de y1 = 8,33 sugere retrabalhamento crustal. Pos
sivelmente os gnaisses facoidais e protomiloniticos tenham a mes
ma idade, porém ndo foram migmatizados. Para os biotitas gnais
ses, associados aos metassedimentos, nao foram obtidos dados pa
ra uma possivel interpretagao. A migmatizacdo ocorreu proximo a

1400 M.a. atras, idade esta fornecida pelo neossoma dos migmati

tos.

5) As isocronas Pb/Pb de amostras de rocha-total mos
tram um melhor alinhamento dos pontos sobre a reta isocronica do
que as isocronas Rb/Sr, que exibem um amplo espalhamento no dia
grama isocronico Rb/Sr. Isto evidencia que o sistema sofreu um
desequilibrio isotdopico, ou ndo se manteve fechado completamente.
Neste sentido isdcronas Pb/Pb apresentam resultados mais confia
veis que aqueles fornecidos pela técnica Rb/Sr. Somente para o
caso dos gnaisses protomoloniticos o sistema Pb/Pb foi perturba
do, devido aos eventos deformacionais que atuaram sobre estas ro

chas.



6) As idades-modelo Pb/Pb de cristais de feldspato
alcalino sugerem que entre estes minerais um sofreu assimilacao
de Pb mais antigo durante a cristalizagdo do mineral. Isso resul
tou uma idade mais antiga. Em outro caso, a incorporagcao de Pb
radiogenico foi posterior 3 cristalizacao, fornecendo idade mais
jovem. No entanto, a auséncia de dados isotopicos de Pb, em smos
tras de rocha-total, impede qualquer afirmacao. Dessa forma, as
idades obtidas nestes minerais s3o, em principio, destituidas de

significado geologico.
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APENDICE 1

CALCULO PARA DETERMINACAO DE IDADE DA AMOSTRA DE FELDSPATO ALCALI
NG (PA-14 a), SEGUNDO MODELO DE STACEY E KRAMERS (1975) )

Razoes isotopicas de Pb determinadas no espectrome

tro de massa, e corrigidas para o efeito de fracionamento isotopi

co:
287pp/2¢%Pb = 15,535
207pph/2°*Pb = 16,657
De acordo com o modelo de duplo estagio, a inclina
cao €:

2°’Pb) (zo1pb

(;°“Pb 20%ph /] _ 15,535 - 12,998 _ 0,46085
206pp 29¢pp 16,657 - 11,152

1¢bpb ZOQPb

Interpolando na tabela abaixo,

t=1,24 0,2 x (0,46085 - 0,44457)
?
(0,46659 - 0,44457)

t = 1,347 G.a.



VALORES DE INCLINACKO (m) DE ISOCRONAS E RESPECTIVAS IDADES -MO
DELO (t), SEGUNDO MODELO DE STACEY E KRAMERS (1975)

IDADE (t) G.a. INCLINACAO (m)
0 0,34840
0,2 0,36103
0,4 0,37482
0,6 0,38991
0,8 ’ 0,40645
1,0 0,42460
1,2 0,44457
1,4 0,46659
1,6 0,49090
1,8 0,51781

- 2,0 0,54764
2,2 0,58079
2,4 0,61769
2,6 0,65884
2,8 0,70482
3,0 0,75630
3,2 0,81404
3,4 0,87892

COMISSAO RACICNAL CE ENERGIS UL r L



APENDICE 2

DESCRICOES PETROGRAFICAS MACRO E MICROSCOPICAS DAS AMOS
TRAS SUBMETIDAS AS ANALISES ISOTOPICAS DE Pb.

Amostras de Migmatitos (Neossoma e Paleossoma)
Pontos JA-06 e JA-09

Nestes pontos ocorrem rochas migmatizadas, produzin
do um leucossoma rdéseo a esbranquicado, de granulagao média a
grosseira, e bandas até pegmatoides (bolsoes normalmente discor
dantes métricos a decimétricos). O migmatito pode apresentar ape
nas bandas de leucossoma com "envelopes' de melanoséoma (com
hornblenda), podendo chegar a um nebulito. Em geral mostram es
trutura estromatica com coloragao cinza médio, e apresentam por

¢coes de gnaisse fino como mesossoma (talvez paleossoma ?).

No afloramento JA-06 foram coletadas 4 amostras de
neossoma e 4 de paleossoma. No ponto JA-09, apenas diferenciou-
-se parte clara e escura da rocha, sendo que 2 amostras de parte

escura foram coletadas.

Ao microscopio o neossoma mostra a seguinte minera
logia: microclinio, quartio, plagioclasio, hornblenda e/ou bioti
ta; como acessOrios ocorrem calcita, zircao, allanita, opacos,
titanita, clorita. A composicdo & granitica (y 3A), com cerca de

30% de quartzo,.

0 microclinio ocorre como megacristais e também co



mo cristais menores, estes em maior proporgcdo. Apresentam gemina
¢ao em grade, sao micropertiticos e muito frequentemente tém mir
mequitas nas bordas. Sdo xenomorficos e geralmente de forma ova
lada. Tém inclusdes pequenas de plagioclisio, quartzo, zircio e
biotita. Os contatos sao muito irregulares, caracterizando um cres
cimento metamorfico, e em geral sao parcialmente envolvidos por
agregados de granulacao bem mais fina, com muito microclinio e,
subordinadamente, plagioclasio. O microclinio também aparece en
agregados de granulacao fina poligonizados com quartzo. Apresen
tam-se frequentemente alterados; a luz natural a alteragdo mos

tra-se como pontos amarronados abundantes.

0 quartzo aparece em agregados quase monomineralicos
de formato bastante .irregular, de granulacao mais fina que os

feldspatos. A extingcdo € homogénea ou ondulante em bandas.

0 plagioclasio ocorre em bem menor quantidade que o
microclinio, e também em menor quantidade que o quartzo. E xeno
morfico, com contornos bastante irregulares (crescimento metam61
fico), muito alterado a sericita e epidoto. Os cristais mostram
extincdao ondulante e sao parcial ou totalmente envolvidos por
uma auréola de graos mais finos, e também apresentam sinais de

fraturamento - recuperacao.

Como maficos podem ocorrer hornblenda ou biotita, ou
ambos, e scmente na amostra JA-6-J ultrapassam 5% da mineralp
gia da rocha. A biotita mostra pleocroismo em tons amarronados e
esverdeados, esta bem cristalizada, e em geral, com extingdo ho
mogénea; ndo mostra alteragdo. A hornblenda mostra cores entre
verde azulado a verde claro, e os cristais maiores podem apresen

tar variacdo composicional do niicleo para as bordas.

Como minerais acessOrios ocorrem raros cristais de
calcita, zircdo, allanita, opacos rodeados por titanita, e clori

ta com inclusdo de opacos. Estes acessorios aparecem em pequenos



agregados de formato irregular e bastante esparsos.

} textura € granoblastica (protomilonitica). Algumas
amostras mostram estrutura foliada, enquanto outras sao mais ho

mogeneas.

As amostras de paleossoma exibem a seguinte minera
logia: microclinio, quartzo; plagioclisio; hornblenda e biotita.
Como acessorios ocorrem opacos, titanita, zircio; apatita, alla
nita, calcita. A composigao € granitica a granodioritica, sendo

que nas amostras JA-09 A e B é tonalitica.

0 quartzo (30 a 40%) aparece em bandas, estirado ou
levemente estirado, envolvendo agregados quartzo-feldspaticos de

granulacdo fina. Forma muitos "ribbons" recuperados.

0 microclinio ocorre como megacristais arredondados,
com textura mortar marcante (apresentam extingao ondulante, e al
guns s3o zonados composicionalmente), mirmequiticos a microperti
ticos, e alongados, ou em agregados monomineralicos também alon
gados, com contatos intergraos bastante irregulares e difusos,
insinuando recuperagcao; ou em agregados de granulacdo mais fina

poligonizados.

0 plagiocldsio (provavelmente oligoclasio) perfaz em
torno de 10% da lamina e apresenta tamanhos variados. Sao graos
alongados e com geminac¢do polissintética. Nas amostras JA-09 A e

B a quantidade deste mineral esta entre 30 e 40%.

Os maficos ocorrem em maior quantidade que no neos
soma, a0 redor de 10 a 15%, podendo chegar a 30% nas amostras JA-
-09 A e B, e sao representados pela hornblenda e biotita, esta
em menor quantidade. A hornblenda & de coloragdo verde escura e
mostra inclusdes de epidoto ou clinozoisita. Estd quebrada e
alongada segundo a foliagcdp. A biotita mostra uma tonalidade cas

tanhg, ¢ ocorre em menor quantidade; comumente envolve os cris

Y



tais de hornblenda.

Como acessorios ocorrem opacos envolvidos por tita
nita; zircao € relativamente abundante; apatita; allanita, calci

ta.

A textura € protomilonitica; e a estrutura é banda

da.

Amostras de Gnaisses Facoidais associados aos Migma
titos

Amostra JA-04

No campo ocorre como um gnaisse facoidal onde a ma
triz €. de granulacao fina e exibe cristais de feldspato, de cor

branca com até 2cm, estirados.

Microscopicamente, trata-se de um biotita gnaisse
porfiroblastico de aspecto homogéneo. Compde-se, em ordem decres
cente de abundancia, por plagioclasio, aproximadamente na mesma
quantidade que microclinio, quartzo e biotita. O quartzo . deve
perfazer cerca de 20% da rocha assim como a biotita. 0 microcli
nio ocorre como porfiroblastos lenticulares com textura mortar
delgada, e as vezes discordantes da foliacdo. O plagioclasio (an
desina, 43% An) também pode formar, mas mais dificilmente, porfi
roblastos'com textura mortar estreita. Ambos, além de quartzo, po
dem aparecer em agregados monomineralicos e alongados. O quartzo
apresenta extingdo em bandas e pode estar fortemente estirado. A
biotita € castanha escura levemente avermelhada; altera-se a clo
rita e contém zircdo com alos pleocroicos. Acessorios: opacos
(magnetita 7), titanita, zircao, epidoto. apatita e granada, A
estrutura caracteriza-se por lentes de minerais félsicos rodea
das por areas onde se concentram biotitas. A textura € protomilo

nitica.

5



Amostra JA-08

Em amostra de mao mostra-se como um biotita orto
gnaisse homogéneo, porfiroblastico, cinza médio a escuro.  Apre
senta olhos de féldspatos brancos alterados a cor de rosa de, em

média, lcm e bastante estirados e ovalados. E semelhante ao do

ponto JA-04.

Ao microscopio difere bastante. daquele coletado no
ponto JA-04. O plagioclasio mostra-se como grandes cristais que
se destacam numa matriz composta essencialmente por quartzo. Es
tao saussuritizados, e seus contatos sao irregulares e arrendon
dados. Apresentam-se geminados ou néo, e a extingio ondulante &
comuﬁ, assim como o fraturamento. Aparece em abundancia similar
a0 microclinio. Ocorre também na matriz, em areas poligonizadas

juntamente com o quartzo e microclinio.

0 microclinio também ocorre sob a forma de cristais
grandes dentro de uma matriz fina, ou ent@o em megacristais €S
parsos discordantes, ao redor dos quais a foliagao sofrc desvio
(s3o sincinematicos). Podem apresentar geminagio em gradc € mi
cropertitas. Os contatos sdo irregulares e os graos arrcdondados,
sendo envoltos, em geral, por uma auréola delgada de plagiocld
sio e microclinio de granulacio fina, e também por pequenas Rir
mequitas. Podem constituir graos pequenos poiigonizados. na mna

triz, juntamente com quartzo e plagioclasio.

0 quartzo ocorre sob a forma de "ribbons', OU em
graos poligonizados, ambos na matriz de granulagdo fina, OU ain
da como cristais maiores em baidas de granulagao mais grosseira
e ricas em feldspat~-. E o principal constituinte da matriz poli
gonizada, sendo acompanhado por microclinio (em menor rjuantida

de) e um pouco de plagiocldsio,

A biotita concentra-se em bandas descontinuas ou
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nas sombras de pressiao dos megacristais de microclinio. Seu pleo
* > - -

Croismo varia entre marrom, amerelo palido e castanho esverdeado.

Como mineralogia acessoria ocorrem titanita, opacos, zircao e al

lanita, os dois Ultimos causando alos pleocroicos na biotita.

A estrutura & lenticular; onde os feldspatos e o
quartzo concentram-se em lentes descontinuas assim como os aces
sorios. A granulometria € fina/média, bastante inequirregular bi
modal, com graos maiores de feldspato (inclusive megacristais de
microclinio) imersos numa matriz bastante fina. Esta matriz apa
rece em pequenas lentes ou & intersticial aos graos maiores. A

textura & granoblastica e protomilonitica.

Amostras de Gnaisses Protomiloniticos associados aos
Migmatitos
Ponto JA-11

Em amostra de m3ao € um gnaisse protomilonitico com
turmalina, biotita, muscovita, Em geral mostra um aspecto homogé
neo, mas localmente & bandado (bandas quartzo-feldspiticos sub-
centimétricas). Coloracdo cinza médio e granulometria média a fi
na. Os feldspatos mostram-se arredondados e rotacionados. Nao se
observa lineacao de estiramento mineral, Neste afloramento foram

coletadas 4 amostras,

Ao microscopio pode ser denominado biotita gnaisse

tonalitico-granodioritico protomilonitico com turmalina.

O plagioclasio, provavelmente oligoclasio, perfaz
40 a 50% da lamina. Aparece em porfiroblastos ovalados ou rara
mente retangulares, ou na matriz em graos menores. Estio bastan
te saussuritizados. Podem estar geminados polissinteticamente., A

presentam zonag@o composicional e, @s vezes, extingdo ondulante.

O quartzo constitui grande parte da matriz junto com



os maficos, formando faixas de granulacao bastante fina. Estio
poligonizados ou em faixas de "ribbons" recuperados. Representa

20 a 30% da lamina.

0 microclinio ocorre como graos ovalados ou mais
alongados, mirmequiticos, rodeados por grios menores, ou entio

na matriz. Perfaz 10% da lamina.

A biotita mostra coloracao castanha, constituindo
cerca de 10% da mineralogia da rocha. E de granulacio fina e as

vezes esta bastante alterada para clorita.

Como acessorios ocorrem muscovita, apatita, zircio,

allanita, turmalina e clorita.

A estrutura é foliada homogénea, e a textura € pro
tomilonitica com olhos de plagioclasio rotacionados, com sombras

de pressao, em uma matriz mais fina com muito quartzo "ribbon".

Amostras de Biotita Gnaisses associados aos Hetas
sedimentos nao Migmatizados
Amostra PA-19

No campo trata-se de um corte de estrada com aflora
mento de rochas frescas. Em amostra de mdo € um biotita protomi
lonitica'fino a muito fino com raros microporfiroblastos de
feldspato. Embora a rocha apresente algumas'bandas quartzo-felds
paticas, em seu aspecto geral mostra-se homogénea. Apresenta uma
lineagdo mineral bastante pronunciada (agregados quartzo-feldspa

ticos + biotita), indicando cisalhamento.

Ao microscopio pode ser denominado biotita gnaisse

granodioritico protomilonitico quartzoso.

0 quartzo & bastante abundante, ao redor de  40%.
Forma "ribbons" ou participa de uma matrix poligoni;ada; ao lado

do microclinio.



O plagioclisio esta entre andesin: ¢ labradurita
(20 - 521 An) e aparece como agregados quase ncaomimeralicos to
dos quebrados e alterados; COR contornos intergraos denteados e
associados a griaos finos. Tambem podem ocorrer COmo megacristais

ovalados apresentando recuperaciao.

O microclinio pode formar agregaics quebrados, com
contatos intergraos denteados e associados a ruitos subgraos, ou
ocorrer como cristais isolados, ou ainda na matriz junto com o

quartzo. S3o mirmequiticos.

A biotita (aproximadamente 30% ds lamina) &€ de colo
racao castanha avermelhada alterando-se a clorita, com muita ti

tanita associada e, 3s vezes, com inclusGes de zircao e allanita.

Como acessOrios ocorrem titanita, apatita, calcita,

clorita (retrometamorfica), e um pouco de zirc3o e allanita.

A 1amina mostra uma estrutura foliada homogénea e
textura protomilonitica. Notam-se dobras apertadas com a  folia
¢do principal em posigdo plano axial, e preservando nas charnei

ras uma anterior.,
Amostra PA-22

Também € um afloramento de corte de estrada, fres
co. A rocha é um biotita gnaisse homogéneo com esparsos olhos de
feldspato, e raras bandas quart;o-féldspiticos. £ de granulagdo
fina a média e mostra uma lineagdo mineral, embora menos pronun

ciada que aquela do ponto PA-19,

En ldmina delgada a rocha pode ser demominada horn

blenda-biotita gnaisse tonalitico.

0 plagiocldsio ocorre como graos xenomdrficos de

tamanhos muito variados; com zonagcdo composicional e slongados
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segundo a foliacao, as vezes arredondados e em grao maiores com
zonas de sombra de pressdo onde cresceram cristais de biotita.
As vezes apresentam extingio ondulante com indicios de recupera
gao. Normalmente est@o pouco alterados, mas as vezes podem estar
com varios pontos de alteracdo a epidoto e um pouco de muscovita,
em graos com muitas inclusoes orientadas de quartzo. Estes plg'
gioclasios aparecem em agregados lenticulares alongados segundo
a foliagao, com contatos irregulares e difusos entre si, e com
geracao de subgra@os. A orientacao das inclusdes varia de grao pa

ra grao.

0 quartzo ocorre em quantidade pouco menor que 0
plagioclasio, e geralmente em agregados alongados, quase monomi
neralicos, com contatos irregulares e poligonizados, com parte

dos graos estirados e extingdao ondulante marcante.

Os maficos, hornblenda e biotita, perfazem cerca de
30% da lamina. A biotita mostra coloracdao castanha clara e extin
¢ao ondulante. A hornblenda exibe cor verde clara e inclusoes de

biotita tendendo a formas aciculares segundo as clivagens.

Como acessorios ocorrem titanita, opacos e zircao

que causa alos preocroicos na biotita.

A estrutura € laminada descontinua (os maficos se
concentram em laminas). A foliagdn € de, no minimo, segunda gera
¢do, pois ha charneiras de microdobras intrafoliais desenhzlas
por biotitas, A textura € granolepidoblistica de granulome.ria

média a fina e inequigranular,
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