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Resumo

A técnica de LA-ICPMS é uma ferramenta analitica nas determinagdes de elementos trago em
minerais e se mostra importante em aplicagées nas ciéncias geoldgicas, de materiais e
ambientais. Neste trabalho de implantagéo de metodologia efetuaram-se analises de vidros de
rochas da USGS e de graos de zircdo de variadas procedéncias. Os resultados obtidos
mostraram limites de detec¢ao na faixa de 0,03-0,1ug.g™". O erro relativo obtido nesse trabalho,
quando comparado aos resultados obtidos por outros autores encontra-se na faixa de 0,5 a
5%; a precisdo média & da ordem de 5%. As anadlises em zircdes mostraram promissoras
aplicagdes na determinagdo de areas fontes dos minerais detriticos.
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Introdugao

A técnica de /aser ablation unida a espectrometria de massa com plasma induzido acoplado
(LA-ICPMS) tem provado ser uma poderosa ferramenta para determinag¢des pontuais de
elementos trago e relagdes isotopicas. A utilizagdo dessa técnica permite diversos estudos na
area de petrologia, mineralogia e geocronologia, no entanto, uma das principais limitagdes & a
falta de materiais de referéncia certificados. Nesse sentido, cabe citar a importancia de padrbes
sintéticos multi-elementares, tais como os vidros sintéticos do NIST, do USGS e do Instituto
Max Planck. Entretanto, s&o raros ou inexistentes padrées para minerais como o zircdo, que
guardam em sua composi¢do quimica e isotopica registros fundamentais dos processos de
formagdo das rochas em que ocorrem. Descreve-se nesse ftrabalho a implantagdo de
metodologia para determinagéo de elementos tragco em vidros sintéticos e, também, em zircdes
naturais.

Obijetivo

Esse trabalho tem por objetivo descrever as etapas e materiais de referéncia adotados para a
implantagdo da metodologia de quantificagéo de elementos trago em vidros de rochas, minerais
silicaticos e alguns minerais mais refratarios como zircdo pela técnica de LA-ICPMS. Para
verificagdo da exatid&o, precisdo e reprodutibilidade do método foram usados materiais de
referéncia ja descritos na literatura, como os vidros de rocha do USGS e zircdo GJ e Temora.

Metodologia

A implantagdo da metodologia foi efetuada utilizando-se um espectrdmetro de massa com
analisador quadrupolo e amostrador com ablagdo a laser de Nd-YAG de 213nm (Dulski, 2001,
Gao et al., 2002 e Yuan et al., 2004). Os materiais de referéncia analisados foram SRM-610 e
612 do NIST e os vidros sintéticos BHVO-2G, BIR-1G e BCR-2G, provenientes do USGS. O
tempo médio da rotina na determinagéo de 44 elementos & de 120s, distribuidos em 60s para
leitura de branco e 60s na obtencéo de sinal na amostra. Os isétopos analisados para os vidros
NIST e USGS sao: 'Li, °Be, Mg, *'P, **Ca, “Sc, *Ti, *'v, **Cr, **Mn, **Co, ®Ni, **Cu, *zn,
71Ga, sst, 8881’, ngl 9°Zr, 93Nb, Mo, ”SSn me, 13305, 137’Ba, ETR, 17’9Hf’ 181Ta, 208Pb’ 232Th,
28, Os zircoes, provenientes do Rio do Peixe, Madagascar, Pogos de Caldas, GJ-1 e Temora,
foram analisados por MEV, para localizagdo de possiveis zoneamentos composicionais, e LA-
ICPMS. O tamanho médio de spot utilizado foi de 30-55um. Fluxos de hélio e argénio foram
utilizados, respectivamente, na ablacdo e no transporte do material para a tocha. As
intensidades, em contagens por segundo (cps), foram corrigidas para o drift instrumental e
fracionamento e calculadas as concentragdes, em tempo real, pelo programa de redugéo de
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dados Glitter. Para as determinagdes nos materiais de referéncia provenientes do USGS
(BHVO-2G, BCR-2G e BIR-2G), assim como para minerais em ldminas de rocha ou em
montagem de grdos como os zircoes, os vidros do NIST foram utilizados para calibragdo e
controle de qualidade analitico.

Resultados e Discussao

Os resultados analiticos obtidos para cada isétopo, apds corregdes de fracionamento e drift
instrumental, s&o fornecidos pelo software de redugdo de dados. Esses valores de
concentragdo sdo acompanhados pelo desvio padréo de 1 sigma e, também, pelos limites de
detecgao calculados para cada um dos analitos em cada um dos pontos amostrados. Tanto os
valores de concentragdo, como os de limite de detecgao, sdo referentes a uma média de 120
leituras. Os limites de deteccédo s&o dados com base em 3 desvios padrées dessas 120 leituras
do branco, individualmente, para cada amostra.

Nesse trabalho foram analisados cerca de 35 pontos nos materiais BCR-2G e BIR-1G e 45 no
BHVO-2G. Os limites de detecg@o médio para essas andlises, na maioria dos isétopos, estao
na faixa de 0,03-0,1ug.9”. Os dados de concentragdo dos analitos se apresentaram, em geral,
na faixa de pg.g” ou ng.g”. O erro relativo obtido nesse trabalho, quando comparados aos
resultados obtidos por outros autores encontra-se na faixa de 0,5 a 5%; a precisdo média é da
ordem de 5%, podendo atingir cerca de 10% dependendo da sensitividade e da concentragéo
do elemento na amostra. Todos os resuitados referentes a médias de concentragdo foram
confrontados com a moda e a mediana e para os trés materiais os valores das meédias
aritméticas ou eram proximas ou iguais a um desses parametros. Para os zircdes os dados
podem ser comparados apenas para o GJ, o qual possui poucos elementos traco determinados
por Yuan et al (2004). Os padrées de terras raras, normalizados pelo condrito, apresentaram
tendéncia coerente tanto para os vidros da USGS quanto para os zircées.

Conclusoes

A metodologia ora descrita se mostrou adequada para obter resultados confiaveis de
elementos trago em materiais geoldgicos, principalmente, para os minerais silicaticos, que
possuem matriz muito préxima dos vidros da USGS. Para os cristais de zircdo, apesar de sua
matriz ser bem diferente dos vidros NIST, a utilizagéo desses vidros sintéticos para calibragéo
permitiu obter resultados muito préximos daqueles obtidos por outros autores ou mesmo por
outras metodologias analiticas (ID-ICPMS). Apesar dos zircbes ndo terem apresentado
variagbes quimicas importantes nas analises por microscopia eletrdnica de varredura, os
resultados obtidos por LA-ICPMS mostram uma variagédo composicional entre as amostras de
até duas ordens de magnitude nos teores de ETRL, anomalias negativas de Eu e positivas de
Ce e, também, variagdes significativas na razdo Th/U. Para o zircdo Temora-2 observaram-se
variagées importantes tanto no teor absoluto de alguns elementos (e.g., ETRP, Y) como na
razédo Nb/Ta entre diferentes gréos de mineral. Apesar dos poucos dados analiticos obtidos
para os zircdées, nota-se que a analise dos elementos trago pode se tornar uma importante
ferramenta na determinagéo das possiveis areas fontes dos minerais detriticos e, também, dos
seus processos geologicos geradores.
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