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Resumo
A tecnica de LA-ICPMS e uma ferramenta analftica nas determinacoes de elementos trace em
minerais e se mostra importante em aplicacces nas cienclas geol6gicas, de materiais e
ambientais. Neste trabalho de irnplantacao de metodologia efetuaram-se analises de vidros de
rochas da USGS e de graos de zircao de variadas procedenclas, Os resultados obtidos
mostraram Iimites de deteccao na faixa de O,03-0,1/lg .g-1. 0 erro relativo obtido nesse trabalho,
quando comparado aos resultados obtidos por outros autores encontra-se na faixa de 0,5 a
5%; a precisao media e da ordem de 5%. As analises em zlrcoes mostraram promissoras
aplicacoes na deterrninacao de areas fontes dos minerals detrfticos.

Palavras-chave: Laser Ablation-ICPMS , elementos traco, materiais geol6gicos

lntroducao
A tecnica de laser ablation unida a espectrometria de massa com plasma induzido acoplado
(LA-ICPMS) tem provado ser uma poderosa ferramenta para determlnacoes pontuais de
elementos trace e relacoes isot6picas. A utlllzacao dessa tecnica permite diversos estudos na
area de petrologia , mineralogia e geocronologia, no entanto , uma das principais limitacoes e a
falta de materiais de referencia certificados. Nesse sentido, cabe citar a irnportancla de padroes
sinteticos multi-elementares, tais como os vidros sinteticos do NIST, do USGS e do Instituto
Max Planck. Entretanto, sao raros ou inexistentes padroes para minerais como 0 zlrcao, que
guardam em sua cornposicao qulmlca e isot6pica registros fundamentais dos processos de
formacao das rochas em que ocorrem . Descreve-se nesse trabalho a lrnplantacao de
metodologia para deterrnlnacao de elementos trace em vidros sinteticos e, tarnbern, em zircoes
naturais.

Objetivo
Esse trabalho tem por objetivo descrever as etapas e materiais de referencia adotados para a
irnplantacao da metodologia de quantlficacao de elementos trace em vidros de rochas, minerais
sillcaticos e alguns minerais mais refratarios como zircao pela tecnica de LA-ICPMS. Para
verlflcacao da exatidao, precisao e reprodutibilidade do metodo foram usados materiais de
referencia ja descritos na Iiteratura, como os vidros de rocha do USGS e zlrcao GJ e Temora.

Metodologia
A implantacao da metodologia foi efetuada utilizando-se um espectrornetro de massa com
analisador quadrupole e amostrador com ablacao a laser de Nd-YAG de 213nm (Dulski, 2001,
Gao et aI., 2002 e Yuan et aI., 2004). Os materiais de referencia analisados foram SRM-610 e
612 do NIST e os vidros sintetlcos BHVO-2G , BIR-1G e BCR-2G, proven ientes do USGS. 0
tempo medic da rotina na deterrnlnacao de 44 elementos e de 120s, distribufdos em 60s para
leitura de branco e 60s na obtencao de sinal na amostra. Os is6topos analisados para os vidros
NIST e USGS sao' 7U 9Be 25Ma 31 p 42Ca 45SC 49Ti 51V 52Cr 55Mn 59CO 6°Ni 65CU 66Zn
71 Ga 85Rb 88Sr 89y 90Zr 93Nb !l'SMo i18Sn 121 Sb ' 1 33C~ 137'Ba ETR 179Hf lli1Ta 208Pb ' 232Th'

238U.'Os zi~coes: pro~enie'ntes do Rio 'do Peixe, M~daga~car, p~<;:os de Caldas, Gj-1 e T~mora:
foram analisados por MEV, para localizacao de possiveis zoneamentos composicionais, e LA­
ICPMS. 0 tamanho medic de spot utilizado foi de 30-55,um. Fluxos de hello e arqonio foram
utilizados, respectivamente, na ablacao e no transporte do material para a tocha. As
intensidades, em contagens por segundo (cps) , foram corrigidas para 0 drift instrumental e
fracionamento e calculadas as concentracoes, em tempo real, pelo programa de reducao de
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dados Glitter. Para as deterrninacoes nos materiais de referencia provenientes do USGS
(BHVO-2G, BCR-2G e BIR-2G), assim como para minerais em laminas de rocha ou em
montagem de graos como os zircoes, os vidros do NIST foram utilizados para calibracao e
controle de qualidade analftico.

Resultados e Dlscussao
Os resultados analfticos obtidos para cada is6topo, ap6s correcoes de fracionamento e drift
instrumental, sao fornecidos pelo software de reducao de dados. Esses valores de
concentracao sao acompanhados pelo desvio padrao de 1 sigma e, tarnbem, pelos limites de
deteccao calculados para cada um dos analitos em cada um dos pontes amostrados. Tanto os
valores de concentracao, como os de limite de deteccao, sao referentes a uma media de 120
leituras. Os limites de deteccao sao dados com base em 3 desvios padroes dessas 120 leituras
do branco, individualmente, para cada amostra.
Nesse trabalho foram analisados cerca de 35 pontes nos materiais BCR-2G e BIR-1G e 45 no
BHVO-2G. Os limites de deteccao medic para essas anallses, na maioria dos is6topos, estao
na faixa de 0,03-0,1119.g,l. Os dados de concentracao dos analitos se apresentaram, em geral,
na faixa de Ilg.g,l ou ng.g'l . 0 erro relativo obtido nesse trabalho, quando comparados aos
resultados obtidos por outros autores encontra-se na faixa de 0,5 a 5%; a precisao media e da
ordem de 5%, podendo atingir cerca de 10% dependendo da sensitividade e da concentracao
do elemento na amostra. Todos os resultados referentes a medias de concentracao foram
confrontados com a moda e a mediana e para os tres materiais os valores das medias
aritrneticas ou eram pr6ximas ou iguais a um desses parametres. Para os zlrcoes os dados
podem ser comparados apenas para 0 GJ, 0 qual possui poucos elementos trace determinados
por Yuan et al (2004). Os padroes de terras raras, normalizados pelo condrito, apresentaram
tendencia coerente tanto para os vidros da USGS quanta para os zircoes.

conctusees
A metodologia ora descrita se mostrou adequada para obter resultados confiavets de
elementos trace em materiais geol6gicos, principalmente, para os minerais silicaticos, que
possuem matriz muito pr6xima dos vidros da USGS. Para os cristais de zircao, apesar de sua
matriz ser bem diferente dos vidros NIST, a utilizacao desses vidros sinteticos para calibracao
permitiu obter resultados muito pr6ximos daqueles obtidos por outros autores ou mesmo por
outras metodologias anallticas (ID-ICPMS). Apesar dos zircoes nao terem apresentado
variacoes qulrnicas importantes nas analises por microscopia eletr6nica de varredura, os
resultados obtidos por LA-ICPMS mostram uma variacao composicional entre as amostras de
ate duas ordens de magnitude nos teores de ETRL, anomalias negativas de Eu e positivas de
Ce e, tarnbem, variacoes significativas na razao Th/U. Para 0 zlrcao Temora-2 observaram-se
varlacoes importantes tanto no teor absoluto de alguns elementos (e.g., ETRP, Y) como na
razao NblTa entre diferentes graos de mineral. Apesar dos poucos dados analfticos obtidos
para os zircoes, nota-se que a analise dos elementos trace pode se tornar uma importante
ferramenta na deterrninacao das posslveis areas fontes dos minerais detrlticos e, tarnbern, dos
seus processos geol6gicos geradores.
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