2. METODOS DE TRABALHO

Com a finalidade de se alcancar os objetivos descrio item 1.2, as etapas de

trabalho foram desenvolvidas da maneira como seqaostas, a seguir.

2.1 Pesquisa bibliografica

Realizou-se uma pesquisa bibliografica centradduseta dos trabalhos executados
preteritamente na regido de Cajati, de trabalhfeyenetes a metalogenia granitica e sobre
depdsitos de metais raros conhecidos. Nesta etapizém foi consultado o mapa geoldgico
na escala 1:50.000 (Vasconcetisal. 1999), além de imagens de satélite obtidas xiecs
ASTER (Advanced Spaceborne Thermal Emission and Reflect®adiometer
disponibilizados pela NASA. A base cartograficdizada corresponde a folha Rio Guarad,
na escala de 1:50.000 (IBGE 1987).

2.2 Etapa de campo

Realizou-se uma etapa de campo para a fase deragerst Nesta etapa foram
coletadas doze amostras de rocha (granito e pdgs)ati apenas um concentrado de mineral
pesado no leito ativo da drenagem. Para as ama&naxha, a quantidade de material variou
entre 10 e 20 quilos. O volume maximo (20 kg) s&édetado nos pontos onde se pretendia
identificar e quantificar os minerais pesados presena rocha.

O trabalho de campo realizado na area permiti@doehcdo de um mapa onde estao
localizados os afloramentos e amostras estudadasyguguimica, andlise de minerais

pesados em lupa e analise em MEV-EDS (Fig. 2.1).
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Figura 2.1. Mapa de amostragem com o contorno apemo do Granito Desemborque.



2.3 Etapa de laboratério

2.3.1 Preparacdo de amostra
A etapa de laboratério, realizada no Laboratériool@gco de Preparacdo de
Amostras (LGPA) da Faculdade de Geologia da UERRE(FUERJ), constou dos seguintes

procedimentos:

- Preparacdo dos concentrados de minerais pesaa®samiostras do Granito
Desemborque e de corpos pegmatiticos. A prepaf&@gio2.2) iniciou-se com a reducao das
amostras a fragmentos menores, aproximadamenta & ¢amanho maximo, com o uso de
marreta. Estes fragmentos foram levados ao britdelanandibulas e reduzidos a fragmentos
de mais ou menos 1,5 cm de tamanho. Esse materiaélfritado sucessivamente até a
obtencdo de um poé de rocha, com granulometria 0 Todo o material passou por um
processo de lavagem para a remoc¢ao das particulias fimas (deslamagem), apos o que
foram bateadas para obtencdo de um concentradindeam pesados.

O concentrado, apds secagem em estufa, teve a tibagpdrada através do ima de
mao e guardada separadamente. As amostras, ja semagaetita, foram em seguida
processadas no bromoférmio (densidade 2,89), sesdminerais menos densos (leves)
descartados. O material mais denso, depois de dagath alcool e seco em estufa, foi
submetido a separacdes eletromagnéticas no sep&raddz. As amperagens (para separacao
dos minerais paramagnéticos) utilizadas neste lfyoai@am: 0,3A, 0,4A, 0,5A, 0,6A, 0,8A e
1,8A. Restando, por fim, a fracdo ndo magnéticadsAmssas etapas, as amostras
encontravam-se prontas para as analises em lupeulén. Separou-se, entdo, 0s minerais de
interesse (graos de columbita, cassiterita e 2irpaca a confeccdo de secdes polidas, que

foram posteriormente submetidas a analises em MES/gue serdo descritas a seguir.

- Confeccéo de laminas polidas (13) para estudosM&W-EDS dos minerais de
interesse a pesquisa. Para a selecdo das lamieasomiivessem 0S minerais a serem
analisados (principalmente a columbita), utilizeues microscopio petrografico Karl Zeiss,
equipado com lentes binoculares de 10 vezes dersonassociadas a lentes objetivas de 2,5
a 40 vezes de aumento e lupa binocular. Com aande compreender melhor a relagéo entre
a columbita e os demais minerais petrograficosrdnitp, selecionou-se para analise somente
quatro laminas polidas correspondentes aos por@e8604, RG-06-07, RG-06-02 e RG-06-
12G.
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Figura 2.2. Fluxograma da preparacéo de concerstidelminerais pesados.

2.3.2 Métodos analiticos
Os métodos analiticos utilizados para o estudo aeugo e de quimica mineral das
amostras do Granito Desemborque foram a fluoregc@lecraio-x e ICP-MS para as analises

de rocha total e o microscopio eletrénico de vamagara as microanalises minerais.

2.3.2a Quimica Mineral

As andlises em MEV-EDS foram efetuadas em amod&asolumbita, cassiterita,
zircdo e demais minerais interessantes (mineraiBTd®) do ponto de vista econémico ou
metalogénico contidas em secdes e laminas polidas.

As secdes e laminas polidas foram recobertas catmoma e analisadas por
microscopia eletrdnica de varredura, com microaaapontual por dispersao de energia
(EDS), no Departamento de Engenharia Metalurgida &ateriais da COPPE/UFRJ, e no
Centro de Tecnologia Mineral (CETEM/MCT).

Na COPPE foi utilizado um Microscépio Eletrdnico darredura Zeiss DSM940A,
equipado com sistema de microandlise quimica d&jXBm detector de SiLi Link Pentafet,
janela SUTW MET4, de resolucéo de 133 eV a 5,9 kKe\uantificacdo dos elementos foi

realizada em modo semiquantitativo sem padrdes.



No CETEM O equipamento utilizado (LEO S440) possctoplado um sistema de
microanalise EDS Link ISIS L300, detector de Siink Pentafet, janela ultrafina ATW I, de
resolucdo de 128 eV a 5,9 keV. A guantificacdo elementos foi realizada pelo programa
SEMQUANT, da suite Oxford ISIS L300. As andlisesngpiantitativas por EDS foram
calibradas a partir de padrbes de cobalto de p@@28€5% analisadas a cada hora, de forma
a eliminar ou minimizar os efeitos de flutuacadamansidade do feixe. As curvas para todos
os elementos analisados foram adquiridas de paddsgBcados, em condi¢cOes idénticas as
das analises.

Em ambos os equipamentos, a tensdo de aceleragdétdas de todas as analises foi
20 kV, o tempo de aquisi¢édo de espectro para adpadno CETEM) e para cada analise foi
de 100 segundos e o limite de deteccéo varia éntre 0,5%. Oxigénio foi calculado por
estequiometria (como ).

As imagens do MEV foram geradas predominantemeortelgtector de elétrons retro-
espalhados b@ackscatter electrons detector - BSDho qual os niveis de cinza séo
proporcionais ao peso atdbmico médio dos elementmtados pelo feixe de elétrons durante a
varredura, sendo, portanto, imagens composici@mmsos tons mais claros representando as
fases de peso atbmico médio mais elevado e as @mmiais escuros, as de peso atdbmico
meédio menos elevado. A resolucado da microanalis&p® é da ordem deldm de raio em
superficie e em uma profundidade da ordem de B5um, dependendo da densidade do
material, no ponto analisado.

Todas as analises de elementos ou substanciasaatesliem MEV/EDS citadas nos
proximos capitulos apresentam-se em porcentagepesme, portanto, doravante, ndo mais

sera feita referéncia a esse fato.

2.3.2b Quimica de rocha total
As analises quimicas de rocha total foram efetuamhastreze amostras, para a
determinacdo dos elementos maiores £SO, Al,O3;, FeOst, MNO, MgO, CaO, N#,
K20 e ROs) e alguns tracos (Rb, Ba, Sr, Nb, Zr, Y, Ga,) tesido quatro delas selecionadas
e dosadas para elementos terras raras (La, C&Md;u, Gd, Dy, Ho, Yb, Lu).
As analises de rocha total foram efetuadas no laawdo de Fluorescéncia de raios X
do Departamento de Geologia, do Instituto de Geoc@é da Universidade Federal do Rio de
Janeiro, através de espectrometro de fluorescé@ecraios X Philips PW2400, com tubo de

Rh. A perda ao fogo foi obtida através da obterd@i@eso da amostra antes e depois da



mesma ser agquecida a 9680por meia hora. Os elementos maiores foram delesta partir

da fusdo de 1,2g de p6 do material com tetrabatatditio. Os elementos tracos foram
determinados em 7g do pé da amostra, prensada gae aglutinante wax. Os elementos
terras raras foram analisados no laboratério AcAmalftica Laboratoérios Ltda, Vancouver,
Canada) por meio de equipamento ICP-MS, onde osdel® ETR foram obtidos a partir da

fusdo de 0,5g de amostra com LiBO

2.4 Redagdo final da dissertagao
Apos as etapas de campo e laboratorio foi efetaamtasolidacéo e interpretacédo dos
dados obtidos. Embasado nesses dados (oriundotem@ddura e nos adquiridos) chegou-se,

assim, as discussfes/consideracdes finais e asis0es da presente dissertacao.





