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INTRODUCAO

Neste trabalho serdo apresentados os primeiroftad®s dos procedimentos analiticos
relacionados a implementagédo da metodologia U-Plliacao isotépica em monazita no
LAGIR-UERJ (Valeriano et al., 2003).

A geocronologia U-Pb em monazita € particularmeapieopriada para a datacdo de
granitos em que a heranca de zircdo € comum eoadloiente, pode permitir a
caracterizacdo de eventos metamorficos posteriPasrish 1990; Hawkins e Bowring
1997). Sdo notdrios os melhoramentos realizadosecica deisotope dilution thermal
ionization mass-spectrometry (ID-TIMS), bem como no tipo de preparagdo da ampsta
selecdo de minerais, nos brancos laboratoriaisa ®ltencdo de idades muito precisas,
permitindo a caracterizagédo de eventos geoldgigosrpostos a um nivel sem precedentes.

PROCEDIMENTOS

Os procedimentos quimicos no LAGIR séo realizadws salas limpas sob presséo
positiva e as razdes isotOpicas determinadas erac8metro de massa multi-coletor
Finnigan-TRITON. O nivel analitico atual € comprdwaatravés de analises periodicas de
padrdes internacionais NBS 981 e U 500. A purificade reagentes e os procedimentos
quimicos séo feitos em laboratério limpo, que csieste trés compartimentos principais
separados para (1) destilacdo de éacidos e pudficalpa HO, (2) pesagem: duas salas
menores com balangas e lupa binocular (3) quimecd-#b, Sr-Sr e Sm-Nd. Todas as salas
apresentam controle de temperatura. Todos os pneeetbs referentes ao método U-Pb séo
realizados em capela de fluxo laminar e todos otenm& e reagentes sdo separados
daqueles utilizados para outras metodologias.

Brancos de reagentes para Pb

A determinagé&o dos brancos é realizada em um canglentrés amostras por reagente em
béquers (savilleX) 7 ml. O procedimento compreende: a) numeracacesagem dos
béquers b) enxadgue do béquer com o reagente a ser analisageeaenchimento do béquer
com o reagente; d) pesagem do béquer + reageradicdp de 10ul tracadaspike) 2°%Pb; f)
pesagem do béquer + reagentgike; g) adicdo de 5ul #P0O, 0,25N; h) secagem até formar
microgota.

As amostras sao depositadas em filamento duploedeaRa analise espectrométrica. Para
0 célculo do branco dos reagentes foram utilizadssvalores das razfes isotopicas
20%pp %D, através da formula:
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B =| (PB°YIPEP)sp- (PBYPE®m | X| [PBE®]s,x [ % PB®]s,x PA Pbnatx P s
(PE°IPE®)m — (PB°IPE*®)nat (PB¥nat x PA Pbsp x P amostra

B = Branco em Ng/g; (PE/PEF®)sp = razdo napike; (PHF°/PH®)m = razdo medida na amostra;
(PEPE*¥nat = abundancia na natureza; [ Pb208 |sp = cdramgo em nanomols/g mspike; [% PE%
sp = pureza dspike; PA Pbnat = peso atdmico Pb comum;?bat = abundancia na natureza; PA Pb
sp = peso atébmico dgpike; P spike - peso dapike em ml; P amostra - peso da amostra em g.

Os resultados obtidos para os principais reagemieados foram suficientemente baixos
(Tabela 1) para permitir o prosseguimento dos tnalsa

Tabela 1- Média de brancos de reagentes em pg/g obtida kletrco e Abril de 2010 no
LAGIR a partir de um total de 40 amostras.

Reagente Caracteristicas Branco Pb pg/g
HNO3; 6M  Destilado garrafa-garrafa Savillex® PFA Teflon 0.4

HCI 6M Destilado garrafa-garrafa Savillex® PFA Toefl 0.2

H>0 Deionizada, osmose reversa (Millipore® RiOs-5) 07.

H>0 Purificador Millipore® Milli-Q 1.1

Pesagem, Lavagem do cristal e Ataque quimico

A pesagem dos cristais foi realizada a partir ddigd® de suas dimensdes para célculo do
volume e a partir dai a determinacdo de sua m&s$a.medicdo foi realizada através de
lamina graduada em lupa binocular. Apés a meditdosfere-se o cristal para o béquer de 7
ml para sua lavagem.

Apos a pesagem, é realizada a lavagem com HCI 6M®; (50%). O procedimento
utilizado foi: 1) lavagem com 4 MiliQ e HNO;.2) imerséo parcial do béquer em ultra-som
por 15 min; 3) lavagem com HCI 6M; 4) imerséo pardo béquer em ultra-som por 15 min;
5) lavagem com HCI 6M; 6) transferéncia do crigiata o béquer de 3 ml; 7) lavagem com
HCI 6M ultra-puro.

O ataque quimico (abertura do cristal) é realizzidbéquer 3 ml, em chapa aquecedora a
T ~150C por 2 a 3 dias, com 30 gotas HCl 6M + 18pike **Pb?>Pb (cedido pela
Universidade de Brasilia). Posteriormente ao atagueolucdo € evaporada em chapa
aquecedora (T ~9Q) até formar uma microgota. A amostra é condidanam 10 gotas de
HCI (3M). Esta solugdo é entdo passada na colutracke idnica.

Calibragdo de micro-colunas

Para a calibracdo das colunas foram utilizadas asode monazita previamente datadas
(Valeriano et al., 2004; Passarelli et al., 200&8pm concentragdes conhecidas de Pb e U.
Para separacdo de U e Pb foi utilizado o métodssicla de separagdo com resina anidnica
AG-1x8 com HCI e HO (Parrish, 1990) com modificagbes. No procedimeantomico as
microcolunas de teflon (diametro interno = 1.8 naitgra = 11 mm) sdo preenchidas com
resina até inicio do célice e lavadas 3 vezes c@ineiM e HO, alternadamente. A seguir, a
resina € condicionada com 16 gotas de HCI 3N. Astiraocondicionada em 10 gotas de HCI
3M, é depositada e lavada com 1+1+1+10 gotas de 3MCI A partir desta fase, o
procedimento quimico foi definido apds a realizagéwarias calibra¢des das colunas.

Foram realizadas trés séries de calibragdes: diliaando-se os sinais analiticos &b
(em mV ou cps) a 125%, e?*U (cps) a corrente de 2.4A no filamento de evagwago
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espectrdmetro de massa multi-coletor Finnigan-TRNTd® LAGIR (Figura 1A); a terceira
série de calibragéo foi feita com base no sina)(em ICPMS (Figura 1B).
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Figura 1 — Gréficos obtidos a partir da analise de alicaiotdetadas durante o procedimento
guimico realizado em micro-colunas para coleta @eRb. A) curvas para Pb e U obtidas em
espectrometro de massa TRITON (LAGIR); B) curvasdals para Ce, Pb e U em ICP-MS

em Laboratorio (UERJ).
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A partir desta calibragéo foram testado dois primsedtos quimicos distintos: no primeiro
(Série U-Pb 01), coleta-se o Pb a partir da alaj0@t e no segundo (Série U-Pb 02) coleta-
se o0 Pb a partir da aliquota 04. Este ultimo priocexto foi adotado como padréo, pois evita
a alta quantidade de Ce que se observou nas pasraiquotas da calibracdo por ICPMS.
Deste modo, apos a deposicdo da amostra e coraficgnto com HCI 3M, adicionam-se 8
gotas de HCI 6M, quando grande parte dos ETRs@udada. A coleta do Pb inicia-se com
8 gotas de HCI 6M em béquer 3 ml e 0 U com 28 gd¢asbO no mesmo béquer que o Pb.
Adicionam-se 5 pl de #P0O, 3M para posterior evaporagédo da amostra.

O branco analitico total obtido para as calibragéatizadas no LAGIR foi abaixo de 3pg,
e compreendeu todo o procedimento, desde a lavalpsmcristais até a deposicdo em
filamento.

Spike U-Pb e padrdes

Concomitante a calibragcéo das colunas, foi medidamposicao isotdpica dpike misto
20pp 233y, cedido pela Universidade de Brasilia, que apitesas seguintes caracteristicas:

[?®Pb] = 0.0863 nmol/g, U] = 7.87 nmollg,?*Pb/*Pb = 0.0007042%U/3U =
0.0000123 an@U/**Pb = 91.19.

As razdes isotdpicas obtidas para o padrdo NBS@g&intk o periodo de 2005-2010 sao
(Geraldes et al., 2009)

209ppP%%h = 0.027216 (+0.015%),

20ppP%%h = 0.467013 (+0.006%) e

298pp%%h = 0.999829 (+0.005%)

NBS-U500 (10 analises)
238/2%%y = 0.958533 (+0.015%)

Os primeiros resultados geocronolégicos serdo abtEm monazitas neoproterozoicas
previamente datadas.
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