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RESUMO

O presente Trabalho de Conclusdo de Curso aprofunda a caracterizacdo de pegmatitos da
Provincia Pegmatitica Oriental do Brasil (Aracuai/MG), com énfase no espoduménio, mineral
estratégico para a obtencdo de litio (Li). O litio tem se tornado cada vez mais relevante no
contexto da transicao energética global, sendo fundamental para a producéo de baterias de ions
de litio utilizadas em veiculos elétricos e sistemas de armazenamento de energia renovavel. A
amostra foi fornecida pela Companhia Brasileira do Litio em parceria com o Servigo Geologico
do Brasil (SGB/CPRM). O objetivo central foi refinar a analise mineraldgica e determinar a
composicdo quimica da amostra e seu teor de litio, integrando dados de Difracdo de Raios X
com Refinamento Rietveld, Espectroscopia Raman e anélise geoquimica por ICP-OES e ICP-
MS. Os teores equivalentes calculados para os principais 6xidos foram de 17,28 wt% para o
Al>03, 1,39 wt% para Fe;Os e 3,21 wt% de Li2O. O teor de 3,21% de Li2O equivalente confirma
a presenca significativa de litio na aliquota analisada. A mineralogia e parte da assinatura
elementar sdo compativeis com caracteristicas de pegmatitos da familia LCT, embora essa
interpretacdo deva ser considerada preliminar. A andlise de DRX, alinhada ao refinamento
Rietveld, confirmou e quantificou a presenca de quatro fases cristalinas, sendo elas o quartzo
(4,53%), albita (33,39%), espoduménio (60,19%) e a muscovita (1,88%), em que o refinamento
atrelado ao difratograma experimental e aos modelos cristalograficos resultou em um GOF de
1,47. As quatro fases foram adicionalmente identificadas em grdos selecionados por
espectroscopia Raman.

Palavras-chave: espoduménio; litio; pegmatito; Difracdo de Raios X; ICP.



ABSTRACT

This Undergraduate Thesis provides an in-depth characterization of pegmatites from the
Eastern Brazilian Pegmatitic Province (Aracuai/MG), focusing on spodumene, a strategic
mineral for lithium (Li) extraction. Lithium has become increasingly relevant in the context of
the global energy transition, as it is essential for the production of lithium-ion batteries used in
electric vehicles and renewable energy storage systems. The sample was provided by the
Companhia Brasileira do Litio (CBL) in partnership with the Geological Survey of Brazil
(SGB/CPRM). The main objective was to refine the mineralogical analysis and determine the
chemical composition and lithium content of the sample, integrating X-ray Diffraction (XRD)
with Rietveld refinement, Raman Spectroscopy, and geochemical analysis via ICP-OES and
ICP-MS. The calculated equivalent grades for the main oxides were 17.28 wt% for Al-Os, 1.39
wt% for Fe:Os, and 3.21 wt% for Li2O. The 3.21% Li.O equivalent content confirms a
significant presence of lithium in the analyzed aliquot. The mineralogy and part of the elemental
signature are consistent with LCT-family pegmatite characteristics, although this interpretation
should be considered preliminary. The XRD analysis, aligned with Rietveld refinement,
confirmed and quantified four crystalline phases: quartz (4.53%), albite (33.39%), spodumene
(60.19%), and muscovite (1.88%). The refinement, linked to the experimental diffractogram
and crystallographic models, resulted in a GOF of 1.47. These four phases were further
identified in selected grains using Raman spectroscopy.

Keywords: spodumene; lithium; pegmatite; X-Ray Diffraction; ICP.
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1 INTRODUCAO

O presente Trabalho de Concluséo de Curso (TCC) se insere no contexto das pesquisas
de Iniciagdo Cientifica desenvolvidas por Nelvam (2024) e Rodrigues Lima (2025), buscando
aprofundar a caracterizacdo do pegmatito e seus minerais, com foco no espoduménio, mineral
portador de litio. A continuidade do projeto esta correlacionada com a parceria entre 0 Servico
Geoldgico do Brasil (SGB/CPRM), e a Companhia Brasileira do Litio (CBL), que juntas
forneceram amostras de minerais e pegmatito provenientes da regido. A CBL atua na extragdo
e no beneficiamento de minérios de litio provenientes da regido de Aracuai. Enquanto o
SGB/CPRM é um 6rgdo federal vinculado ao Ministério de Minas e Energia (MME).

A crescente demanda por minerais estratégicos, impulsionada pelo avanco da industria
e pela busca global por solugbes de diminuigcdo de gases poluentes, justificam o interesse de
mercado em pesquisas no mineral supracitado e o0s minerais que o correlacionam. Os
combustiveis fosseis, por exemplo, conforme a Agéncia Brasil (2023), representa 28% das

emissdes globais de gés carbbnico (CO,).
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Tabela 1 - Aplicacdo das trés formas comerciais do litio e suas aplicaces
Fonte Usos

ambligonita Compostos quimicos, esmaltes;

s Ceramicas, vidros, compostos
espoduménio PO

guimicos;
Minérios/ Concentrado

lepidolita Vidros, ceramica;

Ceramica, polidores, esmaltes,

petalita vidros:

Desoxidacdo, desgaseficacdo, ligas, compostos organicos, borracha,

Metal A . . : .
suplementos de vitaminas e minerais, energia nuclear, baterias;
brometo Absorcdo de COs, refrigeragdo
o Polimerizacao, produtos
butil-litio IMerizacao, p .
farmacéuticos, sintese organica
Ceramica, compostos quimicos,
carbonato fundentes, produtos farmacéuticos,
cubas de eletrolise de Al
Quimicos

Litio metalico, fundente, fibras
cloreto sintéticas, tracadores,
desumidificacdo

Porcelanas, esmaltes, polidores,

fluoreto VST

soldas de elevada resisténcia, Gtica
Graxas, sais de Li, absorcéo de

hidroxido CO,

(Fonte: Warner, 2015)

A urgéncia na transicao energética global e no armazenamento de energia renovavel tem
levado a um aumento na procura por litio no Brasil e no mundo, com projecdo de demanda
cerca de 4 milhdes de toneladas ate 2035 (STATISTA, 2023). Dentro deste contexto, o Brasil
ganha destaque pois possui uma reserva estimada de aproximadamente 642 mil toneladas de
Li»O, conforme a Agéncia Nacional de Mineragdo (ANM, 2023). Os principais concentrados
de litio produzidos no Brasil sdo provenientes do espoduménio, lepidolita, petalita e

ambligonita, com diferentes proporc¢des em suas composicdes. Em 2022, o Brasil produziu 143
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mil toneladas de concentrado de espoduménio com teor médio de 5,3% de Li:O. A
comercializagdo do mineral no pais gerou um valor de quase 1,7 bilhdo de reais
(ANM/Relatério Anual de Lavra, 2023). Como definido por Harben (2002), os principais
minerais de litio sdo: a lepidolita, 0 espoduménio, a petalita e a ambligonita (TAB. 2).
Pertencente ao grupo dos piroxénios, o espodumeénio apresenta formula quimica LiAISi2Os com
estrutura cristalina monoclinica, sendo caracteristicamente associado aos pegmatitos graniticos
(Claffy, 1955). O espoduménio, em sua ocorréncia nos pegmatitos, esta frequentemente
associado a outros minerais acessorios que compdem o ambiente geoldgico. Entre eles,
destacam-se 0 quartzo, a grafita, minerais do grupo da turmalina (olenita e dravita) e feldspatos
alcalinos (albita e microclina). Estes minerais associados s&0 compostos majoritariamente por
elementos como Si, C, Na, Al, Mg e K. As diferentes composicoes resultam em uma variedade
de sistemas cristalinos, como o trigonal (quartzo e turmalina), o triclinico (feldspato) e o

hexagonal (grafita) (Deer et al. 1966).

Tabela 2 - Os principais minerais de litio

i 3 %L.i.0
Minerais Formula Densidade (g/cm?) Dureza
(Mohs) . .
Tedrica Tipica
espoduménio LiAI(Si2O¢) 3-32 6,5-75 8 15-70
- K(Li,Als) ) . - -
lepidolita (Si,AN010(F.0H), 2,8-33 25-3 33-78 3,0-40
petalita LiAI(Si4O10) 2,3-25 6-6,5 4,9 30-45
ambligonita  LiAI(PO4)(F,OH) 3 55-6 11,9 5

Fonte: Harben, (2002)

1.1 Trabalhos Anteriores

Os estudos anteriores, conduzidos por Nelvam (2024) e Rodrigues Lima (2025),
consistiram na caracterizacdo detalhada dos minerais que compdem a amostra de pegmatito
(FIG. 1), proveniente do distrito pegmatitico de Araguai, situado no Vale do Rio Jequitinhonha,

no nordeste do estado de Minas Gerais.

Figura 1 - Amostra de pegmatito proveniente da Mina da Cachoeira, Araguai, Minas Gerais, contendo

cristais de espoduménio, quartzo e feldspato. O paquimetro foi utilizado como escala.
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Fonte: Rodrigues Lima (2025)

Na primeira etapa, Nelvam (2024) realizou a caracterizagdo de minerais brutos,
enquanto, na segunda etapa, Rodrigues Lima (2025) desenvolveu estudos em uma amostra de
pegmatito. Para a identificacdo e caracterizacdo mineraldgica, foram empregadas técnicas como
Difracdo de Raios X (DRX), Espectroscopia Raman. A difracdo de raios X e a espectroscopia
Raman foram empregadas na identificacdo das fases minerais, enquanto o refinamento pelo
método de Rietveld foi utilizado para estimar suas proporcOes, a partir das quais foram
identificados os seguintes minerais: espoduménio, quartzo, grafita, minerais do grupo da
turmalina, feldspatos alcalinos (microclina e albita) e muscovita. Os valores quantitativos das
fases minerais foram: albita (69,97%), muscovita (1,38%), quartzo (13,12%) e espoduménio
(15,33%) (Rodrigues Lima, 2025). A TAB. 3 apresenta as descri¢cdes dos minerais identificados
nas pesquisas de iniciacao cientifica.

Embora os estudos de Nelvam (2024) e Rodrigues Lima (2025) tenham identificado as
principais fases minerais e estimado suas proporcdes por refinamento Rietveld, a concentracédo
de litio da amostra ainda ndo havia sido determinada por método quimico direto. Além disso,
ndo havia sido avaliada a compatibilidade entre o teor de litio obtido por ICP e a proporcéo de

espoduménio estimada por difracdo de raios X.
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Tabela 3 - Minerais associados a amostra de pegmatito
Formula Dureza Densidade Sistema

M. I o C G 1 3 . .
inera Quimica or eminagao (Mohs) (g/cm3)  Cristalino

Incolor, branca

acinzentada, Frequente, segundo

espoduménio LiAlSi2Os 6,5-7 3,1-3,2 Monoclinico

roxa, verde, {100}.
amarela, lilas.
Incolor, branca,
| .
ar\;eriélj(') a:;x'o Eixo de macla z;
quartzo SiO: oreta 'rosa " Plano de Macla 7 2,65-2,66  Trigonal
' ' 112 1122},
vermelho, {1120y e{ ¥
laranja, etc.
Em {1121}, por
. . estrias trigonais o
grafita C Preto a cinza. ! 'd . 1S ol 1-2 2,09-2,23 Hexagonal
hexagonais em
{0001}.
(Na,Ca)(Fe*",Fe*",
Vermelho, azul
Grupo Mg, Al Li)s(AlFe ) " Raraem {1011} e .
. erde, incolor, 7 29-31 Trigonal
Turmalina *,Cr*,Mg)s(BOs)s reto' o {4041}. 9
SicO1s(O,0H,F), oo oS
Branco, cinza
fel KAISi ' ' o
¢ dspato SI?OS rosa, verde, Presente (Carlsbad). 6 25-26 Triclinico
alcalino Na(AlSi;Oq)
amarelo, etc.
Clivagem perfeita em
. Incolor, tons de  {001}; Plano de
. KAI,(AISizO - -
muscovita 2((OH)I3 10) verde, vermelho. composi¢éo (001), 25 2,77 -2,88 Monoclinico
2 castanho. eixo de geminacéo
[310]

Fonte: Rodrigues Lima (2025). Adaptado de Deer et al. (1966); Didatico/ USP (2025); Mindat (2025)

1.2 Justificativa

O contexto no qual o trabalho se insere demonstra a importancia do presente projeto,
visando contribuir para o entendimento dos pegmatitos graniticos e as suas fases minerais, com
foco no mineral de minério de litio, o qual apresenta crescente demanda para a producédo de
produtos tanto na industria brasileira quanto na mundial (TAB. 1). Embora os trabalhos
anteriores tenham identificado e quantificado as principais fases mineral6gicas da amostra,
ainda ndo foi determinada diretamente a concentracéo de litio nem avaliada sua compatibilidade
com a proporcao de espoduménio obtida por refinamento Rietveld

Adicionalmente, o entendimento dos minerais acessorios é relevante, pois influenciam
diretamente no beneficiamento do espoduménio, os quais também apresentam subprodutos. A
identificacéo e a avaliagdo do potencial de aproveitamento dessas fases podem contribuir para
a valorizagdo econémica do minério, especialmente quando minerais como feldspatos e quartzo

apresentam caracteristicas adequadas para recuperacao como subprodutos.
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1.3 Area de Estudo

A rocha de estudo é proveniente do empreendimento minerario localizado no municipio
de Araguai (FIG. 2), situado na regido nordeste do estado de Minas Gerais, no Vale do Rio
Jequitinhonha. A regido pertence a provincia pegmatitica do Leste de Minas Gerais, estando no
contexto do ordgeno Araguai.

O trajeto até a Mina da Cachoeira, da Companhia Brasileira de Litio, tem inicio no
municipio de Ouro Preto, seguindo-se inicialmente pela rodovia BR-356 em direcdo a Belo
Horizonte. A partir da capital, acessa-se a BR-040 no sentido norte, prosseguindo até o
entroncamento com a BR-367. Por essa rodovia, segue-se em direc¢do ao Vale do Jequitinhonha,
passando por municipios como Diamantina, até alcancar o municipio de Araguai, onde se
localiza o empreendimento. O acesso final a mina é realizado por estradas locais a partir da
sede municipal. A Mina da Cachoeira encontra-se a aproximadamente 560 km de Belo

Horizonte e a cerca de 690 km de Ouro Preto.

Figura 2 - Mapa de Localizagdo e Acesso.
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1.4 Objetivo

O presente projeto tem como objetivo dar continuidade e aprofundar as pesquisas de
Nelvam (2024) e Rodrigues Lima (2025) acerca da mineralogia de pegmatitos em Araguai/MG,
compreender a caracterizacdo detalhada das fases cristalinas e realizar a analise quantitativa

mineral, com foco no espoduménio, visando estabelecer o teor de Li-O da amostra de pegmatito.
1.4.1 Obijetivo Especifico

1. Analisar os difratogramas de raios X e 0s espectros Raman obtidos na etapa inicial da
pesquisa, visando a identificacdo das fases minerais presentes na amostra;

2. Realizar o refinamento dos difratogramas pelo método de Rietveld, a fim de quantificar as
fases cristalinas presentes na amostra;

3. Determinar a concentracdo de Li por ICP-OES e ICP-MS, e calcular o teor equivalente de
Li»0;

4. Determinar os parametros de cela unitaria do espoduménio e avaliar eventuais variacoes

em relacéo aos valores de referéncia.
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2 METODOLOGIA
2.1 Métodos de Analises
2.1.1 Identificacédo das Fases Cristalinas

A amostra pegmatito corresponde a uma amostra de pegmatito total/fracdo
mineral/concentrado de espoduménio, proveniente da Mina da Cachoeira em Aracuai/MG. Na
primeira parte da analise das fases minerais, foram empregados diferentes metodos, dentre os
quais se destacam a difracdo de raios X, a aplicacdo do método Refinamento Rietveld sobre os
dados de DRX e a Espectroscopia Raman. A difracdo de raios X, conforme descrito por
Pecharsky & Zavalij (2005), € um fenémeno fisico no qual ondas eletromagnéticas (raios X)
interagem com 0s atomos presentes na estrutura cristalina de um sélido cristalino, resultando
em um padrdo de dispersdo caracteristico. Segundo a lei de Bragg, a interferéncia construtiva
da radiacdo espalhada pelos planos cristalograficos ocorre em angulos especificos, originando
as reflexdes observadas no difratograma. A amostra para analise foi preparada a partir do
pegmatito, do qual foram quebradas partes da amostra que posteriormente, foram moidos em
um almofariz de agata até se tornarem um pé. A coleta de dados de raios X do espoduménio foi
realizada no Difratdbmetro X'Pert PRO (PANalytical) com os seguintes parametros: radiacéo
CuKa (1,54 A, 40 kV, 40 mA) e intervalo de coleta de 5° a 100° (20) em geometria de reflexio.
O equipamento utilizado pertence ao Laboratério de Crescimento e Caracterizacdo de Materiais
Cristalinos situado no departamento de fisica da Universidade Federal de Ouro Preto.

O refinamento pelo método de Rietveld baseia-se no ajuste de um padrao calculado ao
difratograma experimental, permitindo refinar parametros instrumentais, de perfil e
cristalogréficos, além de estimar as proporcGes das fases cristalinas presentes. O refinamento
estrutural envolve o ajuste de parametros como dimenses da cela unitaria, posi¢cdes atbmicas,
ocupagcdes dos sitios e parametros de deslocamento atbmico, conforme a qualidade e a resolugéo
dos dados disponiveis. Ja a IRB refere-se a indexacdo dos picos de difracdo com base nos
parametros de rede e no grupo espacial. Ambos os métodos foram utilizados para refinar e
ajustar o padrdo obtido por difracdo de raios X, possibilitando a quantificacdo das fases
cristalinas previamente identificadas (Kinast, 2000).

A espectroscopia Raman foi utilizada como técnica complementar para a identificagdo
mineraldgica, com base no espalhamento ineldstico da luz e nos modos vibracionais

caracteristicos das fases analisadas. Conforme Soto Gomez (2018), o Espalhamento Raman é
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um método ndo destrutivo em que se utiliza de luz laser no intervalo que abrange as regides do
espectro UV, visivel e infravermelho para investigar a regido dos modos vibracionais
caracteristicos de atomos, ions e moléculas (regido de “fingerprint”). A partir disso, obtém-se
um espectro caracteristico que reflete as vibragdes internas das ligages quimicas presentes na
estrutura da amostra, onde ligacdes mais fortes vibram em frequéncias mais altas e menos fortes

em menores frequéncias (Nakamoto, 2009).
2.1.2 Determinacéo da composi¢do quimica e do teor de litio

Na técnica de ICP-OES/ICP-MS, a solucdo da amostra é nebulizada e introduzida em
um plasma de argdnio, no qual os elementos sdo atomizados, excitados ou ionizados antes da
deteccdo. Esse gas é geralmente o argbnio (Ar), com menos de 1% de ionizagdo no plasma, e
fica confinado em um tubo de quartzo mantido por uma fonte de radiofrequéncia. O sistema
opera com frequéncias entre 27 e 40 MHz e poténcias que variam de 0,5 a 2,5 KW. Nesse
ambiente, as amostras sdo introduzidas no centro do plasma na forma de aerossol (Olesik,
1991). A partir dessa fonte de plasma, Tyler (2015) descreve as duas principais técnicas
analiticas. A primeira é o ICP-OES (Espectroscopia de Emissdo Optica), que mede a
intensidade dos fétons emitidos quando os atomos excitados retornam a estados de menor
energia. A segunda é o ICP-MS (Espectrometria de Massa), que realiza a deteccdo dos ions
gerados no plasma, permitindo a leitura das massas atdmicas individuais em Daltons e
fornecendo informacGes isotopicas.

Os limites de deteccdo variam conforme a técnica empregada, o elemento analisado, a
matriz da amostra, a diluicdo e as condi¢bes instrumentais. Entretanto, 0 método apresenta
algumas limitacoes, como dificuldades na analise direta de sélidos ndo dissolvidos, possiveis
interferéncias espectrais, limites de deteccdo elevados para determinados elementos e preciséo
insuficiente em situacdes especificas (Tyler, 2015).

A amostra foi enviada ao laboratério da empresa Geosol, situado em Antdnio Pereira,
Minas Gerais, por meio da CPRM. A preparacdo da amostra seguiu-se o0 seguinte protocolo:
inicialmente, o material passou por secagem a aproximadamente 105°C e britagem de 75% da
amostra até 3 mm. Posteriormente, foi realizada a pulverizagdo de 250 g do material, garantindo
que 95% da massa passasse em malha de 150 mesh. Ambas as técnicas analiticas baseadas na
fonte de ICP foram empregadas no trabalho para buscar uma compreensdo mais precisa da
amostra de pegmatito da Mina da Cachoeira. Para a analise quimica, utilizou-se o0 método de
fusdo com peroxido de sodio para a abertura da amostra. O ICP-OES foi utilizado

principalmente para a determinagdo de elementos-traco em concentragdes da ordem de partes
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por milhdo (ppm) ou superiores, permitindo analises multielementares simultaneas. Por sua vez,
o ICP-MS foi utilizado para a quantificacdo de elementos-traco em niveis de partes por bilhdo
(ppb) a partes por trilhdo (ppt). Essa técnica possibilitou a obtengdo de informaces isotopicas
e garantiu maior sensibilidade analitica, mesmo na presenca de interferéncias espectrais (Tyler,
2015).

2.2 Softwares

A interpretagdo e o processamento dos dados coletados foram realizados por meio de
diferentes softwares, com funcdes distintas para assegurar a compreensao dos resultados
analiticos.

O QualX2 (Altomare, 2015) foi utilizado na etapa inicial para a identificagdo qualitativa
das fases cristalinas. O programa permitiu a localizacdo dos picos de difracdo nos dados de
Difracdo de Raios X (DRX) e a busca por fases compativeis com a mineralogia esperada do
pegmatito granitico.

Para o refinamento Rietveld final e a quantificacio das fases cristalinas presentes na
amostra, usou-se 0 TOPAS Academic (Coelho, 2018). Em que os resultados quantitativos
apresentados no Capitulo 4 derivam deste software, que foi empregado especificamente para
determinar as proporcbes das fases cristalinas (como o percentual de 60,19% para o
espoduménio) e ndo a composi¢do quimica elementar total. O refinamento no TOPAS envolveu
0 ajuste de parametros fundamentais, incluindo o fator de escala, o fundo (background), o
deslocamento de zero e os parametros de cela unitaria. Também foram refinados a orientacédo
preferencial (modelo de March-Dollase), o tamanho de cristalito e as posi¢cdes atbmicas. A
qualidade do ajuste foi validada por meio dos critérios estatisticos de Rwp (27,29), Rexp (18,61)
e pelo Goodness of Fit (GOF) de 1,47.

O GSAS-I1 (General Structure Analysis System Il) (Toby, 2013) foi empregado de forma
a compreender de maneira preliminar os picos observados com o0s teoricos, permitindo a
integracdo dos dados e a analise pelo método de Rietveld em que se buscou a comparacéo entre
0s dois softwares. O uso de ambos os programas, 0 TOPAS e do GSAS-I11, permitiu verificar a
consisténcia dos resultados. Portanto, o GSAS-II foi utilizado como uma ferramenta de
conferéncia e validacdo, assegurando a definigdo do refinamento final no TOPAS.

Para a visualizacdo tridimensional e representacdo gréafica da estrutura cristalina,
utilizou-se o software Mercury.

Por fim, para a compreensdo do espalhamento Raman, foi empregado o CrystalSleuth
(Laetsch, 2006), vinculado ao banco de dados do projeto RRUFF da faculdade do Arizona.



22

Possibilitando a interpretacdo dos espectros coletados e os padrbes de referéncia. A
identificacdo dos minerais baseou-se na correspondéncia de bandas diagndsticas, permitindo o

reconhecimento das fases minerais, como o espoduménio.

2.3 Tratamento de Dados

Os resultados analiticos foram inicialmente avaliados quanto aos limites de deteccéo,
unidades e qualidade dos materiais de referéncia. Portanto, para uma melhor caracterizagéo dos
dados analiticos geoquimicos e adequada interpretacdo dos fendmenos associados, € necessario
0 tratamento prévio desses dados.

Um dos problemas dos dados geoquimicos é a presenca dos chamados dados
censurados, identificados pelo simbolo “<”, representando valores abaixo do limite de detecgao
(LD), em que os elementos foram expressos em ppm. Dessa forma, torna-se necessario o
tratamento desses dados antes de sua interpretacdo (ASGMI, 2022). A Environmental
Protection Agency (EPA, 2006) propGe as seguintes diretrizes para esse procedimento: quando
menos de 15% dos dados totais encontram-se censurados, recomenda-se a substituicdo dos
valores por LD/2 ou a aplicacdo do método de méaxima verossimilhanca (MLE); entre 15% e
50%, recomenda-se 0 uso do MLE, e, quando entre 50% e 90% dos dados sdo censurados,
recomenda-se a estimativa apenas dos percentis situados acima da porcentagem censurada.

Baseando-se nas recomendacdes da EPA (2006), a proporcao de dados censurados deste
trabalho foi de aproximadamente 59% (33 dos 56 elementos), o que sugeriria a aplicacdo da
estimativa de percentis. Entretanto, para viabilizar a representacdo grafica em escalas
logaritmicas e a analise visual comparativa de todos os elementos, optou-se pela substitui¢do
dos valores censurados por metade do limite de deteccdo (LD/2). E importante ressaltar que
essa substituicdo teve finalidade predominantemente ilustrativa e para assegurar o0 rigor
cientifico, as interpretacdes geoquimicas e discussGes petroldgicas foram direcionadas
exclusivamente aos elementos da fracdo ndo censurada (41% do total), evitando que valores
imputados artificialmente enviesassem as conclusdes sobre a evolugdo do magma. No que se
refere a amostra de referéncia (Standard - STD), o tratamento diferiu da amostra do pegmatito
(SMP). Para a STD, procedeu-se apenas a remocao do caractere indicativo de censura (o
simbolo '<'), mantendo-se o valor nominal do limite de detec¢éo para os calculos (ex: um valor
reportado como '<10' foi tratado como '10"). Esta medida foi adotada para preservar a
integridade dos limites estabelecidos pelo laboratorio e garantir que a base de comparacao (o
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padrdo) ndo sofresse as mesmas manipulagfes matematicas aplicadas a amostra de estudo,
evitando distorc¢des dos dados.

Dentro deste contexto, foram plotados trés gréficos distintos, de linhas, para os
elementos, sendo dois para a distingdo dos grupos de elementos, nos quais foram separados 0s
elementos tracos e ETR (Elementos Terras Raras). Os elementos foram classificados como
maiores, menores ou tracos com base em suas concentracdes. Para fins de representacéo gréfica,
os elementos menores foram incluidos junto aos elementos-traco, conforme critério explicitado
a seguir. O terceiro grafico gerado foi o de razéo, para a compreensao do enriquecimento e
empobrecimento dos mesmos.

Foram considerados os 6xidos dos elementos maiores Al, Fe, Mn, Mg, Ca, Na, K, Ti e
P, além de Li>O, em razdo do foco do trabalho em uma amostra portadora de espoduménio. O
Si e Na ndo foram reportados pelo método analitico utilizado pelo laboratério e, por essa razéo,
0 teor de SiO2 e Na.O ndo foram incluidos nas comparagdes, uma vez que o silicio sofre
volatilizagcdo durante o processo de preparacdo da amostra por via acida, método necessario
para a quebra das cadeias Si-O (Arslan, 2024). Da mesma forma, o sddio (Na2O) apresenta
desafios analiticos por ser um elemento facilmente ionizavel e bastante presente no ambiente,
0 que pode interferir na precisdo dos demais resultados (Arslan, 2024).

Os valores de ICP, inicialmente em ppm, foram convertidos para porcentagem em peso
(wt.%) utilizando a formula: 6xido (wt.%) = (ppm elemento / 10000) x fator de conversao
(Rollinson, 1993), o fator de conversdo é expresso pela expressdo F = massa molar do 6xido /
massa correspondente do elemento no 6xido. A definicdo de quais elementos seriam
considerados menores ou maiores foi embasada em Rollinson (1993), que estabelece que
elementos maiores sdo aqueles que representam mais de 1% da amostra. Os elementos terras
raras compreendem os lantanideos e, em abordagens geoquimicas, frequentemente incluem o
itrio em razdo de suas afinidades geoquimicas, normalizados pelos valores condriticos
apresentados por Boynton (1984), para a construcdo do diagrama de Masuda-Coryell, em que
a normalizacdo é calculada por meio da formula ETRy = Concentragdo do ETR na amostra /
concentracdo do ETR no valor condritico. Os elementos nos graficos foram dispostos da
seguinte maneira: para os tragos, utilizou-se 0 nimero atdbmico, e para os ETR, a propria ordem

da tabela periddica.
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2.4 Declaracdo de uso de Inteligéncia Artificial - 1A

Conforme a Portaria n°® 2.664/2026, que institui a Politica de Integridade na Atividade
Cientifica do CNPq, em seu Capitulo IIl, Art. 9° inciso I, alinea "c", reforca-se a
transparéncia do uso de 1A em trabalhos do meio académico, determinando que seja indicado

na obra como e quando a ferramenta foi utilizada, sem que haja plagio.

A ferramenta Claude foi empregada como apoio na elaboracéo de formulas para uma
planilha de conversdo de concentragdes elementares em 6xidos e de normalizagdo dos ETR.
Todas as formulas, fatores de conversdo e resultados foram posteriormente conferidos pelo
autor com base nas referéncias metodologicas adotadas.

No que diz respeito ao uso de inteligéncia artificial para a organizacdo de ideias, a
ferramenta NotebookLLM foi empregada na estruturacdo da ordem dos capitulos. Esse uso é
observado no capitulo referente ao contexto geoldgico, onde foi proposta uma organizacao
da escala macro para a micro. O arranjo inicia-se pelo contexto regional e torna-se mais
especifico até estabelecer a descri¢do geoquimica da Mina da Cachoeira. A mesma l6gica é
estabelecida para os resultados, realizando a organizacao das ideias primeiramente com 0s
dados de rapida leitura e partindo, entdo, para a descricdo detalhada.

Para 0 uso de correcdo gramatical e semantica, estabeleceu-se sempre a prerrogativa da
ndo interferéncia na escrita no que diz respeito a insercdo de novas ideias ao texto. A
utilizacdo ocorreu, portanto, em carater totalmente restrito aos aspectos formais do texto.

As ferramentas de inteligéncia artificial ndo foram utilizadas para gerar ou alterar dados
analiticos. Ademais, assegura-se que toda e qualquer utilizacdo de inteligéncia artificial foi

devidamente verificada e validada pelo autor.
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3 CONTEXTO GEOLOGICO

3.1 Regional

Situada na regido nordeste do estado de Minas Gerais, a area de estudo esta inserida no
contexto do Ordgeno Araguai (FIG. 3e FIG. 7), que se estende na margem oriental do Craton
Sé&o Francisco entre os estados de Minas Gerais, Bahia e Espirito Santo. Este contexto geologico
Neoproterozoico brasileiro foi desenvolvido durante a aglutinacdo do supercontinente
Gondwana, entre o Brasil e a Africa, possuindo como contraparte o Orégeno do Oeste do Congo
(Pedrosa-Soares et al., 2001; Alkmim et al., 2006).

Figura 3 - Mapa tectdnico esquematico do Ordgeno Araguai enfatizando os seus compartimentos e grandes zonas
de cisalhamento. Serra do Espinhaco Meridional; CA: Zona de Cisalhamento da Chapada Acaud; S: Zona de
dobramentos de Salinas; MN: Corredor transpressivo d de Minas Novas; RP: Saliéncia do Rio Pardo e zona de
interagdo com o Aulacdgeno do Paramirim; BG: Bloco de Guanhées; DS: Zona de Cisalhamento de Dom Silvério;
I: Zona de Cisalhamento de Itapebi; AC: Zona de Cisalhamento de Abre Campo; M: Zona de Cisalhamento de

Manhuagu; G: Zona de Cisalhamento de Guacui; B: Zona de Cisalhamento de Batatal.
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Durante o Toniano houve inicio do evento distensivo da evolucéo do Orogeno Araguai-
Congo Ocidental, ocasionando o rifteamento continental marcando a bacia precursora da
Macaubas, registrando os estagios de evolucdo desde o rifte até o de margem passiva, junto a
formacéo do assoalho oceanico (GROSSI-SAD et al., 1997; NOCE et al., 1997; PEDROSA-
SOARES et al., 1998). O fechamento da bacia foi marcado pelo evento denominado “Tectonica
de Quebra-nozes”, o modelo, segundo Alkmin (2006), descreve o fechamento da bacia por um
processo de inducdo a distancia ocasionado pelo impacto da placa do Parana (ou Rio de la Plata)
contra a peninsula do S&o Francisco, resultando na rotacdo em sentido anti-horario, em direcéo

a peninsula do Congo (FIG. 4).

Figura 4 - Esquema representativo da evolugdo do Ordgeno Araguai. A) Abertura da Bacia Macaubas por
rifteamento, ha cerca de 800Ma. B) ColisGes provocam o fechamento da Bacia MacaUlbas, por volta de 600Ma. C)

Desenvolvimento do orégeno, ha 570 Ma. D) Escape do ordgeno para sul, 500 Ma.
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Fonte: Modificado de Alkmim et al. (2007).

Durante o Pré-cambriano, ocorreram dois eventos de rifting que foram importantes para
a formacdo geoldgica do interior do Craton Espinhago-Congo. O primeiro evento, que ocorreu
em torno de 1,75 Ga (Paleo/Mesoproterozoico), resultou no rifte Espinhago com uma sequéncia
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de rochas vulcénicas, quartzitos, conglomerados, pelitos e carbonatos, definindo entdo o
Supergrupo Espinhaco, aflorando na margem oeste do Ordgeno Aracuai e no Aulacdgeno
Paramirim (FIG. 5) (Alkmim et al., 2006).

Figura 5 - Coluna estratigréfica do Supergrupo Espinhaco.
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Posteriormente, dentro do contexto da tectonica do “Quebra-Nozes”, o rifte Macaubas
representa o segundo evento de rifteamento relevante para a consolidacdo da geologia do
ordgeno, iniciando em torno de 800 Ma (Neoproterozoico). Este evento levou a formagéo da
bacia Macaubas (FIG. 6), uma bacia oceanica estreita desenvolvida entre os cratons do Séo
Francisco e do Congo (Pedrosa-Soares et al., 2001; Alkmim et al., 2006). O rifte foi forgado
pelo soerguimento crustal causado por uma pluma astenosférica (Correa-Gomes e Oliveira,
1997; Martins-Neto, 1998), resultando em um terreno em que os dois cratons ainda se

encontravam ligados, gerando uma litosfera oceanica que evoluiu progressivamente (Alkmim
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et al., 2006). A deposicdo sedimentar da bacia, compreendeu-se no Neoproterozoico, onde
depositos proximais afloram na parte ocidental, ao leste e sul, tém-se sec¢Ges peliticas distais
intercaladas com turbiditos (Uhlein et al., 1999; Martins-Neto e Hercos, 2000; Martins-Neto et
al., 2001). Por fim, ha os depdsitos distais metamorfizados na facies anfibolito, representando

a Formacao Ribeirdo da Folha (Lima et al., 2002).

Figura 6 - Coluna estratigrafica do Grupo Macaubas e do Cinturdo West-Congo.
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Fonte: Modificado e atualizado apds Pedrosa-Soares et al. (2011); Souza et al. (2022).

Conforme Alkmin et al., (2006) e Noce et al., (2007) o embasamento do Ordgeno
Aracuai é formado por rochas de complexos metamorficos de idades Arqueanas e
Paleoprotezoicas, as quais apresentam composi¢do tonalitica a granodioritica (TTG), com
presenca de greenstone belts, sequéncias supracrustais Paleoproterozoicas, e suites graniticas.
A orogénese TransamazoOnica (ca. 2,2-2,0 Ga) afetou os complexos metamérficos que
posteriormente foram retrabalhados ao longo da Orogenia Brasiliana.

A orogénese do Araguai é dividida em quatro estagios distintos que refletem sua
evolucdo tectonica. O estagio pré-colisional, datado de 630-585 Ma, é marcado pela subducgéo
da litosfera oceanica ativa e pela formacao de arcos magmaticos calcio-alcalinos continentais.
Seguindo-se, o estagio sin-colisional (585-560 Ma) é caracterizado pelas interacGes das regifes
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colisionais, definido pelo espessamento crustal "horizontal” e pela geracdo de magmas tipo-s
formados em decorréncia da fusdo parcial do material crustal. O estagio tardi-colisional (545-
525 Ma) apresenta a tectonica tangencial, com desenvolvimento de escapes laterais e geracao
de granitos tipo-S. Por fim, o estagio pds-colisional (530-480 Ma) ¢ caracterizado pelo colapso
gravitacional do orégeno, pelo plutonismo tipo-I e tipo-A, e pela exumacao de rochas de alto
grau (Alkmim et al., 2006; Pedrosa-Soares et al., 2011).

Pedrosa-Soares e Alkmim (2006), por meio de dados geocronoldgicos, descrevem
multiplos eventos de carater extensional e/ou igneo que antecederam o soerguimento do
Orogeno Araguai. O primeiro evento ocorreu durante a transicdo do Riaciano para o Orosiriano
(2,05 Ga), marcado pela nucleacdo do rifte Espinhaco, associado as deposi¢fes do Supergrupo
Espinhaco, o segundo evento é representado pelo aulacégeno Paramirim, ocorrendo ao longo
do Caliminiano — por volta de 1,51 Ga — caracterizado por sistemas aluviais e eélicos dos
depdsitos da Formacdo Tombador, o terceiro evento, durante o Esteniano (1,18 Ga), € marcado
pela deposicdo de pacotes de sedimentos aluvionares, e6licos e marinhos da porcdo central e
superior do Supergrupo Espinhaco, representando um rifte do tipo sag, o0 quarto evento,
marcado pelo rifteamento local, culminou no surgimento do aulacégeno Sangha, com diques
maéficos de idade similar ao longo do craton S8o Francisco, podendo estar correlacionados
(Alkmim et al., 2006), o quinto evento representa as intrusdes de diques méficos relacionadas
ao rifte Macaubas, incluindo o Dique Pedro Lessa, com magmatismo méfico datado em cerca
de 906 = 2 Ma (Uhlein & Quemeneur, 2001.; Machado et al., 1989), finalmente, o0 sexto evento,
ao longo do Toniano-Criogeniano, marca a sedimentacdo das formacdes glaciogénicas do
Grupo Macaubas, com vulcanicos basicos subordinados de 850 Ma, e seus correspondentes do
oeste do Congo, datando entre 900 e 740 Ma (Alkmim et al., 2006).



Figura 7 - Mapa da geologia regional da &rea de estudo na escala 1:650.000.
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3.2 A Provincia Pegmatitica Oriental do Brasil

Conforme a interpretacdo de Pedrosa-Soares et al. (2011), o magmatismo no Ordgeno
Aracuai, datado de aproximadamente 630 a 480 Ma, fundamenta a formacdo da Provincia
Pegmatitica Oriental do Brasil. Este magmatismo é dividido em cinco supersuites graniticas
(G1 a G5), formadas ao longo de diferentes estagios da orogénese. A suite G1, datada de 630 a
585 Ma, define o arco magmatico pré-colisional, formada por tonalitos e granodioritos de
natureza célcio-alcalina, com feicdes maficas. A supersuite G2 (585 a 560 Ma) representa a
fase sin-colisional, a qual gerou granitos tipo-S, peraluminosos. A G3, com idade de cerca de
545 a 525 Ma, é constituida por leucogranitos de carater peraluminoso, ricos em granadas e
cordierita, originados ao longo da fase tardi-colisional. A suite G4, com idade de cerca de 530
a 490 Ma, compreende os granitos tipo-S, de origem pos-colisional, que constituem a principal
fonte dos pegmatitos da provincia, sendo importante para a extracdo de gemas, espoduménio e
feldspato industrial. Por fim, também de origem pds-colisional, a suite G5 é composta por
granitos tipo-l e tipo-A, com composicdo célcio-alcalina rica em potassio a alcalina, ou

charnockiticos.

3.3 Local

Representando o registro sedimentar da Bacia Macaubas, o0 Grupo homdnimo apresenta
idade de deposi¢do em torno de 900 Ma (Babinski et al., 2007), associada a um ambiente de
rifte com evolucéo para margem passiva (Uhlein et al., 1999; Pedrosa-Soares et al., 2007). O
grupo é composto por formacGes pré-glaciais e glaciais, além de unidades distais, conforme
descrito por Grossi-Sad et al. (1997) e Noce et al. (1997).

Conforme Pedrosa-Soares et al. (2007), o Grupo Macaubas (FIG. 7), em sua base, é
composto por formacg6es associadas a fase de rifteamento, com depdsitos fluviais e marinhos
rasos, representados pelas unidades geoldgicas Duas Barras, Rio Peixe Bravo e Serra do Catuni.
Sobre estas unidades, encontram-se as formagdes Nova Aurora e Chapada Acua registrando as
deposigdes glacio-marinha (Pedrosa-Soares et al., 2007; Babinski et al., 2005).

Acima das unidades descritas, encontra-se a Formacéo Salinas, que marca a transi¢cao
do ambiente anterior para uma margem passiva, assinalando o encerramento da glaciagéo e o
inicio da subsidéncia térmica da bacia (Pedrosa-Soares et al., 2001). Definida por Pinto et al.
(1997), a formacéo registra a deposicao transgressiva de margem passiva pos-glacial, sendo

composta por uma sucessao de xistos, filitos, quartzitos e lentes de calcario. Adicionalmente, a
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unidade inclui rochas vulcanossedimentares da facies Ribeirdo da Folha, com ocorréncia de
ofiolitos, basaltos metamorfizados, cherts, gabros, formac6es ferriferas bandadas (BIFs),
plagiogranitos e rochas ultraméaficas (Pedrosa-Soares et al., 2001). Durante os eventos de
deformacdo e metamorfismo do orégeno, a Formacdo Salinas tornou-se uma das principais
unidades hospedeiras dos granitos pos-colisionais das suites G4 e G5 (Pedrosa-Soares et al.,
2011).

Figura 8 - Mapa Geoldgico da Folha Araguai/MG - SE.23-X-BVI.
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3.4 Geoquimica dos Pegmatitos

A Provincia Pegmatitica Oriental do Brasil, situada no Orogeno Araguai, apresenta
ampla variacdo mineraldgica, controlada pela evolucdo da diferenciacdo do magma parental.
Conforme interpretado por Viana et al. (2007), os pegmatitos da regido exibem contrastes
composicionais marcantes: as rochas das assembleias Ipé, Aci e Serra Cascalheira séo
compostas predominantemente por quartzo, feldspato alcalino e muscovita, com teores de litio
variando entre 0,07 e 0,35 wt%. Em comparacéo, os leucogranitos dos complexos Cruzeiro e
Rocinha sdo enriquecidos em turmalina, berilo, lepidolita e espoduménio, apresentando teores
de litio na muscovita entre 0,63 e 0,80 wt%.

Em funcgdo disso, as rochas que apresentam muscovitas com maiores teores de Li
indicam magmas mais diferenciados e enriquecidos em elementos incompativeis. Sa (1977)
descreve que os pegmatitos ricos em litio da regido de Aracuai—Itinga sdo constituidos por
microclinio, quartzo, espoduménio, albita e muscovita, apresentando como minerais acessorios
berilo, turmalinas em suas diversas variedades, petalita, ambligonita, lepidolita, polucita, placas
de tantalita-columbita, graos de esfalerita e pirita. O autor ainda destaca que a polucita ocorre
associada aos minerais de litio, sendo um importante indicador da presenca de césio (Cs) no
magma residual.

A razdo K/Rb em funcdo do teor de Cs na muscovita constitui um importante indicador
do grau de diferenciacdo magmatica ao longo da evolucdo dos pegmatitos (Viana et al., 2007;
Cerny et al., 1985; Jolliff et al., 1992; Cerny, 1991). Segundo Jolliff et al. (1992), os elementos-
traco presentes nas muscovitas tendem a se agrupar, embora em alguns casos apresentem
dispersdo intra-pegmatitica. Em pegmatitos derivados de magmas graniticos por fracionamento,
as micas exibem enriquecimento progressivo em Li, Rb, Cs e F, acompanhado por decréscimo
nos teores de Mg, Ti e na razdo K/Rb, das zonas internas para as zonas externas. As analises
geoquimicas realizadas por Sa (1977), indicam que a presenca de Rb, Li, Cs, e Zn nos xistos
diminui conforme distanciam dos corpos pegmatiticos.

Viana et al. (2007), por meio de analises de muscovitas de origem pegmatitica,
demonstra que elementos-trago como boro (B), gélio (Ga), itrio (Y), niébio (Nb) e zinco (Zn)
apresentam relacéo inversa com a razdo K/Rb, sendo considerados bons indicadores do grau de
diferenciacdo magmatica e do potencial econdmico para mineralizacdes de litio e gemas. A
autora destaca ainda que o Ga e 0 Y sdo os elementos mais relevantes, estando associados a
pegmatitos ricos em turmalina e espoduménio. O Zn e o Nb também atuam como indicadores

desse processo de diferenciagdo, ocorrendo preferencialmente em magmas mais evoluidos.
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Por fim, elementos maiores e tracos, bem como sistemas isotopicos como Lu—Hf em
zircoes e Sm—Nd e Rb-Sr, sdo fundamentais para a compreensdo dos processos tectonicos e
magmaticos associados a ambientes acima de zonas de subduc¢do, no contexto da orogenia
colisional, incluindo eventos pré- e sin-colisionais, tais como reciclagem crustal e interacdo

crosta—manto durante a evolucdo do Ordgeno Araguai (Viana et al., 2007).

3.4.1 Classificagdo dos pegmatitos

Para uma melhor compreensdo dos pegmatitos, diversos estudos realizaram a
interpretacdo da rocha e a classificacdo em diferentes grupos. Em sua tese de doutorado de
1977, S& compilou trabalhos de Fersman (1931), Ginsburg (1960), Varlamoff (1948-1971) e
Nedumov (TAB. 4), baseando-se nas fases evolutivas dos pegmatitos, suas assembleias
minerais e a temperatura. Cerny e Ercit (2005), em seu artigo The Classification of Granitic
Pegmatites Revisited, por meio da geoquimica dos pegmatitos graniticos, expdem uma
classificacdo petrogenética, subdividindo-a em classes, subclasses, tipos e subtipos. Conforme
simplificado por Foca (2025), a TAB. 5 demonstra trés tipos de familia: a LCT (L.itio, Césio e
Tantalo), caracterizadas por baixo teor de Nb e sendo rochas peraluminosas, derivadas de
rochas supracrustais de grau superior a médio, a NYF (Nidbio, itrio e Fldor), que sio
subaluminosas e metaluminosas, associadas a granulitos da crosta média a inferior, e por tltimo,
o tipo misto, que representa um hibrido de LCT e NYF, variando de subaluminoso a
ligeiramente peraluminoso. Com foco na regido de Araguai, Viana et al. (2007), em seu artigo,
compilou a mineralogia de seis suites pegmatiticas encontradas nas regides de Araguai e
Governador Valadares, correlacionando-as as condicdes de metamorfismo e ao tipo de
pegmatito (TAB. 6).



Tabela 4 - Classificagbes comparativas de pegmatitos
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Tabela 5 - Sistema familiar de classificagdo petrogenética de pegmatitos graniticos

Composigdo em massa
de pegmatitos

Granitos associados

Composicdo em massa

de granitos Litologias fonte

peraluminoso a
subaluminoso

(sinorogénico a) orogénico
tardio (a anorogénico):
largamente heterogéneo

rochas supracrustais da crosta
superior a média ndo esgotadas e
gnaisses de embasamento

peraluminoso, tipos S, |
ou misto S+l

subaluminoso a
metaluminoso (a
subalcalino)

(sin-, tardio, p6s-), a
principalmente anorogénico;
quase-homogéneo

granulitos da crosta média a
inferior esgotados, granitos
juvenis, crosta metassomatizada
do manto

(peraluminoso a)
subaluminoso e
metaluminoso; tipos A e |

Subclasse .
Familia dominante de Assmapura
h Geoquimica
pegmatitos
LCT REL-Li Li, Rb, Cs, Be, Sn, Ga,
MI-Li Ta>Nb, (B, P, F)
NYE REL-REE Nb>Ta, Ti, Y, Se, REE,
MI-REE Zr,U, Th, F
Misto Hibridos LCT e misto

NYF

(metaluminoso a)
moderadamente
peraluminoso

(pbs-orogénico a)
anorogeénico; heterogéneo

protélitos mistos ou assimilacéo
de rochas supracrustais por
granitos NYF

subaluminoso a
ligeiramente
peraluminoso

Fonte: Foca (2025); Adaptado Cerny e Ercit, (2005)
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Tabela 6 - Mineralogia de acordo com o0 zoneamento interno e a classificagdo dos pegmatitos estudados (GV: Governador Valadares AR: Araguai)
Rochas encaixantes/ Tioo de
Regido Pegmatito  Zona de borda Zona de parede Zona intermediaria Nucleo Bolsdes condicdes e Fr)natito
metamorficas Peg
Intercrescimentos
. quartzo, quartzo - quartzo - feldspato-K, . lepidolita, albita, . . Gema
Aci muscovita, muscovita, quartzo, quartzo leitoso . Xisto e gnaisse ;
feldspato-K, muscovita Simples

turmalina negra

muscovita, albita

berilo

quartzo, feldspato-K,

Xisto e quartzito

quartzo, Intercrescimentos muscovita, lepidolita, _ Iepldol!ta, albita, 4,550 kbar Gema portadora
. muscovita, quartzo - . quartzo leitoso, turmalina rosa e o .
Cruzeiro - turmalina rosa e verde, . - 530-650 °C de turmalina
GV turmalina negra, feldspato-K, . L muscovita verde, muscovita, .
granada albita, muscovita ber!lo, ca55|tgr|ta, berilo alterado €9, Talarlco & Complexo
' niobotantalita Pereira 1997)
quartzo, Xisto
. muscoylta, Intercrescimentos feldspato-K, quartzo, quartzo, muscovita, 4,5-5,0 kbar Portador de
A intercrescimento quartzo - . - quartzo : : o .
Ipé de biotita feldspato-K muscovita, berilo, hialino/leitoso/rosa albita, berilo, 530-650 °C berilo
ranada turm:alina muscovﬁta alb,ita columbita/tantalita ametista (e.g., Tallarico e Simples
g négra ' Pereira 1997)
feldspato-K,
quartzo, Intercrescimentos muscovita, quartzo, quartzo leitoso, quartzo, albita, Xisto Gema portadora
Rocinha muscovita, quartzo - turmalina turmalina rosa, lepidolita, 2,5-5,5 kbar de tu[r)malina
turmalina verde, feldspato-K, verde/rosa/bicolor, lepidolita, turmalina bicolor e 500-740 °C Complexo
albita muscovita, albita morganita, dgua- muscovita verde (e.g., Costa 1989) P
marinha alterada, albita
quartzo, turmalina Intercrescimentos feldspato-K, quartzo, quartzo, muscovita, Portador de
Ar Serra quartzo - . - quartzo - . - .
. negra, granada, muscovita, berilo, - . albita alterada, Gnaisse granitico berilo
Cascalheira o feldspato-K, X hialino/leitoso/rosa ; - .
biotita muscovita. albita albita berilo, ametista Simples
_ Intercrescimentos quartzo - feldspato-K, quartzo, _feldspato— Portador de
quartzo, muscovita quartzo - : . - K parcialmente - s
. o muscovita, berilo, quartzo hialino e - . berilo-topazio-
Barreiro negra, biotita, feldspato-K, . - . substituido por Granito -
. . fluorapatita, topazio, leitoso : - fluorapatita
hematita muscovita, . muscovita, berilo, -
. albita X Simples
hematita albita

Fonte: Viana et al. (2007)
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3.5 Pegmatitos da Mina da Cachoeira

No artigo ‘Uncommon Nb-tantalate from the Cachoeira mine, Araguai pegmatite district
(Minas Gerais)', Dias e Chaves (2015) focaram em cristais negros tabulares presentes nas rochas
locais, 0s quais se assemelhavam a columbita-tantalita. A rocha em questéo é descrita como um
corpo rico em espoduménio, com microclina pertitica, albita, quartzo e muscovita,
representando cerca de 95% do volume dos corpos, sendo 23% destes compostos por
espoduménio. As analises quimicas das 27 amostras demonstram que 42% sao compostas de
columbita-(Fe), 19% de tantalita-(Fe) e 3% de columbita-(Mn). O estudo indica que os valores
de Ta e Nb nas rochas locais sdo expressivamente variaveis, ao passo que os valores de Sn ndo
apresentam grande expressividade, sendo assim, a elevada presenca de Oxido de estanho
constitui um dos tracos indicadores de 6xidos de Ta-Nb da Mina da Cachoeira. Por fim, Dias e
Chaves (2015) descrevem um novo mineral para a regio, a ixiolita, associada a teores elevados
de Sn.

Por meio de analises de MEV, EDS e DRX, Santos et al. (2024) buscaram caracterizar
0 corpo rochoso da Mina da Cachoeira, onde o MEV e o EDS foram utilizados para
compreender a morfologia e a distribui¢do do tamanho das particulas. Com o EDS, foi possivel
identificar elementos como ferro (Fe) e enxofre (S), além de sddio (Na), célcio (Ca) e potassio
(K), indicados como formadores do feldspato. A partir da difracdo de raios X, foram
identificados 0s seguintes minerais e seus respectivos teores: espoduménio (33-76%), quartzo
(1-12%), pirita (10-18%), petalita (9-13%) e biotita (9-13%).
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Composi¢éo Elementar (ICP)

Os dados geoquimicos sdo de grande importancia para a compreensdo da composicao
de um corpo rochoso. Os dados geoquimicos auxiliam na caracterizagdo composicional e,
quando integrados as informagdes mineraldgicas e geoldgicas, podem contribuir para a
interpretacdo da evolucdo da rocha e uma possivel histéria de sua origem. Dentro deste
contexto, o ICP, método que realiza a leitura simultanea de diversos elementos, foi empregado
para a detec¢do dos elementos no pegmatito granitico. Foram obtidos 56 elementos na amostra,
dentre os quais 33 apresentavam censura, representando 59% do total.

Os dados foram fornecidos em formato bruto, sendo necessaria a realizacdo de
tratamento. Embora a proporc¢éo calculada tenha sido enquadrada na terceira faixa proposta pela
EPA, os valores abaixo do limite de deteccdo foram substituidos por LD/2 para fins
exclusivamente gréaficos. Isso se deve ao fato de que todos os dados presentes sdo importantes,
e a aplicacdo dos demais métodos resultaria na exclusdo de informacdes pertinentes. Na TAB.
7 estdo os dados brutos, enquanto na TAB. 8 estdo o0s dados pds-tratamento. Para a apresentacdo
dos resultados, os elementos foram agrupados segundo os critérios de Rollinson (1993). Os
elementos maiores, definidos como aqueles com abundancia superior a 1% da amostra, foram
convertidos para percentagem de peso de éxidos (wt. %) para fins de classificacdo petroldgica.
Este grupo inclui os dez 6xidos padrdo e o Li2O. Os elementos terras raras (ETR) e o Itrio (Y)
foram submetidos a normalizacdo pelo Condrito de Boynton (1984) para a construcdo dos
diagramas de Masuda-Coryell. Os demais elementos foram mantidos em ppm e discutidos
como elementos traco de interesse. As conversdes para 0xidos encontram-se na TAB. 9,

enquanto as normalizacdes dos elementos Terras Raras estdo presentes na TAB. 10.



Tabela 7 - Dados Brutos dos Elementos obtidos por ICP
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Elemento Unidade S(anjoitrg;)o S(-:;Z d'?_gé;o Status Censura
Ag ppm <1.0 1.0 Censurado (SMP)
Al ppm 91440.0 79873.0 Detectado
As ppm <30.0 <30.0 Censurado (SMP e STD)
B ppm <1000 <1000 Censurado (SMP e STD)
Ba ppm <10.0 31.0 Censurado (SMP)
Be ppm 193.0 184.0 Detectado
Bi ppm 5.3 <0.5 Censurado (STD)
Ca ppm <1000.0 3510.0 Censurado (SMP)
Cd ppm <10.0 <10.0 Censurado (SMP e STD)
Ce ppm 0.6 0.8 Detectado
Co ppm <10.0 <10.0 Censurado (SMP e STD)
Cr ppm <20.0 147.0 Censurado (SMP)
Cs ppm 30.2 28.8 Detectado
Cu ppm 20.0 27.0 Detectado
Dy ppm <0.05 0.22 Censurado (SMP)
Er ppm <0.05 0.06 Censurado (SMP)
Eu ppm <0.05 0.06 Censurado (SMP)
Fe ppm 9725.0 8998.0 Detectado
Ga ppm 48.0 26.0 Detectado
Gd ppm <0.05 0.19 Censurado (SMP)
Ge ppm 4.0 4.0 Detectado
Hf ppm <2.0 <2.0 Censurado (SMP e STD)
Ho ppm <0.05 <0.05 Censurado (SMP e STD)
In ppm <0.2 <0.2 Censurado (SMP e STD)
K ppm 4065.0 47019.0 Detectado
La ppm 0.4 0.7 Detectado
Li ppm 14932.0 2013.0 Detectado
Lu ppm <0.05 <0.05 Censurado (SMP e STD)
Mg ppm <100.0 1630.0 Censurado (SMP)
Mn ppm 480.0 1159.0 Detectado
Mo ppm <3.0 <3.0 Censurado (SMP e STD)
Nb ppm 61.0 12.0 Detectado
Nd ppm 0.2 0.7 Detectado
Ni ppm <10.0 20.0 Censurado (SMP)
P ppm 565.0 4174.0 Detectado
Pb ppm <20.0 34.0 Censurado (SMP)
Pr ppm 0.07 0.29 Detectado
Rb ppm 132.0 1044.0 Detectado
Sb ppm <0.5 1.0 Censurado (SMP)
Sc ppm <5.0 <5.0 Censurado (SMP e STD)
Sm ppm <0.1 0.3 Censurado (SMP)
Sn ppm 53.0 24.0 Detectado
Sr ppm <15.0 68.0 Censurado (SMP)
Ta ppm <10.0 <10.0 Censurado (SMP e STD)
Tb ppm <0.05 <0.05 Censurado (SMP e STD)
Th ppm 0.7 0.4 Detectado
Ti ppm <100.0 <100.0 Censurado (SMP e STD)
Tl ppm <0.5 5.5 Censurado (SMP)
Tm ppm <0.05 <0.05 Censurado (SMP e STD)
U ppm 3.08 2.92 Detectado
\ ppm <10.0 <10.0 Censurado (SMP e STD)
W ppm <100.0 <100.0 Censurado (SMP e STD)
Y ppm 0.14 1.02 Detectado
Yb ppm <0.1 <0.1 Censurado (SMP e STD)
Zn ppm <50.0 97.0 Censurado (SMP)
Zr ppm 2.9 10.2 Detectado




Tabela 8 - Dados de ICP Pos-tratamento
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Elemento SMP Tratado (Amostra) STD Tratado (Padréo)
Ag 0.5 1
Al 91440 79873
As 15 30

B 500 1000
Ba 5 31
Be 193 184
Bi 5.3 0.5
Ca 500 3510
Cd 5 10
Ce 0.6 0.8
Co 5 10
Cr 10 147
Cs 30.2 28.8
Cu 20 27
Dy 0.025 0.22
Er 0.025 0.06
Eu 0.025 0.06
Fe 9725 8998
Ga 48 26
Gd 0.025 0.19
Ge 4 4
Hf 1 2
Ho 0.025 0.05
In 0.1 0.2
K 4065 47019
La 0.4 0.7
Li 14932 2013
Lu 0.025 0.05
Mg 50 1630
Mn 480 1159
Mo 15 3
Nb 61 12
Nd 0.2 0.7
Ni 5 20

P 565 4174
Pb 10 34
Pr 0.07 0.29
Rb 132 1044
Sb 0.25 1
Sc 2.5 5
Sm 0.05 0.3
Sn 53 24
Sr 7.5 68
Ta 5 10
Th 0.025 0.05
Th 0.7 0.4
Ti 50 100
TI 0.25 5.5
Tm 0.025 0.05

U 3.08 2.92
Vv 5 10
W 50 100

Y 0.14 1.02
Yb 0.05 0.1
Zn 25 97
Zr 2.9 10.2
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4.1.1 Elementos Maiores
Os elementos maiores sdo os principais elementos que compdem a rocha, dando o

controle mineraldgico essencial do pegmatito, atrelando-se, entéo, as propriedades do magma.

Conforme supracitado, os elementos convertidos em 6xidos estdo expostos na TAB. 9.

Tabela 9 - Conversio de Elemento para Oxido (Wt%) - Elementos Maiores

Massa Massa i
Elemento  Oxido molar do Conc. Elem. mglgr do N° é:(ornos Fator d§ Oxido
elemento (ppm) oxido no 6xido Conversao (Wt%0o)
(g/mol) (g/mol)
Si Si02 28.090 * 60.090 1 2.1392 *
Ti TiO2 47.870 50.00 79.870 1 1.6685 0.0083
Al AlLOs 26.980 91,440.00 101.960 2 1.8895 17.2780
Fe (thtgl) 55.850 9,725.00 159.690 2 1.4296 1.3903
Mn MnO 54.940 480.00 70.940 1 1.2912 0.0620
Mg MgO 24.310 50.00 40.310 1 1.6582 0.0083
Ca Ca0 40.080 500.00 56.080 1 1.3992 0.0700
Na NaO 22.990 * 61.980 2 1.3480 *
K K20 39.100 4,065.00 94.200 2 1.2046 0.4897
P P20s 30.970 565.00 141.940 2 2.2916 0.1295
Li Li2O 6.941 14,932.00 29.882 2 2.1526 3.2142

* Elementos ndo reportado pelo laboratério que realizou a amostragem.

Observando os resultados, nota-se que somente 3 elementos apresentaram valores
significativos para serem considerados maiores, aqueles com teores iguais ou maiores que 1%.
Vejamos, entdo, que os elementos maiores foram os 6xidos de aluminio (Al), ferro (Fe) e litio
(Li), com porcentagens 17,28%, 1,39% e 3,21%, respectivamente, apresentando soma total de
21,88%. Os demais elementos (Ti - titanio, Mn - manganés, Mg - magnésio, Ca - calcio, K -
potéssio e P - fésforo) apresentaram valores menores e ndo podem ser considerados maiores,
indo para 0 ambito dos elementos tracos, representando somente 0,77% da amostra. A soma
total dos Oxidos € de 22,65%, em decorréncia da auséncia dos 6xidos de sddio e silicio, a soma
final encontra-se incompleta. A presenca de Na e Si na amostra foi inferida a partir da
identificacdo de fases minerais que contém esses elementos, especialmente albita, quartzo e
espoduménio. Estes elementos, por apresentarem limitacdes analiticas por ICP, ndo foram
reportados pelos métodos analiticos aplicados pelo laboratério. O Si sofre volatilizagdo durante
a preparacdo da amostra por meio do uso de &cidos para a quebra de cadeias Si-O (Arslan,
2024). No caso do sadio, por ser um elemento muito presente na natureza e nos ambientes, sua
andlise ¢ dificultosa. Por ser um elemento facilmente ionizavel, sua alta concentracdo pode

interferir nos resultados dos demais elementos (Arslan, 2024).
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4.1.2 Elementos Terras Raras (ETR)

Para os elementos terras raras, foram seguidas também as recomendacdes do livro de
Rollinson (1993), o qual indica a normalizacdo dos valores de ETR por meio do condrito de
Boynton (1984). A FIG. 10 exp0e os dados tratados com LD/2 comparados com os valores de
referéncia do pegmatito antes da normaliza¢do. Os dados normalizados estéo expostos na TAB.
9eFIG. 10.
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Tabela 10 - ETR + Y — Normalizagdo por Condrito
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Elemento Conc. (ppm) Condrito C1 Norm_/
«— ICP—Oxidos (ppm) Condrito
La 0.400 0.3100 1.290
Ce 0.600 0.8080 0.743
Pr 0.070 0.1220 0.574
Nd 0.200 0.6000 0.333
Sm 0.050 0.1950 0.256
Eu 0.025 0.0735 0.340
Gd 0.025 0.2590 0.097
Thb 0.025 0.0474 0.527
Dy 0.025 0.3220 0.078
Ho 0.025 0.0718 0.348
Er 0.025 0.2100 0.119
Tm 0.025 0.0324 0.772
Yb 0.050 0.2090 0.239
Lu 0.025 0.0322 0.776
Y 0.140 2.1000 0.067
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Figura 10 - Padrdo de elementos de terras raras (ETR) da amostra ESP-01 (Pegmatito CBL) normalizado pelo condrito C1 de Boynton (1984). Asterisco (*) indica elementos
com concentracdo abaixo do limite de deteccdo analitico, representados pelo valor LD/2 (Censurado).

ETR - Pegmatito CBL Normalizado (Boynton, 1984)

—O— Amostra / Condrito C1 - - - Valor de referéncia (normalizagédo = 1)
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A analise multielementar da amostra da Mina da Cachoeira (FIG. 10) revela que as
concentragcdes dos Elementos Terras Raras e do itrio (YY) situam-se abaixo dos valores da
amostra de referéncia. Visando uma melhor compreensdo destes valores, o Diagrama de
Masuda-Coryell (FIG. 11), normalizado pelo Condrito C1 de Boynton (1984), evidencia um
padrdo de empobrecimento geral, onde somente o lantanio (La) apresenta enriquecimento
relativo (Norm/Condrito = 1,29), enquanto os demais ETR registram valores inferiores a
unidade. O itrio destaca-se como o elemento de menor valor normalizado (Norm/Condrito =
0,067). Vale ressaltar que parte dos elementos, como Th, Dy, Ho, Er, Tm e Lu, encontra-se

abaixo do limite de deteccédo analitico, sendo representados pelo valor LD/2 (TAB. 10).

4.1.3 Elementos Tragos

Os elementos-trago sdo elementos quimicos presentes em baixas concentracdes na
rocha. Em certas ocasides, estes elementos formam minerais proprios, porém, comumente,
substituem elementos maiores na estrutura cristalina dos minerais que compdem a rocha. Dessa
forma, a compreensdo dos elementos tracos torna-se fundamental para o entendimento da
petrologia do corpo rochoso, auxiliando na identificacdo mineraldgica e na interpretacdo da
evolucdo magmatica. Os elementos tracos do pegmatito estudado sdo apresentados na TAB. 7
com os valores brutos. Por outro lado, os valores tratados conforme os critérios da EPA, com
substituicdo dos dados abaixo do limite de deteccéo pelo valor LD/2, constam na TAB. 8. Para
uma melhor visualiza¢do do comportamento deste grupo de elementos, os dados foram plotados
na FIG. 11.



Figura 11 - Grafico Multielementar - Elementos Tracos

Comparacido multielementar (elementos trago) em escala log;, — Amostra (SMP) vs Padrao (STD)

10000
1000 ¢
A
7/
Be/ q
—_ E \
g ‘ A
& 100 1
) \
by \
% \ ¢
™
e \ .
8 \ ICU
g 10 \ & A\ & p
7’
O \ s cr N /
oA -
k v Co Ni
Sc

01

Ga 7
L
# ’ \
s ®
° ! \
Zn A
’
’As
’
Ge

—i— ESP-01 Detectado

-4 ESP-01 Censurado (LD/2)

\‘0 1\
Zr o t
A Py
Mo\ ¢/ \ 1
N vy,
A vy,
Ag Y

¢ STD

=4 b=

48

Bi



49

Os dados expostos no grafico demonstram um comportamento variado ha composi¢do
elementar do pegmatito. Dentre os 32 elementos tracos analisados, 20 encontram-se abaixo do
limite de deteccdo analitico, sendo representados pelo valor LD/2. Dentre os elementos
efetivamente detectados, nota-se que a maioria apresenta valores proximos ao do padrao de
referéncia ou superiores aos reportados para o STD, sendo eles o berilio (Be), galio (Ga),
germanio (Ge), nidbio (Nb), estanho (Sn), césio (Cs), bismuto (Bi), torio (Th) e uranio (U). Os
demais elementos detectados, como cobre (Cu), zircénio (Zr) e rubidio (Rb), apresentam

valores menores em relacéo ao padrao de referéncia.

4.1.4 Anélise Multielementar dos Dados de ICP-MS e ICP-OES

Este topico integra os resultados apresentados anteriormente com o objetivo de avaliar
a composicdo e possiveis indicadores de evolucdo do pegmatito, por meio da geoquimica, e
compreender as possiveis origens, a evolucao, o grau de fracionamento e a composicao do
pegmatito da Mina da Cachoeira.

No grafico (FIG. 12), em que € estabelecida a razdo entre a amostra ESP-01 e o padréo
de referéncia (STD).



Figura 12 - Grafico de razdo multielementar
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Observando o gréfico, destacam-se os elementos com raz&o superior a 1, o litio (Li) com
razdo de 7,41, o galio (Ga) com razao de 1,80, o nidbio (Nb) com razéo de 5,00, o estanho (Sn)
com razdo de 2,21, o bismuto (Bi) com razdo de 10,00, e o tério (Th) com razédo de 1,75. Para
0s elementos que apresentam comportamento normalizado, com valores iguais ou proximos a
1, destacam-se o aluminio (Al), o ferro (Fe), o berilio (Be), o cobre (Cu), o césio (Cs), o uranio
(V) e o cério (Ce). Os demais elementos encontram-se abaixo do valor de referéncia.

Dentro deste contexto, com base nas associa¢Ges e composi¢oes discutidas nos topicos
3.4 e 3.5 e no sistema de classificagio de Cerny e Ercit (2005) apresentado na TAB. 5,
interpreta-se de maneira preliminar o pegmatito estudado como pertencente a familia LCT.
Conforme simplificado por Foca (2025), a assinatura geoquimica desta familia é caracterizada
pelo enriquecimento em Li, Rb, Cs, Be, Sn, Ga, Ta > Nb, (B, P, F). Analisando o gréafico, a
amostra apresenta enriquecimento na maioria destes elementos diagndsticos, com excecdo do
Rb e do Ta. Apesar disso, o conjunto da assinatura geoquimica aponta predominantemente para
o sistema LCT. Adicionalmente, outro fator que corrobora esta classificacdo é o conjunto da
assinatura geoquimica, associado a mineralogia identificada e ao contexto geoldgico, é
compativel com um pegmatito peraluminoso. Atrelando-se ao processo de diferenciacdo e a
evolucdo magmatica, a razdo K/Rb obtida é de 30,80, segundo os critérios apresentados por
Viana et al. (2007) e Cerny e Ercit (2005), valores inferiores a 100 podem ser indicativo de
sistemas magmaticos a evoluidos. Reforcando a interpretacdo de que se trata de um pegmatito
em estagio avancado de diferenciagdo magmatica. Por fim, outro indicador deste processo é a
presenca de Bi nos pegmatitos das suites G4, principalmente em Coronel Murta, distrito de
Aracaui, com uma caracterizacdo elementar de Na—B—Be—Li—P-Bi—F (Pedrosa-Soares, 2011).

Partindo para uma classificagdo mais ampla, as Tabelas 4, 5 e 6 apresentam a
interpretacdo mineraldgica para o pegmatito. O principal mineral-indice é o espoduménio
(LiAISi20s), cuja presenca é reforcada pelo teor de 3,21 wt% de Li2O obtido na analise
geoquimica (TAB 9). E importante destacar que o refinamento Rietveld atual quantificou o
espoduménio em 60,19% da amostra (FIG 15d), o que representa uma diferenca expresiva em
relacéo aos 15,33% descritos no estudo preliminar de Rodrigues Lima (2025). Essa diferenca é
explicada pela estratégia de amostragem: enquanto a primeira analise baseou-se em uma coleta
aleatoria, a segunda foi direcionada intencionalmente para areas ricas no mineral verde
(espoduménio), visando capturar a fase de maior relevancia econémica. Sob o ponto de vista
da integracdo quantitativa, uma amostra com 60,19% de espoduménio (teor tedrico de 8% de

Li»0) teria um potencial de 4,81% de Li>O, ja na amostragem anterior (15,33%) apontaria um
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valor do Li2O em aproximadamente 1,23%. O valor calculado de 3,21 wt% é compativel com
essa mineralogia, considerando que Harben (2002) descreve gque, em amostras, 0s teores de
Li2O variam entre 1,5% e 7,0%.

Sabe-se que 0s minerais que definem a matriz composicional dos pegmatitos graniticos
sdo o quartzo (Si0:2) e os feldspatos alcalinos. No caso da amostra, investigada neste estudo por
ndo apresentar sodio (Na) nos dados de ICP, por questdes analiticas anteriormente discutidas,
descarta-se a presenga de albita a priori, propondo entdo a microclina (KAISiz:Os) como o
feldspato alcalino mais provavel. No grupo das micas, tem-se a Muscovita
KAIL(AlSiz:010)(OH)2, composta por aluminio. As concentracdes de Nb, Sn, Be, Bi e ETR
sugerem a possivel presenca de fases minerais acessorias portadoras desses elementos. A
confirmacdo, entretanto, exigiria analises mineralgicas pontuais, como MEV-EDS,
microssonda eletrdnica ou espectroscopia Raman em gréos individualizados.

Por meio desta suposicdo composicional, tanto mineralégica quanto elementar, o
trabalho de S& (1977) apresenta a tabela de classificagdo comparativa dos pegmatitos,
construida por Schneiderhéhn (1961) e Varlamoff (1954-1971), compilando diversos
pegmatitos do mundo, sendo que a rocha poderia ser classificada no Grupo IV de Nedumov,
baseado nos pegmatitos da antiga URSS (Unido das RepuUblicas Soviéticas Socialistas), cuja
assembleia é composta por albita-espoduménio-quartzo e espoduménio-albita-microclina-
quartzo-berilo, com minerais de Li, Cs e Ta-Nb. Ademais, S& (1977) apresenta também a
classificacdo dos pegmatitos complexos, na qual a amostra poderia se enquadrar no grupo
microclinio-quartzo-espoduménio-albita-muscovita, em que o espoduménio compde cerca de
20% dos corpos, o microclinio e a albita representam aproximadamente 40-45%, com

predominéncia do microclinio, e a muscovita ocorre em proporgdes inferiores a 10%.

4.2 Andlise de Fases Cristalinas por DRX e Refinamento Rietveld

Visando a uma caracterizacdo mais precisa da amostra, bem como a identificacdo das
possiveis fases cristalinas presentes e a sua quantificacdo, empregou-se a difracdo de raios X
(DRX). Foram realizadas duas analises por DRX. Na primeira, 0s resultados mostraram-se
inconsistentes com o esperado para a amostra. Ao analisar o difratograma no QualX2 (FIG. 13),
foi possivel identificar diversos minerais compativeis com a composi¢do esperada. Entretanto,
essa identificagdo ndo se refletiu adequadamente no difratograma, principalmente pela auséncia

de picos caracteristicos do espoduménio e das demais fases cristalinas esperadas.
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Figura 13 - Primeiro difratograma de raios X da amostra . A) Espoduménio; B) Quartzo; C) Albita;sD) Muscovita.
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Na segunda analise de DRX (FIG. 14), os principais minerais foram identificados

diretamente no QualX2, sem a necessidade de buscas avancadas.
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Figura 14 - Segundo difratograma de raios X da amostra . A) Espoduménio; B) Quartzo; C) Albita;sD) Muscovita.
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Apos a identificacdo das fases cristalinas, realizou-se o refinamento Rietveld utilizando
os softwares TOPAS e GSAS-1I (FIG. 15). Para os dados da primeira analise, o refinamento ndo
produziu ajustes satisfatorios dos picos, reforcando a inconsisténcia observada anteriormente.
Em contrapartida, para a segunda andlise, os refinamentos realizados tanto pelo GSAS, quanto
pelo TOPAS, apresentaram um ajuste adequado entre 0s picos experimentais e 0 modelo
cristalografico dos CIFS do ICSD, confirmando a presenca das fases albita, quartzo, muscovita

e espodumeénio.
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Figura 15 - Refinamento Riteveld. A e B) Refinamento realizado na primeira amostragem, respectivamente, nos softwares GSAS-11 e TOPAS. C e D) Refinamento realizado
na segunda amostragem, respectivamente, nos softwares GSAS-I1 e TOPAS.
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Ambas as analises de DRX foram empregadas na mesma amostra de pegmatito. A
diferenca observada entre os resultados das duas analises de DRX decorre da maneira como o
material foi preparado. Na primeira amostragem, o p6 para a difracdo foi coletado a partir de
diferentes partes da amostra por meio de batidas de martelo, portanto, liberando minerais de
maneira aleatoria, sem critério de escolha. Para a segunda amostra, a escolha do local de coleta
foi intencional, sendo selecionada uma &rea com maior presenga da matriz (minerais brancos e
transldcidos), do mineral verde (possivel espoduménio) e do mineral cristalizado em formato
de placas (mica). Essa decisdo foi tomada visando a compreensdo dos minerais que
apresentavam maior relevancia na amostra de méo.

No que diz respeito ao refinamento Rietveld realizado no software TOPAS, na segunda
amostragem, e as quatros fases minerais escolhidas (quartzo, espoduménio, muscovita e albita),
aplicaram-se os seguintes processos: defini¢do do grupo espacial, monitorizacdo do R_bragg e
refinamento do fator de scale. Apos a aplicacdo destas informacgfes primarias, passou-se ao
refinamento dos parametros de perfil e microestrutura. O primeiro parametro ajustado foi o
cristalito que, por meio das fungbes CS_L (Lorentziana) e CS_G (Gaussiana) da abordagem de
Parametros Fundamentais, onde os parametros obtidos na difracdo sdo descritos por posicdes
nas faixas 20 por uma fun¢ao gaussiana (Cheary e Coelho, 1992), ajusta o alargamento fisico
dos picos em relacdo a coeréncia da amostra. A funcdo lorentziana € aplicada junto a Gauss
para ajustar dimensdes dos cristalitos (Cheary e Coelho, 1992). Em seguida, foi aplicado o
refinamento da célula unitaria, composta pelas dimensdes (a, b, ¢) e angulos (a, B, v) da rede
cristalina. Conforme Pawley (1981), o refinamento destes parametros permite que 0s erros em
20 sejam corrigidos. Apds o refinamento da célula unitaria, foi aplicado o0 modelo de March-
Dollase, corrigindo a Orientacdo Preferencial (PO) das fases cristalinas (TOPAS, 2003), como
na muscovita com habito lamelar e no espoduménio com habito prismatico ou acicular (S4,
1977). Por fim, foi aplicado o refinamento estrutural nas posi¢oes atdmicas (X, Y, z) e no beq,
parametro de deslocamento atémico isotrépico equivalente, considerados ajustes finos de
contetido por Rietveld (1969).

Os resultados obtidos por meio destes refinamentos séo definidos pelos valores de
Weighted Pattern R-factor (r_wp), Expected R-factor (r_exp) e Goodness of Fit (gof), com
valores respectivos de 27,29, 18,61 e 1,47 (Razdo entre Rwp/Rexp). Conforme o TOPAS
Manual (2003), o Rwp ¢ a atribui¢do de um valor para cada ponto difratogramado que se baseia

na estatistica do ruido de fundo. Quanto menor o Rwp, mais proxima do experimento observado
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estd a curva do modelo. No Rexp, seu calculo é enfatizado na qualidade dos dados recolhidos e
no ruido da medicdo. O seu valor atrela-se a quantia de pontos observados e de parametros
refinados, junto ao tempo de contagem utilizado no difratbmetro. Portanto, € um objetivo
tedrico que reflete a precisdo dos dados experimentais sem qualquer relacdo com o modelo
estrutural. Ja 0 GOF ¢ a razdo entre os dois parametros supracitados (Rwp/Rexp) e tem a fungéo
de indicar o qudo bom esté o refinamento. Quanto mais préximo de 1,00, melhor esta o ajuste.
Por fim, foram obtidas seguintes quantificagdes minerais:

e Quartzo: 4,53%

e Espoduménio: 60,19%

e Muscovita: 1,88%

e Albita: 33,39%

Em que para o espoduménio, o refinamento da célula unitaria revelou os seguintes
parametros de rede: a=9,4657 (4) A, b=8,4091 (2) A e ¢ = 5,2246 (2) A, com angulos 0=902,
B =110,162ey = 90¢°.

Para a confirmagéo destas quatro fases cristalinas supracitadas, cujas propriedades e
férmulas quimicas estdo resumidas na TAB. 3, utilizou-se 0 método Raman. A FIG. 16a
apresenta o espoduménio, mineral bruto, o seu espectro Raman na FIG. 16b. O espectro
experimental da amostra, representado em preto, foi comparado ao espectro de referéncia obtido
no banco de dados RRUFF, apresentado em azul. e a sua estrutura cristalina na FIG. 16¢c. Como
exposto na TAB. 3, o espoduménio possui formula quimica LiAlSi-Os na qual as ligacGes
quimicas entre oxigénio, aluminio e litio possuem elevado carater iénico como Li*, AlI** e O%".
Por outro lado, as ligacBes Si-O apresentam forte carater covalente. De acordo com 0s
principios de Nakamoto (2009), as vibragdes de estiramento de ligacfes covalentes produzem
bandas Raman muito mais intensas do que as de ligagdes ionicas. Por esse motivo, 0s picos de
maior intensidade resultam do estiramento das cadeias tetraédricas de Si-O com valores entre
665-775 cm™1, enquanto as vibragdes das ligacGes de carater mais i6nico geram picos de menor

intensidade.
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Figura 16 - A) Registro fotografico em escala do espoduménio. B) Espectro Raman do espoduménio. C)
Sistema cristalino e célula unitaria do mineral.
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O quartzo, amostra bruta na FIG. 17a, o desvio Raman na FIG. 17b e a organizagéo de
sua rede cristalina na FIG. 17c. Este mineral apresenta ligacfes quimicas de forte carater
covalente entre o silicio e o oxigénio organizadas em tetraedros que formam a sua estrutura de
férmula SiO2. Esta estrutura € expressa na dispersdo Raman por dois picos principais, sendo o
mais intenso localizado por volta de 425-490 cm ™!
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Figura 17 - A) Registro fotografico em escala do quartzo. B) Espectro Raman do quartzo. C) Sistema cristalino
e célula unitaria do mineral.
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Ja amuscovita (KAI2(AISiz010)(OH).), detalhada na FIG. 18, apresenta a rede cristalina
mais complexa entre os exemplares, composta por camadas Tetraédricas-Octaédricas-
Tetraédricas (T-O-T). As estruturas octaédricas envolvendo ligagdes como Al-O e Fe-O
resultam em picos de frequéncia média situados entre 360-530 cm ™. Os picos mais intensos,
tal como no espodumeénio, estdo correlacionados as vibragdes das cadeias tetraédricas de Si-O
com valores proximos de 700 cm e superiores a 900 cm™. As bandas de baixa frequéncia,
entre 100 e 265 cm™, sdo atribuidas a vibracdes coletivas da estrutura e a participacao do K no

sitio intercamada.
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Figura 18 - A) Registro fotografico em escala da muscovita. B) Espectro Raman da muscovita. C) Sistema
cristalino e célula unitaria do mineral.
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Por fim, o ultimo mineral examinado foi 0 que compunha a maior parte da matriz da
rocha, apresentando coloracdo branca (FIG. 19a). Inicialmente, a analise considerou a
possibilidade de feldspatos potassicos, comuns em matrizes de pegmatitos, porém os dados
espectrais revelaram uma natureza distinta. Os picos detectados para a amostra apresentaram
trés maximos de intensidade caracteristicos: o primeiro em aproximadamente 290 cm™ o
segundo e o terceiro em 479 cm?t e 507 cm™, respectivamente, com picos de menores
frequéncias situadas entre 60 e 360 cm™!. Para a identificag@o, o espectro obtido foi comparado
aos padrdes do microclinio (FIG. 19d) e da albita (FIG. 19b). O microclinio apresentou picos
que destoam significativamente da amostra, especialmente pelo deslocamento do pico principal
para frequéncias mais altas (~513 cm™) e pela auséncia de bandas diagnosticas abaixo de 125
cm™'. Em contrapartida, observou-se uma congruéncia quase perfeita com o padrdo da albita
(FIG. 19c), nota-se que tanto as posi¢cdes dos picos quanto as curvaturas se alinham com
precisdo. A identificacdo como albita é confirmada pela presenca do pico principal em 507 cm™
e do pico secundario em 479 cm™, assinatura classica de plagiocldsios sodicos, além da
correspondéncia na regido de modos de rede (baixas frequéncias). Dentro deste contexto, ao
passo de sua estrutura cristalina resultante da formula quimica Na(AlSizOg), a correspondéncia
dos picos em 507 e 479 cm™! reflete o arranjo ordenado dos anéis de tetraedros de silicio e
aluminio tipicos da estrutura da albita, enquanto o pico em 290 cm™ permite interpretar a

presenca do cétion sddio exercendo influéncia sobre a rede cristalina triclinica, diferenciando-
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a dos feldspatos potassicos onde 0 maior raio idnico do potassio deslocaria essas frequéncias

Figura 19 - A) Registro fotografico em escala da albita. B) Espectro Raman da albita. C) Sistema cristalino e

célula unitaria do mineral; D) Espectro Raman do microclinio.

(100 OO OO OO OO OO 100 ‘
s g 8 3

s 8 8 &




62

5 CONCLUSAO

O estudo empregou diferentes técnicas analiticas para caracterizar as fases cristalinas
de uma amostra de pegmatito granitico origindrio da Mina da Cachoeira, pertencente ao
empreendimento Companhia Brasileira do Litio, localizada no municipio de Araguai, ao norte
do estado de Minas Gerais. Para a identificagdo das fases minerais, foram utilizadas a difracdo
de raios X e a espectroscopia Raman. Os dados de DRX foram tratados pelo método de
refinamento Rietveld, enquanto as concentracdes elementares foram determinadas por ICP-MS
e ICP-OES.

Os métodos empregados no processo descritivo permitiram a visualizacdo de diferentes
fases. As andlises por ICP-MS e ICP-OES forneceram as concentracdes elementares da
amostra. Posteriormente, alguns elementos foram convertidos para suas formas equivalentes
em oxidos. Entre os 6xidos maiores, foi possivel identificar os teores de 17,28 wt% em massa
de Al.Os, atrelado ao carater peraluminoso da rocha, entretanto, a auséncia de dados completos
de Na:O e dos demais 6xidos limita a avaliacdo do indice de saturagdo em alumina. Foram
calculados teores de 1,39% de Fe2O:s total e 3,21% de Li=O, calculado com base nos 1,49% de
Li dbitos pelas analises, confirmando a presenca significativa de litio na aliquota analisada. Os
resultados quimicos permitiram sugerir possiveis fases portadoras dos elementos detectados,
como o espoduménio como mineral-indice de litio, feldspato alcalino e muscovita, identificada
por DRX e Raman. As concentracdes de Nb, Sn, Be, Bi e ETR sugerem a possivel ocorréncia
de fases acessorias portadoras desses elementos. Contudo, sua confirmacdo exige analises
mineralégicas pontuais, como MEV-EDS, microssonda eletrénica ou Raman em gréos
individualizados. A presencga de espoduménio e as concentracfes de Li, Be, Cs, Sn, Ga e Nb
sdo compativeis com caracteristicas de pegmatitos da familia LCT. Entretanto, a classificacdo
deve ser considerada preliminar, tendo em vista 0 numero limitado de amostras, os valores
abaixo do limite de detec¢do e a auséncia de alguns elementos diagnosticos.

A andlise por DRX, complementada pelo refinamento Rietveld, permitiu identificar
quatro fases cristalinas principais e suas quantificagdes: quartzo (4,53%), albita (33,39%),
espoduménio (60,19%) e muscovita (1,88%). O ajuste entre o difratograma experimental e 0s
padrdes calculados a partir dos modelos cristalograficos obtidos em arquivos CIF. Em que, 0
refinamento apresentou GOF de 1,47, embora a avaliacdo da qualidade do ajuste também deva
considerar o Rwp, a curva de diferenca e os indices especificos de cada fase. e uma
quantificacdo para a fase espoduménio, valor que é coerente ao teor de Li>O. Além disso, a

caracterizacao estrutural definiu os parametros de rede do espoduménio como: a = 9,4657 A, b
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= 84091 A e ¢ = 52246 A, expondo seu sistema monoclinico. A identificacdo foi
complementada pela espectroscopia Raman realizada em gréos selecionados das quatro fases
minerais. Ressalta-se que o resultado do DRX esta relacionado a preparagdo da amostra, uma
vez que os resultados distintos obtidos nas duas analises demonstram a forte heterogeneidade
mineralogica da amostra. A segunda aliquota, selecionada em uma regido contendo 0s
principais minerais reconhecidos macroscopicamente, favoreceu sua identificacdo por DRX,
mas nado deve ser considerada representativa da composi¢cdo modal de toda a amostra.

Por fim, os resultados evidenciam a importancia da integracéo de diferentes metodos de
analise na identificacdo da composicdo do pegmatito. Os dados quimicos permitiram discutir
possiveis minerais acessorios dos elementos detectados, enquanto DRX e Raman forneceram a
identificacdo direta das principais fases cristalinas. A integragéo dos resultados permitiu revisar
a interpretacdo inicial do feldspato presente na matriz, identificando-o como albita, e ndo como
microclinio. Sendo assim, pode-se dizer que o trabalho alcangou seus objetivos, produzindo
uma interpretacdo mineraldgica mais consistente, visando a caracterizacdo detalhada da
amostra e expondo sua viabilizagdo econdmica em decorréncia da presenca de 0xido de Li em

teores viaveis para mineracao.
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