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Apresentac¢ao

O Laboratdrio de Mineralografia (LabMin) do Centro de Pesquisas Geocronoldgicas (CPGeo) IGc-USP foi implementado para trabalhar exclusivamente com concentrados de minerais para fins geocronoldgicos. Dentre os minerais que usualmente
sao manipulados no LabMin esta o zircdo, um silicato de zircénio (ZrSiO,) rico em uranio (U), muito comum em rochas igneas, metamorficas e sedimentares.

O produto confeccionado no LabMin é uma montagem de resina (mount), na forma de um disco de diametro de aproximadamente 2,5 cm, onde vao estar embutidos graos de zircao que serao analisados nos laboratérios SHRIMP (Sensitive High
Resolution lon Micro Probe) e LA-ICPMS (Laser Ablation Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry) do CPGeo.

Objetivo
Este trabalho tem por objetivo descrever o protocolo de preparacao de mounts para andlise U-Pb in situ por espectrometria de massas no Laboratorio de Mineralografia (LabMin) do CPGeo IGc- USP.

Materiais e Métodos

Antes da confeccao do mount o concentrado de zircao produzido no Laboratorio de Preparacao de Amostras Geoldgicas passa por um processo criterioso de selecao (catacao) sob lupa binocular, cujos critérios dependem dos objetivos analiticos.
Em geral, graos de zircao sao analisados para determinacao de idades U-Pb seja para fins de proveniéncia sedimentar, onde s3ao analisados graos detriticos extraidos de rochas (meta) sedimentares, ou para obtencao de idades de cristalizacdo e/ou
metamorfismo de rochas cristalinas. A depender do propdsito, é feita a catacdao de aproximadamente: (1) 150-200 graos para estudos de proveniéncia em zircoes detriticos, ou (2) 80-100 graos para os demais estudos. Caracteristicas fisicas tais
como morfologia, transparéncia, cor, auséncia de fraturas e/ou inclusdes sdo levadas em consideracdo na etapa de selecdo dos graos.

Apos a selecao, os graos sao colados um a um em uma fita dupla-face fixada em uma placa de vidro, buscando-se evitar a inclusao de outros minerais que nao o zircao. Esse cuidado minimiza efeitos indesejados que podem interferir no
imageamento dos graos por catodoluminescéncia (Onoe et al., 2017). Quando os graos sao analisados por SHRIMP é obrigatdrio colocar junto aos graos das amostras de interesse, uma sequéncia de fragmentos de padrao internacional. O padrao
utilizado em rotina no CPGeo é o TEMORA-2, um cristal de zircao natural, com idade e razdes isotdpicas conhecidas (Black et al., 2004).

Na sequéncia da catacdo e montagem, segue-se a etapa de embutimento a frio dos graos com resinas especificas para confeccao do disco/mount. Utilizamos a proporcao de 8:1 mL de resina-endurecedor. A mistura € homogeneizada manualmente
e vertida cuidadosamente num molde circular vazado de teflon, fixado sobre a fita dupla-face contendo os graos selecionados. O tempo de cura em estufa é de (no maximo) 24 horas, a temperatura média de 25°C, mas pode variar a depender das
especificacoes do fabricante da resina.

ApOs a cura, o mount é cortado a uma altura de aproximadamente 0,5cm, lixado e polido. Durante o corte deve-se manter o paralelismo entre as superficies, motivo pelo qual é feito em um mini-torno semi-automatizado. O lixamento e polimento
sao executados em politriz semi-automatica usando-se lixas de carbeto de silicio e abrasivos de suspensao diamantada.

Na sequéncia de lixamento usamos as granulometrias P1200, P2400 e P4000 (Padrao Europeu-Fepa), buscando-se retirar toda a cola deixada pela fita dupla-face na superficie do mount, deixando-a o mais plana possivel de forma a expor a metade
dos graos.

O polimento objetiva retirar as imperfeicdes (ranhuras) na superficie dos graos, deixadas durante o lixamento. Para isso, utilizamos panos de feltro embebidos em abrasivos de suspensao diamantadas nas granulometrias de 3 mm, 1 mm e % mm,
sequencialmente. Apds o polimento, o mount é limpo com éter de petrdleo (30°-70°) P.A.-ACS para, em seguida, ser metalizado com ouro e, subsequentemente, imageado por Microscopia Eletronica de Varredura (Onoe et al., 2017). A metalizacao
é feita em uma metalizadora modelo Scancoat — Six, em condicdes de pressao controlada onde o alvo de ouro recebe um bombardeio com atomos de gas argbnio e os ions sao depositados sobre a superficie do mount.

Esse recobrimento permite a conducao de elétrons através da superficie do mount durante o imageamento via catodoluminescéncia (CL) e elétrons secundarios (SE). As micrografias de CL e SE, e ainda imagens de luz transmitida, sao essenciais
para investigar a estrutura interna dos graos e melhor conduzir o usuario na identificacao dos melhores sitios onde a analise U-Pb in situ pode ser feita.

A limpeza do mount apds o imageamento e pré-analise por SHRIMP ou LA-ICPMS é feita em uma primeira etapa em banho ultrasonico, imerso em agua destilada, seco e enxuto com lenco de papel KimTech umedecido em éter de petréleo. Uma
segunda etapa de limpeza é feita em ambiente controlado, dentro de capela de fluxo laminar, procedendo um banho ultrasénico com agua destilada aquecida, e seco em estufa a temperatura de 60°C. Apods isso espera-se eliminar qualquer
qguantidade minima de Pb que possa agir como contaminante para as analises U-Pb.
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