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RESUMO: Melt Inclusions (MI) sdo pequenas porgdes do fundido magmético formador da rocha que durante o processo de cristalizagdo
ficaram aprisionadas em irregularidades dos minerais. Suas formas sdo muito variadas e refletem sua maturagdo apos aprisionamento. A
distribuigdo das MI depende do mineral hospedeiro: pode ser irregular (na olivina e clinopiroxénio), acompanhar as linhas de crescimento
(no plagioclasio) ou estar associada a irregularidades no crescimento dos cristais (como no quartzo). Se as Ml se comportaram como um
sistema fechado, ficando protegidas de perdas ou alteragdes durante a ascensdo do magma até chegar a superficie, elas constituem uma
ferramenta poderosa para a reconstituicdo das caracteristicas do magma no momento do seu aprisionamento. Por esta razdo, as M| tém
sido usadas em estudos petroldgicos e petrogenéticos de sistemas magmaticos, ou ainda para a compreensdo dos processos responsaveis
pela mineralizagdo em depdsitos magmaticos hidrotermais. O estudo de MI permite a obtengdo, de forma direta, de dados composicionais
e fisico-quimicos do fundido magmatico no estdgio de cristalizagdo do mineral hospedeiro. Com o objetivo de difundir essa técnica
apresentam-se nesse artigo as etapas para o desenvolvimento e implementagdo de metodologia para a execugdo de um estudo padrdo de
MI. A metodologia apresentada se baseia na identificagdo petrografica, uso de platina de ultra-aquecimento, microssonda eletronica e LA-
ICP-MS. Essas técnicas quando combinadas, permitem a obteng¢do dos dados composicionais, fisico-quimicos e genéticos de modo
confidvel e reprodutivel, sendo por isso escolhidas para serem descritas nesse artigo. Dessa forma, espera-se que este seja apenas o inicio
do desenvolvimento de uma série de pesquisas utilizando as MI para a compreensdo de processos petrogenéticos e metalogenéticos no
Brasil.

Palavras-chave: Melt Inclusions, rochas magmaticas, aplicagdes, técnicas de estudo.

ABSTRACT: MELT INCLUSIONS: MAIN CHARACTERISTICS AND STUDY TECHNIQUES - Melt inclusions are portions of the melt from which
rock was formed, which was entrapped in the crystal irregularities during rock crystallization. Their shapes are varied and reflect their
maturity after imprisonment. The distribution of MI depends on the mineral host: can be irregular (in olivine and clinopyroxene), follow the
lines of growth (in plagioclase) or be associated with irregularities in the crystal growth (as in quartz). If the MI behaved as a closed system,
protected from getting lost or alteration during the ascent of magma to reach the surface, they are a powerful tool for recovery of
characteristics of the magma at the time of its imprisonment. For this reason, the MI have been used in petrological and petrogenetic
studies on magmatic systems, or even to understand the processes responsible for mineralization in magmatic-hydrothermal deposits. The
study of MI allows directly obtaining compositional data and physical-chemical properties of the molten magma at the stage of
crystallization of host mineral. Aiming to spread this technique, this paper presents the steps for the development and implementation of a
methodology for a standard study of MI. The methodology presented is based on petrographic identification, use of ultra- heating stage,
electron microprobe and LA-ICP-MS. These techniques represent the best and most widespread that combined allow to obtain reliably and
reproducibly compositional, physical-chemical and genetic data, and are therefore chosen to be described in this article. Thus, it is
expected that this is only the beginning of the development of a series of research using the Ml for the understanding of petrogenetic and
metallogenetic process in Brazil.

Keywords: Melt inclusions, magmatic rocks, applications, study techniques.

MI, juntamente com as dificuldades e implicagGes

1. INTRODUGAO e . NN . .
analiticas inerentes a sua utilizagdo. Também serdao

Melt inclusions (MI) sdo pequenas porc¢des de
fundido magmatico contendo uma combinagdo de
cristais, vidro e vapor que foram aprisionadas nos
cristais durante seu crescimento e formagdo nos
magmas. Por esta razdo, se elas ficaram preservadas
e funcionaram como um sistema isolado, poderdao
fornecer informagdes Unicas e a possibilidade de
reconstituicdo da composicdo do magma (fundido
silicatado e volateis) naquele especifico estagio de
evolucdo (Frezzotti, 2001).

Este artigo tem como principal objetivo chamar a
atengdo sobre a importancia do estudo das Ml, que
atualmente é pouco desenvolvido no Brasil.
Objetiva-se detalhar as metodologias escolhidas
para o desenvolvimento de um estudo padrdao de

descritos os passos seguidos na implementa¢do da
metodologia de pesquisa para Ml utilizada no Centro
de Desenvolvimento da Tecnologia Nuclear
(CNEN/CDTN). Este tipo de trabalho também visa
estimular outros pesquisadores a se dedicarem ao
desenvolvimento dessas técnicas e aplicagdes nos
diferentes ambientes magmaticos, contribuindo
para a difusdo deste tipo de pesquisa no Brasil.

Na tentativa de explorar as possibilidades que os
estudos de MI podem apresentar, na primeira parte
deste artigo sera feita uma revisdo dos conceitos e
apresentacdo das principais técnicas utilizadas. Na
segunda parte, sera apresentado o desenvolvimento
das técnicas implementadas no Laboratério de
Inclusdes Fluidas e Metalogénese do CDTN. Além
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disso, serdo discutidas as maiores dificuldades
encontradas durante a termometria ou na
preparagdo para as analises quimicas.

As inclusdes magmaticas silicatadas foram
descritas e identificadas detalhadamente pela
primeira vez por Sorby (1858), e seus desenhos e
descri¢des serviram de base para todos os trabalhos
posteriores. Neste trabalho classico, foram
observadas inclusdes silicatadas e fluidas em rochas
vulcanicas e plutonicas. As inclusGes vitreas em lavas
foram comparadas as existentes em minerais de
escoria metalurgica. Estas inclusdes foram descritas
como “a mais perfeita analogia entre cavidades
preenchidas por vidro em rocha e cavidades
preenchidas por fluidos em todos os aspectos,
exceto a natureza das substancias incluidas”.

Somente nas Ultimas décadas, apdés o
desenvolvimento da microssonda eletronica e outras
técnicas analiticas, as MI se tornaram uma
importante ferramenta para estudos petroldgicos.
Nos sistemas magmaticos, o estudo das MI tem
como objetivo a caracterizagdo da composicao,
condi¢cbes de formagdo e evolugdio do magma
parental, além da influéncia dos volateis (Roedder,
1984; Danyushevsky et al., 2000; Lowenstern, 2003;
Sobolev et al., 2009). Entre esses sistemas, a maior
parte dos estudos tem sido desenvolvida em rochas
vulcanicas, geralmente de idade recente, onde as
inclusGes sdo maiores, podendo estar mais bem
preservadas.

J& em rochas graniticas, e outras rochas
plutonicas, as pesquisas sdo mais escassas e as
dificuldades maiores. O tamanho das inclusGes é
mais reduzido, e durante o longo tempo de
resfriamento das rochas, varios processos de
alteracdo afetam as M, tais como dissociagdao dos
volateis e oxidacdo ou reequilibrio parcial com o
mineral hospedeiro (Danyushevsky et al., 2002).
Ainda assim, por meio de uma observacdo
cuidadosa, as M| em sistemas graniticos podem ser
usadas para estudos petrogenéticos fornecendo
informacGes sobre os volateis e as condi¢cdes de
formacdo (Thomas & Klemm, 1997). Nos pegmatitos,
as pesquisas podem fornecer dados importantes
para a compreensdo da composi¢do do fundido, da
forma de particdo dos volateis e sua influéncia para
o enriquecimento e formacgdo das fases minerais de
maior interesse econdmico (Roedder, 1984; Thomas
et al., 2000; Thomas et al., 2011).

Em depdsitos magmaticos hidrotermais, as Ml
sdo amplamente usadas para a compreensdo dos
processos de exsolugcdo dos volateis, responsaveis
pela formagdo do minério hidrotermal em depdsitos
tipo cobre pérfiro (Halter et al, 2004; Student &
Bodnar, 2004) ou para a génese de skarns (Zhao et
al., 2003).

Embora seja muito importante o numero de
trabalhos publicados na literatura internacional
sobre MI nos Uultimos 30 anos, os estudos
desenvolvidos no Brasil sdo raros, ja que ha poucos
pesquisadores dedicando-se ao tema. Nesse sentido
é bom destacar que a primeira dissertacdo brasileira
sobre MI foi recentemente defendida na
Universidade de Brasilia (Silva, 2012). Nesse trabalho
é apresentada uma excelente discussdo sobre a
metodologia de estudos de Laser Ablation acoplado
ao Inductively coupled plasma mass spectrometry
(LA-ICP-MS) em MI e testes termomeétricos de alta
temperatura desenvolvidos nos EUA.

2. TECNICAS PARA ESTUDO DAS MELT INCLUSIONS

No estudo de MI podem ser utilizadas diversas
técnicas analiticas com o intuito de quantificar,
qualificar e caracterizar sua ocorréncia. As principais
técnicas sdo:

e  Petrografia;

e Termometria de alta-temperatura;

e Microssonda eletronica;

e  Espectroscopia micro-Raman;

e  Espectroscopia micro-Infravermelho;
e LA-ICP-MS.

Todas essas técnicas apresentam vantagens e
desvantagens sendo apresentado na Tabela 1 um
sumario delas.

Serdo enfatizadas a petrografia, a termometria
de alta temperatura, microssonda eletronica e LA-
ICP-MS como técnicas principais para o
desenvolvimento de um estudo padrao de MI. Estas
técnicas sao as melhores e mais difundidas. Quando
combinadas, permitem obter os dados quimicos e
microquimicos, fisico-quimicos e genéticos de modo
confiavel e reprodutivel.

3. PETROGRAFIA

Schiano (2003) definiu as Ml silicatadas como
pequenos volumes (< 300 um de didmetro) de
fundido silicatado que sdo aprisionados nos minerais
durante o seu crescimento. Assume-se que o
fundido magmatico aprisionado no mineral fica
protegido de perdas durante a ascensdo. Ele pode
reter altas concentragdes de volateis, que podem ser
usadas para estimar a pressao de saturacao do gas.
Nos sistemas vulcanicos, as Ml silicatadas consistem
de vidro + gas + cristais. Em rochas plut6nicas é mais
dificil identifica-las, uma vez que podem estar
completamente cristalizadas (Roedder, 1984) ou ter
sido alteradas por processos hidrotermais tardios
(Varela, 1994; Student & Bodnar, 2004).
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Qualquer estudo bem sucedido das Ml silicatadas
deve ser precedido por investigacGes petrograficas
cuidadosas (Frezzotti, 2001). Tamanho, forma,
coloragdo, distribuicdo no cristal sdo algumas das
caracteristicas principais que devem ser observadas.
Quando o mineral hospedeiro é translicido e
relativamente claro, as Ml podem ser observadas ao
microscopio petrografico com magnificagdo média a
alta (objetivas maiores que 10X) em luz transmitida.

Tabela 1 - Comparagdo entre as técnicas analiticas empregadas
no estudo de Ml (adaptado de Frezzotti, 2001)

Metodologia

| Dados obtidos

| Dificuldades

Microtermometria
de Alta
temperatura

e Temperatura de
fusdo das fases
cristalizadas;

e Temperatura de
homogeneizagdo
total;

® Revitrificagdo do
conteudo da MI;
o |dentificagdo de
processos de
imiscibilidade.

Superestimativa
da temperatura.

Microssonda
Eletrénica

e Composigdo
quimica do vidro
constituinte da Ml e
presengadeCl, F, S,
eP;

e Estimativa da
concentragdo de
H,0.

Necessidade de
homogeneizagdo
prévia quando
as Ml possuem
minerais
cristalizados.

As Ml
necessitam estar
expostas na
superficie.
Possibilidade de
migragdo de
parte de seus
constituintes
quimicos.

Espectroscopia
micro-Raman

e Quantificagdo dos
gases presentes;

o Caracterizagao
dos minerais
cristalizados.

Dificuldade para
realizagdo da
quantificagdo
em sdlidos.

Espectroscopia
microinfravermelho

e Quantificagdo da
presencga de H,0,
OH’, CO, e (CO,)” no
vidro constituinte
da Ml.

Padrdes para
calibragdo da
medida e
preparagdo da
amostra, sendo
necessario o
conhecimento
da espessura da
MI.

LA-ICP-MS

e Composi¢cao
quimica da Ml;

e Constitui¢do dos
elementos tragos da
MI.

Necessidade do
conhecimento
da profundidade
em que se
encontram as
Ml, quando ndo
estdo expostas.

Todos os esforcos devem

ser feitos para

examinar as Ml no mineral hospedeiro, embora isto
nem sempre seja possivel. indice de refracdo no 6leo
ou etanol pode ser usado para aumentar a
quantidade de luz passando a partir do mineral.
Mesmo usando um aumento adequado e todas as
propriedades éticas, nem sempre é possivel fazer a

distingdo entre as Ml e pequenas inclusdes minerais
usando somente microscépio Stico, mesmo os de
alta definicdo. Algumas vezes, quando o mineral
hospedeiro esta coberto por uma fina camada de
vidro, matriz ou produtos de alteragdo, o uso de
secOes espessas duplamente polidas, é o mais
recomendado (Kent, 2008).

Quando a inclusdo é cogenética com o mineral
hospedeiro é classificada como primaria; se foi
formada apds o mineral, é secundaria (Fig. 1). As
inclusGes primarias sdo pequenas quantidades do
fundido incluidas nos minerais durante o
crescimento ou recristalizagdo da estrutura do cristal
(Schiano, 2003). As MI primarias se formam por
numerosas condi¢Ges relacionadas a irregularidades
no crescimento dos cristais, incluindo defeitos no
crescimento devido a diferentes processos (como
estagnacdo, undercooling, kinking) e também por
imiscibilidade da fase fluida ou aprisionamento de
inclusGes sélidas (Roedder, 1984; Frezzotti, 2001).

Figura 1 - Diferentes formas das Ml primdrias: A) alongadas; B)

arredondadas; C) Cristal de quartzo com golfos de corroséo. ou D)
cristais negativos. Fenocristais de plagiocldsio e quartzo de tufos e
andesitos do Grupo Iricoumé, AM.

As inclusdes secunddrias sdo localizadas em
fraturas que cortam todas as zonas de crescimento
dos cristais, as geminagdes e os planos de clivagem.
A feicdo mais caracteristica das M| secundarias é a
auséncia de relagdo entre o fundido aprisionado e os
processos de crescimento do cristal hospedeiro.
Fraturas lineares que podem cortar varios minerais
sdo indicativas de que os cristais passaram por
eventos de deformacdo cisalhante, foram invadidas
pelo fundido magmatico e depois seladas, por causa
dos processos de aquecimento, tornando-as
invisiveis. As inclusGes secundarias geralmente
possuem formas esféricas ou subesféricas, mas
podem ser também elipsoidais, achatadas,
alongadas ou ameboides se passaram por algum
processo de deformagdo (Schiano, 2003).

Geralmente, do ponto de vista morfoldgico, as
MI sdo pseudoarredondadas ou ‘"suavizadas",
seguindo a simetria do mineral hospedeiro. As
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inclusdes que apresentam forma de cristais
negativos foram consideradas resultantes do
reequilibrio com o mineral hospedeiro (Viti &
Frezzotti, 2001). Estas morfologias refletem a sua
maturagdo pos-aprisionamento, em que ha difusdo
entre a superficie da inclusdo e o mineral
hospedeiro, gerando uma diminuicdo da drea
superficial por volume. Entretanto, trabalhos
experimentais mostram que a variagdo na
morfologia ndo modifica a composi¢ao das MI, que
pode ser considerado representativo do magma
aprisionado (Manley, 1996).

A distribuicdo das Ml dentro dos cristais depende
também do mineral hospedeiro. Em cristais de
olivina e clinopiroxénio as MI tém uma tendéncia a
uma distribuicdo irregular. Entretanto, no
plagiocldsio as Ml se alinham nas zonas de
crescimento do cristal. Nos cristais de quartzo, a
distribuicdo pode ser controlada por irregularidades
no crescimento, como crescimento esqueletal e
corrosdo em forma de golfos (Frezzotti, 2001;
Schiano, 2003) (Fig. 2).

Figura 2 - Distribui¢do das MI no mineral hospedeiro. A) Ml

seguem as linhas de crescimento do cristal do plagiocldsio. B) Ml
distribuem-se principalmente nos planos de clivagens e nas bordas
de um cristal de plagiocldsio. C) Cristal de quartzo com corroséo
em golfos e distribui¢do aleatéria das MI. D) Cristal de quartzo
arredondado contendo apenas uma MI grande.

Bodnar & Student (2006) sugeriram que sejam
adotados para os estudos das MI os mesmos
principios usados para as inclusdes fluidas. Foi
introduzido o conceito de melt inclusions
assemblage (MIA) para identificar os grupos de Ml
que foram aprisionados ao mesmo tempo, e por
analogia, na mesma temperatura e pressdo e com
fundido magmatico com a mesma composicado.
Assim, as MI que ocorrem ao longo das zonas de
crescimento de um cristal individual podem
representar MIA contendo MI primdrias. Se
comparadas com as inclusdes fluidas, as Ml
secunddrias sdo muito menos comuns. No minimo,
as MI num dado fenocristal podem ser consideradas
como uma MIA composta de inclusdes que foram

todas aprisionadas durante um periodo de tempo
(desconhecido), necessario para o crescimento do
cristal. Quando as MI ocorrem ao longo das
superficies de crescimento, ou outras interfaces do
cristal, fica facil associa-las como pertencentes a
mesma MIA (Bodnar & Student, 2006).

Entretanto, em muitos minerais ou fenocristais
existem apenas poucas MI, que aparecem
distribuidas irregularmente. Neste caso, as
observagOes petrograficas ndo sdo determinantes
para dizer se elas pertencem a mesma MIA. Se elas
tiverem caracteristicas petrograficas similares, elas
podem pertencer ao mesmo grupo.

4. MODIFICAGCOES APOS O APRISIONAMENTO:

As MI podem variar apés a formagdo quanto a
forma, tamanho, formag¢do da bolha, composicgdo,
cristalinidade e fraturamento. Embora a maior parte
destas variagGes tenha sido observada nas Ml
estudadas, nem todas anulam sua aplicabilidade. As
variagdes na forma, inclusive com a formacgdo de
cristais negativos, sdo interpretadas como resultante
do processo de anneling, que diminui a energia
superficial. Entretanto, nesse caso, a variagdo na
forma ndo altera a composicdo da Ml
((Danyushevsky et al., 2000, Frezzotti, 2001).

Pode ocorrer, ainda, uma cristalizagao incipiente,
ou reabsorg¢ao do mineral hospedeiro, na parede da
inclusdo. Danyushevsky et al. (2002) explicam que
isto ocorre porque a parede da inclusdo funciona
como fase de borda com baixa energia de nucleagao.
A composi¢cdo da M/ pode ser ajustada em relagdo a
composicdo mineral hospedeiro (Danyushevsky et
al., 2000; Webster & Duffield, 1991). Trabalhos
experimentais desenvolvidos em MI no plagioclasio
mostram que a concentragdo de dgua na camada de
borda é muito similar a encontrada na composi¢do
total do fundido magmatico, por causa do seu alto
coeficiente de difusdo (Baker, 2008). Entretanto,
para os elementos S e P com baixo coeficiente de
difusdo, a concentragdo na MI| pode ser
superestimada em relacdo aos seus valores no
fundido original. Assim, nas MI, outros elementos
com coeficientes de difusdo similares ao enxofre
podem mostrar enriquecimento em relagdo a
composicao total do fundido magmatico (Baker,
2008).

Com a diminuicdo das temperaturas magmaticas,
0s processos que mais afetam as Ml sdo cristalizagao
e desvitrificacdo. A cristalizacdo ocorre quando se
formam fases cristalinas a partir do fundido,
resultando da reorganizagao parcial do fundido para
formar micrélitos. Nesse caso, a inclusdo aparece
escura ou opaca, com aspecto granular, e a
observacdo dos cristais ndo pode ser feita por
microscopia Otica em luz transmitida (Fig. 3). A
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desvitrificagdo torna o vidro colorido, mostrando
uma anisotropia pontual.

Figura 3 - As principais caracteristicas das Ml afetadas por

recristalizagdo séo a aparéncia escura ou opaca (A) e com aspecto
granular (B), quando observadas ao microscopio 6tico. A
coloragdo, geralmente amarronzada, pode estar relacionada ao
processo de desvitrificagdo (C). Uma Ml recristalizada, quando
observada ao microscopio eletrénico pode ser formada por
diversos microcristais diferentes (D), como quartzo, apatita,
titanita e clorita.

O grau de evolugdo da Ml depende do tamanho
da inclusdo e do tempo de resfriamento. Em lavas
com resfriamento rapido, as Ml ndo desvitrificam ou
cristalizam. A razdo de resfriamento apds o
aprisionamento é muito mais importante que a
idade absoluta da rocha (Frezzotti, 2001). Processos
de cristalizagdo e desvitrificagdo sdo observados com
mais frequéncia em MI de rochas intrusivas,
tornando seu estudo muito mais complexo.

5. TERMOMETRIA
A termometria tem como objetivos:

a. homogeneizar a MI, revertendo o
processo de cristalizacdo a partir da
refusdo do seu conteudo e

b. fornecer informagGes termométricas
sobre a temperatura minima de
cristalizagdo do mineral hospedeira
(Sobolev & Shimizu, 1993).

Dessa forma, a premissa mais importante a ser
seguida é que a MI seja um sistema isocérico.
Portanto as inclusGes ndo podem estar expostas na
superficie ou conectadas a fraturas, clivagens e
outros aspectos que indiquem que o sistema MI ndo

se encontra mais isolado.

A necessidade das Ml serem isocéricas também é
dependente de sua homogeneizagdo, pois durante o
resfriamento parte do fundido magmadtico que
compde a MI pode cristalizar nas paredes da
inclusdo o mesmo tipo de mineral do hospedeiro,
dessa forma mudando as condi¢Ges internas

(composicdo e pressdo). Caso essa situagdo seja
observada, prossegue-se com a termometria, mas
havendo a necessidade de observar que esse
material cristalizado nas paredes deve-se fundir,
para que o sistema volte a ter as condi¢Ges originais
e o resultado obtido corresponda a essa situagdo. De
forma semelhante, a afirmagdo anterior ndo sera
atendida caso as bordas das inclusdes sejam
deformadas ou absorvidas pelo fundido (Frezzotti,
2011). Relacionando as transformagbes ocorridas
dentro da MI com temperatura/pressdo interna na
Ml é possivel tragar o diagrama da figura 4.
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Figura 4 - Diagrama de transformagées ocorridas em relagéo a
temperatura/presséo (adaptado de Frezzotti, 2001).

Varias técnicas diferentes tém sido usadas para
homogeneizar as MI, podendo ser divididas naquelas
em que as MI sdo aquecidas a uma atmosfera de
pressdo confinante, ou a pressdo elevada. Podem
ainda ser divididas nas técnicas em que o
aquecimento é feito continuamente em um passo
ou em varios incrementos (Bodnar & Student, 2006).

A técnica mais comumente usada ¢é a
homogeneizagdo por meio de platinas
termomeétricas acopladas a microscopios
petrograficos onde é possivel observar as mudancas
de fase durante o aquecimento (Sobolev et al., 1980,
Magakyan et al., 1993; Lowenstern et al., 1994; Reyf,
1997; Zhao et al., 2003, Schiano, 2003). A
temperatura de homogeneizagdo do conteudo da
inclusdo (gas, vidro e cristais) para uma fase fundida
uniforme, Th, é a temperatura minima de
aprisionamento do fundido magmatico no cristal
hospedeiro. A corre¢do da pressdo pode ser feita
para se obter a temperatura real de aprisionamento,
como nas inclusGes fluidas (Roedder, 1984). A
temperatura de inicio de fusdo, Ti, reflete a
temperatura do solidus.

Podem ocorrer diferengas importantes entre as
condigOes fisico-quimicas do fenocristal e qualquer
hospedeiro da MI entre a cristalizacdo e as
condi¢Oes experimentais. Por exemplo, a pressdao no
fenocristal durante o aquecimento a 1 atm é sempre
menor que durante o resfriamento natural. A
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pressdo dentro da MI tende a aumentar com o
aumento da temperatura. Assim, a razdo de
aquecimento para MI dos diferentes tipos de
magmas, pode ser diferente para os diferentes tipos
de fenocristais (Danyushevsky et al., 2002).

Outro método de aquecimento utiliza uma
autoclave, em que as amostras contendo as Ml sao
aquecidas a temperaturas superiores a esperada
para o solidus. Posteriormente, sdo resfriadas e
examinadas ao microscopio para verficar evidéncias
de homogeneizacio (Thomas & Klein, 1997,
Peretyazhko et al, 2004). Os pesquisadores que
utilizam esta técnica defendem que ela é mais
precisa, porque a homogeneiza¢do da Ml é lenta. O
que geralmente é medido é a temperatura de
homogeneizacdo aparente, que depende da razdo e
duragdo do aquecimento e do tamanho da inclusao.

A microtermometria convencional leva a
obtencdo de uma temperatura de homogeneizagcdo
superestimada. Com uso da autoclave pode-se
utilizar um novo parametro, chamado diametro
critico (d¢). Apds o resfriamento, as Ml menores
podem estar completamente homogeneizadas,
enquanto as grandes ndo, e algumas de tamanho
intermedidrio estardo no ponto adequado de
homogeneizacdo. Estas ultimas sdo as inclusGes
criticas, e seus tamanhos sdo cuidadosamente
medidos. Dependendo da abundancia das inclusGes
é facil medir um grande nuimero delas em cada
amostra apos o experimento. Isto é importante para
reduzir os efeitos causados por perda de agua por
difusdo durante o aquecimento, assim como as
diferencas nas histérias de resfriamento e
cristalizacdo (Thomas, 1992; Thomas et al., 1996;
Thomas & Klemm, 1997).

Para Ml grandes (>100 um), pode-se utilizar uma
autoclave com pressdo externa de agua, em que seu
volume é calculado para atingir 2 a 2,5 kbar na
temperatura final. Para evitar dissolugao significativa
do conteddo da MI, usa-se mineral hospedeiro
moido junto com os fragmentos na ampola
(Peretyazhko et al., 2004).

Como todas as técnicas, ambas apresentam
vantagens e desvantagens. A comparacdo entre elas
pode ser visualizada na tabela 2.

Tabela 2 - Comparagdo entre dois meios de se realizar a
termometria das MI (Adaptado de Frezzoti, 2001).

Platina Forno
termometria
Preparagdo de amostra Sim Nao
Grande quantidade de amostra Nao Sim
Observagao das transigoes de fases Sim Nao
Controle de temperatura direta Sim Nao

Independentemente da metodologia utilizada
durante a termometria, podem surgir alguns
problemas. Por exemplo, quando se realiza o

aquecimento das amostras pode ocorrer a difusdao
dos volateis. Dessa forma, durante os estudos
termométricos, é necessario ter em mente que os
volateis e outros elementos, que podem se difundir
para o mineral hospedeiro, serdo subestimados
(Lowenstern, 1995).

6. MICROSSONDA ELETRONICA

A microssonda eletrénica é a principal técnica
ndo destrutiva utilizada para quantificagdo dos
constituintes das MI. Quando as Ml ndo sdo vitreas e
homogéneas é necessario realizar a
homogeneizacdo do conteudo por meio de refusdo
por microtermometria. Posteriormente, as Ml
devem ser expostas na superficie do mineral, a partir
do desbaste da amostra.

Na microssonda ¢é possivel quantificar os
elementos maiores e trago (acima de 500 ppm),
inclusive F, Cl, S e P. A quantificacdo da H,0 presente
nas Ml pode ser realizada apenas por inferéncia, o
que da uma ideia se o fundido original era anidro ou
nado (Anderson, 1974). Outro limitante nessa técnica
é a impossibilidade de quantificar o CO,.

Pode ainda haver a migragcdao de componentes, a
exemplo do Na, das MI para o hospedeiro, o que
influencia a estimativa da quantidade verdadeira de
agua presente no fundido original (Nielsen &
Sigurdsson, 1981). Este problema da migracdo pode
ser contornado com ajustes na rotina de andlise,
como diminuicdo da corrente de incidéncia,
alargamento do feixe e ordenamento dos elementos
para analises (Nielsen & Sigurdsson, 1981).

7. LA-ICP-MS

A utilizagdo de LA-ICP-MS esta na vanguarda nos
estudos de MI. Esta técnica permite a obtencdo de
resultados rapidos, sem a necessidade de
preparagdes complicadas. A  partir dessa
metodologia é possivel dosar ndo somente os
elementos traco, como também os que estdo em
quantidades maiores nas MI (Halter et al., 2002;
Pettke et al., 2004). Taylor et al. (1997) afirmam que
tal técnica possui duas caracteristicas otimas para
analises de MI: grande resolucdo espacial e grande
sensibilidade.

O uso desse equipamento permite a detecgdo e
determinagdo em ampla faixa de concentragdo, de
%m/m a ng/g, juntamente com precisdo de 2-5%
para todos os elementos existentes (Heinrich et al.,
2003).

O LA-ICP-MS dispensa a necessidade de
homogeneizar previamente as MI. Entretanto, é
necessario que estejam bem préximas da superficie.
As Unicas informacgées realmente importantes para a
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realizagdgo do estudo é o conhecimento da
profundidade da MI, seu tamanho e a composicdo
do mineral hospedeiro.

Os elementos com maior potencial de ionizagao,
H, N, O, Cl e gases nobres, possuem grandes
problemas para serem quantificados devido a
interferéncias em relagdo ao background e formagao
de ions diatdomicos (Pettke, 2006). A desvantagem é
o fato de ser uma técnica destrutiva de anilise,
impedindo a repeticdo da analise na mesma regido
ou inclusdo. A avaliagdo estatistica da confiabilidade
da analise é contornada quando ha MIA, onde
admite-se que as M| tenham composicdo similares.

8. MELT INCLUSIONS NO LABORATORIO DE
INCLUSOES FLUIDAS E METALOGENESE-CDTN

Equipamentos Utilizados

No Laboratério de Inclusdes Fluidas e
Metalogénese (LIFM) do CNEN/CDTN, a rotina de
estudo de Ml esta sendo desenvolvida e aprimorada
desde 2007 (Lima et al., 2007). Os estudos iniciaram-
se com a calibragdo e colocagdo em rotina de uma
platina de alta temperatura Leitz Heating Stage 1350
(Fig 5). Paralelamente, o aquecimento também tem

sido feito em autoclaves e os resultados do
aquecimento comparados. A platina acoplada ao
microscoépio oOtico LEITZ Ortholux IIPOL, pode ser
refrigerada por 4gua ou gas (N, Ar). Outra
caracteristica relevante esta ligada ao controle da
taxa de aquecimento, que pode variar de 1 a 10 oC
por minuto (limite imposto pelo fabricante),
realizada a partir do incremento na corrente
elétrica.

Para o desenvolvimento da metodologia de
identificagdo quimica das MI foi utilizada uma
microssonda eletrénica JEOL modelo JXA-8900RL do
consoércio UFMG-CDTN.

O estudo microquimico composicional das M,
minerais e outros materiais podera ser realizado
num futuro proximo. Recentemente, o LIFM-
CDTN/CNEN adquiriu sistema de Laser Ablation New
Wave 213, que ja estd acoplado num ICP-MS,
modelo ELAN DRC-e 6100. Esse sistema encontra-se,
atualmente, na fase de otimizacdo e definigdo das
rotinas analiticas para suas diversas aplicabilidades.
O estudo microcomposicional das MI, minerais e
outros materiais poderd ser realizado com
confiabilidade num futuro préximo.

Figura 5 - Platina de aquecimento Leitz Heating Stage 1350 acoplada ao microscépio LEITZ LABORLUX 12 POL.
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9. RESULTADOS

Para se atingir uma maior confiabilidade,
precisdo e reprodutibilidade, nas medidas obtidas a
partir da platina HS 1350, foi realizada a calibragdo
do aparelho a partir de ensaios em triplicata, com
padrdes analiticos que apresentam pontos de fusdo
distintos no intervalo de temperatura entre 30 e
1300 °C (faixa de interesse) (Tab. 3). A curva de
calibragdo construida a partir dos ensaios (Fig. 6)
exibe linearidade de R? = 0,998. Esse resultado foi
considerado satisfatorio, levando-se em
consideragdo a amplitude da faixa de linearidade e
indica que a temperatura de fusdo tedrica e pratica
estdo proximas, com erros inferiores a 5%.

Tabela 3 - Padrées analiticos com seus respectivos pontos de
fusdo tedricos, a média dos resultados obtidos experimentalmente
em triplicata na platina de aquecimento Leitz Heating Stage 1350
e erros percentuais respectivos.

Padroes T¢ tedrica T¢ pratica Erro percentual
analiticos (°c) média (°C)° (%)
Padrdo 1 135,0 132,4 1,9
Padrdo 2 306,9 313,6 2,2
K>Cr,07 394,0 406,3 3,1
Ba(NOs), 592,0 584,7 1,2
LiF 870,0 871,4 0,2
Cu 1084,6 1138,1 4,9
* média da faixa de temperatura de fus3o
Curva de Calibragio ® yebim
s it el
1000,
H
S
O 1,039 2|
R et
) 20 o 00,0 B00.I 1 00%
TF tedrica (*C)

Figura 6 - Grdfico da curva de calibragéo da platina de
aquecimento Leitz Heating Stage 1350 obtido a partir dos padrées
analiticos.

Para desenvolver o conjunto de técnicas
utilizadas no estudo rotineiro de MI foram
selecionadas amostras de ignimbrito da Formacdo
Chon Aike, Macizo del Deseado, Patagobnia,
Argentina. As Ml estavam muito bem preservadas,
hospedadas em cristais de quartzo, sem zonas
definidas, arredondadas, incolores e bifasicas (vidro
— vapor). A bolha corresponde em média a 15% do
volume da inclusdo e o seu didametro, geralmente,
apresenta 80 um (Fig 7).

Para andlise na microssonda, as Ml selecionadas
foram expostas na superficie, a partir do desbaste
do cristal. Os resultados obtidos com essa

metodologia indicaram que a MI é rica em silica e
gque O magma possuia composicdo riolitica,
peraluminosa, com altos teores de K.

Os estudos microtermométricos nas Ml
selecionadas tiveram como objetivo identificar e
visualizar as transformages de fase, que poderiam
servir de base para estudos em amostras com Ml
menores ou mais complexas. Portanto, foram
desenvolvidos para observar o inicio de fusdo, a
homogeneizagdo, e determinar as melhores
condigGes de aquecimento na execuc¢do das analises.

Figura 7 - Ml inclusa em quartzo de Ignimbrito da Formagdo Chon
Aike, Macizo del Deseado, Patagbnia,Argentina. A fase clara da
Ml é composta por S, Al, K e Na, enquanto a faze opaca por Si, Al,
K, Na, Ca, Fe e S.

Outras amostras utilizadas para colocagdo em
rotina das técnicas associadas a MI, correspondem a
cristais de quartzo do granito Sdo Timéteo (Lagoa
Real-BA) e fenocristais de plagiocldsio e quartzo de
rochas vulcanicas do Supergrupo Uatuma. (AM).

A partir destes trabalhos experimentais foram
verificadas também vdrias situacGes onde pode
ocorrer a perda da MI. Cristais de quartzo
hospedeiros podem fraturar durante o aquecimento,
e se esta fratura atingir a Ml haverd perda do seu
conteudo e integridade durante a refusdo. Cristais
de plagioclasio suportam bem temperaturas
elevadas (acima de 1100 °C) de refusdo de MI.
Porém, se o cristal estiver parcialmente alterado ele
pode ndo resistir ao resfriamento rapido,
pulverizando-se.

Outra dificuldade verificada é a preservagdo da
MI durante o desbaste e sua exposi¢do na superficie
do cristal para andlise via microssonda eletronica.
Mesmo com desbaste cuidadoso, usando abrasivo
extrafino [0,25(1/4) um] pode haver dificuldades
para se obter uma superficie plana e com polimento
adequado para as analises, seja por abertura das
fraturas, desagregacdo do cristal, ou devido a
diferenca de dureza entre o hospedeiro e a M.

Os resultados obtidos nas amostras dos
ignimbritos parecem ser bastante confidveis. Os
testes foram reproduzidos em diferentes Ml da
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mesma amostra, fornecendo resultados
semelhantes. Atualmente estamos desenvolvendo
novos testes em rochas graniticas e vulcanicas
brasileiras, bem preservadas, ou submetidas a
incipientes graus de deformagdo, visando
determinar o grau de recristalizacdo das Ml e a
viabilidade do estudo em rochas muito antigas
(Paleoproterozoicas).

10. CONSIDERAGOES FINAIS

O estudo de MI é uma ferramenta excelente para
obten¢do de dados composicionais e fisico-quimicos
do fundido magmatico de forma direta. A
metodologia de estudo de MI esta bem difundida e
consolidada no meio cientifico internacional. Porém,
até o momento, essa ferramenta vem sendo pouco
empregada na comunidade geoldgica brasileira.

Neste artigo foram apresentadas as principais
técnicas analiticas que podem ser utilizadas para
desenvolver pesquisas sobre MI. Esses estudos
envolvem uma serie de metodologias bem
difundidas e consolidadas no meio cientifico
internacional, que permitem a obtencdo de dados
petroquimicos, composicionais e fisico-quimicos dos
fundidos magmaticos de forma direta. Entretanto,
pesquisas desse tipo ainda sdo raras no Brasil.
Espera-se que, em curto prazo, e com a
disponibilidade de equipamentos em rotina, o
estudo das caracteristicas de formagdo das Ml, e
suas implicagbes na compreensdo genética das
rochas (e depdsitos minerais associados), se torne
uma ferramenta mais difundida dentro da
comunidade cientifica brasileira.
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