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RESUMO

Dutra, L.F., 2024, Evolucéo do sistema mineral IOCG-niquel hidrotermal do Cinturdo Sul do
Cobre, Provincia Carajas, com base em analises de LA-ICP-MS in situ aplicadas a estudos
geocronolégicos e de quimica mineral [Tese de Doutorado], S&o Paulo, Instituto de
Geociéncias, Universidade de Séo Paulo, 295 p.

A Provincia Carajas apresenta varios depositos de 6xido de ferro-cobre-ouro (IOCG) e niquel
hidrotermal (HNi) formados em diferentes épocas metalogenéticas. A sobreposicao de padrdes
de alteracdo hidrotermal, dificultando a identificacdo de fontes de metais e fluidos especificos,
além de parametros Uteis para exploracdo mineral. Os depdsitos IOCG (Sossego-Sequeirinho-
Pista, Bacaba), IOCG enriquecidos em Ni (Ni-IOCG; Jatoba-Castanha) e HNi (GT-34, Jaguar)
foram analisados através de estudos aerogeofisicos, quimicos e geocronoldgicos. Os dados de
gamaespectrometria aérea indicaram correlagBes espaciais com altos valores de razdes
radiométricas e densidade de morfolineamentos. Os dados magnéticos aerolevantados foram
utilizados para mapear estruturas, onde as de direcdo NW-SE e N-S sdo importantes em escala
regional, enquanto as de NE-SW e E-W controlam as mineralizagdes localmente, destacando
a continuidade das estruturas da crosta profunda a superficie. Essas estruturas provavelmente
atuaram como condutos para fluidos hidrotermais nos eventos metalogenéticos. Os minerais
tracadores de processos petrogenéticos e metalogenéticos forma analisados por microssonda
eletronica (e.g., escapolita, apatita, magnetita, anfibdlio, biotita e clorita) e LA-ICP-MS (e.g.,
apatita e magnetita) revelando uma mistura de fluidos magmatico-hidrotermais hipersalinos
com fluidos externamente derivados, com base em (Cl/(CI+CO3)s¢p>0,4, (Cl/Brmolar)scp=100,
(XMggr>0,75). A fugacidade de halogénio na biotita indica a participacdo de fluidos
hipersalinos sob condigdes reduzidas no I0CG Neoarqueano (EU/Eu*ap<0,4, Vmag>0,2%,
Crmag>10ppm) a oxidadas no I0CG Paleoproterozoico e HNi (EUu/Eu*ap>0,4, Vmag<0,2%,
Crmag<10ppm). A atividade do fltor foi maior no HNi (log(fHF/fHCI)>-3, log(fH2O/fHF)<6).
A temperatura dos estagios de mineralizacdo e alteracdo tardia foi menor no I0CG (Tcn=210,5—
287,5°C, Tgi=596-617°C, Tmag>300°C) do que Ni-IOCG (Tcn=294,0-338,0°C, Tg=397—
568°C, Tmag>300°C) e HNi (Tcn=261,0-304,0°C, Tgi=545-633°C, Twmag<300°C). HNi
apresenta forte buffer das rochas hospedeiras ((Ti+V)mag<0,2%, (CI/Brmoiar)scp<50) com
contribuicdo méfica ((Mg+Co+Ni)mag>0,1%, (Sr/Y)ap> 0,673). Em contrapartida, o Ni-IOCG
exibe uma assinatura félsica (XLREEap>0,1%) e baixa interagdo fluido-rocha
((Ti+V)mag>0,2%). Nossos resultados sugerem elementos-chave para a classificagdo dos
depdsitos segundo magnetita (Ni, V, Al, Co, Ti, Mg), apatita (Th, Lu, Gd, U, Sr, Y, As),
escapolita (CI, K, Fe, Mg, Ca, Na, La, Y, Eu), anfibolio (Ca, Na, Fe, Al, Mg), biotita (Fe, Al,



Mg, Si) e clorito (Fe, Mg e vacancia no local M). As idades U-Pb (apatita, titanita, rutilo e
monazita), Lu—Hf (apatita) e Re—Os (molibdenita) indicam que o evento de formagédo de
minério (2,70-2,68 Ga) foi seguido por possiveis eventos hidrotermais em 2,60-2,45, 2,00
1,95 Ga e 0,47 Ga que podem ter contribuido para o resetting parcial das idades em apatita.
Este estudo destaca a importancia do uso de multiplos geocronémetros e quimica mineral para

desvendar a génese do minério e o histdrico de mobilizagao.

Palavras-chave: Niquel; Cobre; Metalogénese; Geocronologia U-Pb; Lu-Hf em apatita;
Datacdo Re—Os; Quimica Mineral; Lineamento magnético; Morfolineamento



ABSTRACT

Dutra, L.F., 2024, Evolution of the hydrothermal IOCG-nickel mineral system of the Southern
Copper Belt, Carajas Province, based on in situ LA-ICP-MS analysis applied to
geochronological and mineral chemistry studies [Doctoral Thesis], S&o Paulo, Institute of
Geosciences, University of Sdo Paulo, 295 p.

The Carajas Province shows several iron oxide-copper-gold (IOCG) and hydrothermal nickel
(HNi) deposits formed during different metallogenic periods. The overlapping patterns of
hydrothermal alteration hinder the identification of metal and fluid sources, as well as useful
parameters for mineral exploration. The IOCG deposits (Sossego-Sequeirinho-Pista, Bacaba),
Ni-rich IOCG (Ni-IOCG; Jatoba-Castanha), and HNi (GT-34, Jaguar) were analyzed through
aerogeophysical, chemical, and geochronological studies. The deposits are spatially correlated
to high radiometric ratio values and morpholineament density. Airborne magnetic data were
used to map structures, where NW-SE and N-S directions are important on a regional scale,
while NE-SW and E-W control mineralization locally, highlighting the continuity of deep
crustal structures to the surface. These structures likely acted as conduits for hydrothermal
fluids in metallogenic events. Trace minerals for petrogenetic and metallogenic processes were
analyzed using electron microprobe (e.g., scapolite, apatite, magnetite, amphibole, biotite, and
chlorite) and LA-ICP-MS (e.g., apatite and magnetite), revealing a mix of hypersaline
magmatic-hydrothermal  fluids with externally derived fluids, based on em
(Cl/(CI+CO0O3)scp>0.4, (Cl/Brmoiar)scp=100, (XMgg>0.75). Halogen fugacity in biotite indicates
the participation of hypersaline fluids under reduced conditions in Neoarchean 10CG
(EU/Eu*ap<0.4, Vmag>0.2%, Crmag>10ppm) and oxidized conditions in Paleoproterozoic IOCG
and HNi (Eu/Eu*ap>0.4, Vmag<0.2%, Crmag<10ppm). Fluorine activity was higher in HNi
(log(fHF/fHCI)>-3, log(fH20/fHF)<6). The temperature of mineralization and late alteration
stages was lower in IOCG (Tcn=210.5-287.5°C, Tgi=596-617°C, Tmag>300°C) compared to
Ni-IOCG (Tcn=294.0-338.0°C, Tgi=397-568°C, Tmag>300°C) and HNi (Tcn=261.0-304.0°C,
Trt=545-633°C, Tmag<300°C). HNi shows strong buffering by host rocks ((Ti+V)mag<0.2%,
(Cl/Brmolar)scp<50) with mafic contributions ((Mg+Co+Ni)mag>0.1%, (Sr/Y)ap> 0.673). In
contrast, Ni-IOCG exhibits a felsic signature (XLREEap>0.1%) and low fluid-rock interaction
((Ti+V)mag>0.2%). Our results suggest key elements for classifying the deposits according to
magnetite (Ni, V, Al, Co, Ti, Mg), apatite (Th, Lu, Gd, U, Sr, Y, As), scapolite (Cl, K, Fe, Mg,
Ca, Na, La, Y, Eu), amphibole (Ca, Na, Fe, Al, Mg), biotite (Fe, Al, Mg, Si), and chlorite (Fe,
Mg, and vacancy in the M site). U-Pb ages (apatite, titanite, rutile, and monazite), Lu—Hf
(apatite), and Re—Os (molybdenite) indicate that the ore formation event (2.70-2.68 Ga) was
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followed by hydrothermal events at 2.60-2.45, 2.00-1.95 Ga and 0.47 Ga, which may have
contributed to partial age resetting in apatite. This study highlights the importance of using
multiple geochronometers and mineral chemistry to unravel ore genesis and mobilization
history.

Keywords: Nickel; Copper; Metalogenesis; U-Pb geochronology; Lu—Hf analysis in apatite;
Re—Os dating; Mineral chemistry; Magnetic lineament; Morpholineament
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1 INTRODUCAO
1.1 Natureza da pesquisa

A Provincia Carajas, localizada no Craton Amazoénico (Santos et al., 2000; Santos,
2003), destaca-se mundialmente pelos notaveis depdsitos de ferro, niquel, ouro, manganés,
além dos depositos cupro-auriferos com caracteristicas semelhantes as dos depdsitos de 6xido
de ferro-cobre-ouro (iron oxide-copper-gold deposits ou IOCG; Hitzman et al., 1992) de classe
mundial. Essa classe de depdsitos se diferencia das demais por apresentar zonas de substitui¢éo
e brechas com forte controle estrutural, extensivas zonas de alteracdo hidrotermal alcalina,
elevados conteudos (>20%) de magnetita e/ou hematita hidrotermal, além de associa¢do do
cobre e ouro a concentracgdes significativas de ETRL, P, Ni, Co, Pd e U nos corpos de minério
(Hitzman et al., 1992; Williams et al., 2005; Monteiro et al., 2008b; Groves et al., 2010).

A Provincia Carajas reflete uma particular evolucdo geoldgica que possibilitou a
formacdo de importantes mineralizacdes polimetalicas (Cu, Au e Ni) no Neoargueano (ca.
2,77-2,74 Ga, 2,72-2,68 e 2,60-2,45 Ga), além de eventos hidrotermais em larga escala no
Paleoproterozoico (ca. 2,06 e 1,90-1,88 Ga) resultando na formacdo de novos depositos e em
mobilizacdo de zonas mineralizadas preexistentes (Xavier et al., 2012; Moreto et al., 2015a,
2015b; Costa et al., 2020b; Trunfull et al., 2020). Como consequéncia, sobreposi¢édo de tipos e
estilos de alteragdo hidrotermal pode ser reconhecida nos varios depdsitos da provincia.

Nesse contexto, esse projeto de pesquisa pretende avancar no melhor entendimento do
significado das assinaturas quimicas caracteristicas dessas distintas épocas metalogenéticas,
visando a identificacdo dos processos e dos atributos relacionados com a formacdo dos
importantes depo6sitos de classe mundial e sua distin¢do dos depositos subecondmicos.

O estudo foi focado nos depdsitos cupriferos Sossego-Sequeirinho-Pista, Jatoba,
Castanha e Bacaba (Figura 1), que sdo parte de um cluster de depdsitos IOCG no Cinturao Sul
do Cobre da Provincia Carajas, além dos deposito niquelifero Jaguar e GT-34 (Monteiro et al.,
2011; Moreto et al., 2015a, 2015b; Oliveira, 2017; Ferreira Filho et al., 2021; Mansur et al.,
2023). Embora possam ter conexdo com o mesmo sistema mineral, cada um dos depositos
selecionados apresenta particularidades. Os depdsitos Jatoba e Castanha sdo notaveis por
apresentar zonas cupriferas (calcopirita) e zonas enriquecidas em niquel-zinco (pirrotita-Co-
pentlandita-esfalerita), espacialmente envelopadas a corpos de magnetita-apatita (Veloso,
2017; Veloso et al., 2020; Pestilho et al., 2020), semelhantes aos identificados no sistemas
IOCG neoargueanos em Carajas (e.g. Corpo Sequeirinho; Monteiro et al., 2008b; Moreto et al.,
2015a). O deposito Jaguar apresenta uma mineralizagdo de niquel sulfetado hidrotermal

constituida majoritariamente por pirita e millerita. Os corpos de minério foram brechas
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hidrotermais que séo envolvidos por zonas de alteracdo de biotita-clorita e magnetita-apatita-
quartzo. Salvo os elevados conteudos de niquel, essas caracteristicas sdao semelhantes as dos
depdsitos IOCG (Oliveira, 2017; Giustina et al., 2018; Ferreira Filho et al., 2021). Por sua vez,
0 deposito GT-34 destaca-se pela presenca de zonas de alteracdo hidrotermais com
ortopiroxénio-escapolita, hornblenda e flogopita e mineralizacdo hidrotermal de niquel com
pirrotita-pentlandita e millerita (Garcia et al., 2020).

60° W 40°W
| 1

Atlantic

10°S

30°S

52°W 50° W

Y% Federal capital Lithology Mesoarchean

— Fodeial and stats Bordars || Recent sedimentary cover [ Greenstone belt
— Main rivers Paleoproterozoic I:] Chicrim Cateté Orthogranulite
D Uatumé Supergroup |:] Granite-gneiss terrain
[:] Phanerozoic terrain and cover - A-type granitoid ) .
. & Mineral deposit
D Neoproterozoic belt D Vila Unido Group ]
e : , ) @ Study deposit
m Carajas Mineral Province D Aguas Claras and Azul formations
. Amazonian Craton Neoarchean Main structure
'L_:l Cratonic terrain D Syn-tectonic A-type granitoid — Indiscriminate fault
[ Mafic-ultramafic suite A Thrust fault
D Itacaiunas Supergroup —A_ Oblique thrust fault

‘Z— Shear zone

Figura 1. (A) Craton Amazonico na América do Sul e (B) compartimentacdo tectdnica da Provincia Carajas
(Vasquez etal., 2014; Cordani et al., 2016). (C) Mapa geoldgico da por¢do central do dominio Carajés e localizacéo
dos depositos em estudo. Dados morfoldgicos de Valeriano e Rossetti (2012) e Jarvis et al. (2008).

A caracterizacdo petrogréafica, quimica e geocronoldgica das rochas hospedeiras desses
depositos, assim como a identificacdo da evolucdo paragenética e posicionamento temporal das
diferentes geracOes fases minerais hidrotermais, em especial magnetita, apatita e escapolita
nesses depositos, permitiu 0 emprego de técnicas microanaliticas pontuais de alta resolucdo

16



(espectrometro de massa com ablacdo a laser com plasma indutivamente acoplado (laser
ablation inductively coupled plasma mass spectrometry; LA-ICP-MS). A quantificacdo dos
elementos menores e, em alguns casos, tracos em silicatos (escapolita, biotita, anfibdlio e
clorita), fosfatos (apatita) e 6xidos de ferro (magnetita) desses depdsitos e datacdes U-Pb, Lu-
Hf e Re-Os possibilitaram reconstituir a evolugdo do sistema mineral 10CG-niquel
hidrotermal.

Apatita, magnetita e escapolita hospedam uma grande quantidade de elementos-traco,
incluindo elementos terras raras (ETR), Pb e Sr, e podem potencialmente ser usados na
caracterizacdo da composicdo de elementos-traco do fluido a partir do qual foram formados
(Frietsch e Perdahl, 1995; Belousova et al., 2001, 2002; Satish-Kumar et al., 2006). O contetido
de elementos-traco e assinaturas de ETR nesses minerais dependem da composicdo quimica
das rochas hospedeiras e do estado de oxidacdo e pode ajudar tanto na identificacdo da historia
de interacdo fluido-rocha (Satish-Kumar et al., 2006) quanto na avaliacdo de parametros fisico-
quimicos criticos para o transporte e precipitacdo de metais em sistemas hidrotermais. A origem
dos fluidos hidrotermais (e.g., &gua do mar, bacia continental, fluido magmatico, entre outros)
e as condicdes fisico-quimicas, a natureza e a evolugdo do sistema hidrotermal podem ser
estimadas pela concentracao de halogénios na escapolita e apatita (Belousova et al., 2001, 2002;
Bouzari et al., 2016; Pirajno, 2018). J& a magnetita é um importante indicador petrogenético,
cuja composicdo e textura reflete mudancas fisico-quimicas como temperatura, fugacidade de
oxigénio e composicdo do melt (Wen et al., 2017), assim as analises in situ de elementos-traco
sdo empregados para definir a origem desse mineral (e.g., Dupuis e Beaudoin, 2011; Dare et
al., 2014; Knipping et al., 2015; Nadoll et al., 2015; Wen et al., 2017) e, consequentemente,
determinar a origem ou contribuicdes para os fluidos hidrotermais.

Dessa forma, esse estudo permitiu reconstruir a histdria de interacdo fluido-rocha pelos
fluidos hidrotermais e o contexto tectonico para fontes de metais durante o estabelecimento dos
sistemas hidrotermais em Carajas em diferentes épocas metalogenéticas, fornecendo

importantes subsidios para exploracdo mineral nessa importante provincia metalogenética.

1.2 Objetivos
Com o propdsito de contribuir para 0 avango do conhecimento a respeito de processos
geoldgicos que deram origem aos depositos IOCG e de niquel hidrotermal na Provincia Carajas,
este estudo tem como objetivo a reconstituicdo da evolugdo metalogenética dos depdsitos IOCG
Sossego-Sequeirinho-Pista, Jatoba, Castanha e Bacaba, e de niquel hidrotermal Jaguar e GT-34

e a caracterizacdo das suas relagcdes espaco-temporais com eventos magmaticos e tectonicos ja
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registrados na provincia, a partir da identificacdo de assinaturas quimicas relativas a distintas
épocas metalogenéticas registradas em cada depdsito.

Dessa forma, esse projeto visou:

i) Reconhecer as estruturas e seu papel no controle das mineralizacbes em escala local
a regional, bem como a assinatura geofisica das alteracfes hidrotermais a partir da
integracdo de dados de sensoriamento remoto e aerogeofisica;

ii) Identificar a evolucdo paragenética das zonas de alteracdo hidrotermal e
mineralizadas, tendo em vista a questdo da sobreposicdo de eventos hidrotermais em
escala de deposito;

iii) Caracterizar a composi¢do quimica mineral, incluindo elementos tracos e terras
raras, em minerais de alteracdo hidrotermal (escapolita, apatita, magnetita, biotita,
clorita e anfibdlio);

Iv) Determinar as idades dos eventos mineralizantes e/ou hidrotermais em cada
deposito, a partir de datagdo in situ por LA-ICP-MS de monazita, apatita, rutilo,
titanita e molibdenita associada a distintos estagios de alteracdo hidrotermal;

v) Identificar as evidéncias de mobilizacdo de elementos tracos em zonas de alteracao
hidrotermal e mineralizadas e caracterizacdo da histdria de interacdo fluido-rocha,
incluindo fatores fisico-quimicos associados; e

vi) Reconhecer as possiveis fontes de metais e trajetorias de migracdo de fluidos

hidrotermais nos distintos eventos metalogenéticos registrados na Provincia Carajés.

1.3 Meétodos e técnicas
1.3.1 Revisdo bibliografica
A revisdo bibliogréafica foi realizada durante todo o desenvolvimento da pesquisa. A
pesquisa teve énfase nos depositos IOCG e de niquel hidrotermal da Provincia Carajas e de
outras provincias metalogenéticas do mundo. Nesse sentido, dedicada aten¢do foi destinada ao
estudo de sistemas hidrotermais associados com mecanismos de (re)mobilizacdo associado a
sobreposicdo de eventos, assim como mobilidade geoquimica de elementos e abertura de

sistemas isotdpicos em sistemas hidrotermais superpostos.

1.3.2 Aerogeofisica e sensoriamento remoto
A analise de dados aerogeofisicos e geomorfolégicos podem auxiliar o entendimento da
distribuicdo das facies hidrotermais e do papel das estruturas no controle das mineraliza¢tes

em escala regional a local. As razdes radiometricas (e.g., K/eTh, eU/eTh, Fator F, K e eU
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andmalos) foram utilizadas no mapeamento das zonas de alteracdo hidrotermal e os lineamentos
magnéticos e morfoestruturais na identificacdo de estruturas rasas e profundas. Por fim, foi
avaliado o papel dos lineamentos para a historia metalogenética do Dominio Carajas com base
em suas relacbes com as areas com conteddo de radioelementos andémalos (i.e., areas
hidrotermalmente alteradas), estruturas mapeadas em superficie (e.g., zonas de cisalhamento,
falhas, etc) e a distribuicdo espacial dos depdsitos IOCG. Os bancos de dados sdo de acesso
livre e fornecidos pelo Servico Geologico do Brasil (GSB/CPRM) e pelo Instituto Nacional de

Pesquisas Espaciais (INPE).

1.3.3 Trabalhos de Campo
As etapas de trabalho de campo foram realizadas em junho de 2019, dezembro de 2021
e abril de 2022 visando a descricdo detalhada e sistematica de testemunhos de sondagem dos
depdsitos Jaguar, Castanha e GT-34 e coletas de amostras da mina Sossego com énfase na
caracterizacdo dos litotipos hospedeiros, a identificacdo de estilos e geometria das zonas de
alteracdo hidrotermal, a identificacdo de tipos de minério e seus modos de ocorréncia, as
relacBes texturais entre 0s minerais de minério e de ganga e a influéncia de estruturas regionais

nos depdsitos, além de coleta sistematica de amostras, em adicéo as previamente ja coletadas.

1.3.4 Estudos Petrogréaficos

Estudos petrograficos em luz transmitida e refletida foram desenvolvidos em laminas
delgadas-polidas confeccionadas a partir de amostras previamente selecionada de testemunhos
de sondagem. Esses estudos visaram a caracterizacdo mais detalhada de fases minerais
apropriadas aos estudos quimicos e datacdo geocronoldgica, incluindo seu modo de ocorréncia,
associacdo paragenética, relacdo temporal com hidrotermalismo e mineralizagdo. Os estudos
foram realizados nos laboratorios de Petrografia Sedimentar e GeoFluid - Caracterizacdo de
Fluidos em Sistemas Geol6gicos do Departamento de Geologia Sedimentar e Ambiental do
Instituto de Geociéncias da Universidade de S&o Paulo (IGc-USP).

1.3.5 Analises composicionais e imageamentos de varredura eletrénica por
microssonda

Antes das analises de elementos maiores e menores por microssonda eletronica foi

realizado o imageamento por elétrons retroespalhados com objetivo a caracterizacdo detalhada

das fases minerais e 0 estabelecimento de controles rigidos sobre as relagfes microestruturais e

texturais dos minerais com suas variagdes quimicas. As analises de elementos maiores e
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menores em anfibdlio, biotita, clorita, escapolita, magnetita e apatita foram realizadas
utilizando um analisador de microssonda eletronica JEOL JXA-8530F equipado com cinco
espectrémetros WDS e um espectrometro EDS no Laboratério de Microssonda Eletronica do
Instituto de Geociéncias da Universidade de S&o Paulo. As condi¢des analiticas foram tenséo
de 15 kV, corrente de 20 nA e feixe de elétrons de 5 um de didmetro, exceto para analise de
apatita, que utilizou aceleracdo de tensdo de 20 kV. As demais condi¢cdes de anélise estdo

resumidas no material suplementar.

1.3.6 Anélises composicionais por LA-ICP-MS

A concentracdo dos elementos menores e tracos em escapolita, magnetita e apatita foram
determinadas por espectrometria de massa com plasma indutivamente acoplado por ablacdo a
laser (LA-ICP-MS) no Laboratoire des Matériaux Terrestres (LabMaTer), Université du
Québec a Chicoutimi (UQAC), usando um sistema de ablacdo a laser Excimer 193nm
RESOIlution M-50 (Australian Scientific Instrument) equipado com uma célula de duplo
volume S-155 (Laurin Technic) e acoplado a um espectrdmetro de massa Agilent 7900 ICP-
MS.

Os parametros para aquisicdo das analises LA-ICP-MS foram frequéncia de laser de
10Hz, poténcia de 5mJ/pulso, tempo de permanéncia de 7,5ms, velocidade de varredura de 5—
10um/s e fluéncia de 5J/cm? As analises na superficie dos cristais foram realizadas com
tamanhos de feixe de 25 ou 55um, dependendo do tamanho do cristal. O gas branco foi medido
por 30 segundos antes de ligar o laser, que funcionou por pelo menos 60 segundos. O material
ablacionado foi transportado para o ICP-MS por uma mistura de gas Ar-He a uma taxa de 0,8—
1,0L/min para Ar, 350mL/min para He e 2mL/min de nitrogénio foram adicionados a mistura.
Nas analises de apatita e escapolita, o material de referéncia certificado NIST610 foi utilizado
para calibracdo, e materiais de referéncia secundarios (NIST612, GSD e apatita interna UQAC-
APA\) foram utilizados para monitorar a qualidade dos dados. Nas analises de magnetita, GSE-
1 foi utilizado para calibrar todos os elementos, enquanto GSD-1 g, G-probe 6, BC-28, UQAC-
FeS5, ILM454 e NIST610, NIST616 e NIST614 foram utilizados como materiais de referéncia

de controle de qualidade para monitorar a calibragdo do GSE-1 g.

1.3.7 Imageamento TIMA
Antes da analise isotdpica e de elementos tragos, sete se¢des delgadas polidas foram
digitalizadas com TIMA (analisador mineral integrado TESCAN) no Microscopy and

Microanalysis Facility of the John de Laeter Centre, Curtin University, para caracterizar a
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assembleia mineral de todas as amostras. O mapeamento TIMA foi realizado com uma tenséo
de aceleracdo de 25 kV, uma intensidade de feixe de 19, uma corrente de 6,74—7,01nA, um
tamanho do spotde 67-90 nm e uma distancia nominal de trabalho de 15 mm. Um padréo de
Mn puro foi utilizado para padronizacao dos espectros de EDS. Analises de retroespalhamento
de elétrons (BSE) e espectroscopia de energia dispersiva de raios X (EDS) foram referenciadas

a uma biblioteca mineral para classificacdo automaética de minerais.

1.3.8 Analises de elemento-tracos e datacdo U-Pb e Lu-Hf em apatita

Anadlises in situ U-Pb acompanhadas por elementos tracos em apatita foram realizadas
em secdes delgada-polidas por meio de espectrometro de massa de plasma indutivamente
acoplado por ablacdo a laser (LA-ICP-MS) no GeoHistory Facility, John de Laeter Center,
Curtin University.

A configuragdo analitica inclui um laser excimer RESOLution LR equipado com uma
celula Laurin Technic S155 conectada a um ICP-MS Agilent 7900s para medigdo simultanea
de is6topos U-Pb e elementos tracos. A analise da apatita foi realizada com tamanho de spot
de 33 um, taxa de repeticio de 5 Hz e energia do laser de 2,7 J/cm? medida acima da célula do
laser. O material ablacionado foi transportado por uma mistura de He (320 ml/min) e N2 (1,2
ml/min) de pureza ultra-alta, ambos os quais foram passados através de uma armadilha de Hg
em linha. Cada analise consistiu em 30s de aquisi¢do de linha de base, seguidos de 30s de
aquisicdo de dados amostrais e outros 15s de contagem de linha de base. McClure Mountain
(Schoene e Bowring, 2006) e o vidro internacional NIST610 foram empregados como material
de referéncia primario para is6topos U-Pb e concentracdo dos elementos tracos. Apatita
Madagascar (Thomson et al., 2012), apatita FC-Duluth (Schmitz et al., 2003) e o vidro
internacional NIST612 foram empregados como material de referéncia secundario e tratados
como desconhecidos. A reducdo de dados foi realizada usando lolite 4 (Paton et al., 2011)
usando o esquema de reducdo de dados 'VizualAge UComPbine' (Chew et al., 2014) com
equacao linear para corrigir o fracionamento isotépico e reducao de dados. Os diagramas UPb
foram calculados usando IsoplotR (Vermeesch, 2018) com incertezas apresentadas com erros
de 2 desvios padrdo. As idades de intercepto inferior foram calculadas usando uma rotina
interativa que considera o contetdo de Pb comum assumindo o modelo de evolucéo de Pb
terrestre de Stacey e Kramers (1975) (Thomson et al., 2012; seguindo Kirkland et al., 2018;
Ribeiro et al., 2020).

A apatita Madagascar produziu uma data de interceptacgéo inferior de regresséo ancorada
de 467 £ 5 Ma (MSWD = 1,3, N = 20, primeira sesséo) e 476 + 5 Ma (MSWD = 1,7, N = 21,

21



segunda sessdo) usando um 2°’Pb/2%Pb inicial de 0,86 assumindo o modelo de Stacey e
Kramers. A apatita FC-Duluth produziu uma idade de interceptacdo inferior de regresséo
ancorada de 1070 + 14 Ma (MSWD = 0,9, N = 20, primeira sessdo) e 1091 £ 17 Ma (MSWD
= 1,4, N = 19, segunda sessdo) usando um 2°’Pb/?*Pbjniciar de 0,91, consistente com idades de
referéncia e reprodutividade pelo laboratério anteriormente (Ribeiro et al., 2023). As
concentragdes de elemento tragco indicam uma preciséo superior a 5% em comparagdo com 0s
valores de referéncia. Para fins de normalizacdo, utilizamos “*Ca como padro interno para
elemento traco de apatita, assumindo uma proporcao estequiométrica média. Os dados de
elementos tragos dos materiais de referéncia empregados neste estudo séo consistentes com 0s
valores de referéncia publicados (Ribeiro et al., 2023). O conjunto completo de dados de apatita
U—Pb e elementos tracos esta disponivel no material suplementar.

As analises Lu-Hf in situ em apatita foram realizadas em secbes delgadas-polidas
usando um laser excimer RESOLution LR equipado com uma célula Laurin Technic S155
acoplada a um Agilent 8900 ICP-MS/MS no GeoHistory Facility, John de Laeter Center, Curtin
University. Um dispositivo de mistura 'lula’ (Laurin Technic) foi usado para suavizar os pulsos
de aerossol entre o laser e 0 espectrometro de massa. Os is6topos Lu-Hf foram coletados usando
gés de reacdo NH3 (10% NHs, 90% He) na célula de colisdo seguindo Simpson et al. (2021).
As condic@es analiticas estdo resumidas na Tabela 1. A redugdo de dados foi realizada usando
lolite 4 (Paton et al., 2011) usando um esquema interno de reducdo de dados. As isdcronas e
idades Lu-Hf foram calculadas usando IsoplotR (Vermeesch, 2018) usando um modelo de
méaxima verossimilhanca e a constante de decaimento Lu apds Soderlund et al. (2004). Todas
as idades e incertezas sdo apresentadas com nivel de confianga de 2 desvio padrao.

O vidro NIST610 foi usado como material de referéncia primario com composi¢oes
assumidas de Y"8Lu/*""Hf e T®Hf/*""Hf de 0,1379 + 0,0005 e 0,282122 + 0,000009 (Nebel et al.,
2009). Para verificar possiveis erros sistematicos da conversdo pulso/analogico (P/A) no
sistema de detector 8900 para Lu/Hf, realizamos medicdes repetidas do NIST610 usando varios
tamanhos de ponto e modos de detector para 1°Lu (50 e 75 microns). Para verificar ainda mais
erros sistematicos devido a incompatibilidade de matriz entre os vidros de silicato do NIST e a
apatita, analisamos dois materiais de referéncia de apatita (Bamble e Ap-222) de idades Lu-Hf
conhecidas de 1097 + 5 Ma (Kharkongor et al., 2023) e 2620 + 63 Ma (Gillespie et al., 2022),
respectivamente. A apatita Bamble e Ap-22 produziram datas Lu-Hf inversas de 1094 + 57 Ma
(N =14, MSWD =1,2) e 2615 + 29 Ma (N = 14, MSWD = 1,2), de acordo com as idades

esperadas.
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1.3.9 Anédlises U-Pb em titanita e rutilo

Para as andlises isotopicas U-Pb, os cristais de titanita e rutilo foram separados com
microretifica e selecionados manualmente em estereomicroscopio Olympus DF Plan 1,5x e
montados em bloco com 4 ml de resina e 0,5 ml de curador. As medi¢des foram realizadas na
Universidade Estadual de Campinas (UNICAMP) utilizando um sistema de ablacdo a laser
(Photon Machines Excite 193 com HelEx de dois volumes) acoplado a um ICP-MS (Thermo
Scientific Element XR). O laser foi configurado com frequéncia de 10 Hz, tamanho de spot de
25 pm e fluéncia de 7 J/cm?. O tempo de ablagio foi de 6s (20s para branco de gas e 40s para
ablacdo de amostra). Os dados foram coletados para as massas 202, 204, 206, 207, 208, 232,
235 e 238 usando os modos de contagem de ions do detector SEM, exceto para as massas 232
e 238, que foram analisadas em contagem combinada de ions e modo analdgico. Quatro pontos
foram medidos por pico de massa, e 0s respectivos tempos de permanéncia por massa foram 4,
8,4, 16, 4, 4, 4 e 4 ms. Na reducdo dos dados de titanita, os matérias de referéncia MKED-1
(Spandler et al., 2016) e Khan-1 (Mazoz et al., 2022) foram utilizadas para calibracdo externa
e controle de qualidade, respectivamente, enquanto para rutilo, foram utilizados R10 e R19
(Luvizotto et al., 2009). Os dados foram reduzidos offline usando lolite 4 (Paton et al., 2011).

O conjunto de dados esta disponivel no Material Suplementar.

1.3.10 Anélise Re—Os em molibdenita

As analises Re—Os foram realizadas no Canadian Centre for Isotopic Microanalysis da
University of Alberta. Os métodos utilizados para andlise de molibdenita sdo descritos
detalhadamente por Selby e Creaser (2004). Areas de cada amostra com molibdenita visivel
foram removidas, e a preparacdo de um mineral de molibdenita separado foi feita por britagem
e peneiramento sem metal, seguido por métodos de concentracdo magnética e gravitacional. As
concentracdes de *’Re e ¥’0s na molibdenita foram determinadas por espectrometria de massa
por diluicdo isotopica usando tubo Carius, extracdo por solvente, cromatografia de anions e
técnicas de espectrometria de massa por ionizacdo térmica negativa. Para este trabalho, foi
utilizado um pico duplo misto contendo quantidades conhecidas de analise de ®Re, *°0Os e
180s isotopicamente enriquecidos (Markey et al., 2007). A analise isotopica utilizou um
espectrometro de massa ThermoScientific Triton da Faraday Collector. O total de espagos em
branco processuais para Re e Os € inferior a <3 pg e 2 pg, respectivamente, que sao
insignificantes em comparacdo com as concentragcdes de Re e Os na molibdenita. O material de
referéncia 8599 Henderson (Markey et al., 2007) é rotineiramente analisado como um padrao,

e durante os ultimos 8 anos retornou uma data Re-Os média de 27,78 = 0,07 Ma (n=37),
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indistinguivel da idade de referéncia de 27,66 + 0,1 Ma (Wise e Watters, 2011). A constante de

decaimento 8'Re usada é 1.666-10%/ano (Smoliar et al., 1996).

1.4 Organizacéo da tese

Esta tese apresentacdo a revisdo do arcabouco teorico sobre a geologia da Provincia
Carajas no Capitulo 2 e sobre os depositos IOCG e de niquel hidrotermal no Capitulo 3. O
Capitulo 4 € um artigo publicado no periddico Journal of Applied Geophysics.

Os Capitulos 5 e 6 constituem dois artigos sobre a aplicacdo de quimica mineral no
estudo de depositos IOCG e de niquel hidrotermal na Provincia Carajas. O Capitulo 7 apresenta
os resultados e interpretacbes sobre as datacbes em apatita, monazita, titanita, rutilo e
molibdenita associados aos sistemas hidrotermais na Provincia Carajés. Ja o Capitulo 8

sumariza as principais conclusdes desta tese.
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2 CONCLUSOES

As principais conclusGes quanto ao controle estrutural, aos processos hidrotermais e as

condicdes de mineralizacdo para os depoésitos IOCG, I0OCG enriquecidos em niquel e de niquel

hidrotermal na Provincia Carajas sdo sumarizadas a seguir:

1.

Os depositos IOCG, I0CG enriquecidos em Ni e de Ni hidrotermal sdo espacialmente
correlacionados as areas enriquecidas em K e eU e com alta densidade de
morfolineamentos, cujos valores superam a soma da média ao desvio padrao (> x + Sy);
As estruturas orientadas segundo as direcdes NE-SW e E-W exercem um controle local
dos depdsitos, enquanto o controle regional é dominado pelas estruturas com direcéo

N- S e NW-SE;

As composic¢des da escapolita hidrotermal sugerem o envolvimento de fluidos altamente
salinos de derivacdo mantélica ou fluidos magmatico-hidrotermais com assimilacéo de
material crustal nos depdsitos IOCG enriquecidos em Ni (depositos Castanha e Jatoba)
e GT-34;

A alta concentracdo de CI nos anfibdlios e a fugacidade dos halogénios na biotita
indicam que os depositos foram gerados por fluidos hipersalinos com Cl e F em
condicdes reduzidas a oxidantes.

A atividade de fluor, indicada por (log(fHF/fHCI)> -3 e log(fH2O/fHF) < 6), foi mais
elevada nos dep6sitos de niquel hidrotermal;

Fluidos mais oxidados foram envolvidos nos depositos IOCG peleoproterozoicos (e.g.,
Sossego) e especialmente nos depdsitos de niquel hidrotermal (Jaguar e GT-34), como
indicado pela composicdo quimica da biotita, apatita e magnetita;

A alteracdo potéssica nos depositos de niquel hidrotermal foi formada em temperatura
(>545 °C) semelhante a alteracéo inicial no deposito de Jatoba (558+50 °C) e superior
a temperatura isotdpica para alteracdo potassica no corpo Sossego. Estas condicGes de
temperatura permaneceram estaveis durante a substituicdo pervasiva pela biotita nos
depdsitos GT-34 e Jatoba;

As temperaturas estimadas sugerem que os depositos IOCG (210,5-287,5°C em clorita,
> 300°C em magnetita) foram formadas em temperaturas mais baixas em comparacao
com os depdsitos I0OCG enriquecidos em Ni (294,0-338,0° C em clorita, > 300°C em
magnetita) e de niquel hidrotermal (261,0-304,0°C em clorita, < 300°C em magnetita);
As composicdes de apatita e magnetita no sistema hidrotermal da Provincia Carajas
sugerem uma natureza heterogénea entre os diferentes tipos de depdsitos. 1sso envolve

a ascenséo de fluidos mineralizantes hipersalinos de alta temperatura, que evoluem para
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condigdes de temperatura mais baixas por meio de reac¢des fluido-rocha e mistura com
fluidos diluidos de baixa temperatura;

10. A interacdo fluido-rocha foi moderada a intensa com as rochas hospedeiras dos
depdsitos de niquel hidrotermal (Ti +V < 0,2% em magnetita, razdo Cl/Brmolar <50 em
escapolita) com significativa contribuicdo mafica (alto teor de Mg + Co + Ni em
magnetita; Sr/Y > 0,673 em apatita). Em contraste, os depositos IOCG enriquecidos em
Ni exibem uma assinatura magmatica félsica (alto teor de XLREE na apatita) sem
interacdo significativa entre fluido e rocha (Ti + V > 0,2% em magnetita);

11. Os seguintes parametros sdo recomendados para classificar os tipos de depdsito com
base na composic¢do quimica do mineral: Cl, K, Fe, Mg Ca, Al, Eu, Lae Y em escapolita;
Ca, Na Fe, Mg, Al, em anfibdlio; Fe, Al, Si e Mg em biotita; Fe, Mg e vacancia no sitio
M em clorita; Ni, V, Al Co, Ti e Mg em magnetita; Th, Lu, Gd, U, Sr, Y e As em apatita;
e

12. As datacOes U-Pb em apatita, titanita, rutilo e monazita, Lu—Hf em apatita e Re—Os em
molibdenita indicam que o evento IOCG neoarqueano (ca. 2,70-2,68 Ga) foi seguido
por multiplos eventos hidrotermais vinculados & reativacdo regional de falhas no
Neoarqueano (ca. 2,60-2,54 Ga, Paleoproterozoico (ca. 2,38-2,27Ga; 2,09-2,06 Ga e
1,91-1,77 Ga) e no Neoproterozoico (ca. 633 Ma);

13. Este estudo demonstrou a importancia de aplicacdo de multiplos geocrondmetros com
distintas temperaturas de fechamento para desvendar uma complexa histéria de
circulacédo de fluidos responsavel por formacéo de depdsitos IOCG no Neoarqueano e
por mobilizacdo mecanica assistida por fluidos hidrotermais de corpos de minério de
niquel durante os estagios colisionais e de colapso do Or6geno Transamazénico no
Paleoproterozoico.
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