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RESUMO

Amostras de quartzito apresentando flexibilidade foram investigadas a partir da
anisotropia fisica da rocha que pertence a Formacdo Moeda da Provincia Mineral do
Quadrilatero Ferrifero, Brasil. Rochas com variagdes das propriedades mecanicas entre
flexiveis em algumas porgdes e totalmente rigidas em outras sao raras e encontradas
apenas em alguns locais no mundo. A flexibilidade tem sido comumente relacionada a
presenca de minerais com habito tabular que funcionam como suporte estrutural da
rocha e controlam o movimento de flexdo. Além disso, caracteristicas intrinsecas desse
tipo de rocha sdo marcadas por suas microestruturas e orientagdes cristalograficas
preferenciais. Tais feicbes estdo diretamente relacionadas as propriedades fisicas do
agregado e refletem os processos deformacionais aos quais foi submetido durante sua
evolucdo. A fim de caracterizar as causas desta propriedade mecanica, foram
preparadas seg¢des de rochas com distintos comportamentos, flexivel e rigido, e
investigadas por meio de microscopia optica, microscopia eletronica associada a técnica
de EBSD, EDS e Micro-CT. Os resultados obtidos indicam um sistema de deslizamento
no plano romboédrico. Os valores de porosidade no micro-CT e resultados EDS,
apontam para uma maior porosidade e possivel lixiviagdo dos minerais na rocha flexivel.
As feigbes macroestruturais e texturais analisadas também indicam que a microtrama da

rocha influencia na sua propriedade fisica de flexdo, com gréos interconectados.

Palavras-chave: quartzito, flexivel, itacolomito, MEV-EBSD



ABSTRACT

Quartzite samples showing flexibility were investigated based on the physical
anisotropy of the rock belonging to the Moeda Formation of the Quadrilatero Ferrifero
Mineral Province, Brazil. Rocks with variations in mechanical properties between flexible
in some portions and totally rigid in others are rare and found only in a few places in the
world. Flexibility has been commonly related to the presence of minerals with tabular
habit that function as structural support of the rock and control the bending movement. In
addition, intrinsic characteristics of this type of rock are marked by its microstructures
and preferred crystallographic orientations. Such features are directly related to the
physical properties of the aggregate and reflect the deformational processes to which
they were maintained during its evolution. In order to characterize the causes of this
mechanical property, sections of rocks with different behaviors, flexible and rigid, were
prepared and investigated by means of optical microscopy, electronic microscopy
associated with the technique of EBSD, EDS and Micro-CT. The results obtained indicate
a system of options in the rhombohedral plane. Micro-CT porosity values and EDS
results point to increased porosity and possible leaching of minerals in the flexible rock.
The present macrostructural and textural features also indicate that the rock's
microweave influences its physical property of bending, with interconnected grains.

Keywords: quartzite, flexible, itacolumite, MEV-EBSD
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1. INTRODUGAO

Itacolomitos s&o rochas com propriedades flexiveis, geralmente representadas
por quartzitos e arenitos, rochas naturalmente rigidas, que sdo capazes de serem
flexiveis até certo ponto, sem se romperem. Elas foram primeiramente descritas pelo
gedlogo e metalurgista alemao Willhelm Ludwig von Eschwege em 1822, na regiao do
Pico do Itacolomi, préximo a Ouro Preto (Minas Gerais). A descoberta desse tipo de
rocha gerou grande interesse na época, pois Eschwege (1822) correlacionou a origem
dos diamantes com os itacolomitos, o que so6 foi desmistificado por Derby em 1882.
Desde entdo, exemplares similares foram encontrados em outras localidades de Minas
Gerais (DERBY ,1884; HELMREICHEN, 1846; HEUSSER & CLARAZ, 1861) e ao
redor do mundo (FEDDEN, 1877; GRANT, 1950; BESTE, 2005).

Atualmente, a propriedade de flexdo desses quartzitos € um tema pouco
estudado e ndo conclusivo no que refere-se a microestrutura, textura, tamanho e forma
dos graos relacionados a caracteristica elastica da rocha. Estudos de orientagao
cristalografica preferencial do quartzo nesse tipo de rocha ainda sdo escassos. O
quartzo é um importante marcador de deformacao. Além de apresentar uma estrutura
de simetria relativamente simples, € um mineral amplamente estudado em varios
contextos geodinamicos.

No caso dos quartzitos da Formacdo Moeda, objetos de estudo do presente
trabalho, a composicao é essencialmente de quartzo com poucos filossilicatos e muitos
espacos vazios nos exemplares flexiveis. Dessa forma, a flexibilidade presente na
rocha, pode ter influéncia do arranjo espacial e cristalografico dos minerais que a
compdem, como também das condi¢des ambientais e de transformacéao térmica a eles

impostos.

1.1 OBJETIVOS

O presente trabalho pretende analisar e descrever comparativamente
microestruturas, texturas cristalograficas e aspectos composicionais e geométricos dos
minerais presentes nas amostras de quartzito flexivel e nao-flexivel provenientes da

Formacdao Moeda. Buscando avangar na compreensao da mecanica dessa rocha,



através de novos dados que fomentem informagdes com estudos ja realizados
anteriormente, visto que, muitos trabalhos apresentam resultados nao conclusivos no
que se refere a caracteristica elastica da rocha.

O tema abordado também traz aplicabilidade no ambito da ciéncia dos
materiais, pois o estudo da estrutura flexivel do quartzito pode contribuir para o

desenvolvimento de materiais com mecanismo similar.

2. REVISAO TEORICA

2.1 Contextualizagao Geologica

Os quartzitos da Formagédo Moeda, objeto de estudo deste trabalho, pertencem
ao Grupo Caraga. Segundo Alkmim & Marshak (1998) esse grupo constitui a porgéao
basal do Supergrupo Minas (Paleoproterozéico), representando na bacia uma fase de
transicao para margem passiva. Todo esse conjunto encontra-se inserido no contexto
geolégico do Quadrilatero Ferrifero (figura 1), cuja complexidade estrutural deve-se a
interagédo dos ciclos orogénicos Transamazdnico e Brasiliano que afetaram a regido no

paleoproterozoico e neoproterozoico respectivamente.

Regionalmente, as rochas do Supergrupo Minas caracterizam uma expressiva
estrutura regional que circunda o quadrilatero formando dobras, destacando-se para a
regido estudada a Sinclinal Dom Bosco e a Anticlinal Mariana. As rochas da Formacgao
Moeda aqui estudadas afloram na porgéo sudeste da regido (coordenadas 20.37869° S,
43.45884° W) préximas a Ouro Preto (figura 2), apresentando localmente variagoes
verticais, com faixas de quartzitos flexiveis e nao-flexiveis. Essa diferenga pode ter sido
provocada pela percolacdo de fluidos remobilizados pelos eventos deformacionais e/ou
provindos de eventos magmaticos regionais, como também a influéncia dos eventos

deformacionais na regido estudada pode ter sido menos intensa.



Figura 1 - Contexto geolégico da area de estudo.
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Figura 2 - Localizagédo da area de estudo.

43°30'0"W 43°25°0"W

20°20'0°8
20°20'0°S

Legenda
R Mina de Ouro
A ila

® cdade @ areadeestudo
rodovia
drenagem

ESTRATIGRAFIA

Grupo Itacolomi (PP2it)
- Grupo Sabara (PP2ms)

Grupe Piracicaba (PP1mp)
Grupo Itabira (PP1mi)

Grupe Caraga (PP1mc)

20°25'0"5
20°25'0"S

Grupo Maguiné {Adrm)
Grupo Nova Lima (A34rn)

Complexo Santa Barbara (A3sb)

43°300"W 43°250"W

Fonte: Adaptado de CPRM (2022)

2.2 Estado da arte

Descobertos primeiramente no Brasil, os quartzitos com caracteristicas flexiveis
da Formagao Moeda, vem sendo estudados desde 1822. Por se pensar ser um novo
tipo de rocha, foram descritos na época como “ltacolomitos”, devido sua ocorréncia
proximo ao Pico do Itacolomi em Minas Gerais. Porém esse termo por vezes é usado
erroneamente, visto que os quartzitos da Formacgao Pico do Itacolomi ndo sao flexiveis
(Siegesmund et al., 2002). Atualmente, essas rochas podem ser encontradas em varios
locais do mundo, como Estados Unidos, india e Madagascar, tanto na forma de
quartzito como em arenito em menor proporgdo (FEDDEN, 1877; GRANT, 1950;
SUZUKI, 2011) .

Vérios estudos foram feitos a fim de compreender seu comportamento flexivel.
Segundo Carozzi (1960) e Dusseault (1980), essa propriedade nao possui relagado com
a presenca de nenhum tipo de cimento na rocha, mas sim com a forma complexa com

que os minerais se arranjam, associada com a textura e microestrutura desses



minerais na rocha.
Analises em microscopio Optico e por microscopia eletronica de varredura
(MEV) foram realizadas por Suzuki & Shimizu (1993) em amostras do Brasil, dos
Estados Unidos e da India. As conclusées indicam caracteristicas tipicas do que se
espera de um quartzito, como orientagdo preferencial dos graos, limites planos bem
definidos entre quartzo e muscovita e juncdes triplices nos cristais de quartzo. E
importante também notar que o total de espagos vazios nos itacolomitos também € o
dobro do total presente nos quartzitos nio flexiveis. Os resultados em MEV obtidos
também reafirmam a interconex&o entre os gréos e 0s espagos vazios entre eles.
Segundo Devries & Juglet (1968) e Sanaka (1989), a estrutura dessa rocha
pode ser comparada a um quebra-cabecga, onde os graos no quartzito possuem certa
mobilidade devido a existéncia de espacgos intergranulares entre as ligacbes de um
grao para o outro. Quando dobrados, tanto um quebra-cabeca quanto o quartzito
flexivel atingem um ponto final de rigidez maxima, se comportando elasticamente até

certo limite até se romperem.

Figura 3 - Processo de fraturamento no itacolomito segundo o modelo quebra-cabecga. Rocha antes da

deformacéo (a), rocha deformada (b) e estagio de fraturamento (c)
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Fonte: Sanaka (1989) e Suzuki et al. (1993).

O papel da muscovita na flexibilidade da rocha também é bastante discutido. A
maioria dos autores defendem que ela possui apenas um papel estrutural, ndo sendo
responsavel diretamente pela flexibilidade. A quantidade de muscovita também diminui
nos quartzitos flexiveis em comparagao as espécimes rigidas (Suzuki & Shimizu,
1993), assim sua contribuicdo estrutural parece ser secundaria.

O possivel crescimento concomitante de quartzo e muscovita gerando uma
coesao estrutural na rocha, associado posteriormente a um fluido pervasivo que teria

lixiviado parcialmente a muscovita. Essas s&do hipéteses que poderiam explicar o forte



encaixe dos graos e a porosidade da rocha (DEVRIES & JUGLET, 1968; SUZUKI &
SHIMIZU, 2003).

2.3 Aspectos cristalograficos do quartzo:

O quartzo (SiO,) encontra-se presente na maioria das rochas da crosta terrestre.
Por ser um mineral muito abundante e resistente ele € um importante marcador de
deformagao. Além de apresentar uma estrutura de simetria relativamente simples, é
um mineral amplamente estudado em varios contextos geodinamicos.

Dependendo da taxa de deformacgao, os cristais de quartzo irdo se reorganizar
segundo os mecanismos de recristalizagdo dinamica. Esse mecanismo foi descrito por
Guillopé & Poirier (1979) como um retrabalhamento mineral controlado por deformacéo
no tamanho, forma e orientagdo dos graos com pouca ou nenhuma alteragéo quimica.
Na escala cristalografica essa recristalizacdo ocorre por meio dos planos de
deslizamento mineral (slip), que é o deslizamento em determinados planos e dire¢des
cristalograficas preferenciais dos minerais. Esse processo resulta numa mudanga de
direcao do plano cristalografico e consequente orientagao preferencial do cristal (CPO).

Stipp et al.,(2002), descrevem trés principais tipos de mecanismos de
recristalizacdo. Em temperaturas entre 300° e 400° a recristalizagdo ocorre por meio
do bulging, segundo o sistema de deslizamento basal [c]<a>. Em temperaturas entre
400° e 500° o mecanismo dominante € a rotacdo de subgrdo segundo o sistema de
deslizamento romboédrico {r}<a> e {z}<a>. Por fim, a migracao de limite de grao ocorre
em condi¢des entre 500° e 650° com a continuidade dos sistemas de deslizamento
basal e romboédrico e ativagdo do sistema de deslizamento prismatico {z}<a>.

Na figura 4 é possivel observar a relagcdo entre cinematica e planos de
deslizamento do quartzo. O plano de deslizamento mais favoravel no quartzo é
controlado pelo eixo <a>. Durante a deformacéao coaxial, a figura de polo dos planos do
quartzo evoluem de um maximo localizado na periferia do polo, que indica um
deslizamento basal em <a>, para uma unica guirlanda com dois maximos nas
extremidades indicando um deslizamento romboédrico em <a> até chegar num unico
maximo no centro do polo, revelando um deslizamento prismatico em <a>, sendo que a
orientacdo das guirlandas vai depender do sentido da deformagéao (dextral na figura 3).
Por fim, em condi¢des de alta temperatura ocorre o deslizamento prismatico em <c>,

com maximos na periferia do polo.



Figura 4 - Distribuigao das figuras de polo para os diferentes sistemas de deslizamento do

quartzo. Abaixo a relagao desses sistemas com os mecanismos de recristalizagao.
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Fonte: Wu et al., (2017)

Neste trabalho feicdes de recristalizacdo mineral e as orientacbes
cristalograficas preferenciais do quartzo sdo usados na tentativa de determinar uma
orientacao preferencial dos cristais que justifique/explique a conectividade/encaixe dos

graos de quartzo que explicariam a flexibilidade do quartzito.

2.4 Técnicas analiticas

2.4.1 Técnica de Microscopia Eletrénica de Varredura com detectores EDS e
EBSD e FSD

O Microscépio Eletronico de Varredura (MEV) é um instrumento que permite

analisar as propriedades texturais e estruturais de diversos materiais em escala
nanomeétrica, incluindo metais, rochas, ceramicas, polimeros e amostras bioldgicas.
A técnica envolve a emissdo de uma feixe de elétrons que interagem com os atomos da
superficie da amostra analisada (figura 5), gerando elétrons secundarios, elétrons
retroespalhados e fotons (raios-X e outras irradiagdes) que serdo analisados por seus
respectivos detectores acoplados ao MEV (NAGATANI et al. 1987; DEDAVID et al.
2007).



Figura 5 - Disperséo de elétrons e fétons no Microscépio Eletrénico de Varredura
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Fonte: Ezzahmouly, M. et al. (2019)

Os elétrons secundarios (SE) resultam da colisdo inelastica dos elétrons
primarios com a superficie da amostra, resultando numa perda de energia. Esses
elétrons caracterizam os primeiros nandmetros da superficie da amostra e sao uteis
para visualizagdo de sua topografia e morfologia. Eles séo lidos no MEV a partir do
Detector de Elétrons Secundarios.

Ja os elétrons retroespalhados resultam de uma colisdo elastica (onde ndo ha
perda de energia) com a amostra que resulta num desvio em sua trajetoria. Devido a
maior energia e maior penetracdo dentro do objeto analisado, as imagens produzidas
pelos elétrons retroespalhados mostram uma alta sensibilidade a diferengcas de numero
atdbmico nesse objeto. Com o auxilio dos Detectores de Elétrons Retroespalhados (BSD)
essas diferengas sao evidenciadas na imagem por intensidades distintas nos tons de
cinza permitindo uma diferenciacdo das fases presentes, quanto mais alto seu nimero
atdbmico mais iluminada sera a regidao (THERMO FICHER SCIENTIFIC, 2022).

O EBSD (eléctron backscatter difraction ou difragdo de elétrons retroespalhados)
€ um técnica que permite a visualizagao detalhada das propriedades cristalograficas da
amostra. Ele fornece mapas de orientagao cristalografica, angulo de desorientagdo entre

pontos dos cristais , tamanho dos grédos e suas relagdes de contato (borda de gréos).



Apos a incidéncia do feixe de elétrons na amostra, sdo gerados cones de Kossel,
que sao projetados na tela de fosforo para gerar as bandas de Kikuchi, o padrao dessas
bandas respeitam a Lei de Bragg e seu conjunto reflete as caracteristicas
cristalograficas do mineral. A imagem obtida na tela de fosforo € entdo submetida a
transformada de Hough, gerando pontos de maiores picos na imagem. Esses pontos
permitem o tragado de linhas com maior intensidade de difragcao, que terdo seus angulos
calculados e comparados via software a uma base de dados de planos cristalograficos
correspondentes aos planos registrados (figura 6) (MORALES et al., 2007; MOREIRA,
2012).

Figura 6 - (A) Registro das linhas de Kikuchi, pela interse¢do dos cones de Kossel com uma tela
de fésforo, conforme os planos atdmicos presentes na amostra; (B) Padrdes de difragéo elétrons

retroespalhados (EBSP); (C) Aplicagéo da transformada de Hough; (D) Detecgao de bandas de Kikuchi e

(E) Indexagéao dos planos cristalograficos.

FONTE: Técnicas de microscopia eletronica de varredura para caracterizagdo de materiais, Universidade

de Séo Paulo.

Além disso, diodos presentes no perimetro da tela de fésforo do detector EBSD,
também captam elétrons dispersos que devido a inclinagdo da amostra ndo atingem a
tela do detector e sdo projetados em outras diregbes. Esses diodos sao chamados de
Detectores de Dispersao Direta (FSD) e permitem que um operador colete rapidamente



uma imagem de alta intensidade e alto contraste da superficie da amostra devido a
maior quantidade de energia dos elétrons retroespalhados. Esses resultados dependem
da posicao do diodo em relagao a tela de fésforo ou, mais importante, em relagao ao
ponto de incidéncia do feixe na amostra.

Por fim, para a leitura dos raios-x, o feixe de elétrons primarios do MEV incide na
amostra transferindo parte de sua energia e excitando seus elétrons. Devido ao seu
novo estado de energia eles “pulam” para uma camada de maior valéncia buscando
equilibrio. Ao fazerem essa transicdo, deixam no atomo uma vacancia com carga
positiva. Essa carga entdo atrai um outro elétron de uma camada maior carregado
negativamente, que ao preencher esse espaco libera sua energia excedente na forma
de raios-x (Thermo Ficher Scientific, 2022). Com o auxilio do detector de Espectroscopia
de raios-x por dispersdo de energia (EDS) & possivel escolher pontos de interesse na
amostra para realizar uma analise quimica. A energia de raios-x emitida sera entao lida
pelo equipamento e classificada de acordo com a energia de emissao caracteristica de
cada elemento quimico (GOLDSTEIN et al., 2003).

1.3.1 Técnica de Microtomografia Computadorizada de Raios-X (Micro-CT) :

A Microtomografia Computadorizada de Raios-X (Micro-CT) permite a
visualizacdo de secdes transversais em trés dimensdes de objetos de uma forma
nao-destrutiva, através da reconstrucdo de centenas de imagens bidimensionais,

obtidas de multiplos angulos em torno da amostra.

Seu principio de funcionamento baseia-se na capacidade dos materiais de
absorverem os raios-x, chamado de coeficiente de atenuacdo. Assim, cada material
reage de uma forma diferente a esse feixe exibindo intensidades distintas de absorgao e
refragdo, que dependem do numero atdmico dos elementos que compdem o objeto de
analise. A radiagdo que consegue passar pela amostra atinge o detector que a
transforma em luz visivel (fétons), que geram um sinal eletrénico, que é enviado a um

computador onde os dados sao processados (figura 7).

O software de analise tridimensional reune entdo as projegdes bidimensionais
captadas, por meio de um algoritmo matematico de reconstrugédo pré estabelecido.
Posteriormente,através dos softwares de avaliagao de imagens, o modelo tridimensional

gerado pode ser cortado em qualquer orientagao para revelar diferentes pontos de vista



da estrutura interna da amostra (figura 7).(MACHADO et al., 2014; LOPES et al., 2012;
LI et al., 2008).

Figura 7 - llustragdo esquematica do processo de aquisicéo e reconstrugdo das imagens obtidas
com a técnica de Micro-CT.
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Fonte: Landis e Keane (2010)

3 MATERIAIS E METODOS

Duas amostras foram analisadas neste trabalho, classificadas aqui como a
amostra de quartzito completamente coeso, o quartzito rigido (QR), e a amostra com a
propriedade de flexdo, o quartzito flexivel (QF). Ambas foram coletadas e cedidas pelo
Prof. Dr. Leonardo Evangelista Lagoeiro (UFPR). As analises foram realizadas por meio
das técnicas de: Microscopia otica, Difragdo de Elétrons Retroespalhados (EBSD);
Espectroscopia de raios-x por dispersdo de energia (EDS) e Microtomografia
Computadorizada por difragdo de Raios-X (Micro-CT);

3.1 Microscopia Otica

Depois de seccionar as amostras, confeccionou-se uma sec¢ao delgada para
cada uma, paralela ao eixo X de referéncia (diregcdo de maximo estiramento). A fim de
identificar a mineralogia da rocha e texturas minerais em microscopio Optico, além de
posterior analise das laminas petrograficas pela técnica de Difracdo de Elétrons

Retroespalhados.



3.2 Técnica de Difracao de Elétrons Retroespalhados (EBSD)

O polimento mecanico das laminas petrograficas, necessario para a aplicagéo da
técnica de EBSD foi feito em uma politriz MINIMET 1000, da marca Buehler. Uma
sequéncia de abrasivos em solu¢cdo de diamante foram utilizados com granulagéo
decrescente 6, 3, 1 e 0,25 um. O acabamento final da superficie da amostra foi feito
utilizando silica coloidal com ph 11 produzindo uma superficie perfeitamente plana sem
qualquer tipo de relevo. Todo o processo foi conduzido no laboratério de preparagao de
amostras duras do Centro de Microscopia Eletrénica da UFPR (CME). A aquisigao dos
dados com a técnica de EBSD foi realizada pelo Laboratério de Materiais e Estruturas
(LAME) e o processamento desses dados no Centro de Microscopia Eletrénica (CME).
O microscopio eletrbnico de varredura (MEV) utilizado é do tipo Field Emission Gun
(FEG), modelo Mira3 LM da marca Tescan. As analises foram realizadas com um
espacamento entre pontos de leitura de 4 uym.

O processamento e andlise dos dados foi realizada com o software AZtec Crystal
da Oxford Instruments. O pacote de aplicativos da suite AZtec Crystal foi utilizada para
a produgcao de mapas de orientagdes cristalograficas e geracao de figuras de polo. Os
dados de desorientagdo dos quartzitos foram representados por histogramas de
distribuicdo dos angulos de desorientagao, que permitem a identificagdo da diferenca de
orientagdo angular entre dois pixels vizinhos (correlacionados), diagramas de eixo de
rotacdo, que caracterizam a diregdo do eixo em que os cristais correlacionados
rotacionam, além do mapa de contorno dos grédos com a caracterizagdo das bordas

desses graos de acordo com os angulos de desorientagéo.

3.3 Espectroscopia de raios-X por dispersado de energia (EDS)

As amostras QR e QF foram analisadas também por espectroscopia de raios-X
por dispersao de energia (EDS). O equipamento utilizado € da marca EDAX-TSL modelo
Octane Elect Plus - com chip de 30 mm? instalado em um microscopio eletrénico de
varredura com canhdo de emissao de campo (FEG) Quanta 450 da marca Thermo FEI.
Os dados obtidos permitiram examinar a microestrutura das amostras com a obtencao
de imagens de alta resolugao e obter informagdes pontuais sobre a composi¢cao quimica

das mesmas.



3.4 Técnica de Microtomografia Computadorizada de Difragdo de Raios-X (Micro-CT)

O Equipamento utilizado nesta técnica foi um Microtomdgrafo da marca Zeiss, modelo
Xradia 510 Versa (figura x), que possui um sistema de lentes para selecao de volumes
de interesse (IVOI's). Atensdo de aceleracéo é de até 160 kV de energia, com poténcia
de 10 W e resolucéo espacial de até 0,7 ym. Foram geradas imagens de 3 planos de
corte perpendiculares para visualizacdo 3D, todos com tamanho do pixel de

aproximadamente 9um

Para a etapa de reconstituicao das secdes obtidas e tratamento dos dados, foram
utilizados os softwares CTAnalyser (Kharitonov 2003) para geragdo dos parametros
quantitativos e visualizacdo de matriz e poros; CTVol (Kharitonov 2010) para
visualizacdo 3D de fases minerais distintas e CTVox para a analise volumétrica sob
diversos cortes (Boons 2010). Ainda foi realizado um recorte de 7mm?® na area de
abrangéncia de leitura dos softwares em ambas as amostras, a fim de padronizar o
processo e minimizar ruidos na analise nas regides préximas as bordas do material

analisado.

4 RESULTADOS
4.1 Petrografia

Ao microscopio otico foram caracterizados quartzo, muscovita e cianita para

ambas amostras de quartzito rigido (QR) e flexivel (QF).

A amostra rigida (figura 8) contém 75% de quartzo, 10% de muscovita e 5% de
cianita. Os graos de quartzo possuem bordas retas e contatos poligonais com jungdes
de aproximadamente 120° e extingdo ondulante moderada. Também é possivel observar
feicoes de deformacdo, representadas pela formacdo de subgraos. A orientagao
preferencial de forma é forte e marcada pela muscovita e cianita e subordinadamente o

quartzo. A distribuigdo do tamanho dos graos varia entre 50 e 300 pm.



Ja a amostra flexivel (figura 9) possui 85% de quartzo, 20% de muscovita e tragos
de cianita. Os graos de quartzo também possuem bordas retas e contatos poligonais
com jungdes de 90° a 120°, extingdo ondulante moderada e a muscovita também ocorre
envolvendo os graos de quartzo. Também é possivel observar a rotagdo de subgrao e
uma incipiente migracado de limite de grdo. A orientagdo preferencial no QF é menos
intensa que na do QR, sendo considerada moderada a fraca. A granulacdo geral da

rocha também varia de média a fina.

Figura 8 - AB e CD representam fotomicrografias do quartzito rigido em polarizadores paralelos (a

esquerda) e cruzados (a direita). (Qt: quartzo; Ms: muscovita; Ci: cianita)

Fonte: O autor (2023)



Figura 9 - AB e CD representam fotomicrografias do quartzito flexivel em polarizadores paralelos (a

esquerda) e cruzados (a direita). (Qt: quartzo; Ms: muscovita; Ci: cianita)

Fonte: O autor (2023)

4.2 Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV)

4.2.1 Forescatter Electrons Detector (FSE)

As imagens produzidas por FSE (figuras 10 e 11)fornecem contrastes de
orientacdo. Esses detectores sdo mais sensiveis e permitem um alto contraste o que o
tornou uma ferramenta importante para detectar pequenos desvios de orientacdo no
interior dos cristais. Além disso, borda ou limites de graos ndo emitem contrastes e se
tornam completamente pretos, o que permite avaliar qualitativamente a natureza das
interfaces. E nitido o contraste entre as bordas dos quartzito flexiveis quando
comparados as variedades rigidas. Outro aspecto que chama a atengcdo € que o
contraste de orientagdo € mais pronunciado no tipo rigido o que, de uma maneira mais

grosseira, pode-se inferir que estes mostram mais sinais de deformagao



Figura 10 - Fotomicrografias do quartzito flexivel com o detector FSE.

Fonte: O autor (2023)



Figura 11 - Fotomicrografias do quartzito rigido com o detector FSE.
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Fonte: O autor (2023)
4.2.2 Backscatter Electron Detector (BSE)

As imagens geradas por retroespalhamento de elétrons (BSE) (figura 12),
enfatizam o contraste por tons de cinza entre minerais de diferentes composi¢des
quimicas. De uma maneira menos evidente € possivel também observar os contatos
mais abertos entre os graos de quartzo. As muscovitas mostram pouco contraste
quando comparadas aos graos de quartzo. No entanto, a sua forma caracteristica
permite uma facil distingdo. Ao contrario dos minerais com elementos quimicos mais
pesados, como o caso do material claro que aparece na imagem identificado como
rutilo. A presencga desse mineral € importante pois indica que o titanio pode também ter
sido incorporado ao reticulo do quartzo, o que eventualmente pode ser para
determinacao da temperatura de formacgao da rocha, pelo método de titAnio em quartzo.



Figura 12 - Fotomicrografia do quartzito flexivel (A e B) e rigido (C e D) com o detector BSE.
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FONTE: O autor (2023)

4.2.3 Dlfragao de elétrons retroespalhados (EBSD)
4.2.3.1 Histogramas e mapas de distribuicdo dos angulos de desorentagao

Os histogramas apresentados nas figuras 13 e 14 para ambos os exemplares
rigido e flexivel, apresentam nas barras em azul um pico de alta frequéncia em bordas
de graos de quartzo em contato direto com angulos entre 55° e 60°, e distribuicdo do
eixo de rotagdo em cinza ao redor de <c>, o que pode ser relacionado a geminagéo do
tipo Dauphiné. O pico na amostra flexivel também possui frequéncia maior que o da
amostra rigida. A frequéncia de bordas para os demais angulos sédo baixas, nao
ultrapassando o valor de 10%, sendo crescente de 10° até 60° e decrescente de 60° até

100° em ambas amostras.



A linha azul representa a distribuicdo para os grdos de quartzo nao
correlacionados. A frequéncia € mais homogénea e com um pico bem menos acentuado
entre 55° e 60° para a amostra flexivel, e com um pico decrescente que comega em 55°

e continua até 90° para a amostra rigida.

Distribuicbes de eixo de rotacdo em intervalos com valores menos frequentes
também sao observados. No quartzito flexivel eles variam desde concentragbes em <c>
e {r} para intervalos entre 10° e 45° até concentragbes em {m} para intervalos entre 80° e
100°. No quartzito rigido entre 10° e 45° as concentragées encontram-se em {m} para o

primeiro valor e vao até <c>. Entre 60° e 100° elas variam de {r} a {m}.

Figura 13 - Histograma e mapa de distribuigdo de dngulos de desorientacdo para o quartzito flexivel.
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Figura 14 - Histograma e mapa de desorientagéo para o quartzito rigido.
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4.2.3.2 Figuras de Polo

As figuras de polo obtidas mostram que nao ha diferenca no padrdao de
orientacdo dos eixos-c entre as amostras rigida e flexivel. Os eixos-c se orientam
formando uma guirlanda simples, bastante segmentada, com ponto maximo
aproximadamente entre 180° a 190° do plano da foliagdo, baixa inclinagdo e
deslizamento romboédrico na direcdo do eixo <a>. O plano prismatico define uma

guirlanda de pequeno circulo, com pontos maximos bem marcados, na amostra flexivel.

Ja na amostra rigida a figura do plano prismatico apresenta uma maior disperséo,
embora com maximos bem marcados semelhantes aos da amostra flexivel, formando
uma guirlanda bastante segmentada. Ao se analisar os maximos definidos pelo eixo-a,
também nota-se guirlandas nas figuras. Ja os polos dos planos romboédricos, exibem
uma tendéncia de concentracido na periferia, tendendo a um deslizamento romboédrico

na dire¢cao do eixo-a.



Figura 15 - A esquerda, figuras de polo do eixo-C, eixo-A e do plano prismatico para o quartzo das amostras flexivel e rigida. Proje¢do das figuras de polo no
hemisfério superior do diagrama de Waulff. A direita, representagéo grafica dos principais planos de deslizamento do quartzo em figura de polo e na estrutura
cristalografica.
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Figura 15 - A esquerda, figuras de polo dos planos romboédricos para o quartzo das amostras flexivel e rigida. Projecédo das figuras de polo no hemisfério
superior do diagrama de Wulff. A direita, representagao grafica dos principais planos de deslizamento do quartzo em figura de polo e na estrutura cristalografica.
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FONTE: Figuras de polo (O autor, 2023); e principais planos de deslizamento do quartzo a direita, modificado de Schmid and Casey (1986) e Hunter et. al (2018)


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0191814118301974#bib31

4.2.4 Imagens da microestrutura 3D por elétrons secundarios

Quando observados com o detector de elétrons secundarios (SE) € possivel
caracterizar os minerais que compdem a rocha, levando em consideragao aspectos tais
como habito, porosidade, tipo de superficie e geometria externa. A figura 16 apresenta
graos isolados da rocha para melhor visualizagao tridimensional dos cristais. No quartzo,
observa-se o complexo encaixe entre os grdaos com reentrancias bem definidas nas
faces dos mesmos (figura 16B), além de um espacgo negativo entre esses contatos. Por
vezes algumas superficies do quartzo encontram-se cobertas por micro-agregados de
particulas muito finas.

A muscovita encontra-se orientada, ocupando de forma geral planos entre os
cristais de quartzo (figura 16E). Na figura 16C também infere-se uma alteragdo nos

cristais de muscovita e cianita. Nao foi identificado a presenga de cimento na rocha.

Figura 16 - Fotomicrografias com detector SE para o quartzito flexivel.

E T R— & iy et | WD W | mag e Y E—

Quanta FEG “ 2 ETD | 9.6 mm | 2.51 mn 3 x Quanta FEG

HFW ag BH —— 200 pm —— o HV W W | mag BB f mode — LY L —
1

0.00 KV nm  1.04 mm 00 x Quanta FEG 1;1 x M S Quanta FEG



&

. y .

L;;Eb(u MICROLAE
] ]

Fonte: O autor (2023)

Para o quartzito rigido (figura 17) a forma dos cristais de quartzo sdo menos
definidas do que nas amostras flexiveis. Suas faces também sao cobertas por
agregados de particulas muito finas, porém em menor propor¢do que o QF. O contato
entre 0os grados € mais compacto, sem a existéncia de sulcos entre eles. A muscovita
exibe fraca orientagao preferencial e a rocha também nao possui a presenga de material

intergranular.

Figura 17 - Imagens com detector SE para o quartzito rigido.
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Fonte: O autor (2023)

Em conjunto com o detector SE, também foi utilizado o EDS para avaliagéo
pontual da composi¢cado quimica dos minerais. Os resultados quantitativos com os oxidos
correspondentes podem ser vistos na figura 18 e 19. Os espectros de raios-x completos
encontram-se no anexo 1.

Os constituintes quimicos predominantes, identificados através do EDS, foram
Si02, AlI203, K20 e Fe203. Esse resultado mostrou-se coerente com a microscopia
otica uma vez que esses componentes representam basicamente a existéncia de
quartzo, muscovita, cianita e algum éxido de ferro presente na estrutura dos dois ultimos
minerais.

E importante observar o ponto 3 da amostra flexivel, que mostra um
empobrecimento em potassio e aluminio em comparagdo com a quantidade de oxidos
esperada para essa espécie mineral (tabela 1). Esse mesmo fator se repete no
resultado de alguns pontos de analise da amostra rigida. A muscovita do ponto 5 exibe
valores de 6xidos de aluminio e potassio abaixo do esperado. Enquanto a cianita exibe

valores anémalos para os 6xidos de aluminio, silica, potassio e ferro.



Tabela 1 - Composigcao padrdo de éxidos para muscovita e cianita com base no calculo do peso
molecular da férmula empirica, dividido pelas somas dos pesos atémicos de cada elemento para produzir

a porcentagem de cada elemento.

Oxidos Muscovita Cianita
SiO2 45.21% 37.08%

Al203 38.36% 62.92%
K20 11.81% -

Fonte: Site Web Mineral - Composi¢cdo Quimica Mineral

Figura 18 - Pontos selecionados para a analise quimica por EDS no quartzito flexivel.
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Porcentagem por peso (Wt%)

2 3 4 5

Al203 62.04% 53.96% 30.90% 40.63% -

Sio2 37.96% 35.33% 69.10% 51.42% 100.00%
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FONTE: O autor (2023).

Figura 19 - Pontos selecionados para a analise quimica por EDS no quartzito rigido.

Porcentagem por peso (Wt%)

Oxidos 1 2 3 4 5 6
Al203 41.88% - - 41.78% 4.91% 40.93%
Sio2 50.94% - 100.00%  50.09% 88.82% 48.07%
K20 4.66% - - 8.12% 6.27% 11.00%
FeO 2.53% - - - - -
Cianita Quartzo Muscovita Muscovita Muscovita

FONTE: O autor (2023)




4.2.5 MICRO CT

A analises de Micro-CT para ambas as amostras mostram resultados esperados
e que ja foram inferidos previamente pela microscopia 6tica e eletrénica. A amostra
flexivel € majoritariamente composta por quartzo, representado pelo tom cinza escuro,
além de muscovita e cianita em menor proporgao, representadas em tons de branco a
cinza claro (figura 20).

Na amostra rigida além da presenga de quartzo, ha uma maior porcentagem de
minerais como cianita e muscovita, que dominam praticamente 50% da amostra (figura
20).

Figura 20 - A esquerda, representacéo da superficie externa do quartzito rigido; e a direita sua textura e
mineralogia interna.
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FONTE: O autor (2023)

O percentual de espacos vazios, de permeabilidade e quantidade de matriz
também foram medidos. A quantidade de poros fechados na amostra flexivel foi 0,26%;
enquanto a permeabilidade entre esses poros foi de 20,78% sobre uma quantidade de
78,96% de matriz (figura 21 , tabela 2).

A amostra rigida exibiu valores menores de porosidade. Os poros fechados
caracterizam 1,08% da amostra, a permeabilidade entre esses poros € de 13,99%, com
84,93% de matriz (figura 21, tabela 3).



Figura 21 - A esquerda, representagéo da relagdo matriz/poros do quartzito flexivel e a direita do quartzito
rigido.
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TABELA 2 - Resultado quantitativo do micro-ct para o quartzito flexivel

Quartzito Flexivel

Poros abertos 20,78%
Poros fechados 0,26%
Matriz 78,96%

FONTE: O autor (2023)

TABELA 3 - Resultado quantitativo do micro-ct para o quartzito rigido

Quartzito Rigido

Poros abertos 13,99%
Poros fechados 1,08%
Matriz 84,93%

FONTE: O autor (2023)



5 DISCUSSOES

Visando determinar as principais caracteristicas que distinguem a amostra de
quartzito flexivel da amostra rigida, foram identificadas e confirmadas neste trabalho,

principalmente, variagdes composicionais e microestruturais para ambas as rochas.

A assembleia mineral das rochas € consistente com estudos comparativos
realizados por Suzuki & Shimizu (1993) entre diferentes quartzitos com propriedades
flexiveis da India, Brasil e Estados Unidos. Além do predominio do quartzo nos
exemplares flexiveis e rigidos, a ocorréncia de muscovita no quartzito flexivel € menor.
N&o foram identificados argilominerais na matriz, a exemplo da amostra indiana.

Composicionalmente as amostras do Brasil se assemelham as estadunidenses.

A distribuicdo da muscovita no exemplar flexivel € menos abundante, ocorrendo
principalmente ao longo dos planos das bordas do quartzo, com contatos entre 90° e
120°, conferindo também uma orientagédo preferencial na rocha. No exemplar rigido a
orientacao preferencial € menos intensa, os cristais de muscovita encontram-se em
maior numero e o contato entre os minerais que compdem a rocha € mais regular com
aproximadamente 120°. Essas caracteristicas corroboram com as feicbes observadas
nas fotomicrografias feitas com detectores FSE e BSE, onde é possivel visualizar de
forma detalhada a superficie da amostra flexivel, que exibe 6timo contraste entre o

contato dos minerais, revelando sulcos penetrativos e regulares dentro da rocha.

A presenca de cianita também indica uma amplo intervalo de metamorfismo com
temperaturas que variam de 200° a 700° C, e condicdes de pressdo que variam de

média a elevada.

A composi¢cdo quimica determinada através de EDS também revelou o
predominio de quartzo, muscovita e cianita. No quartzito flexivel a analise de muscovita
do ponto 3 exibe um empobrecimento em potassio. Possivelmente causado pela
lixiviagdo desse elemento. Ja no ponto 4 outra muscovita analisada exibe valores
padroes esperados para Oxidos desse mineral. Isso pode indicar que uma agao nao
homogénea de um possivel fluido lixiviador. Para tal confirmacdo € necessario mais
pontos de analise na muscovita a fim de melhor representar estatisticamente a influéncia

desse fluido na rocha.



Ja a mostra rigida apresenta valores e ocorréncias an6malas de Oxidos
esperados na composi¢cao da cianita. Ha um excesso de silica, pouco aluminio e a
presenca de potassio. Ja o o6xido de ferro encontrado pode ocorrer na estrutura
cristalina desse mineral, segundo Faye & Nickel (1969). Além disso, o ponto de analise

3 na muscovita, mostra empobrecimento em aluminio e potassio.

Em relacdo aos histogramas da distribuicdo dos angulos de desorientagao, o
quartzito flexivel revela um pico entre 55° e 60°, que se traduz numa maior geracao de
subgréos nesse intervalo. Dado bem mais proeminente que o pico gerado no quartzito
rigido, que possui um histograma com valores mais bem distribuidos. O valor desse
intervalo também revela o desenvolvimento de geminagdo do tipo Dauphiné. Essa
geminagdo € uma geminacao comum do quartzo, definida por uma rotagdo de 60°
segundo o0 eixo <c>, que resulta numa invers&do das formas cristalograficas positivas e
negativas (Frondel 1962), sendo relacionada a transicdo o-f do quartzo e a
deformagdes mecanicas. Ela ocorre para maximizar a energia de deformacao elastica
no cristal sob condigdes de tensdo constante, a fim de minimizar a energia interna do
sistema (Tullis & Tullis 1972). Assim, a maior orientagao preferencial do quartzo na
amostra flexivel e sua maior frequéncia nos angulos de desorientagéo, indicam que
esses cristais se comportaram de forma menos rigida a deformagdo, acumulando

energia na forma de maclamento.

As fotos de BSE e SE confirmam esse mecanismo de absor¢ao de deformacgao.
As superficies de contato entre os graos observados representam regides de ajuste
entre esses graos, que influenciam nas propriedades de coesdo e deformabilidade.
Foram observados interessantes padrdes escalonados no contato dos graos de quartzo
para a rocha flexivel, onde os graos parecem ser estruturalmente dependentes um do
outro, com encaixes e reentrancias de grao para grao. No micro CT também observa-se
uma quantidade de poros entre a mostra flexivel (20,78%) sobre a rigida (13,99%). O
padrdo encontrado se assemelha de forma tedrica a estrutura de quebra cabeca
proposta por Sanaka (1969) e também corrobora com estudos de Suzuki et al (2011),
que realizou um modelo 3D dos poros a partir da impregnagéo da rocha com resina e
posterior dissolucdo quimica do quartzo, sendo possivel observar a conectividade da

trama nos espacos vazios pela rocha.

No que diz respeito as analises cristalograficas, as figuras de polo representam a



distribuicdo preferencial dos principais planos cristalograficos do quartzo. Ao
analisarmos as figuras obtidas para o eixo <c>, nota-se pouca diferenga entre as
amostras rigida e flexivel, ambas formam uma guirlanda simples, com orientacao
preferencial romboédrica na direcdo do eixo <a>. Outros planos representados também
exibem similaridades entre as duas amostras, o plano prismatico possui guirlandas bem
definidas, e os planos romboédricos definem alta concentragdo proximo as bordas,

sugerindo um deslizamento romboédrico no eixo basal <a>.

Duas hipéteses principais acerca da transformagao da rocha rigida em flexivel
foram sugeridas. A primeira representa a dissolu¢ado quimica de quartzo e muscovita em
quartzitos rigidos (GINSBURG & LUCASG, 1949; HAWKINS, 1951; VERMA, 1982). E a
segunda, propde uma separagdo mecanica dos graos a partir da contragao termal do
quartzo apos o metamorfismo (CARROZI, 1960; DEVRIES & JUGLE, 1968;
SIEGESMUND et al., 2002).

A deformagdo do quartzito acompanhada da dissolucdo de quartzo e muscovita é a
opg¢ao mais plausivel para esse estudo. Os contatos poligonais dos graos de quartzo e a
ocorréncia de muscovita entre os planos desse mineral, indicam a recristalizacao
concomitante de muscovita e quartzo durante o metamorfismo. A geminagao Dauphiné
nessa etapa também contribui estruturalmente de forma a reter mais deformacgao.
Posteriormente a rocha pode ter sido parcialmente lixiviada, acarretando na geragao de
maior porosidade e alteracéo parcial da muscovita gerando uma baixa concentracao de
elementos mdveis como o potassio em sua estrutura . Estudos posteriores que busquem
feicdes de alteracao por fluidos nos cristais de quartzo e muscovita, além da procura por
similaridades nos eventos geoldgicos regionais que compdem os locais de ocorréncia

dos itacolomitos devem ser realizados.

Por fim, apesar da flexibilidade do itacolomito ser baixa, ndo podendo ser usado
diretamente como uma rocha industrial, ele contribui no ambito da ciéncia dos materiais
pois serve como modelo analogo no desenvolvimento de materiais resistentes a certos
tipos de deformagdo, como estruturas anti-terremotos (Yamaguchi et al., 2007),

ceramicas flexiveis (Sato et al., 2008) e materiais refratarios (Dorcieux et al., 2008).



6 CONCLUSAO

O estudo foi importante pois permitiu a integragao de técnicas que possibilitaram
a caracterizagcado textural e microestrutural entre as amostras de quartzito flexivel e

rigido.

A mineralogia das rochas foi definida em microscopia otica e eletrénica. Os
resultados entre as duas amostras analisadas € muito similar, com quartzo, muscovita,
cianita e tracos de rutilo em sua composi¢gao. Somente para a mostra flexivel é possivel

observar uma quantidade maior de muscovita.

Os resultados de micro-ct também exibem diferentes caracteristicas das duas
amostras, principalmente na quantidade de porosidade. A amostra flexivel é
aproximadamente 10% mais porosa que a amostra rigida. O que foi interpretado com
base na bibliografia e nos difratogramas de EDS como a passagem de um possivel
fluido lixiviador na rocha, que gerou espaco e alterou parcialmente os minerais. Porém
ainda sugere-se novas analises quimicas comparativas entre as duas rochas, para

aumentar a certeza na analise a partir do aumento do numero amostral.

Além disso, estudos comparativos que busquem por similaridades nos eventos
geologicos regionais que compdem os locais de ocorréncia dos itacolomitos devem ser

realizados.
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ANEXOS

Difratogramas quartzito rigido
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Difratogramas quartzito flexivel:
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