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RESUMO
A titanita (CaTiSiOs) € um mineral comum em rochas metamorficas ortoderivadas, calcio-
silicaticas e granitoides calcio-alcalinas. A temperatura de fechamento para difusdo de Pb em
titanita varia entre 650-775°C. Além disso, tende a ser mais reativa do que outros
petrocronbmetros como zircdo e monazita, uma vez que é mais susceptivel a reagdes
metamorficas de médio a alto grau. Portanto, a titanita € um geocronémetro amplamente
utilizado na datacdo U-Pb de eventos metamorficos, igneos e hidrotermais. Este trabalho
consistiu na implementacdo do protocolo experimental da metodologia U-Pb em titanita por
espectrometria de massa de fonte plasma indutivamente acoplado e microssonda de ablagéo a
laser (LA-ICP-MS) no Laboratério de Geologia Isotopica da Universidade Federal do Paré
(Para-1s0). A rotina analitica foi otimizada com base em analises de quatro titanitas de
referéncia (Tory Hill, Khan, Mud Tank e CHBK), para estimar a precisao, confiabilidade e
reprodutibilidade dos dados. Este protocolo experimental foi implementado a partir de
procedimentos previamente desenvolvidos no Laboratério Para-l1so (U-Pb em zircdo) e em
outros laboratdrios (U-Pb em titanita). Os cristais mais adequados para datacdo (aqueles mais
escuros e sem inclus@es/fraturas) foram selecionados e fixados em pastilhas de resina epoxi
(mounts). Imagens de elétrons retro espalhados (ERE) foram obtidas para avaliar as feigoes
internas dos cristais e identificar os dominios para as analises pontuais (spots). As analises U—
Pb foram realizadas com espectrémetro de massa quadrupolo (Q-ICP-MS) modelo iCAP Q da
marca Thermo Fischer Scientific, com microssonda de ablacdo a laser tipo sélido Nd:YAG 213
nm modelo LSX-213 G2 da marca CETAC. O processamento e reducdo dos dados analiticos
brutos foram realizados em macro Excel, desenvolvida para as especificidades do iCAP Q e do
sistema U-Pb em titanita, levando em conta o fato deste mineral poder incorporar quantidades
consideraveis de Pb comum, o que requer uma avaliacdo cuidadosa e corre¢do adequada do
conteddo desse Pb. O calculo das idades e os diagramas Concérdia foram gerados com auxilio
do suplemento Isoplot/Excel. Para validar o protocolo de analises U-Pb por LA-Q-ICP-MS,
titanitas de dois materiais de referéncia (Khan e CKHB) e de trés amostras (dois ortognaisses e
um metatonalito) também foram analisadas por SHRIMP lle no Centro de Pesquisas em
Geocronologia e Geoquimica Isotépica da Universidade de Sdo Paulo (CPGEO-USP). As
analises por LA-Q-ICP-MS nas titanitas Tory Hill e Khan forneceram idades médias
ponderadas 2°°Pb*/*8U de 1057,2 + 2,5 Ma (n=79; MSWD=0,74) e 518,0 + 4,9 Ma (n=26;
MSDW=0,45), respectivamente, concordantes com a idade ID-TIMS da literatura de 1059,7 +
1,2 Ma para a titanita Tory Hill e com a idade SHRIMP de 519,9 +1,8 Ma (n=18; MSWD=0,65)
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da titanita Khan. Esta ultima mostrou-se mais adequada para uso como material de referéncia
(MR) primério, pois apresentou maior sinal analitico, menor variancia nas razdes isotopicas e
menor conteldo de Pb comum. As titanitas Mud Tank e CKHB, empregadas como MRs
secundarios, forneceram, respectivamente, idades médias ponderadas 2°°Pb*/>38U de 318,4 +
2,1 Ma (n=44; MSWD=0,30) e 93,9 + 2,9 Ma (n=40; MSWD=0,05), idénticas a idade ID-TIMS
de 319,20 £ 0,36 Ma da literatura para Mud Tank e a idade SHRIMP de 93,8 + 1,5 Ma (n=18;
MSWD=0,10) da titanita CHKB. As idades SHRIMP demonstram a excelente
reprodutibilidade interlaboratorial, certificando o protocolo analitico implementado no Para-
Iso. Como aplicacdo geoldgica, foram datadas titanitas de trés rochas metamorficas, uma
arqueana e duas paleoproterozoicas do sudeste do Escudo das Guianas (SEG), sendo um
ortognaisse granodioritico (JAP-02A — 2,69 a 2,60 Ga), o paleossoma de um ortognaisse
dioritico migmatitico (STG-179B — 2139 + 1 Ma) e um metatonalito (B107 — 2139 + 12 Ma).
As analises na amostra JAP-02A forneceram uma idade média ponderada 2°’Pb*/?°Pb* de 2051
+ 10 Ma, a qual registra o evento metamorfico tardi-riaciano que produziu este ortognaisse de
protolito neoarqueano, da porcdo norte do Bloco Amapa. As amostras STG-179B e B107
afloram ao longo do Rio Oiapoque, na fronteira entre Amapa e Guiana Francesa. As titanitas
dessas amostras forneceram idades médias ponderadas 2°’Pb*/?%Pb* de 2111 + 17 Ma e 2098
+ 29 Ma para o paleossoma e 0 metatonalito, respectivamente. Estas idades registram um evento
de metamorfismo regional associado ao estagio colisional (2,11-2,09 Ga) do Ciclo
Transamazonico (2,26-1,95 Ga), que retrabalhou as rochas do SEG. Isto reforca a eficiéncia da
sistematica U-Pb em titanita no registro de eventos metamorficos. Foram também analisadas
titanitas igneas de um leucrogranito neoproterozoico (SOS-1257), inserido no Sistema
Orogénico Sergipano (SOS), no setor sul da Provincia Borborema (PB). A idade média
ponderada 2°°Pb*/2%U de 639,1 + 5,8 Ma foi obtida e é considerada como a melhor estimativa
da idade de cristalizacdo deste leucrogranito, uma vez que analises U-Pb em zircGes desta
mesma amostra nao forneceram resultados analiticos coerentes, devido ao elevado grau de
metamitizacao dos cristais. A idade obtida neste leucogranito ilustra o potencial da titanita em
fornecer idades de cristalizacdo em granitoides cujos zircdes metamiticos inviabilizaram a
determinacdo de uma idade. Os resultados obtidos neste trabalho demostram a viabilidade da
metodologia U-Pb em titanita por LA-Q-ICP-MS, que se encontra em rotina no Laboratorio
Paré-1so.

Palavras-chave: U-Pb in situ em titanita; LA-ICP-MS; material de referéncia, metamorfismo;

Sudeste do Escudo das Guianas; Sistema Orogénico Sergipano.



ABSTRACT
Titanite (CaTiSiOs) is a common accessory mineral in orthoderived metamorphic rocks,
calcsilicatic rocks, and calc-alkali granites. The closing temperature for Pb diffusion in titanite
varies between 650-775°C. Furthermore, it tends to be more reactive than other
petrochronometers such as zircon and monazite, as it is more susceptible to medium- to high-
grade metamorphic reactions. Therefore, titanite is a geochronometer widely used in U-Pb
dating of metamorphic, igneous, and hydrothermal events. This work consisted of the
implementation of the experimental procedures of the U-Pb methodology in titanite by
inductively coupled plasma source mass spectrometry and laser ablation microprobe (LA-ICP-
MS) at the Isotope Geology Laboratory of the Federal University of Pard (Par&-1so). The
analytical routine was optimized based on analyzes of four reference titanites (Tory Hill, Khan,
Mud Tank, and CHBK), to estimate the precision, reliability, and reproducibility of the data.
The protocol was implemented based on procedures previously developed at the Para-Iso
Laboratory (U-Pb in zircon) and in other laboratories (U-Pb in titanite). The most suitable
crystals for dating (those that are darker and without inclusions/fractures) were selected and
fixed in epoxy resin mounts. Backscattered electron images helped to evaluate the internal
features of the crystals and identify the domains for in situ analysis. The U-Pb analyses were
performed with a quadrupole mass spectrometer (Q-ICP-MS) model iCAP Q from Thermo
Fischer Scientific, with a solid-state Nd:YAG 213 nm laser microprobe model LSX-213 G2
from CETAC. The processing and reduction of the raw analytical data were performed with an
in-house Excel spreadsheet, adapted to the specificities of iICAP Q and the U-Pb system in
titanite, considering that titanite can incorporate large amounts of common Pb, which requires
a careful evaluation and proper correction of the content of this Pb. Age calculation and
Concordia diagrams were provided using the Isoplot/Excel software. To validate the U-Pb
analysis protocol by LA-Q-ICP-MS, titanites from two reference materials (Khan and CKHB)
and three samples (two orthogneisses and one tonalite) were also analyzed by SHRIMP lle at
the Center for Research in Geochronology and Isotopic Geochemistry at the University of S&o
Paulo (CPGEO-USP). LA-Q-ICP-MS analyses on the Tory Hill and Khan titanites provided
mean 2%Pb*/2%8U ages of 1057.2 + 2.5 Ma (n=79; MSWD=0.74) and 518.0 + 4.9 Ma (n=26;
MSDW=0.45), respectively, in agreement with the ID-TIMS age of 1059.7 + 1.2 Ma from the
literature for the Tory Hill titanite and with the SHRIMP age of 519.9 +1, 8 Ma (n=18;
MSWD=0.65) of the Khan titanite. The latter proved to be more suitable for use as a primary
reference material (RM), as it showed a higher analytical signal, lower variance in isotopic

ratios, and lower common Pb content. The Mud Tank and CKHB titanites, used as secondary



RMs, provided, respectively, mean 2%Pb*/28U ages of 318.4 + 2.1 Ma (n=44; MSWD=0.30)
and 93.9 + 2.9 Ma (n=40; MSWD=0.05), identical to the ID-TIMS age of 319.20 = 0.36 Ma
from the literature for Mud Tank and the SHRIMP age of 93.8 £ 1.5 Ma (n=18; MSWD=0.10)
of the CHKB titanite. SHRIMP ages demonstrate excellent interlaboratory reproducibility,
certifying the implemented analytical protocol at the Para-lso Laboratory. As a geological
application, titanites were dated from three metamorphic rocks, one Archean and two
Paleoproterozoic from the southeastern Guiana Shield (SEGS) previously dated by U-Pb
method in zircon: a granodioritic orthogneiss (JAP-02A, 2.69-2.60 Ga), the paleosome of a
migmatized dioritic orthogneiss (STG-179B, 2139 + 1 Ma) and tonalite (B107, 2139 + 12 Ma).
Titanites from sample JAP-02A yielded a mean 2°’Pb*/?°°Pb* age of 2051 + 10 Ma, which
records the late-Rhyacian metamorphic event that produced this orthogneiss from a Neoarchean
protolith, in the northern portion of the Amapa Archean Block. Samples STG-179B and B107
crop out along the Oyapock River, on the border between Amapa and French Guiana. Titanites
from these samples provided mean 2°’Pb*/?%®Pb* ages of 2111 + 17 Ma and 2098 + 29 Ma for
the paleosome and tonalite, respectively. These ages record a regional metamorphism event
associated with the collisional stage (2.11-2.09 Ga) of the Transamazonian orogeny (2.26-1.95
Ga), which built up the SEGS. Such findings reinforce the efficiency of the titanite U-Pb
systematics on the record of metamorphic events. In addition, igneous titanites of a
Neoproterozoic leucogranite (SOS-1257), from the Sergipe Orogenic System, in the southern
sector of the Borborema Province were also analyzed. The mean 2°Pb*/2%U age of 639.1 + 5.8
Ma was obtained and is considered the best estimate of the crystallization age of this
leucogranite since U-Pb dating of zircons from this same sample failed as they are highly
metamict crystals. The age obtained for this leucogranite illustrates the potential of titanite to
provide crystallization ages for granitoids whose metamict zircons preclude the determination
of a reliable age. The results obtained in this work demonstrate the feasibility of the U-Pb

method on titanite by LA-Q-1CP-MS, which is now routinely used at the Para-Iso Laboratory.

Keywords: titanite U-Pb in situ analyses; LA-ICP-MS; reference material; metamorphism;

Southeast Guiana Shield; Sergipe Orogenic System.
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CAPITULO 1 INTRODUCAO

1.1 APRESENTACAO

A titanita (CaTiSiOs) € um mineral acessorio comum em rochas metamorficas
ortoderivadas, calcio-silicéticas e plutons calcio-alcalinos (Kohn 2017). Sua estrutura cristalina
pode incorporar elementos litéfilos de alta razdo carga/raio idnico (HFSE — high field-strength
elements), elementos terras rara (ERE), bem como contetdo significativo de uranio (U) e tério
(Th), o que justifica seu potencial para a geocronologia U-Pb (Frost et al. 2000). No entanto, a
titanita também apresenta afinidade com chumbo (Pb), podendo incorporar quantidades
consideraveis de Pb inicial durante processos de (re)cristalizacdo, o que requer uma avaliagcdo
cuidadosa do conteudo isotdpico e proporcdo desse Pb (Schmitz & Bowring 2001, Aleinikoff
et al. 2002, Simonetti et al. 2006, Storey et al. 2006, Bonamici & Blum 2020). Titanitas de
rochas igneas e metamorficas normalmente apresentam contetido amplamente variavel de U
(10-1000 ppm) e Th (10-1000 ppm), com abundancia de chumbo inicial/comum entre 0,2-10
ppm (Frost et al. 2000). Diversos estudos realizados em titanitas naturais sugerem temperaturas
de fechamento para difusdo de Pb entre 650-775 °C (Scott & St-Onge 1995, Kohn & Corrie
2011), podendo chegar a temperaturas > 825 °C (Gao et al. 2012). Por ser uma das diversas
fases minerais que contém Ti e Ca, a titanita tende a ser mais reativa do que outros
geocrondmetros, como zircdo e monazita, uma vez que é mais susceptivel a participar de
reacOes metamorficas de médio a alto grau (Scott & St-Onge 1995, Frost et al. 2000). Além
disso, a estrutura cristalina da titanita, quando comparada a estrutura do zircdo, normalmente
apresenta menor incidéncia de dano causado pelo decaimento radioativo do 28U (Tilton &
Grunenfelder 1968), sendo, portanto, menos propicia a processos de metamitizacdo. Estas
propriedades conferem a titanita um papel importante na datacdo, principalmente, de eventos
metamorficos de média a alta temperatura e eventos hidrotermais, bem como na datacdo de
rochas igneas, especialmente onde outros petrocrondémetros sdo ausentes, extremamente
metamiticos ou menos reativos (Frost et al. 2000, Kohn 2017).

Nas Ultimas décadas, diversos estudos demonstraram a utilidade da titanita na
geocronologia U-Pb in situ, em especial na datacdo de rochas metamorficas, principalmente
em decorréncia da habilidade deste mineral em registrar multiplos estagios de crescimento
metamorfico, fornecendo informagGes importantes acerca da evolugdo metamérfica da rocha
(Scott & St-Onge 1995, Storey et al. 2007, Gao et al. 2012, Spencer et al. 2013, Kohn & Corrie
2011, Bonamici et al. 2015, Kirkland et al. 2016, Garber et al. 2017,Walters & Kohn 2017,
Cioffi et al. 2019, Walters et al. 2022). Estes estudos mostram que as idades U-Pb em titanitas



sdo comumente controladas por rea¢cGes metamorficas e processos de deformacdo que levam a
geragdo de novo material (cristalizacdo ou recristalizacéo). Este crescimento metamorfico pode
produzir dominios com diferentes idades U-Pb, uma vez que o acumulo de Pb radiogénico se
iniciou em momentos diferentes dentro de um mesmo cristal ou entre cristais de titanita. Ou
seja, 0 sistema U-Pb em titanitas igneas e metamérficas pode ser afetado por crescimento
episodico, recristalizacdo ou difusdo (Bonamici et al. 2015, Walters & Kohn 2017, Cioffi et al.
2019, Hartnady et al. 2019). Por vezes, 0 zoneamento quimico em um cristal de titanita pode
representar diferencas nas razdes isotopicas U-Pb; no entanto, nem sempre é possivel
estabelecer esta correlagcdo (Bonamici et al. 2015, Kohn 2017). Dessa forma, combinar dados
U-Pb em titanita com aqueles obtidos em outros geocrondmetros permite esclarecer a evolugéo
magmatica e/ou metamorfica da rocha hospedeira. Recentemente, a titanita também vem sendo
empregada em estudos petrocronoldgicos. Neste contexto, as idades U—-Pb obtidas em dominios
de um cristal de titanita sdo correlacionadas com as condi¢cBes petrogenéticas da rocha
hospedeira, o que permite definir trajetorias P-T-t (Garber et al. 2017, Cioffi et al. 2019,
Scibiorski et al. 2019). Além disso, o0 geotermdmetro calibrado Zr-em-titanita permite uma
ligacdo direta entre as idades obtidas e as informacdes fornecidas pelo modelamento
termodinamico (Heaman 2009).

O zircdo e a monazita sdo 0s minerais mais empregados em datacfes U—Pb, pois ambos
apresentam alta concentracdo de U, baixo conteldo de Pb comum e temperaturas de fechamento
superiores a 900 °C (Cherniak & Watson 2000, Cherniak et al. 2004). Dentre os métodos
disponiveis para analises U-Pb em minerais acessorios, 0s mais utilizados atualmente séo a
espectrometria de massa com plasma indutivamente acoplado e microssonda de ablacéo a laser
(LA-ICP-MS) e a espectrometria de massa de ions secundarios (SIMS). Estas técnicas
microanaliticas apresentam boa resolucdo espacial e permitem obter idades em dominios
especificos de um cristal, o que € uma vantagem em relacdo a diluicdo isotOpica e
espectrometria de massa por termoionizacdo (ID-TIMS). As analises realizadas por LA-ICP-
MS, quando comparado aos demais métodos, sdo relativamente mais simples, mais rapidas e
com menores custos instrumentais e operacionais (Kylander-Clark 2017). No entanto, o
fracionamento U—Pb induzido pelo laser e o desvio instrumental de massa que ocorrem durante
as analises sdo os principais desafios desta técnica microanalitica. Portanto, datacfes U-Pb in
situ por LA-ICP-MS dependem de materiais de referéncia internacional isotopicamente
homogéneos, com idades controladas e matriz correspondente ao mineral acessorio analisado,

para correcdo dos fracionamentos instrumentais e certificagdo da qualidade analitica.



Este trabalho apresenta o protocolo experimental de datagdo U—Pb in situ em titanita
por LA-ICP-MS implantado no Laboratorio de Geologia Isotopica da Universidade Federal do
Paré (Para-Iso/UFPA). A implantacéo deste protocolo foi baseada em procedimentos analiticos
previamente implementados no Laboratorio Para-Iso (U-Pb em zircdo; Milhomem Neto &
Lafon 2019) e desenvolvidos em outros laboratdrios (U-Pb em titanita; Simonetti et al. 2006,
Chew et al. 2014, Sato et al. 2016). A ampliacéo das ferramentas de datagdo in situ disponiveis
no Laboratdrio Para-Iso por meio da implantacdo da metodologia U-Pb em titanita é parte
integrante do PROJETO CNPg-UNIVERSAL 423625/2018-7, coordenado pelo Prof. Jean
Michel Lafon, orientador desta dissertacdo. No &mbito deste projeto, as metodologias U-Pb em
zircdo (Milhomem Neto & Lafon 2019) e U-Pb em monazita (Ferreira 2022) por LA-ICP-MS
ja se encontram em rotina, o que permitiu ampliar o potencial analitico do Laboratoério Para-1so
e aplicar estes métodos a evolucdo crustal da Amazonia Oriental.

A rotina de analises pontuais U-Pb em titanita foi definida com base nos resultados
fornecidos por quatro materiais de referéncia: as titanitas Tory Hill, Mud Tank e CKHB (Fisher
et al. 2020) e a titanita Khan (Kinny et al. 1994, Heaman 2009). Para validar o protocolo
implementado e como primeira aplicacdo desta metodologia, foram realizadas analises pontuais
em titanitas metamdrficas de uma rocha arqueana e duas paleoproterozoicas localizadas na
porcao sudeste do Escudo das Guianas, no estado do Amapa. Estas rochas foram previamente
datadas pelo método U-Pb em zircdo por LA-ICP-MS (Milhomem Neto & Lafon 2020, Pinto
2020) ou Pb—Pb em zircdo e U-Pb em titanita por ID-TIMS (Lafon et al. 2003). Além disso,
como complemento, foram datadas titanitas igneas de um granito neoproterozoico do Sistema
Orogénico Sergipano, setor sul da Provincia Borborema. Os zircGes deste granito néo
forneceram resultados analiticos coerentes devido ao elevado grau de metamitizacdo dos
cristais, os quais foram analisados por LA-ICP-MS (Pereira et al. 2023).

Esta dissertacdo de mestrado estd organizada em cinco capitulos e incluem inicialmente
a apresentacdo, a problematica e justificativa, os objetivos e a metodologia reunidos na
Introducéo (Capitulo 1). Em seguida, € apresentada uma Fundamentacdo Teorica (Capitulo 2)
que aborda as especificidades do sistema U-Pb em titanita, difuséo de Pb e temperaturas de
fechamento. O Capitulo 3 descreve, em detalhe, o protocolo experimental e a instrumentagéo
da metodologia U-Pb em titanita por LA-ICP-MS no Laboratério Para-1so. Este capitulo
tambem inclui os resultados obtidos para as titanitas de referéncia Tory Hill e Khan (materiais
de referéncia primarios) e para as titanitas Mud Tank e CKHB (materiais de referéncia
secundarios). O Capitulo 4 € dedicado as primeiras aplica¢fes geologicas da metodologia U-

Pb in situ em titanitas do sudeste do Escudo das Guianas, demonstrando o potencial da titanita



em registrar eventos metamorficos. Neste contexto, foram selecionadas titanitas de um
ortognaisse arqueano da por¢do central do Amapa, assim como do paleossoma de um
ortognaisse migmatitico e de um metatonalito, ambos de idade riaciana e aflorantes no Rio
Oiapoque, fronteira entre 0 Amapa e a Guiana Francesa. Neste mesmo capitulo, séo
apresentados os resultados da aplicagdo desta metodologia em titanitas igneas de um
leucrogranito do setor sul da Provincia Borborema, elucidando o potencial deste mineral
acessorio em registrar eventos magmaticos. Por fim, o Capitulo 5 sumariza as consideracoes

finais e principais conclusdes alcangadas durante o desenvolvimento da dissertagéo.

1.2 PROBLEMATICA E JUSTIFICATIVA

A geocronologia U-Th-Pb em minerais acessorios (como zircdo, monazita, titanita,
apatita, rutilo, baddeleita e outros) é fundamental para a compreensao de diversos processos
geoldgicos. Apesar de historicamente os dados U-Pb em titanita terem sido inicialmente
obtidos por ID-TIMS (e.g., Kinny et al. 1994, Scott & St-Onge 1995, Essex & Gromet 2000,
Romer & Rotzler 2003, Heaman 2009), em tempos mais recentes, um grande volume de dados
vem sendo obtido in situ por LA-ICP-MS (e.g., Simonetti et al. 2006, Storey et al. 2006, 2007,
Bihn et al 2009, Chew et al. 2014, Mazoz et al. 2022, Walters et al. 2022) e SIMS (e.g.,
Aleinikoff et al. 2002, Bonamici et al. 2015, Sato et al. 2016). Nos ultimos anos, a
espectrometria de massa de fonte ICP com ablacdo a laser (LA) tornou-se a ferramenta de
analises isotdpicas in situ mais empregada em datacfes U-Pb e estudos petrocronolégicos
(Kylander-Clark 2017). Esta técnica microanalitica oferece vantagens como menor custo
relativo de instrumentacdo e obtencdo de dados, bem como analises mais rapidas, diretas e
simples, 0 que leva a uma aquisicdo de dados com menor tempo de analise pontual
(normalmente < 60 s). Os constantes avancos nesta técnica justificam o seu uso crescente em
analises isotopicas in situ, fornecendo idades U-Pb com boa precisdo e exatiddo, com erro em
torno de 1-2% (Kylander-Clark 2017). Além disso, analises por LA-ICP-MS permitem medir
tanto a concentracdo de determinados elementos trago quanto as razdes U-Pb de um mesmo
ponto analitico em um cristal/grao (Kylander-Clark 2017).

Assim como em outros métodos microanaliticos, os principais desafios das analises U—
Pb em minerais acessorios por LA-ICP-MS consistem no fracionamento elementar U-Pb
induzido pelo laser (downhole fractionation) e na discriminagdo instrumental de massas
(mudanca de sensibilidade ao longo de uma sesséo analitica). As estratégias empregadas na
corregéo destes fracionamentos instrumentais envolvem o uso de um padrdo externo (material

de referéncia primario) de idade conhecida, cujas razbes U-Pb sdo utilizadas para determinar



um fator de conversdo. Este fator é entdo aplicado em razdes isotdpicas de titanitas de amostras
de idade desconhecida para corrigir o fracionamento U—Pb. O desvio instrumental que ocorre
durante as analises € comumente minimizado a partir da abordagem padrdo-amostra
(bracketing), onde os cristais/grdos de idades desconhecidas sédo intercalados com um padréo
externo (de mesma matriz) em uma sequéncia analitica. Além disso, a qualidade dos dados
isotopicos U-Pb obtidos em amostras € certificada com base nas idades conhecidas de um
padrdo interno (material de referéncia secundario). Portanto, 0 método de datacdo U-Pb por
LA-ICP-MS ¢é altamente dependente de materiais de referéncia, os quais normalmente
consistem de cristais de qualidade gemoldgica e devem ser homogéneos para a sistematica U-
Th-Pb, livres de Pb comum (ou pelo menos homogéneos em termos deste componente) e
ocorrer em quantidade suficiente para serem distribuidos em varios laboratorios (Chew et al.
2014).

Dessa forma, a caracterizagdo destes minerais de referéncia é imprescindivel para
implementar a rotina de analises U-Pb em um determinado mineral geocrondmetro. Para
garantir razdes isotdpicas e teores de U, Th e Pb com a maior acuracia possivel, a sistematica
U-Pb dos padrdes é preferencialmente avaliada por ID-TIMS. A partir disso, as idades
conhecidas destes materiais sdo utilizadas como referéncia para a otimizagdo das anélises U—
Pb por LA-ICP-MS ou SIMS, cujos resultados para um determinado padréo sdo comparados
com aqueles obtidos por ID-TIMS e disponiveis na literatura. Neste sentindo, a determinagéo
dos parametros instrumentais e das melhores condicdes analiticas é fundamental para a
aquisicdo em rotina de dados confiaveis e de qualidade (Takenaka et al. 2015). Para isto, o
protocolo de andlises U-Pb por LA-ICP-MS é implementado com base em materiais de
referéncia, cujos dados isotopicos sdo sistematicamente avaliados ao longo de diferentes
sessOes analiticas, 0 que permite validar este protocolo. No entanto, apesar dos avangos em
termos de resolucdo espacial em anélises por LA-ICP-MS, esta € uma técnica destrutiva que
demanda um suprimento continuo destes padrdes (Kylander-Clark 2017, Mazoz et al. 2022).
Atualmente, existe um namero razoavel de materiais de referéncia de titanita calibrados para
analises U-Pb por LA-ICP-MS ou SIMS, sendo amplamente utilizados e difundidos na
literatura (Kinny et al. 1994, Schmitz & Bowring 2001, Aleinikoff et al. 2007, Heaman 2009,
Kennedy et al. 2010, Spandler et al. 2016, Fisher et al. 2020).

A titanita € um mineral comum em rochas igneas célcio-alcalinas e em rochas
metamorficas ortoderivadas. Em relacdo a minerais como o zircdo, a titanita é mais reativa
durante processos metamdrficos ou circulagdo de fluidos; portanto, o seu crescimento € mais

propicio de ser induzido por multiplos eventos termais (como metamorfismo regional ou de



contato), bem como pelo desenvolvimento de zonas de cisalhamento ou alteracdo hidrotermal
(Frost et al. 2000, Kohn 2017). Além disso, titanitas naturais apresentam temperaturas de
fechamento para difusdo de Pb estimadas entre 650-825 °C (Scott & St-Onge 1995, Kohn &
Corrie 2011, Gao et al. 2012). Estas propriedades tornam a titanita um excelente geocrondmetro
na datacdo, sobretudo, de eventos metamorficos, deformacionais e hidrotermais (Kohn 2017).

Em corpos plutdnicos onde outros geocrondmetros sdo ausentes ou de baixa qualidade,
a titanita pode ser uma alternativa na determinacdo da melhor estimativa da idade de
cristalizacdo da rocha hospedeira (Frost et al. 2000, Kohn 2017). Esta situacao € recorrente em
rochas graniticas mais evoluidas, onde os zircGes presentes sdo comumente metamiticos e
podem inviabilizar o célculo de uma idade coerente. Este é 0 caso do pliton neoproterozoico
Pedra Furada, um dos alvos de aplicacdo deste trabalho, inserido no Sistema Orogénico
Sergipano, sul da Provincia Borborema. Devido ao elevado grau de metamitizacao, as analises
U—Pb por LA-ICP-MS nos zircGes de um leucrogranito deste pluton ndo forneceram resultados
aproveitaveis (Pereira et al. 2023). Neste contexto, a datacdo U-Pb de titanitas igneas deste
leucogranito permite avaliar o potencial deste mineral no registro de eventos igneos.

Nos ultimos anos, a quantidade de estudos geoldgicos e geocronoldgicos no Escudo das
Guianas vem aumentando consideravelmente. Este escudo representa o segmento norte do
Craton Amazonico e é separado do Escudo Brasil Central, ao sul, pela bacia sedimentar
Solim&es-Amazonas. A porcédo sudeste do Escudo das Guianas, uma das areas de estudo deste
trabalho, compreende o norte do Brasil (Amapa e noroeste do Para), sul da Guiana Francesa e
Suriname. Esta porcdo é uma faixa orogénica que consiste de grandes extensbes de crosta
juvenil paleoproterozoica com alguns remanescentes arqueanos retrabalhados (Vanderhaegue
et al. 1998, Delor et al. 2003, Rosa-Costa et al. 2006, 2009, Fraga & Cordani 2019, Milhomem
Neto & Lafon 2019, 2020). Este segmento é formado por complexos granuliticos-gnaissicos-
migmatiticos, greenstone belts e platons graniticos. O ciclo orogénico Transamazonico (2,26-
1,95 Ga) é responsavel pelos principais eventos magmaticos e tectono-metamorficos que
ocorreram no sudeste do Escudo das Guianas, especialmente durante o Riaciano (Avelar et al.
2003, Delor et al. 2003, Rosa-Costa et al. 2006, 2009, 2014, 2017). Em territorio brasileiro, o
sudeste do Escudo das Guianas € composto pelo bloco meso-neoarqueano Amapa (Rosa-Costa
et al., 2006, 2014; Milhomem Net & Lafon, 2019), o qual é circundado, a norte e a sul, pelos
dominios paleoproterozoicos Lourengo e Carecuru, respectivamente (Rosa-Costa et al. 2014).

Apesar dos recentes avancos na obtencdo de dados geocronolégicos (evaporacdo de Pb
e U—Pb em zircdo) no sudeste do Escudo das Guianas, a datagdo U—Pb in situ em titanitas desta

por¢édo do escudo ainda é inédita. Neste sentido, a aplicacdo desta metodologia em rochas do



Bloco Amapé e do dominio paleoproterozoico Lourenco permitem avaliar a influéncia do Ciclo
Transamazonico nesta porg¢do do escudo, a partir de novas informagdes acerca da cronologia
detalhada de eventos metamorficos. Dessa forma, a implantacdo da metodologia U-Pb em
titanita por LA-ICP-MS é fundamental para ampliar as ferramentas geocronoldgicas

disponiveis no Laboratorio Para-1so.

1.3 OBJETIVOS

Este trabalho foi desenvolvido com dois objetivos principais, um de cunho técnico-
metodoldgico e outro de carater aplicado, sendo eles:

— A implantacdo do protocolo analitico de datacdo U-Pb em titanita por LA-Q-ICP-MS
(espectrometro de massa quadrupolo com fonte ICP e ablacdo a laser), no Laboratdrio Paré-Iso.
Para isso, foram realizadas analises pontuais em materiais de referéncia internacional, o que
permite estabelecer a rotina e os parametros adequados a obtencdo de dados com exatidao,
precisdo e reprodutibilidade. A validacéo deste protocolo foi realizada por meio de comparacao
interlaboratorial, a partir de analises por microssonda i6nica de alta resolucdo e sensibilidade
(SHRIMP) no Centro de Pesquisas em Geocronologia e Geoquimica Isotdpica da Universidade
de S&o Paulo (CPGEO-USP).

— O aprimoramento da cronologia dos episodios de metamorfismo relacionados a
estagios tardios do Ciclo Transamazénico no sudeste do Escudo das Guianas, com base em
datacGes U-Pb em titanitas metamorficas, como resultado da primeira aplicacdo deste método
no Laboratério Para-lso. Neste sentido, é possivel investigar a influéncia deste evento
orogenético no embasamento arqueano do Bloco Amapa e no dominio paleoproterozoico
Lourenco, contribuindo para a compreensao da evolucdo geodindmica desta porc¢ao do Escudo
das Guianas no final do Riaciano.

— Avaliacdo do potencial da metodologia U-Pb em titanita em registrar eventos
magmaticos, como resultado da aplicacdo deste método em um granito do Pluton Pedra Furada,
no sul da Provincia Borborema. Esta aplicacdo ilustra a capacidade da titanita em fornecer
idades de cristalizagéo de granitoides cujos zircdes ndo determinaram uma idade, devido ao alto
grau de metamitizacdo dos cristais. Além disso, foi possivel contribuir para o quadro
geocronoldgico do Dominio Macururé, onde esta inserido o Platon Pedra Furada, no Sistema

Orogénico Sergipano, sul da Provincia Borborema.

1.4 MATERIAIS E METODOLOGIAS
As atividades desenvolvidas ao longo deste trabalho envolvem, incialmente, pesquisa

bibliogréfica e estabelecimento do protocolo experimental por meio de analises por microscopia



eletrbnica de varredura e andlises isotopicas U-Pb em materiais de referéncia de titanita por
LA-Q-ICP-MS. A implantacdo deste protocolo foi conduzida com base em quadro padrdes de
titanita: Khan, Tory Hill, Mud Tank e CKHB, os quais foram calibrados para as analises
pontuais U-Pb. Em seguida, foram selecionadas trés amostras do sudeste do Escudo das
Guianas e uma amostra da Provincia Borborema e, a partir disso, foi realizada a descri¢do
petrografica destas rochas. Posteriormente, o procedimento de preparagdo das amostras foi
adaptado para a separacdo, concentracdo e selecdo dos cristais de titanita mais adequados para
a datacdo. Como primeiras aplicacdes geologicas desta metodologia no Laboratorio Para-Iso,
foram conduzidas anélises U-Pb in situ por LA-Q-ICP-MS em titanitas metamdrficas e igneas
das amostras selecionadas. O protocolo analitico implementado foi validado a partir de
comparacdo interlaboratorial; assim, dois materiais de referéncia (titanitas Khan e CKHB) e
titanitas de trés amostras foram analisadas por SHRIMP no Laboratdrio de Geocronologia de
Alta Resolucdo (GEOLAB) do Centro de Pesquisas em Geocronologia e Geoquimica Isotopica
da Universidade de S&o Paulo (CPGEO-USP).

1.4.1 Pesquisa bibliografica

Inicialmente, esta etapa foi desenvolvida por meio da compilacdo e leitura de artigos
disponiveis na literatura, com contribuicdes sobre os protocolos experimentais da metodologia
U-Pb em titanita por LA-ICP-MS. Os trabalhos consultados fornecem um panorama atualizado
dos procedimentos analiticos de datagdo U-Pb em titanita, abordando as especificidades desta
sistematica (como difusdo de Pb, temperatura de fechamento, correcbes de Pb comum e
tratamento dos dados). Posteriormente, foram levantados artigos, dissertacdes e teses acerca do
contexto geoldgico e evolucdo geodindmica das duas areas de aplicacdo deste trabalho: o
sudeste do Escudo das Guianas e o Sistema Orogénico Sergipano (Provincia Borborema).

1.4.2 Implantacdo do protocolo analitico

1.4.2.1 Analise por Microscopia Eletrdnica de Varredura (MEV)

Nesta etapa, os cristais/fragmentos de cristais das titanitas de referéncia foram
imageados por elétrons retro espalhados (ERE), a fim de caracterizar texturalmente suas feigdes
internas, como dominios (zoneamento), fraturas, inclusdes e alteragdes. Além disso, foram
realizadas andlises semiquantitativas pontuais e mapas de composi¢do por espectrometria de
energia dispersiva (EDS), para avaliar possiveis diferengas quimicas entre os dominios internos

de um mesmo cristal, bem como identificar inclusdes e alteracdes. As imagens de ERE s&o



fundamentais em datacdes U—Pb em titanita, uma vez que possibilitam a selecdo dos melhores
cristais e dominios internos a serem analisados. As imagens de ERE e anélises por EDS foram
realizadas no Laboratério de Microscopia Eletronica do Servico Geoldgico do Brasil
(CPRM/Belém). Além disso, foram obtidas imagens de ERE das titanitas de referéncia e de

amostras selecionadas para as analises por SHRIMP, no CPGEO-USP.

1.4.2.2 Andlises isotdpicas U-Pb em materiais de referéncia de titanita por LA-Q-ICP-MS

A rotina de andalises U-Pb em titanita foi adaptada a partir da metodologia U-Pb em
zircdo por LA-MC-ICP-MS (espectrometria de massa multicoletor com fonte ICP e ablagéo a
laser), implantada no Laboratério Para-lso. Portanto, foi necessério fazer adaptagdes no
protocolo analitico e no processamento dos dados U—-Pb em titanita obtidos por LA-Q-ICP-MS,
levando em conta as especificidades do equipamento e o sistema U-Pb deste mineral. Para isso,
quatro materiais de referéncia foram analisados (titanitas Tory Hill, Kan, Mud Tank e CKHB),
com o intuito de definir e otimizar os melhores parametros e condi¢6es analiticas do laser e do
ICP-MS, para obter um sinal analitico satisfatorio (ou seja, alto e estavel) destes materiais. A
partir de entdo, os resultados obtidos em cada um dos materiais de referéncia foram comparados
com os dados de ID-TIMS fornecidos pela literatura, o que permite testar a reprodutibilidade
dos dados e selecionar a titanita a ser aplicada como material de referéncia primario (com base
no sinal analitico, erro sobre as razGes U-Pb e conteddo de Pb comum). Assim, um dos
materiais de referéncia é empregado como padrdo primario, para as correcdes dos

fracionamentos instrumentais, enquanto os demais sdo considerados como amostras.

1.4.3 Aplicacdo em titanitas de rochas pré-cambrianas do Escudo das Guianas e da

Provincia Borborema

1.4.3.1 Selecdo das amostras para aplicacdo geoldgica

Para a selecdo das amostras investigadas neste trabalho foi feita uma avaliacdo de dados
petrograficos da literatura, no sentido de selecionar amostras com disponibilidade de titanita
para as analises U-Pb. Assim, foram aproveitadas quatro amostras ja disponiveis no acervo do
Laboratorio Para-1so, sendo previamente datadas por Pb—Pb e/ou U-Pb em zircdo ou U-Pb em
titanita por ID-TIMS. Estas amostras foram coletadas em campanhas de campo de trabalhos
prévios desenvolvidos no sudeste do Escudo das Guianas e na Provincia Borborema. Neste
caso, foram utilizadas trés amostras de rochas metamorficas do Escudo das Guianas: um

ortognaisse granodioritico (amostra JAP-02A) do Complexo Guianense, pertencente ao
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embasamento neoarqueano do Bloco Amap4, na regido central do Amapa; um metatonalito
(amostra B107) do Complexo Laussat e 0 paleossoma de um ortognaisse dioritico migmatizado
(amostra STG-179B), sendo estas duas Ultimas amostras de idade riaciana, inseridas no
Dominio Lourenco e aflorantes no Rio Oiapoque, na fronteira entre 0 Amapa e a Guiana
Francesa. Além disso, como complemento, foi selecionada uma amostra de leucrogranito (SOS-
1257) do Pluton Pedra Furada, que é um granito sin-tectdnico intrusivo em sequéncias

metavulcano-sedimentares do Sistema Orogénico Sergipano, no sul da Provincia Borborema.

1.4.3.2 Estudos petrogréaficos

As analises petrogréaficas envolveram descri¢des mineraldgicas e texturais de duas
laminas delgadas das amostras estudadas (ortognaisse JAP-02A do Complexo Guianense e
leucogranito SOS-1257 do Platon Pedra Furada), com foco na ocorréncia dos cristais de titanita.
Além disso, foram utilizados dados petrograficos obtidos nos trabalhos de Nomade et al.
(2002), Delor et al. (2003), Lafon et al. (2003) e Tavares et al. (2003), referentes as amostras
B107 (metatonalito do Complexo Laussat) e STG-179B (paleossoma de ortognaisse). Para a
classificacdo petrografica das amostras e identificacdo das fases minerais, foram utilizadas as
propostas de Le Maitre (2002), Best (2003) e 0 manual de mineralogia de Deer et al. (1992).
Esta etapa foi realizada no Laboratério de Petrografia do Programa de P6s-Graduagdo em
Geologia e Geoquimica (PPGG) do Instituto de Geociéncias da UFPA.

1.4.3.3 Preparagéo de amostras

A preparacdo das amostras envolve as etapas de fragmentacao/pulverizacdo, separacao
granulométrica, separacdo magnética, concentracao de minerais pesados e selecdo dos cristais.
No separador magnético Frantz, os cristais de titanita sdo retirados na fracdo magnética por
uma corrente de 0,8-1,5 A e inclinacéo lateral de 10°. Os cristais preferencialmente mais escuros
e sem inclusdes ou fraturas foram selecionados com uso de lupa binocular, fixados em pastilhas

com resina epoxi (mounts) e polidos a fim de expor uma secdo longitudinal.

1.4.3.4 Analises isotopicas U-Pb das amostras de titanita por LA-Q-ICP-MS

Para validar o protocolo de analises U-Pb estabelecido durante a etapa de implantacéo
da metodologia, as titanitas das quatro amostras foram caracterizadas por imagens de ERE e
analises semiquantitativas por EDS, ambas realizadas por MEV. Com isto, foi possivel definir

a posicdo dos spots (pontos analiticos) de 50 um. A partir de entdo, foram conduzidas as analises
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isotopicas U-Pb por LA-Q-ICP-MS, utilizando a mesma rotina analitica e abordagem de
processamento dos dados brutos definidas pelos materiais de referéncia.
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CAPITULO 2 FUNDAMENTACAO TEORICA: SISTEMA U-Pb EM TITANITA

Titanitas sd@o nesossilicatos que ocorrem como uma solucdo solida envolvendo trés
membros finais: CaTiSiOs, CaAlSiO4(OH) e CaAlSiO4(F), podendo acomodar no maximo 50%
destes ultimos dois componentes (Frost et al. 2000). Este silicato é uma das poucas fases
minerais com Ti que ocorrem em uma gama de rochas, assim como 6xidos de Ti (rutilo e
anatasio) e oxidos de Fe-Ti (ilmenita e magnetita). A titanita contém trés sitios estruturais, um
sitio tetraédrico com Si, um octaédrico com Ti e um decaédrico com Ca. Por meio de
substituicdes quimicas, este mineral pode acomodar conteudo significativo de U, Th, ETR, Sr,
Y e Pb no sitio do Ca, bem como pode concentrar quantidades considerdveis de HFSE
(especialmente Nb, Ta e Zr), Al, Fe?* e Fe3* no sitio do Ti (Deer et al. 1992, Lucassen et al.
2011, Kohn 2017). A titanita tem uma forte tendéncia a desenvolver zoneamento setorial, que
consiste em setores com diferentes composic¢6es quimicas, definidas pela propria cristalografia
do mineral (Paterson et al. 1989). Esta feicdo € atribuida a diferencas no particionamento
quimico entre as distintas faces do cristal (Hollister 1970). Este processo é preservado durante
o0 crescimento de um cristal de titanita devido a sua baixa difusdo i6nica a nivel intracristalino
(Watson & Liang, 1995, Kohn 2017). Neste contexto, a particdo quimica entre as faces
cristalinas da titanita pode levar a diferencas significativas nos contetdos de Zr, U, Pb e ETRs
(Hayden et al. 2008, Walters & Kohn 2017). No entanto, nem sempre estas diferencas quimicas
refletem discrepancias na composicao isotépica de U e Pb e, consequentemente, na idade
(Bonamici et al. 2015, Kohn 2017).

De maneira geral, a estabilidade da titanita em rochas igneas e metamorficas é
fortemente controlada pela composicdo total da rocha hospedeira (Figura 1), a qual
normalmente é enriquecida em Ca. A razdo Ca/Al também apresenta papel determinante na
estabilidade deste mineral; assim, a titanita tende a se estabilizar em rochas com alta razéo
Ca/Al, uma vez que a alta atividade de Ca leva a estabilizacdo da titanita em substituicdo de
fases minerais como quartzo, ilmenita e K-feldspato (Force 1991, Frost et al. 2000). Dessa
forma, a titanita € mais comumente encontrada em granitoides metaluminosos com contetido
intermediario de SiO., como dioritos e granodioritos (Frost et al. 2000). Em rochas maéficas,
que apresentam as maiores razdes Ca/Al, a estabilidade da titanita € praticamente dominada
pelas condicGes de cristalizagéo, especialmente a temperatura (T °C), fugacidade de oxigénio
(fo,) e fugacidade de &gua (fn.,0).

Apesar de comum em rochas plutonicas calcio-alcalinas, cristais de titanita séo raros em

rochas vulcénicas de mesma composicdo. Isto sugere que as titanitas em platons calcio-
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alcalinos sdo fases silicéticas cristalizadas em estagios mais tardios da evolugdo magmatica
(Frost et al. 2000, Kohn 2017). Neste sentido, a formacéo da titanita pode estar associada a
reacOes de hidratacdo de piroxénio e anfibdlio durante os estdgios tardi-magmaticos ou
alteracdo deltérica (Wones 1989, Frost & Lindsley 1991, Frost et al. 2000). Os campos de
estabilidade de presséo e temperatura para a titanita sao apresentados nos diagramas da Figura
1, os quais foram calculados por Kohn (2017), abrangendo um amplo intervalo de composicéao
de rocha-total hospedeira. Para rochas metamdrficas ortoderivadas (metabasaltos, metadacitos
e metariolitos), a titanita é estdvel em condic¢des intermedidrias de pressdo e temperatura,
quando comparada a outras fases com Ti, como rutilo e ilmenita. Além disso, o alto contetido
de Cae Ti em rochas metamaficas tende a estabilizar a titanita em menores condicdes de pressao
e temperatura (Figura 1b), em comparacdo as condi¢es em rochas de composicédo félsica a
intermediaria (Figura la). Dessa forma, espera-se que titanitas em rochas metamorficas
registrem os estagios mais precoces e tardios de metamorfismo, mas ndo as condic¢des de pico
metamorfico (Kohn 2017).
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Figura 1 — Diagramas de estabilidade P-T (pressao-temperatura) de titanitas metamorficas em rochas de

composicgdo félsica (a) e méfica (b). Retirado de Kohn (2017).
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2.1 SISTEMATICA U-Pb EM TITANITA

A titanita € um mineral acessério que normalmente apresenta contetdo relativamente
alto de U e Th, o qual comumente se mantém em sua estrutura cristalina, 0 que a torna um
importante geocronémetro (Frost et al. 2000, Schmitz & Bowring 2001). Isto permite a sua
aplicacdo na geocronologia U-Th-Pb, a qual se baseia em trés sequéncias de decaimento
independentes: 2°U—-207Ph, 28U-20%pp e 222Th—298pp, Na maioria das rochas igneas, o contetido
inicial de U em titanita varia entre 20 e 1000 ppm (Frost et al. 2000), podendo chegar a valores
superiores a 3000 ppm em rochas metamorficas de alto grau (Timmermann et al. 1997).
Diferente de outros minerais com alto teor de U, como o zircdo e a monazita, a titanita também
apresenta afinidade com o Pb. Dessa forma, pode incorporar quantidades significativas de Pb
comum, ou seja, aquele que néo é produzido pelo decaimento radiogénico do U aprisionado na
titanita durante a sua cristalizacdo e/ou recristalizacdo (Frost et al. 2000, Storey et al. 2006,
Kirkland et al. 2018, Bonamici & Blum 2020). Titanitas naturais comumente apresentam
contetdo de Pb comum/inicial entre 0,2 e 10 ppm (Frost et al. 2000). Estes autores apontam
que ndo ha distincdo clara entre o conteido de U e Pb de titanitas provenientes de diferentes
litotipos, uma vez que a variacdo destes elementos é bastante ampla. No entanto, dados
isotopicos U-Pb em titanitas de corpos graniticos mostram uma correlagdo negativa entre Pb
comum e U inicial, em consequéncia da diferenciacdo magmatica (Chen & Moore 1982,
Simonetti & Diog 1990). Assim como no zircdo, as razbes Th/U em titanitas magmaticas sao
geralmente maiores do que em titanitas metamdrficas (Gao et al. 2012).

Devido a sua afinidade por Pb, grande parte das medicdes U-Pb em titanita necessitam
de correcBes substanciais de Pb comum antes do célculo das idades (Kohn 2017). Além disso,
diferentes dominios internos ou cristais de titanitas de uma mesma amostra podem apresentar
composicdes distintas de Pb comum (Essex & Gromet 2000). Isto porque o contetdo e a
composicdo deste Pb podem variar significativamente em funcdo das condicdes locais de
cristalizagdo (Essex & Gromet 2000, Romer & Rotzler 2003). Assim como outros minerais que
incorporam Pb inicial (como apatita, allanita e rutilo), a titanita pode herdar composicoes de Pb
que refletem fases reativas locais e isotopicamente heterogéneas (Romer & Rétzler 2003, 2011,
Romer & Xiao 2005). A composicdo de Pb neste reservatorio pode ser consideravelmente
diferente das estimativas de evolucdo de Pb crustal, como o modelo de Stacey & Kramers
(1975), especialmente quando minerais precursores ricos em U e Th s&o envolvidos na geragéo
da titanita (Romer 2001, Romer & Siegesmund 2003, Kirkland et al. 2016, 2017). Ou seja, 0
conteddo de Pb comum em cristais de titanitas de uma mesma amostra pode ser derivado tanto

de fases minerais empobrecidas em U, com contetdo de Pb puramente ndo-radiogénico (como
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os feldspatos), quanto de minerais acessorios enriquecidos em U, com contetdo de Pb
predominantemente radiogénico (Kohn 2017).

Estes pontos sdo cruciais para a datacdo de minerais acessérios com afinidade para Pb,
sendo necessario uma avaliacdo cuidadosa durante a etapa de tratamento dos dados analiticos,
especialmente voltada para a correcdo de Pb comum. Varios métodos de corre¢do de Pb comum
sdo baseados em estimativas do conteldo e/ou composi¢do do componente deste Pb, como é o
caso da correcdo para o 2®*Pb, amplamente utilizada na reduc&o de dados isotdpicos obtidos em
uma diversidade de minerais acessorios. Para isso, a composicdo de Pb comum é assumida a
partir de modelos de evolucdo de Pb terrestre, sendo o modelo em estagio duplo de Stacey &
Kramers (1975) o mais utilizado. Esta composicao isotopica de Pb inicial também pode ser
acessada a partir de fases cogenéticas empobrecidas em U (como feldspato, epidoto, mica,
piroxénio e anfibolio), cujo componente de Pb comum é assumido como o mesmo do
geocronometro de interesse (Kohn & Corrie et al. 2011, Chew et al. 2014, Kirkland et al. 2018).
Na datacdo de minerais que incorporam Pb inicial, uma abordagem comumente empregada é o
método de correcdo para o 2°/Pb, que consiste em uma regressdo linear dos dados U-Pb sem
correcdo para Pb comum (comumente reportados na literatura como raz@es isotdpicas totais ou
semi-totais) em um diagrama Tera-Wasserburg (Figura 2). Esta regressdo (isécrona inversa)
teoricamente representa uma reta de mistura entre um componente radiogénico e um
componente de Pb comum (razdo 2°’Pb/?%Pb inicial), cuja composi¢do é estimada a partir do
intercepto com o eixo 2°’Pb/?2%Pb no diagrama Tera-Wasserburg (y-intercept; Simonetti et al.

2006, Chew et al. 2014), como mostra a Figura 2.
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Figura 2 — Diagrama Tera-Wasserburg esquematico ilustrando o método de correcdo para o 2°Pb. A isécrona
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2.2 DIFUSAO DE Pb EM TITANITA E TEMPERATURAS DE FECHAMENTO

A maioria dos estudos geocronolégicos em titanita reportam idades U-Pb mais jovens
do que as idades obtidas em zircdes. Esta discrepancia de idades é tipicamente atribuida a perda
continua de Pb por difusdo durante resfriamento ou a reabertura total ou parcial do sistema U-
Pb durante eventos termais posteriores (Kohn 2017). Neste sentido, é importante conhecer a
temperatura de fechamento do sistema isotdpico, ou seja, a temperatura a partir da qual o
sistema se mantem fechado, sem perdas por difusdo; este parametro é fundamental para a
compreensdo da sistematica U-Pb em titanita, uma vez que determina a influéncia de
reaberturas por difusdo em relagdo ao crescimento mineral (Frost et al. 2000). A temperatura
de fechamento é diretamente influenciada por fatores como a difusividade (coeficiente de
difusdo D), raio efetivo de difusdo (que pode variar dependendo do tamanho do gréo) e taxa de
resfriamento. Trabalhos pioneiros reportaram idades U-Pb em titanitas similares as idades
obtidas por geocrondémetros de baixa temperatura, 0 que levou a sugestdo de que as idades de
titanitas refletem o momento de fechamento do sistema isotopico U-Pb para difusdo
intracristalina (Mattinson 1978, Mezger et al. 1991). Posteriormente, esta suposicdo foi
corroborada pelo estudo experimental de Cherniak (1993) acerca das taxas de difusdo de Pb em
titanita, que forneceu temperaturas de fechamento aparentes entre 500 e 650 °C. A autora
reporta altas taxas de difuséo de Pb, o que implica em temperaturas de fechamento em torno de
600 °C para gréos de 100 um de diametro submetidos a uma taxa de resfriamento de 10 °C/Ma.
No entanto, também com base em dados experimentais, Cherniak (1995) identificou uma
inconsisténcia entre as difusividades do Pb e Sr, com discrepancias significativas nas taxas de
difusio, apesar de ambos os cétions substituirem o Ca?* na estrutura cristalina da titanita.

No entanto, ao longo das Gltimas décadas, um numero significativo de estudos em
titanitas naturais tem indicado que o sistema U-Pb deste mineral se mantém razoavelmente
robusta durante eventos metamarficos de alto grau (Scott & St-Onge 1995, Pidgeon et al. 1996,
Zhang & Scharer 1996, Kohn & Corrie 2011, Gao et al. 2012, Spencer et al. 2013, Garber et
al. 2017, Stearns et al. 2016, Walters & Kohn 2017, Cioffi et al. 2019, Walters et al. 2022).
Dessa forma, o debate acerca das taxas de difusdo de Pb em titanita levou a uma ampla
variedade de propostas de temperatura de fechamento, com base em diversos ambientes
geoldgicos. Datagdes em titanitas de rochas metamorfizadas sob altas temperaturas sugerem
temperaturas de fechamento > 650 °C (Pidgeon et al. 1996), 660-700 °C (Scott & St-Onge
1995), > 712 °C (Zhang & Scharer 1996) e > 775 °C (Kohn & Corrie 2011). A preservacédo de
nucleos herdados (pré-metamarficos) de titanitas levou a estimativas > 780 °C (Spencer et al.

2013) e > 825 ° C (Gao et al. 2012). Esta ultima proposta pode ser considera como um limite
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maximo para a temperatura de fechamento em titanita, uma vez que é definida a partir de
nacleos que resistiram a um evento de granulitizacdo, registrando heranga magmatica do
protolito. Isto porque a duracdo do pico de temperatura (pico metamorfico) € fundamental para
delimitar a difusividade em titanita e, consequentemente, para estabelecer as temperaturas de
fechamento (Kohn 2017). Estudos petrocronoldgicos recentes (Kohn & Corrie 2011, Gao et al.
2012, Spencer et al. 2013, Stearns et al. 2016, Hartnady et al. 2019) forneceram restri¢oes
relativamente precisas para a difusividade em titanita, sugerindo uma difusdo lenta de Zr, Pb,
U e Th. Estas novas estimativas de difusdo de Pb sdo consideravelmente mais lentas do que
aquela fornecida pelos dados experimentais de Cherniak (1993). Dessa forma, titanitas
metamorficas formadas em condi¢bes de facies anfibolito a xisto-verde e titanitas igneas
formadas durante alteracdo deltérica fornecem idades U-Pb que registram o momento da

cristalizacdo deste mineral, em vez de idades rejuvenescidas por difusao (Frost et al. 2000).
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CAPITULO 3 IMPLEMENTACAO DA METODOLOGIA U-Pb EM TITANITA POR
LA-ICP-MS NO LABORATORIO PARA-1SO

A implantacdo do protocolo experimental da metodologia U-Pb in situ em titanita no
Laboratorio Pard-Iso foi embasada em procedimentos e condigBes analiticas previamente
estabelecidos neste mesmo laboratorio e em outros no Brasil e exterior. Assim, foram utilizados
0s protocolos de datacdo U-Pb em zircdo por LA-MC-ICP-MS e LA-Q-ICP-MS, implantados,
respectivamente, no Laboratério Para-Iso (Milhomem Neto & Lafon 2019) e no Laboratério de
Geocronologia do Departamento de Geologia da Universidade Federal de Ouro Preto
(Takenaka et al. 2015), adaptando-os de acordo com as especificidades do método U-Pb em
titanita. Além disso, foram utilizados protocolos analiticos empregados em outros laboratérios
para analises pontuais U-Pb em titanita por SHRIMP (Sato et al. 2016), LA-MC-ICP-MS
(Simonetti et al. 2006) e LA-Q-ICP-MS (Storey et al. 2007, Chew et al. 2014), os quais foram
desenvolvidos com materiais de referéncia e/ou equipamentos similares aos disponiveis no
Laboratdrio Para-Iso.

O protocolo desenvolvido neste trabalho envolve, de maneira geral, imageamento por
MEV e andlises isotopicas U-Pb em materiais de referéncia de titanita, cujos cristais ou
fragmentos de cristais sdo fixados em pastilhas (mounts). As razGes isotdpicas e as idades de
quatro titanitas de referéncia, obtidas por LA-Q-ICP-MS, sdo comparadas com o0s valores
estabelecidos na literatura (obtidos por ID-TIMS), para testar a precisdo, exatiddo e
reprodutibilidade dos resultados. Como forma de validagdo deste protocolo implementado,
foram enviadas ao CPGEO-USP concentrados de titanitas de referéncia (Khan e CKHB) e de
amostras (STG-179B, JAP-02A e SOS-1257) para analises U-Pb por SHRIMP, o que permitiu

a comparacdo interlaboratorial dos dados isotdpicos obtidos.

3.1 MATERIAIS DE REFERENCIA UTILIZADOS

O uso de materiais de referéncia em datacbes U-Pb in situ de minerais acessorios é
essencial, pois é com base nesses minerais de referéncia (material de referéncia primario) que
sdo realizadas as correcBes dos fracionamentos quimicos e isotdpicos instrumentais que
ocorrem durante estas microanalises, bem como permite avaliar a qualidade dos dados
analiticos (material de referéncia secundario) obtidos em amostra de idade desconhecida. Estes
materiais tipicamente precisam apresentar matriz correspondente ao mineral acessorio
analisado, o que permite definir as melhores condi¢bes de andlise, bem como evitar
discrepancias relacionadas a interferéncias isobaricas (efeito de matriz). Além disso, é ideal que
sejam isotopicamente e quimicamente homogéneos (com idades perfeitamente determinadas e

controladas) e sem fei¢Ges de alteracdo ou metamitizacéo. Dessa forma, assim como em outras
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matrizes minerais, a sistematica U-Pb dos materiais de referéncia de titanita deve ser
caracterizada com a maior precisdo possivel, sendo preferencialmente realizada por ID-TIMS.
Apesar dos avancos de resolugdo espacial em andlises por LA-ICP-MS, esta técnica demanda
um suprimento continuo de materiais de referéncia bem caracterizados, 0s quais sdo
empregados na corre¢do tanto do fracionamento elementar U-Pb induzido pelo laser quanto do
desvio instrumental de massas. Dessa forma, por ser uma técnica naturalmente destrutivel, é
ideal que o tamanho dos cristais ou fragmentos de materiais de referéncia seja adequado,
possibilitando diversas analises in situ por ablacdo a laser (Fisher et al. 2020). Atualmente,
existe uma quantidade seleta de titanitas naturais disponiveis como materiais de referéncia
calibrados para analises U-Pb por SIMS e LA-ICP-MS. Uma relacdo dos principais materiais
de referéncia de titanita é apresentada na Tabela 1.

Tabela 1 — Principais titanitas de referéncia internacional utilizadas atualmente como padrdo em analises U-Pb in
situ por LA-ICP-MS e SHRIMP.

Titanita Ocorréncia Local Idade (Ma)1 Referéncia
MKED1 X‘z'oéfé” skarn de Cu- o consland, Austrélia 1517303  Spandleret al. (2016)
OLT Skarn rico emCa-Ti Quebec, Canada 10148+ 2 Kennedy et al. (2010)
BLR Megacristal metamérfico Ontario, Canada 1047,1+£0,4  Aleinikoffet al. (2007)

Pegmatito emrochas P 518+ 2 Kinny et al. (1994)
Khan calcio-silicaticas Namibia, Africa 522,3+2 Heaman (2009)
Tory Hill N&o informado Ontério, Canada 1039+ 23 Fisher et al. (2020)
Mud Tank Carbonatito Austrélia 319,20+ 0,36  Fisheret al. (2020)
CKHB Hbl-bt granodiorito México 94,29 £ 0,15 Fisher et al. (2020)
Fish Canyon Cinzas vulcanicas Colorado, EUA 28,53 £0.05 Schmitz & Bowring (2001)

! Idades obtidas por ID-TIMS
Neste trabalho, quatro materiais de referéncia naturais de titanita foram calibrados para

analises U-Pb por LA-Q-ICP-MS no Laboratorio Para-lso. A titanita Khan foi doada ao
laboratdrio pelo Prof. Miguel S. Basei, da Universidade de Sdo Paulo (USP), enquanto as
demais titanitas (Tory Hill, Mud Tank e CKHB) foram adquiridas em aliquotas de 50 mg cada,
do Prof. John Hanchar, da Memorial University of Newfoundland, Canada. Estes Gltimos
materiais foram recentemente caracterizados por ID-TIMS e calibrados para analises U-Pb e
Sm-Nd por laser ablation split stream (LASS) e disponibilizados para a comunidade cientifica
por Fisher et al. (2020).

3.1.1 Titanita Tory Hill

A titanita Tory Hill foi coletada na regido de Tory Hill, em Ontario (Canada). Fisher et
al. 2020 adquiriram um cristal de qualidade gemoldgica, de cor castanho escuro a preto, o qual

foi triturado em fragmentos de ~2,5 a 0,2 mm de tamanho (Figura 3a), sendo metade deste



20

material reservado para distribuicdo. Analises em cinco frac6es da Tory Hill forneceram idade
238J/2%Ph por intercepto inferior de 1039 + 23 Ma (95% de conf.; MSWD = 16) obtida em
diagrama Tera Wasserburg a partir de dados sem correcdo de Pb comum, cuja regressao
forneceu um valor de 2°’Pb/?%Pb inicial de 0,692 (Fisher et al. 2020). Os autores consideram a
idade por intercepto inferior como sendo da cristalizacdo da titanita. No entanto, as idades
206pp*/238Y destas mesmas analises, quando corrigidas para o 2%*Pb, fornecem uma média
ponderada de 1059,7 + 1,2 Ma (2o; n = 5; MSWD = 2,3). Esta idade foi determinada a partir
dos pontos concordantes em diagrama Concordia classico, utilizando os dados suplementares

disponibilizados pelos autores.

3.1.2 Titanita Khan

A titanita Khan foi coletada em pegmatitos intrusivos em rochas célcio-silicaticas,
expostas na mina de cobre Khan na Namibia, Africa. Estes pegmatitos sdo tipicamente
compostos de quartzo, microclinio, albita, clinopiroxénio, hornblenda, pirita, calcopirita,
bornita e, em menor proporcdo, titanita e apatita (Mazoz et al. 2022). A titanita Khan
particularmente ocorre de forma mais abundante proximo ao contato com as rochas encaixantes,
onde os cristais desta titanita comumente apresentam fraturas preenchidas por quartzo e/ou
feldspatos. Os cristais sdo euédricos, com ~0,5 mm de tamanho e de cor marrom escuro a
marrom claro (Figura 3b). Apresenta contetdo de U variando entre 22-1700 ppm, com média
de 584 ppm, e baixo contetdo de Pb comum, com f20s entre 0,3-2,7% (Kinny et al. 1994,
Heaman 2009, Ma et al. 2019).

Este material foi primeiramente analisado por Kinny et al. (1994), utilizando ID-TIMS.
Os autores realizaram andalises U-Pb em fragcdes pulverizadas de dois fragmentos da titanita
Khan, as quais forneceram uma média ponderada das idades 2°’Pb/?%®Pb de 518 + 2 Ma (95%
conf.; n = 6). Heaman (2009) analisou nove fracdes desta titanita por ID-TIMS, resultando em
uma média ponderada das idades 2°’Pb/?°®Pb de 522,3 + 2 Ma (20; n = 9; MSWD = 1,0), que é
considerada pelo autor como a melhor estimativa da idade de cristalizagdo da titanita Khan.
Heaman (2009) tambeém aponta para uma variagéo relativamente ampla nas idades aparentes
(ou seja, as idades individuais de cada fragcdo analisada) da titanita Khan, principalmente nas
idades 2%Pb/?®U, as quais apresentam variancia maior do que as idades 2°7Pb/?%¢Pb.
Recentemente, Mazoz et al. (2022) analisaram cinco fragdes da titanita Khan por ID-TIMS,
fornecendo uma idade concordante de 515,6 + 1,3 Ma (95% conf.; n =5; MSWD = 2,8), obtida
em diagrama Concordia classico. Anélises U-Pb por LA-ICP-MS forneceram idades entre 516-
521 Ma, sendo uma idade concordante de 516 = 4,4 Ma (LA-MC-ICP-MS; n = 12; Simonetti
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et al. 2006), e idades 238U/?%Pb de 520,9 + 3,9 Ma (LA-Q-ICP-MS; n = 14; MSDW = 4,2;
Chew et al. 2014) e 521 + 3 Ma (LA-MC-ICP-MS; n = 21; MSDW = 0,51; Ma et al. 2019),
ambas definidas por intercepto inferior em diagrama Tera-Wasserburg, a partir dos dados

ancorados pela estimativa de 2°’Pb/?%Pb inicial de Stacey & Kramers (1975).

3.1.3 Titanita Mud Tank

A titanita Mud Tank foi obtida a partir de carbonatito homonimo, que ocorre na regido
central da Australia. Cristais de zircdo do carbonatito Mud Tank sdo amplamente utilizados
como material de referéncia para analises isotopicas de Hf por LA-ICP-MS. Um Unico cristal,
de qualidade gemoldgica da titanita Mud Tank foi adquirido por Fisher et al. (2020) e
pulverizado para anélises. Os fragmentos da titanita Mud Tank séo transldcidos, de cor castanho
claro e com ~500 pum de comprimento (Figura 3c). Os autores reportaram uma idade
concordante de 319,2 £ 1,0 Ma (20; n = 4; MSWD = 0,4) para esta titanita. Os dados sem
corre¢do para Pb comum, disponiveis no material suplementar em Fisher et al. (2020),
forneceram uma idade 238U/2%Pb por intercepto inferior de 318,7 + 1,2 Ma (95% conf.; n = 4;
MSWD = 0,14), definida em diagrama Tera-Wasserburg. Neste diagrama, a regressao dos

dados forneceu uma estimativa de 2°’Pb/?%Pb inicial (intercepto com o eixo y) de 0,818.

3.1.4 Titanita CKHB

Os cristais da titanita CKHB s&o provenientes de um hornblenda-biotita granodiorito do
platon creticeo Sierra San Pedro Martin, no México. Fisher et al. (2020) concentraram cerca
de 15 g de cristais de titanita deste granodiorito. Os cristais da titanita CKHB séo
predominantemente subédricos, translicidos, de cor amarelada e com 200-400 um de tamanho
(Figura 3d). Estes autores obtiveram uma idade concordante de 94,29 + 0,15 Ma (20; n = 7,
MSDW = 0,74) para a titanita CKHB. Com base nas razdes totais (sem correcdo para Pb
comum), disponiveis nos dados suplementares de Fisher et al. (2020), foi calculada uma idade
238J/2%pPp por intercepto inferior de 94,9 + 1,3 Ma (95% conf.; n = 7; MSWD = 0,14), com uma
razdo 2°’Ph/?°Pb inicial de 0,885.
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Figura 3 — Imagens obtldas em lupa binocular dos cristais de materiais de referenua de titanita dlsponlvels no
Laboratério Para-Iso e utilizadas neste trabalho. (a) fragmentos da titanita Tory Hill; (b) fragmentos de cristais da
titanita Khan; (c) cristais da titanita Mud Tank; e (d) cristais da titanita CKHB.

3.2 PREPARA(}AO DE AMOSTRA

Esta etapa ndo foi necessaria para os materiais de referéncia, uma vez que estes ja se
encontram na forma de cristais/fragmentos concentrados, sendo entdo selecionados e fixados
em resina epOxi para a confeccdo dos mounts. Para as amostras, foi necessario concentrar 0s
cristais de titanita a partir de técnicas gravimétricas/magnéticas empregadas no laboratério
Para-Iso, similares aquelas utilizadas na concentracdo de minerais pesados como zircdo,
monazita, granada e outros. A preparacao das amostras destinadas a analises U-Pb em titanita
baseou-se no protocolo de Milhomem Neto & Lafon (2019) implementado no Laboratdrio Para-
Iso a partir da metodologia estabelecida pela CPRM/Belém. Envolve etapas de
fragmentacdo/pulverizagdo, separacdo granulométrica, separacdo magnética, concentracdo dos
minerais pesados e sele¢do dos cristais de titanita. Além disso, foi utilizado como base os

procedimentos descritos por Sato et al. (2016), principalmente aqueles mais especificos em
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relacdo a concentracgéo e selecé@o dos cristais de titanita. As etapas desenvolvidas na preparacéao
das amostras para analises U-Pb em titanita por LA-ICP-MS serdo descritas a seguir.

1) Fragmentacdo/cominuicdo — A cominui¢do das amostras foi realizada na Oficina de
Preparacdo de Amostras (OPA) do Instituto de Geociéncias (IG) da UFPA, por meio de
britadores de mandibula que fragmentam as amostras coletadas e, em seguida, por moinhos de
disco e anéis, onde o material britado é cominuido;

ii) Separacdo granulométrica — Esta etapa, assim como as etapas de concentracdo dos
minerais pesados, foi realizada no Laboratorio de Separacdo Mineral do Para-1so, a partir de
peneiramento via umido, resultando em quatro fragdes granulométricas: uma > 250 um, que
pode ser processado novamente, caso necessario; duas fracdes de 250-175 um e 175-125 pum,
as quais séo utilizadas nas etapas de concentracdo dos minerais pesados; e uma fracéo de < 125
KUm, que pode ser aproveitada caso o mineral de interesse ndo seja encontrado nas demais
fracdes;

iii) Bateamento — E a primeira etapa de concentracio dos minerais pesados, realizada
por meio de duas batéias conicas metalicas, com 53 e 30 cm de didmetro. Este processo consiste
em movimentos circulares na batéia menor imersa em agua sobre a batéia maior, de forma que
0S minerais mais densos, como a titanita, concentram-se no fundo da batéia pequena, enquanto
0s mais leves sdo depositados na batéia maior. Ao fim do processo, o material mais leve é
armazenado e, se necessario, pode ser recuperado posteriormente;

iv) Microbateamento em &gua — E realizado com o concentrado de minerais obtido na
etapa anterior, pelo uso de microbatéias de porcelana e Pirex. O processo é feito com
movimentos circulares na microbatéia de porcelana imersas no Pirex com agua. Os minerais
pesados sdo concentrados no centro da microbatéia, enquanto os mais leves se depositam no
Pirex;

V) Separacdo magnética — Apos a secagem do material em estufa a 100 °C, os graos de
minerais magnéticos sdo separados com ima de méo e posteriormente, boa parte dos minerais
maéficos sdo separados com ima de neodimio;

vi) Microbateamento em alcool — E a Ultima etapa de concentragdo dos minerais
pesados, quando sdo retirados os minerais leves remanescentes das etapas anteriores. O
concentrado € imerso em placa de Petri com alcool etilico (>90%) e o processo € realizado com
movimentos curtos repetitivos de “vai e volta” com a placa levemente inclinada, quase na
horizontal. Dessa forma, os minerais pesados séo concentrados na borda da placa, enquanto que
0s mais leves sdo espalhados proximos ao centro da placa e retirados com o uso de uma

micropipeta plastica descartavel;
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vii) Separacdo magnética — Apds a secagem do concentrado em estufa a 100 °C, uma
segunda etapa de separacdo magnética é realizada com uso de separador Isodynamic Frantz,
com inclinagdes longitudinal e transversal de 20° e 10°, respectivamente. A titanita € um mineral
paramagnetico, com susceptibilidade magnética relativamente baixa em comparacao a outros
minerais pesados, sendo atraida a partir de um intervalo de corrente de 0,7 a 1,5 A.
Primeiramente, é utilizada a corrente de 0,7 A, em que 0s cristais de titanita sdo concentrados
na fracdo atraida pelo campo magnético. Outros minerais paramagnéticos, com suscetibilidade
magnética maior ou proxima a da titanita, também podem se concentrar nesta fracdo, como o
anfibolio, epidoto, monazita e granada, dependendo da paragénese da rocha hospedeira.
Posteriormente, a fracdo magnética é processada utilizando a corrente de 1,5 A, para retirar 0s
possiveis minerais atraidos a 0,7 A mas que possuem susceptibilidade magnética maior do que
a da titanita, sendo, portanto, atraidos para a fracdo nao-magnética sob 1,5 A.

viii) Selecdo dos graos de titanita — Nesta etapa, 0s minerais pesados sao observados em
lupa binocular, onde € realizada a selecdo dos melhores cristais de titanita, aqueles
preferencialmente mais escuros e sem feicdes metamiticas, fraturas e/ou inclusdes visiveis. Os
cristais selecionados sdo fixados em laminas de vidro com fita dupla-face, para entdo serem
confeccionadas as pastilnas com resina epOxi (mounts) no Laboratério de Laminacdo do
IG/UFPa. Os mounts sdo quadrados e apresentam superficie de 1 cm? e 0,5 cm de espessura,
sendo devidamente polidos, para expor uma secdo longitudinal dos cristais de titanita. Uma
selecdo cuidadosa, baseada na qualidade morfologica dos cristais de titanita, é fundamental para

garantir a qualidade analitica e para a interpretacdo dos dados geocronolégicos U-Pb.

3.3 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Diferente do zircdo, a titanita & completamente escura em imagens de
catodoluminescéncia (CL), o que impossibilita observar suas fei¢des internas, devido ao seu
maior contedo em elementos pesados, especialmente o Ti. Portanto, para a caracterizacao
textural das fei¢Oes internas dos cristais de titanitas de referéncia e de amostras, foram
realizadas imagens de elétrons retro espalhados (ERE) por MEV. A partir destas imagens, é
possivel identificar os padrées de zoneamento, diferentes dominios internos, microfraturas,
inclusdes e alteracBes. As imagens de ERE foram obtidas no Laboratério de Microscopia
Eletrdnica da CPRM/Belém por meio do MEV EVO-ZEISS modelo L15. Os materiais de
referéncia e as titanitas das amostras enviadas para datacdo U-Pb por SHRIMP também foram
imageadas por ERE no CPGEO-USP, com uso de MEV FEI Quanta 250.
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3.4 ANALISES ISOTOPICAS U-Pb EM TITANITA POR LA-Q-ICP-MS

As andlises U-Pb em titanita foram realizadas com um espectrémetro de massa
quadrupolo de fonte plasma indutivamente acoplado (Q-1CP-MS) modelo iCAP Q da marca
Thermo Fischer Scientific, equipado com microssonda de ablacéo a laser tipo solido Nd:YAG
213 nm modelo LSX-213 G2 da marca CETAC. Este espectrébmetro possui um analisador de
massas (quadrupolo) que mede, em contagem por segundo (cps), os nuclideos de interesse para
o sistema U-Pb, sendo eles: 228U, 232Th, 208pp, 207pp, 206pp, 204ph+Hg e 202Hg. As massas desses
isétopos sdo medidas pelo quadrupolo a partir do método de peak jump/hopping, que consiste
na leitura dos isotopos de forma alternada em “saltos” seletivos. Dessa forma, cada is6topo
apresenta um tempo de leitura, o qual € definido como dwell time ou tempo de integracéo. Além
disso, os gases hélio (He) e argbnio (Ar) sdo responsaveis pelo transporte (arraste) do material
extraido pelo laser até o plasma e, em seguida, ao analisador de massas. Estes gases possuem
uma quantidade de Hg em sua composic&o e, portanto, o is6topo 2*Hg interfere diretamente na
massa do 2**Ph. Para corrigir esta interferéncia isobarica, o sinal do 2>Hg é medido e, de acordo
com a abundancia isotpica natural de Hg (razdo 2°?Hg/?**Hg = 4,36), é convertido em 2**Hg.
A massa do 2%Pb é entdo obtida a partir da reducdo da proporcdo de 2**Hg. Portanto, para
datacdes U-Pb de minerais com afinidade para Pb comum, como a titanita, 0 monitoramento
destes is6topos de Hg é crucial.

Neste espectrémetro, a aquisicdao do branco analitico (background) é realizada no inicio
de cada analise pontual, a qual tem duracéo total de ~60 s e consiste de 155 ciclos de varredura.
Dessa forma, os primeiros 46 ciclos (que correspondem a ~20 s) séo destinados a medicéo do
background, enquanto os outros 109 ciclos de varredura sdo atribuidos a leitura do sinal do
material removido (amostra ou material de referéncia), o que corresponde aos 40 s restantes de
analise. Assim, a média do background medido no inicio de cada analise é subtraido do sinal
bruto da amostra. A sequéncia analitica € composta por 14 pontos analiticos (Spots) e segue 0
método de bracketing, onde a leitura dos materiais de referéncia é realizada antes e depois das
analises em amostras. Inicialmente, um dos materiais de referéncia é utilizado como padréo
primario para as corregdes do fracionamento elementar e discriminagdo instrumental de massa,
enguanto os demais sdo considerados como amostra. A rotina adotada para as analises de
titanitas de referéncia e de amostras de idade desconhecida seguem a ordem abaixo:

[1] titanita de referéncia primaria 01,

[2] titanita de referéncia secundaria 01;

[3] titanita de amostra 01;

[4] titanita de amostra 02;
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[5] titanita de amostra 03;

[6] titanita de amostra 04;

[7] titanita de amostra 05;

[8] titanita de referéncia primaria 02;

[9] titanita de amostra 06;

[10] titanita de amostra 07;

[11] titanita de amostra 08;

[12] titanita de amostra 09;

[13] titanita de referéncia secundaria 02;

[14] titanita de referéncia primaria 03.

Os parametros instrumentais do laser Nd:YAG 213 nm foram baseados nos parametros
empregados na rotina analitica em zircdo, implementada no Laboratério Para-lso por
Milhomem Neto & Lafon (2019), utilizando o mesmo modelo de laser acoplado a um MC-ICP-
MS. Essas condigdes foram testadas nos materiais de referéncia de titanita, para otimizar as
analises U-Pb, definindo as melhores condicGes para se obter um sinal analitico alto e estavel,
0 que influencia diretamente no erro das razdes isotdpicas. Testes com spots de 25 um de
diametro forneceram um sinal analitico baixo, com massa de 2°’Pb abaixo de 10.000 cps para
os materiais de referéncia secundarios (titanitas CKHB e Mud Tank). Assim, foi adotado um
diametro de 50 um (spot size) para os furos produzidos pelo laser, tanto nos padrdes quanto nas
amostras, para garantir uma correcdo eficaz dos fracionamentos instrumentais. O fluxo de gas
He variou de 400 a 800 mL/min durante a etapa de otimizacdo. Com 800 mL/min de He, houve
um ganho no sinal analitico do 2°’Pb em torno de 20-30 cps. Este valor é similar ao fluxo
recomendado na literatura para analises U-Pb em titanita por LA-Q-ICP-MS (Storey et al.
2006, Smith et al. 2009, Chew et al. 2014, Takenaka et al. 2015). A frequéncia do laser foi de
10 Hz e a poténcia de 55%, fornecendo uma densidade de energia de 5,5 J/cm?. Para as analises
em amostras, as condi¢des instrumentais foram constantes, sendo as mesmas condi¢cdes das
leituras dos padrbes. A Tabela 2 sintetiza os parametros analiticos escolhidos para o iCAP-Q e
o laser Nd:YAG 213 nm.

As razdes isotopicas 2%°Pb*/?8U e 207Pph*/?%Pph* determinadas nos materiais de
referéncia durantes as andlises pontuais sdo comparadas com os valores disponiveis na
literatura, determinados por ID-TIMS, o que permite o calculo de um fator de converséo para
ambas raz0es. Este fator é entdo aplicado sobre as razdes de amostras de idades desconhecidas,
para corrigir o fracionamento elementar induzido pelo laser e a discriminacdo de massa

instrumental. Para garantir a homogeneidade destas razbes, os ciclos com valores mais
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discrepantes (outliers) sdo descartados do calculo da média das razGes isotdpicas, segundo um

desvio padréo a lo.

Tabela 2 — Pardmetros instrumentais e condi¢des operacionais do sistema LA-Q-ICP-MS.

Q-ICP-MS Laser Nd:YAG 213 nm
Modelo Thermo Scientific iCAP Q Modelo CETACLSX-213 G2
Analisador de massas  Quadrupolo Gas He 800 mL/min
Poténcia RFdo plasma 1550 W Diametro dos spots 50 pm
Gés Ar resfriador 14 mL/min Frequéncia 10 Hz
Gés Ar auxiliar 0.8 mL/min Poténcia 55%
Gés He de arraste 4-5 mL/min Energia 45 J/cm?
238 (30), 232Th (30), 2°®Pb (30), ~60's (20's de background e

Is6topos medidos /

Tempode ablacdo 44 ¢ ge sinal)
dwell times (ms)

?%Pb (40), °°Pb (30), ***Pb+Hg
202
(40) e “"“Hg (30) Burst count 420 pulsos

3.4.1 Correcao de Pb comum

Os dados isotdpicos obtidos nos materiais de referéncia e nas amostras foram
sistematicamente corrigidos com base no 2%*Pb e 2°’Pb. Para a abordagem baseado no 2%“Pb, a
estimativa de Pb comum/inicial (razes 2°°Pb/2%Pb e 2°/Pb/?%*Pb iniciais) ¢ definida com base
no modelo em duplo estagio da evolucdo do Pb terrestre de Stacey & Kramers (1975). Neste
caso, é necessario assumir uma idade estimada para a titanita analisada, a qual é utilizada para
calcular as razdes iniciais, considerando que estas representam a composicdo do Pb inicial no
momento de cristalizagdo do mineral. A partir de entfo, as razbes radiogénicas 2°°Pb*/?8U e
207pp*/2%pp* sho calculadas com base nas equacdes (1) e (2), respectivamente, onde a fragio
ndo-radiogénica do 2Pb e 277Ph (**£206 & 2% f207), conforme as equacdes (3) e (4), é reduzida
das razdes totais (Pb comum + Pb radiogénico), ou seja, as razdes medidas (Compston et al.
1984, Williams 1998).

206ppy*/238 J = (1- 204 F208) * (206Pb/238U)amostra (1)

207ppy*/206ppy* = [(1- 204 £207) 1 (1 — fa06)] * (207Pb/206pb)amostra )

Onde,

204 £206 = (zoepb /204Pb)comum / (206Pb /204Pb)amostra ©)

204 Fa07= (2°7Pb /204Pb)comum / (207Pb /204Pb)amostra (4)

A correcdo para o 2°’Pb é uma abordagem amplamente utilizada na datagio U—Pb de
minerais acessérios com alto Pb comum. Neste caso, a estimativa de Pb inicial (razéo
207pp/2%pp inicial) pode ser definida, em diagrama Tera-Wasserburg, a partir da regressdo
linear das razdes totais 2°°Pb/?8Pb e 29’Pb/?2%PDb, as quais sdo corrigidas somente para o
background e fracionamentos instrumentais (sem correcdo para Pb comum). Esta regressao

consiste em uma reta de mistura entre um componente de Pb puramente comum (intercepto



28

com 0 eixo y) e um componente de Pb puramente radiogénico (intercepto inferior), como
mostra a Figura 2. Este método de correcdo de Pb comum assume que os dados radiogénicos
U-Pb* sdo concordantes e equivalentes (Chew et al. 2014). Dessa forma, a idade corrigida para
0 2%’Pp pode ser calculada por intercepto inferior no diagrama Tera-Wasserburg, a partir de uma
isbcrona inversa, ou seja, a regressao linear das razdes totais. O intervalo da composicdo de Pb
comum (2’Pb/2%Pp inicial) também ¢ definido neste diagrama pelo intercepto com o eixo y (y-
intercept) com erro a 1o, aproveitando a propria distribuicdo dos dados sem correcdo de Pb
(razbes totais). A partir disso, a média ponderada das idades 2%3U/?%Pb corrigidas para o 2°’Pb
é calculada por um algoritmo do Isoplot (Age7corr; Ludwig 2003), bem como o erro individual
associado a idade de cada ponto analitico (AgeEr7Corr; Ludwig 2003). A regressdo linear dos
dados sem correcdo de Pb em diagrama Tera-Wasserburg é realizada pela fungcdo Concordia
Inversa 2-D do Isoplot (Ludwig 2003).

Em situacBes em que a variacdo nas razdes 2°Pb/%U ¢é alta e/ou o contetdo de Pb
comum é muito homogéneo, a regressao dos dados brutos pode fornecer um intercepto com
erro muito alto, o que compromete a estimativa de Pb comum e, consequentemente, a idade
238/2%pPp corrigida para 0 °’Pb. Neste caso, a composicao de 2°/Pb/?°®Pb inicial também pode
ser estimada pelo modelo de Stacey & Kramers (1975), a qual € utilizada para ancorar o
intercepto inferior no diagrama Tera-Wasserburg, assim como no calculo da média ponderada
das idades corrigidas para o 2°’Pb.

3.4.2 Reducao dos dados brutos

O processamento e tratamento dos dados analiticos brutos sao realizados em uma macro
Excel interna, a qual foi elaborada com base no protocolo de redugéo de dados U-Pb em zircao
por LA-MC-ICP-MS (Milhomem Neto & Lafon 2019, adaptado de Chemale Jr et al. 2012)
desenvolvido no Laboratério Para-Iso. Portanto, foi necessario efetuar uma série de adaptacdes
na macro, levando em consideragdo as especificidades do LA-Q-ICP-MS e do sistema U-Pb
em titanita. A Figura Suplementar 1 sintetiza as etapas de reducdo e corre¢des dos dados U—Pb
em titanita obtidos por LA-Q-ICP-MS. As modifica¢es na macro foram realizadas com uso da
linguagem VBA (Virtual Basic for Appications) do Excel, envolvendo os seguintes ajustes:

i) Para o input dos dados brutos de cada sequéncia analitica, 0 nimero de ciclos de
varredura foi aumentado de 40 (numero de ciclos das analises por LA-MC-ICP-MS) para 155
ciclos;

i) Medicéo do background no inicio de cada analise pontual (46 ciclos de varredura,

totalizando ~20 s), onde a média de cada is6topo € reduzida do sinal analitico da amostra ou
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material de referéncia. As leituras do background com valores acima de mil cps séo
automaticamente destacadas, para facilitar a visualizagao e evitar uma determinacao e reducéo
superestimada do branco analitico. Estes valores normalmente estdo associados a efeito de
memoria ou a situacdes em que o sinal da amostra inicia antes dos 20 s de leitura do branco
analitico.

1ii) Automatizagéo de corte dos ciclos de varredura considerados como outliers, os quais
sdo filtrados do célculo das razdes isotopicas de interesse (2°°Pb/238U e 207Ph/?%Pb), de acordo
com uma logica de corte segundo Média + Desvio padrao (1), que pode ser aplicada duas
vezes, caso a variancia dos dados seja alta. Este corte é adotado tanto para as razdes
radiogénicas quanto para as razoes totais (sem correcéo de Pb), as quais, a partir de entéo, séo
corrigidas para os fracionamentos instrumentais;

iv) Determinacdo do fator de conversdo para a correcdo do fracionamento isotdpico,
calculado com base nos valores de referéncia (razdes 2°Pb*/2%U e 2°7Pb*/2%Ph*) das titanitas
Khan ou Tory Hill, o que possibilita avaliar o uso destes dois materiais de referéncia como
padrdo primario para uma mesma sequéncia de andlise. Para isso, estes dois materiais de
referéncia podem ser invertidos a partir de um comando VBA inserido na macro;

v) Para a estimativa de 2°’Pb/?%°Pb inicial e célculo das idades corrigidas para o 2°’Pb, é
necessario, primeiramente, calcular as razdes totais 2U/?%Pb e 2°7Pb/?%Pb, corrigidas somente
para o background e fracionamento isotopico.

O calculo das idades e apresentacdo dos resultados obtidos em diagramas Concérdia e
Tera-Wasserburg sao realizados com auxilio do suplemento Isoplot/EX de Ludwig (2003). As
idades concordantes (em diagrama Concordia classico) e médias ponderadas sao reportadas
com erros a 2o, enquanto as idades por intercepto inferior sdo reportadas com 95% de confianca.
O erro individual sobre as razbes 20Pb*/2%U, 207pp*/2%6pp*, 238Y/206py e 207pp/2%pp ¢
propagado pela adi¢do quadratica da reprodutibilidade externa e da precisdo durante a leitura
pontual, a partir do desvio padrdo do material de referéncia primario (SD) e do erro padrdo da
amostra (SE), segundo a equacéo (5), a qual é comumente utilizada (Horstwood et al. 2003,
Gerdes & Zeh 2006, Biihn et al. (2009).

16(?%®Pb/?%U ou 27Pb/?%®Pb)gropagado = (1SD™? + 1SE™2)Y2 (5)

3.5 DADOS ISOTOPICOS U-Pb EM MATERIAIS DE REFERENCIA
As analises isotopicas U-Pb por LA-Q-ICP-MS realizadas nas titanitas de referéncia
foram conduzidas no Laboratério Para-Iso durante sete diferentes sessdes ao decorrer do ano

de 2022. Durante as sessfes, um dos materiais de referéncia é empregado como amostra,
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enquanto outro é utilizado como padréo primario, conforme sintetizado na Tabela 3, a qual
apresenta informac6es de cada sessao analitica conduzida em 2022. Os dados U-Pb das sessfes
analiticas realizadas em diferentes dias ao longo deste ano foram reunidas em dois conjuntos,
as sessoes 2022-1 e 2022-11 (Tabela 4), as quais foram conduzidas utilizando fluxo de gas He
de 400 e 800 mL/min, respectivamente.

Tabela 3 — Sumario das sessGes analiticas realizadas por LA-Q-ICP-MS ao longo do
ano de 2022 no Laboratorio Para-1so.

Sessdo Amostra MR primario N° de spots
Tory Hill Khan 38
11-01-2022" Khan Tory Hill 25
Mud Tank Khan 38
CKHB Khan 25
01-02-2022" Tory Hill Khan 25
12-05-2022° Khan Tory Hill 12
13-05-20222 Mud Tank Khan 12
et CKHB Khan 12
Tory Hill Khan 25
26-05-20222 Khan Tory Hill 12
had Mud Tank Khan 12
CKHB Khan 12
27-05-20022 Mud Tank Khan 12
had CKHB Khan 12
21-06-2022° Tory Hill Tory Hill 25

1Sessdo-1 (400 mL/min de gas He); 2Sessdo-I1 (800 mL/min de gas He).

As titanitas Khan e Tory Hill sdo normalmente utilizadas como material de referéncia
primario em andlises realizadas em outros laboratérios. As demais titanitas disponiveis (Mud
Tank e CKHB) apresentam idades mais jovens e, consequentemente, sinal analitico mais baixo,
o que influencia diretamente no erro associado as razbes isotdpicas destes materiais de
referéncia. Portanto, esses dois materiais devem ser utilizados de preferéncia como padrbes
secundarios, para certificar a qualidade das analises. Neste trabalho, as titanitas Khan e Tory
Hill sdo empregadas na correcdo do fracionamento isotdpico e elementar, a partir da
comparacdo das razdes isotopicas obtidas por LA-Q-ICP-MS com aquelas disponiveis nos
trabalhos de caracterizagdo destes minerais por ID-TIMS. Para a titanita Khan, ¢ utilizada a
média ponderada das razdes radiogénicas U-Pb (?®Pb*/%8U e 207Pb*/20%Ph*) fornecidas por
Heaman (2009). Ja para a titanita Tory Hill, é utilizada a média ponderada das razbes U-Pb
totais, sem correcdo de Pb comum (?°°Pby/?%8U e 29"Pby/?%Phy), as quais sdo as Unicas razoes
isotopicas disponiveis no material suplementar de Fisher et al. (2020). Nesse caso, o contetdo

e a variacdo de Pb inicial desta titanita interferem diretamente no valor das razdes totais, o que,
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consequentemente, pode prejudicar o calculo do fator de converséo, que sera aplicado sobre a
amostra como forma de correcéo dos fracionamentos instrumentais. Por esse motivo, prefere-
se utilizar as razdes radiogénicas U-Pb da titanita Khan para o calculo deste fator de convers&o.

Os resultados das analises U-Pb realizadas por LA-Q-ICP-MS nos quatro materiais de
referéncia foram sistematicamente corrigidos para o 2**Pb e 2°’Pb. Dessa forma, os dados
corrigidos para o 2%*Ph foram plotados em diagramas Concordia classico, utilizando as razdes
radiogénicas. Para a correcdo baseada no 2°’Pb, os dados sem correcdo de Pb comum foram
plotados em diagramas Tera-Wasserburg, utilizando as razdes totais dos spots com maior
concordancia nas idades U-Pb*. Por isso, procurou-se calcular as idades corrigidas por ambos
0s métodos utilizando as mesmas analises, exceto em situagdes onde o conteddo de Pb comum
é alto e/ou heterogéneo. Este contetdo de Pb comum pode comprometer o calculo das idades
corrigidas para 0 2“Pb. No entanto, ¢ importante para a regressio linear dos dados sem correcéo
de Pb comum em diagrama Tera-Wasserburg, uma vez que quanto maior o espalhamento dos
dados ao longo da reta de mistura Pbc-Pb*, menor é o erro associado ao y-intercept e a idade
238/2%pPp definida por intercepto inferior. A Tabela 4 sintetiza os resultados obtidos nas
titanitas de referéncia, apresentando a media ponderada das razdes isotopicas radiogénicas e

totais, bem como as idades corrigidas para o 2°*Pb e 2°7Pb.
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Tabela 4 — Médias ponderadas das razdes isotdpicas e idades calculadas para as titanitas Tory Hill, Khan, Mud Tank e CKHB, com base nos resultados obtidos por LA-Q-ICP-
MS no Laboratério Para-Iso.

Pbcomum  Razdes isotépicas radiogénicas Razdes isotdpicas totais Idades 2°6pb*/238y Idades 238U/2%Ph corrigidas para 2°’Pb
Titanita/Sessdo Wpe 2P/ 16 2ppr/ e 2y 16 P'ppy 1o corrigida para Intercepto emdiagrama T-W  Média ponderada 2%3U/2°ph
(%) 28y (%) °ppr (%)  Pppt (%) Pppt () 204pp@) S&K (Ma)! y-intercept (Ma)® S&K (Ma)*  y-intercept (Ma)?
Tory Hill
2022-1 (n =63) 4.7-6.6 01782 0,32 0.0748 120 5264 064 01235 120 1057.2+ 3.4 Ma 1032+ 17 1016 + 22 1054.2+4.2 10165+ 7.7
2022-11 (n = 50) 3.8-4.6 01782 034 0.0748 0.83 5371 033 01104 054 1057.3 £ 3.6 Ma 1054 + 13 - 1056.9 £ 3.9 -
2022-Geral (n=113) 3.8-6.6 0.1782 0.23 0.0748 0.68 5340 0.32 0.1142 1.30 1057.2+25 1047.1+94 1044 £11 1052.8+2.9 1043.8+3.3
Khan
2022-1 (n =25) 0.1-3.9 0.0835 150 0.0592 290 11630 110 0.0781 5.70 5189+ 8.7 Ma 5184+7.0 - 517.9+5.7 -
2022-11 (n = 24) 04-1.8 0.0837 120 0.058 190 11.800 110 0.0636 1.80 518.3+6.0 Ma 520.0+6.5 - 520.1+£5.9 -
2022-Geral (n=49) 0.1-3.9 0.0837 0.95 0.0586 1.70 11710 0.80 0.0688 4.00 518.0 £4.9 Ma 521.0+£7.9 - 519.0+4.1 -
Mud Tank
2022-1 (n =38) 4.2-5.6 0.0494 240 0.0517 3.00 19360 0.85 0.0720 1.10 3108+7.3 3165+ 3.6 - 316.1+2.7 -
2022-11 (n = 36) 0.9-1.6 0.0507 140 0.0532 150 19300 1.00 0.0651 1.80 3185+45 320.7+ 3.8 - 320.6 3.3 -
2022-Geral (n=74) 0.9-5.6 0.0503 1.20 0.0528 1.40 19340 0.66 0.0696 1.70 316.4+£3.9 318.7+2.8 - 3184 +2.1 -
CKHB
2022-1 (n =25) 14.2-26.2 0.0146 490 0.0481 350 58580 1.00 0.1502 280 93.2+4.6 Ma 94+12 95.0+3.8 95.1+£13 935+54
2022-11 (n = 36) 7.6-17.6 0.0148 4.00 0.0488 240 60.460 096 0.1299 3.80 94.3+3.7Ma 91.1+52 938129 946+11 909+22
2022-Geral (n=61) 7.6-26.2 0.0147 3.10 0.0486 2.00 59.370 0.87 0.1398 3.10 93.9+2.9 Ma 93.7+2.8 92,2+40 94.83 +0.85 92.0+14

@ Média ponderada das idades 2%6Pb*/?%8U
! Idade ancorada pela estimativa de 2°’Pb/2%Pb inicial de Stacey & Kramers (1975).
2 |dade e estimativa de 2"Pb/?°Pb inicial definidos por regressio linear em diagrama Tera-Wasserburg.
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3.5.1 Materiais de referéncia primarios

3.5.1.1 Titanita Tory Hill

Foi realizado um total de 100 analises pontuais neste material de referéncia, sendo 55
dessas andlises agrupadas na sessdo 2022-1 e as outras 45 analises reunidas na sesséo 2022-II.
As analises na titanita Tory Hill mostram um conteddo de Pb comum alto e relativamente
homogéneo, com 24 f,06 variando entre 3,8 e 6,6% (média = 5,0%). Estes valores sdo coerentes
com os dados obtidos nesta titanita por Fisher et al. (2020), cujas baixas razdes 2°°Pb/?%*Ph
(~300) equivalem a um 2%4f206 em torno de 5%.

Para o célculo das idades, um filtro de discordancia < 2% (entre as idades individuais
207pp*[205ppy* ¢ 206pp*/238) foi aplicado, resultando em 21 spots descartados desse calculo. As
analises concordantes forneceram média ponderada das idades 2°°Pb*/2%U de 1057,2 + 3.4 Ma
(20; n=40; MSWD = 0,68; Figura 4a) e 1057,2 £ 2,5 Ma (20; n = 39; MSWD = 0,83; Figura
4c) para as sessoes 2022-1 e 2022-11, respectivamente. Estas idades foram calculadas a partir
dos dados corrigidos para Pb comum, os quais foram plotados em diagrama Concérdia classico
(Figura 4). Os dados agrupados destas duas sessbes forneceram uma média ponderada das
idades 2%°Pb*/238U de 1057,2 + 2,5 (20; n = 79; MSWD = 0,74; Figura 4e), que é concordante,
dentro dos limites de erro, com as outras duas idades. As idades corrigidas para o 2%Pb so
globalmente idénticas a média ponderada das idades 2°°Pb*/2%U de 1059,7 + 1,2 Ma (26; n =
5; MSWD = 2,3), calculada a partir dos dados suplementares de Fisher et al. (2020). O erro a
16 associado as razdes individuais 2°°Pb*/28U e 207Pb*/2%Ph* destas analises variou entre 0,86-
2,01% e 2,18-4,62%, respectivamente.

As mesmas andlises plotadas no diagrama Concérdia classico (aquelas com
discordancia sobre as idades U-Pb* < 2%) também foram plotadas em diagrama Tera-
Wasserburg para o calculo das idades corrigidas para o 2°’Pb (Figura 4). Para a sessdo 2022-,
a regresséo linear dos dados sem correcdo de Pb comum forneceu uma idade 2%U/?°Pb por
intercepto inferior de 1016 + 22 Ma (95% de conf.; n = 40; MSWD = 0,73). Esta regresséo
também definiu uma estimativa da razdo 2°’Pb/?°®Pb inicial de 0,61 + 0,11, a qual foi utilizada
no céalculo da média ponderada das idades 2%3U/?%Pb corrigidas para o 2’Pb de 1016,5 + 7,7
(20; n =40; MSWD = 0,21), que ¢ idéntica aquela definida por intercepto inferior. Os dados
sem correcdo de Pb da sessdo 2022-11 apresentaram pouca variagdo no contetudo de Pb comum
(< 1%), o que comprometeu a regressédo linear dos dados e, consequentemente, a defini¢do da
razdo 2°’Pb/?%Pb inicial e das idades corrigidas para o 2°’Pb. Os dados dessas duas sessdes

foram agrupados e plotados em diagrama Tera-Wasserburg. A regressdo desses dados sem
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correcéo de Pb forneceu uma idade 2%U/?%Pb de 1044 + 11 Ma (intercepto inferior; 95% de
conf.; n = 79; MSWD = 0,88; Figura 4f), com estimativa de 2°’Pb/?%Pb inicial de 0,764 * 0,10,
a qual foi utilizada no célculo da média ponderada das idades corrigidas para 2°’Pb de 1043,8 +
3,3 Ma (20; n = 79; MSWD = 0,60; Figura 4f). Essas idades obtidas a partir dos dados sem
correcio de Pb sdo similares, dentro dos limites de erro, & idade 28U/2°Pb por intercepto
inferior de 1039 £ 23 Ma (ID-TIMS; 95% de conf.; n =5; MSWD = 16) de Fisher et al. (2020),

a qual é considerada pelos autores como a idade de cristalizacao da titanita Tory Hill.
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Figura 4 — Diagramas Concordia e Tera-Wasserburg com os resultados obtidos para a titanita Tory Hill por LA-
Q-ICP-MS no Laboratério Para-lso. (a, ¢, €) diagramas Concérdia e média ponderada das idades 2°6Pb*/%%8U,
calculada a partir dos dados corrigidos para o 2*Pb; (b, d) dados sem corregéo de Pb comum plotados em diagramas
Tera-Wasserburg, com intercepto inferior e média ponderada das idades 28U/?%Pb corrigidas para o 2"Pb
ancorados pela estimativa de 2°’Ph/2%Pb inicial de Stacey & Kramers (1975); e (f) regresséo linear dos dados sem
correcdo de Pb em diagrama Tera-Wasserburg, com 2°7Ph/2%Pb inicial estimado pelo y-intercept.
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A razéo 2°’Pb/?°Pb inicial estimada pelo modelo de evolugdo do Pb terrestre de Stacey
& Kramers (1975) foi recalculada para a idade de cristalizacdo de 1039 Ma da titanita Tory
Hill, definindo um valor de 0,91, que é superior aos valores estimados por regressao linear
(0,614 £ 0,11 e 764 £ 0,10). Essa razdo (0,91) foi utilizada para ancorar os dados sem corre¢do
de Pb no diagrama Tera-Wasserburg, fornecendo idades 23®U/?%Pb por intercepto inferior de
1032 + 17 Ma (95% de conf.; n = 40; MSWD = 0,87; Figura 4b) e 1054 + 13 Ma (95% de conf.;
n = 39; MSWD = 0,80; Figura 4d) para as sessdes 2022-1 e 2022-11, respectivamente. Essa
mesma estimativa foi utilizada no céalculo da média ponderada das idades 233U/?%Pb corrigidas
para 0 2O’Pb de 1054,2 + 4,2 (20; n = 40; MSWD = 0,86; Figura 4b) e 1056,9 + 3,9 (20; n = 39;
MSWD = 0,79; Figura 4d) para as sessoes 2022-1 e 2022-11, respectivamente. O erro a lc
associado as razdes totais 28U/?%°Pby e 20"Pby/?°®Pby variou entre 0,79-1,96% e 1,42-2,43%,

respectivamente.

3.5.1.2 Titanita Khan

Foram realizadas 43 analises na titanita Khan ao longo das sessbes 2022-1 (n = 23) e
2022-11 (n = 20). De maneira geral, as analises apresentam contribuicdo de Pb comum baixa,
com 2%£,06 variando entre 0,4 e 3,6%, com excecdo de 6 pontos analiticos que apresentaram
maior contelido de Pb comum, com 2% entre 4-7%. Estes valores sdo coerentes com a
composicao de Pb comum definida por ID-TIMS, que mostra uma contribuicdo ligeiramente
menor de Pb comum, com 2% fxsentre 0,3 e 2,7% (Kinny et al. 1975, Heaman 2009).

No célculo das idades corrigidas para o 2%Pb, foram descartados 18 pontos analiticos
com discordancia > 10% e/ou Pb comum > 2%. Dessa forma, as analises mais concordantes e
com menor contribuicdo de Pb comum forneceram média ponderada das idades 2°°Pb*/28U de
518,9 + 8,7 Ma (20; n = 10; MSWD = 0,24; Figura 5a) ¢ 518,3 + 6,0 Ma (20; n = 16; MSWD
= 0,56; Figura 5c) para as sessfes 2022-1 e 2022-11, respectivamente, conforme os diagramas
Concérdia apresentados na Figura 5, onde os dados corrigidos para Pb comum estdo plotados.
Os dados das duas sessdes em conjunto forneceram média ponderada das idades 2°°Pb*/%38U de
518,0 £4,9 (20; n=26; MSWD = 0,45; Figura 5e), idéntica as idades individuais de ambas as
sessdes. O erro a lo variou entre 1,76-3,12% e 3,36-5,94% sobre as razGes radiogénicas

206ppy*/238 g 207pp*/2%pPp* | respectivamente.
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Figura 5 — Diagramas Concordia e Tera-Wasserburg com os resultados obtidos para a titanita Khan por LA-Q-
ICP-MS no Laboratdrio Paréa-lso. (a, ¢, e) diagramas Concdrdia e média ponderada das idades 2%°Pb*/238U,
calculada a partir dos dados corrigidos para o 2*Pb; (b, d, f) dados sem corregdo de Pb comum plotados em
diagramas Tera-Wasserburg, com intercepto inferior e média ponderada das idades 23U/?%Pb corrigidas para o
207Ph ancorados pela estimativa de 2°’Pb/2%Pb inicial de Stacey & Kramers (1975).

Apesar da variacdo no conteddo de Pb comum, que normalmente produz um
espalhamento ao longo da reta de mistura Pbc-Pb*, a regressao linear dos dados sem corregédo
de Pb forneceu interceptos com erro elevado. Isto porque os pontos analiticos mostraram uma
dispersdo ao longo da reta Pbc-Pb* no diagrama Tera-Wasserburg. Dessa forma, para ancorar
os dados sem correcdo de Pb comum, foi utilizada a razdo 2°’Pb/?%Pb inicial de 0,87, estimada
pelo modelo de Stacey & Kramers (1975) na idade atribuida & cristalizacdo da titanita Khan
(~520 Ma). As analises ancoradas por essa composi¢do de Pb inicial forneceram idades
238J/2%Pp por intercepto inferior de 518,4 + 7,0 Ma (95% de conf.; n = 21; MSWD = 0,55;
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Figura 5b) e 520,6 = 6,5 Ma (95% de conf.; n = 16; MSWD = 0,77; Figura 5d) para as sesses
2022-1 e 2022-11, respectivamente. Em conjunto, os dados dessas duas sessdes forneceram uma
idade 238U/?%Pb por intercepto inferior de 521,0 + 7,9 Ma (95% de conf.; n = 37; MSWD = 1,8;
Figura 5f), a qual é similar, dentro dos limites de erro, as idades anteriores. As analises
realizadas por LA-Q-ICP-MS na titanita Khan forneceram idades corrigidas para o 2%*Pb e 2°’Pb
concordantes entre si. Estas idades se encontram dentro do intervalo das idades obtidas por ID-
TIMS para esse material de referéncia (515-522 Ma; Kinny et al. 1994, Heaman 2009, Mazoz
et al. 2022).

3.5.2 Materiais de referéncia secundarios

3.5.2.1 Titanita Mud Tank

Um conjunto de 54 andlises foi realizado na titanita Mud Tank, sendo agrupados nas
sessOes 2022-1 e 2022-11 com 27 pontos analiticos em cada. H& uma diferenca marcante no
contetido de Pb comum entre essas duas sessdes, com 2%z variando entre 4,2-5,6% e 0,9-
1,6% para as sessoes 2022-1 e 2022-11, respectivamente. No entanto, os dados suplementares
de Fisher et al. (2020) mostram uma propor¢do de Pb comum mais homogénea, variando entre
1,8 e 3,8%. A diferenca no contetido de Pb comum entre as sessdes analiticas possivelmente
esta relacionada a mudanca no fluxo de gas He de arraste, que foi de 480 mL/min (sessdo 2022-
1) e 800 mL/min (sessdo 2022-11). Este acréscimo no fluxo de He provocou um aumento do
sinal analitico das massas analisadas, 0 que provavelmente permitiu uma correcdo mais
eficiente do Hg e, consequentemente, melhor quantificagio do 2%Pb.

Os spots (n = 29) com discordancia acima de 30% foram descartados do célculo das
idades corrigidas para Pb comum. Assim, os 25 pontos subconcordantes forneceram média
ponderada das idades 2%Pb*/2%8U de 310,8 + 7,3 Ma (20; n = 12; MSWD = 0,20; Figura 6a) e
318,5 £ 4,5 Ma (20; n = 13; MSWD = 0,1; Figura 6¢) para as sessfes 2022-1 e 2022-Il,
respectivamente. Uma idade 2°Pb*/2%8U de 316,4 + 3,9 (20; n = 25; MSWD = 0,27; Figura 6e)
foi obtida a partir do agrupamento dos dados dessas sessdes. Fisher et al. (2020) reportam uma
idade concordante de 319,20 + 0,36 Ma (ID-TIMS; 26; n=4; MSWD = 1,0). As idades obtidas
por LA-Q-ICP-MS séo similares, considerando os limites de erro, a esta idade definida por ID-
TIMS. O erro a 1o sobre as razdes individuais 2%°Ph*/2%8U e 20"Pph*/2%ph* destas analises variou

entre 0,68-4,88% e 1,80-7,88%, respectivamente.
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Figura 6 — Diagramas Concdrdia e Tera-Wasserburg com os resultados obtidos para a titanita Mud Tank por LA-
Q-ICP-MS no Laboratério Para-1so. (a, c, €) diagramas Concérdia e média ponderada das idades 2°6Pb*/2%8U,
calculada a partir dos dados corrigidos para o 2Pb; (b, d, f) dados sem correcdo de Pb comum plotados em
diagramas Tera-Wasserburg, com intercepto inferior e média ponderada das idades 23U/?%Pb corrigidas para o
207Ph ancorados pela estimativa de 2°’Pb/2%Pb inicial de Stacey & Kramers (1975).

Em diagrama Tera-Wasserburg, os pontos analiticos mostraram um agrupamento

proximo ao intercepto inferior na Concérdia. Ou seja, estdo proximos do polo radiogénico e

apresentam pouco espalhamento ao longo da reta de mistura Pbc-Pb*. A regresséo linear a partir

desse cluster (que se comporta praticamente como um Unico ponto) ndo permitiu definir um y-

intercept com erro aceitavel. Uma razéo 2°’Pb/?%Pb inicial de 0,86, recalculada para a idade de

cristalizacdo da Mud Tank (319 Ma), foi estimada a partir do modelo de Stacey & Kramers

(1975). Os dados sem corre¢do de Pb foram ancorados por essa estimativa de Pb comum, em
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diagrama Tera-Wasserburg, o que forneceu idades *3U/?%Pb por intercepto inferior de 316,5 +
3,6 Ma (95% de conf.; n =27; MSWD = 0,19; Figura 6b), 320,7 £ 3,8 Ma (95% de conf.; n =
17; MSWD = 0,24, Figura 6d) e 318,7 £ 2,8 Ma (95% de conf.; n = 44; MSWD = 0,27; Figura
6f) para as sessdes 2022-1, 2022-11 e os dados agrupados, respectivamente. Essa mesma razdo
207pp/2%pp inicial também foi utilizada no calculo das idades 2U/?%Pb corrigidas para o 2°’Pb,
fornecendo média ponderada de 316,1 +2,7 Ma (20; n=27; MSWD = 0,30; Figura 6b) e 320,6
+ 3,3 Ma (20; n = 17, MSWD = 0,26; Figura 6d) para as sessdes 2022-1 e 2022-II,
respectivamente. Uma média ponderada das idades 22U/?%Pb de 318,4 + 2,1 Ma (20; n = 44;
MSWD = 0,30; Figura 6f) para os dados em conjunto das duas sessfes. As idades obtidas na
titanita Mud Tank sdo todas concordantes entre si e idénticas, considerando os limites de erro,
com a idade de 319 Ma definida por ID-TIMS em Fisher et al. (2020).

3.5.2.2 Titanita CKHB

Foram realizadas 46 analises pontuais na titanita CKHB ao longo das sessdes 2022-1 (n
= 19) e 2022-11 (n = 27). A propor¢do de Pb comum dessas andlises é extremamente alta e
heterogénea, com 204 f,06 variando entre 7,6 e 26%, com um Gnico ponto analitico com 2% £z
de 51%. Estes valores sao coerentes com os dados de ID-TIMS desta titanita obtidos por Fisher
et al. (2020), que também reportam um contetido de Pb comum alto e heterogéneo, com baixas
razdes 2%°Pb/?%“Pb (~162) equivalentes a valores de 2% o0 entre 9,7 e 19%.

Para o célculo das idades em diagrama Concordia classico, foram descartadas 7 analises
com conteddo de Pb comum > 20%. Os pontos mais concordantes forneceram média ponderada
das idades 2%Pb*/%38U de 93,2 + 4,6 Ma (20; n = 13; MSWD = 0,001; Figura 7a) e 94,4 + 3,7
Ma (20; n =27, MSWD = 0,06; Figura 7c) para as sessdes 2022-1 e 2022-11, respectivamente.
Uma média ponderada das idades 2°°Pb*/2U de 93,9 + 2,9 Ma (26; n = 40; MSWD = 0,05;
Figura 7e) foi obtida a partir da integracdo dos resultados das duas sessfes. Essas idades sdo
similares, dentro dos limites de erro, com a idade concordante de 94,29 + 0,15 Ma (26; n=7;
MSWD = 0,74) obtida por ID-TIMS em Fisher et al. (2020). O erro a 1 ¢ sobre as razdes
206pp*/238 ¢ 207Pp*/298Pp* variou entre 7,96-13,59% e 3,90-9,04%, respectivamente.

A regresséo dos dados sem correc¢do de Pb comum da sesséo 2022-1, em diagrama Tera-
Wasserburg, forneceu uma idade 28U/2%Pb por intercepto inferior de 94 + 12 Ma (95% de
conf.; n=19; MSWD = 0,43; Figura 7b). Essa regressio também definiu uma razao 2°’Pb/?%Pb
inicial de 0,76 £ 0,53 por intercepto superior, a qual foi utilizada no calculo da média ponderada
das idades 2%U/?%Pb corrigidas para o 2’Pb de 93,5 + 5,4 Ma (26; n = 19; MSWD = 0,02;

Figura 7b). Para a sessdo 2022-11, foi obtida uma idade 23U/?%Pb por intercepto inferior de
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91,1 + 5,2 Ma (95% de conf.; n = 25; MSWD = 0,31; Figura 7d), com estimativa de 2°’Pb/?°®Ph
inicial de 0,64 + 0,21 e média ponderada das idades corrigidas para o 2°’Pb de 90,9 + 2,2 Ma
(20; n =25; MSWD = 0,07; Figura 7d). A regresséo linear dos dados agrupados dessas sessoes
forneceu uma idade 28U/?%Pb por intercepto inferior de 92,2 + 4,0 Ma (95% de conf.; n = 44;
MSWD = 0,35; Figura 7f), bem como uma razéo 2°’Pb/?Pb inicial de 0,69 + 0,17. Esta razio
foi utilizada no célculo da média ponderada das idades corrigidas para o 2°’Pb de 92,0 + 1,4 Ma
(20; n = 44; MSWD = 0,11; Figura 7f). Estas idades e as estimativas de 2°’Pb/?%Pb inicial s&o
similares a idade 2%8U/?%Pb de 94,9 + 1,3 Ma (95% de conf.; n = 44; MSWD = 0,35) e ao Y-
intercept de 0,89 + 0,1, ambos definidos em diagrama Tera-Wasserburg a partir dos dados

suplementares de Fisher et al. (2020).
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Figura 7 — Diagramas Concdrdia e Tera-Wasserburg com os resultados obtidos para a titanita Mud Tank por LA-
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calculada a partir dos dados corrigidos para o 2°4Pb; (b, d, f) Regressdo linear dos dados sem correcédo de Pb em
diagrama Tera-Wasserburg, com 2°7Pb/2%Pp inicial estimado pelo y-intercept.

3.5.3 Qualidade analitica e estimativa e correcdo de Pb comum

3.5.3.1 Qualidade analitica e precisao das analises isotdpicas e idades

As idades das titanitas de referéncia obtidas por LA-Q-ICP-MS no presente trabalho
mostraram boa concordancia com as idades da literatura, definidas por ID-TIMS e LA-ICP-
MS. Os resultados também demostram reprodutibilidade, exatiddo e precisdo, com erros
adequados para materiais de referéncia de idades distintas, posicionadas do Mesoproterozoico
até o Mesozoico. Os erros sobre as razbes isotdpicas U-Pb foram calculados segundo a equagéo
(5) do Capitulo 3 (ver topico 3.4.2 Reducdo dos dados brutos), com propagacdo por adi¢do
quadratica do desvio padrdo do material de referéncia primario e o erro padrdo da amostra
(materiais de referéncia secundarios). As analises na titanita Tory Hill, de idade
mesoproterozoica (1039 Ma), forneceram erros a 2c inferiores a 0,5% sobre as idades
concordantes, obtidas em diagrama Concoérdia tradicional, e sobre a média ponderada das
idades 2%Pb*/?%U, corrigidas para o 2**Pb. Ao passo que as idades 238U/2%PD, definidas por
intercepto inferior em diagrama Tera-Wasserburg, e a média ponderada das idades 2*8U/?%Pb
(corrigidas para o 2°’Pb) apresentaram incertezas, sob o0 mesmo nivel de confianga, em torno de
1%. Para as titanitas, Khan (~520 Ma) e Mud Tank (319 Ma), ambas do Paleozoico, os erros a
26 foram em torno de 1,5% sobre as idades corrigidas para o 2%“Pb e 2°’Pb. J4 para a titanita
CKHB, do Mesozoico (94 Ma), as incertezas sobre as idades foram mais elevadas, porém
comparaveis com aqueles da literatura, com valores a 2c inferiores a 4% para as idades
238/2%5pp e em torno de 3% sobre as idades 2°°Pb*/238U. A Tabela 5 sumariza as idades e erros
associados para as titanitas de referéncia analisados neste trabalho. Além disso, os materiais de
referéncia secundarios Mud Tank e CKHB apresentaram erros elevados sobre as razdes
207pp*/235U*, com valores a 16 em torno de 5% e 10%, respectivamente. Esta razéo é derivada
das razdes 2°°Pb*/?®U e 2"Pb*/2%Ph*, assumindo a abundéancia natural da razdo 2%U/?°U
(137,88). Ou seja, os erros elevados podem ser um reflexo do baixo sinal analitico das titanitas
Mud Tank e CKHB, em especial da tltima, que é o material de referéncia mais jovem analisado
no presente trabalho e, consequentemente, apresenta as menores contagens para os isotopos de
Pb e U. A reprodutibilidade das razdes 2°°Pb*/2%8U e 20'Pb*/2°Pb* apresenta correlagdo
negativa com o sinal analitico das massas 2°’Pb e ?%Pb; portanto, quanto menor o sinal dessas

massas, maior o erro associado as razdes isotdpicas (Horstwood et al. 2003, Takenaka et al.
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2015, Spencer et al. 2016). Para as titanitas Mud Tank e CKHB, esta correlacdo € mais critica

para a massa 2°’Pb, pois apresenta sinal analitico em torno de 10 mil cps.

Tabela 5 — Sintese das idades e erros associados das titanitas de referéncia analisadas neste trabalho, com os
respectivos valores reportados na literatura para comparacao.
Pbcomum Idades corrigidas Idades corrigidas

Titanita/Referéncia 2% f,06 para 2**Pb (Ma) para 2°’Pb (Ma)
(%) *%°pp*/**8y 20 (abs)  2%%y%Ph 26 (abs)

Método de estimativa de
207ppy206pp jnicial

Tory Hill

Neste trabalho® 38-6.6 1057.2* 25 10442 110 y-intercept (regresséo
Fisher et al. (2020)° ~5 105971 12 10392 230 emdiagrama TW)
Khan

Neste trabalho® 0.1-39 518* 4.9 5193 4.1 Modelo de Stacey &
Chew et al. (2014) - - 519.9° 4.0 Kramers (1975)
Kinny etal. (1994)°  0.3-27 518* 20 - - -

Heaman (2009)° 52224 22 - - .

Mud Tank

Neste trabalho® 0.9-5.6 316.4* 39 31872 28 Modelo de Stacey &
Fisheretal.(2020° 1838  3192% 04 31872 12 Kramers (1975)
CKHB

Neste trabalho® 7.6-26.2 9391 29 9222 40 y-intercept (regressdo
Fisheretal.2020)°  9.7-19 94294 02 9492 13 emdiagrama TW)

@ LA-Q-ICP-MS; ® LASS-ICP-MS; © ID-TIMS.

! Média ponderada das idades 2°Pb*/2%8U.

2 |dade 238U/?°Pb por intercepto inferior em diagrama Tera-Wasserburg (TW).
3 Média ponderada das idades corrigidas para o 2°’Pb.

4 |dade concordante em diagrama Concordia tradicional.

3.5.3.2 Estimativa e correcdo de Pb comum

Dentre os materiais de referéncia analisados, as titanitas Tory Hill e CKHB apresentam
a maior contribuicdo de Pb comum, com valores de 2%f.s entre 3,8-6,6% e 7,6-26%,
respectivamente. As andlises na titanita Mud Tank mostram uma diferenca significativa no
contetido de Pb comum entre as sessdes analiticas 2022-1 e 2022-11, com valores de 2% f20s entre
4,2-5,6% e 0,9-1,6%, respectivamente. Os valores de 2% f,0s da sessdo 2022-11 s&o mais
coerentes com aqueles disponiveis em Fisher et al (2020), que definiram, por ID-TIMS, valores
de 2% f,06 entre 1,8 e 3,8%. Portanto, a mudanca no fluxo do gas He de arraste entre as duas
sessOes analiticas, de 480 para 800 mL/min, possivelmente permitiu uma melhor quantificacdo
do 2%Pb, em decorréncia do aumento no sinal analitico e correcio mais eficiente do Hg.

A titanita Khan apresentou o conteudo de Pb comum mais baixo e homogéneo, com
valores de 2% f,06 entre 0,4 e 3,6%, coerentes com os valores definidos por ID-TIMS entre 0,3
e 2,7% (Kinny et al. 1975, Heaman 2009). A baixa contribuicdo de Pb comum, associada a boa

reprodutibilidade de suas razdes radiogénicas U-Pb, tornam a titanita Khan a melhor candidata
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a ser utilizada nas correcdes dos fracionamentos instrumentais. Além disso, as razdes isotopicas
disponiveis em Fisher et al. (2020) para a titanita Tory Hill s&o razdes totais, (sem corre¢do de
Pb), ou seja, a variacao no conteldo de Pb comum interfere na definigéo das razGes. Ao utilizar
as razdes isotopicas da titanita Tory Hill como referéncia para as correc6es de fracionamento,
o calculo do fator de conversédo aplicado sobre as amostras pode ser comprometido. Portanto,
preferiu-se utilizar a titanita Khan como material de referéncia primério (externo) durante as
andlises de amostras e demais titanitas de referéncia. No entanto, alguns cristais da titanita Khan
apresentam inclusdes e alteragdes, o que requer um cuidado maior no posicionamento do spot
durante as analises, para evitar interferéncias na resposta analitica e, consequente, na definicédo
das razdes isotopicas.

Os dados sem correcdo de Pb comum da titanita CKHB, plotados em diagrama Tera-
Wasserburg, forneceram uma estimativa de 2°’Pb/?%Pb inicial por intercepto superior similar
aquela definida, pelo mesmo método, por Fisher et al. (2020) e aquela estimada pelo modelo
de Stacey & Kramers (1975). Para as titanitas Khan e Mud Tank, a distribuicdo dos dados sem
correcdo de Pb ndo permitiu definir um intercepto com erro aceitavel, devido a disperséo dos
pontos analiticos ao longo da reta Pbc-Pb* ou ao agrupamento dos pontos proximo ao intercepto
inferior da Concordia no diagrama Tera-Wasserburg. A estimativa de 2°/Pb/?%Pb inicial obtida
pela regressao das analises da titanita Tory Hill é similar aquela definida por Fisher et al. (2020).
No entanto, estes valores definem uma composi¢do de Pb comum consideravelmente mais
radiogénica do que a estimativa do modelo de Stacey & Kramers (1975). Isto reflete na
diferenca das idades da titanita Tory Hill, segundo o método de correcdo de Pb comum. Neste
caso, a abordagem baseada no 2%*Pb (razbes 2°°Pb/?**Pb e 20’Pb/?%Pb iniciais) forneceu uma
idade de 1057,2 + 2,5 Ma. J4 0 método de corregdo baseado no 2°’Pb (razéo 2°’Pb/?% inicial)
forneceu uma idade de 1044 + 11, ancorado pelo y-intercept. Portanto, para analises U-Pb em
titanita por LA-Q-ICP-MS, recomenda-se um tratamento do Pb comum utilizando as duas
abordagens de correcéo, baseadas no 2%*Pb e 2°’Ph. A quantificagdo da massa do 2°*Pb, a partir
de uma reducéo superestimada do 2**Hg, pode interferir na definicio das idades radiogénicas
individuais 2°6Pb*/2%8U e 207Pb*/2%ph*, especialmente para as analises em cristais/dominios de
titanita cujo contetdo de Pb comum é mais elevado. No entanto, em diagrama Tera-
Wasserburg, a dispersao dos pontos analiticos e/ou pouco espalhamento ao longo da reta Pbc-
Pb* pode levar a uma composicdo de 2°’Pb/?%Pb inicial (y-intercept) com erro muito elevado,
resultando em idades corrigidas para o 2°’Pb erréneas, como no caso das titanitas Khan e Mud
Tank.
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3.6 VALIDACAO DO PROTOCOLO ANALITICO

Para validar o protocolo de analises U-Pb por LA-Q-ICP-MS no Laboratério Para-Iso,
foram enviados concentrados de titanitas de dois materiais de referéncia (Khan e CKHB) e das
amostras JAP-02A (arqueana), STG-179B (paleoproterozoica) e SOS-1257 (neoproterozoica)
para datacdo U-Pb por SHRIMP lle no CPGEO-USP. As analises por SHRIMP ndo apresentam
interferéncia isobarica de Hg e, sendo assim, toda a massa 204 medida é referente ao 2%4Pb;
portanto, isto favorece uma correcdo mais precisa de Pb comum. Os dados U—Pb obtidos nas
titanitas Khan e CKHB foram comparados com os resultados obtidos no Laboratorio Para-Iso,
testando a reprodutibilidade interlaboratorial e certificando o protocolo analitico de datacdo U—
Pb em titanita implantado no Laboratdrio Para-lIso. A titanita Khan foi empregada como padréao
primario, para a corre¢do do fracionamento isotopico das analises nas amostras de idade
desconhecida, na titanita CKHB (que foi considerada como amostra) e na prépria titanita Khan.
As idades U-Pb obtidas por SHRIMP nas titanitas das amostras mostraram boa concordancia
com idades por LA-Q-ICP-MS, sendo descritas e interpretadas no Capitulo 4. As Figura 8 e
Figura 9 mostram imagens de ERE dos cristais das titanitas Khan e CKHB, respectivamente,
selecionados para as andlises por LA-Q-ICP-MS e SHRIMP.

Foram realizadas 18 andlises isotdpicas na titanita Khan, as quais apresentam conteudo
de Pb comum baixo e homogéneo, com valores de 2% 26 entre 1-2%. Estas analises forneceram
uma idade concordante de 519,9 £1,8 Ma (20; MSWD = 0,65; Figura 10a) e média ponderada
das idades 2°°Pb*/?%8U de 519,9 + 2,4 Ma (95% de conf.; n = 18; MSWD = 1,8; Figura 10a),
idéntica as idades obtidas por LA-Q-ICP-MS de 518 + 4,9 Ma e 521 + 7,9 Ma. Para a titanita
CKHB, também foram realizadas 18 analises pontuais, as quais mostraram uma contribuicdo
de Pb comum alta e heterogénea, com valores de 2% f,06 variando entre 5 e 40%, compativel
com os valores definidos por LA-Q-ICP-MS. Os dados corrigidos para o 2**Pb e plotados em
diagrama Concordia forneceram uma média ponderada das idades 2°°Pb*/>%8U de 93,8 + 1,5 Ma
(20; n = 18; MSWD = 0,10; Figura 10b). A regressdo dos dados sem correcdo de Pb, em
diagrama Tera-Wasserburg, definiu uma idade 2%3U/?%Pb de 93,4 + 2,6 Ma (95% de conf.; n =
18; MSWD = 0,08; Figura 10c) e razao 2°’Pb/?%Pb inicial de 0,837 + 0,12. Estas idades sdo
concordantes, dentro dos limites de erro, com as idades obtidas por LA-Q-ICP-MS (93,9 + 2,9
Ma). Além disso, as analises realizadas na SHRIMP forneceram erros menores do que as
analises por LA-Q-ICP-MS, o que é coerente com a diferenca de precisdo analitica entre esses

equipamentos.
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CAPITULO 4 APLICACAO EM TITANITAS METAMORFICAS E MAGMATICAS
DE ROCHAS DO SUDESTE DO ESCUDO DAS GUIANAS E PROVINCIA
BORBOREMA

Neste capitulo, serdo apresentados os resultados obtidos nas primeiras aplicacGes
geoldgicas do método U—Pb in situ em titanita por LA-Q-ICP-MS no Laboratério Para-Iso.
Buscou-se selecionar amostras com idades de cristalizacdo conhecidas, sendo previamente
datadas pelos métodos Pb—Pb e/ou U-Pb em zircdo e com disponibilidade suficiente de cristais
de titanita. Dessa forma, foram analisadas titanitas de quatro amostras disponiveis no acervo do
Laboratorio de Geologia Isotopica e que atendem esses pré-requisitos, sendo um ortognaisse
granodioritico (JAP-02A), o paleossoma de um ortognaisse dioritico migmatitico (STG-179B),
um metatonalito (B107) e um leucrogranito (SOS-1257). Com isso, foi possivel validar o
protocolo analitico implementado a partir dos materiais de referéncia, bem como elucidar a
capacidade desse mineral em registrar, principalmente, eventos metamorficos e também
magmaticos. As amostras JAP-02A, STG-179B e B107 estdo inseridas no Sudeste do Escudo
das Guianas, norte do Craton Amazonico, e foram analisadas a fim de consolidar a cronologia
de episodios metamorficos que essas rochas experimentaram durante o Riaciano, investigando
a influéncia do Ciclo Transamazénico nesta por¢do do Escudo das Guianas. Além disso, a
amostra SOS-1257 foi selecionada, como complemento, para investigar o potencial do sistema
U-Pb em titanita de fornecer idade de cristalizacdo em granitoides cujos zircdes metamiticos
inviabilizaram a determinagdo de uma idade. Essa amostra esta inserida no contexto do Sistema

Orogénico Sergipano, no setor sul da Provincia Borborema.
4.1 SUDESTE DO ESCUDO DAS GUIANAS

4.1.1 Contexto regional

O Craton Amazonico, norte da América do Sul, é composto por dois escudos, 0 Escudo
das Guianas ao norte e o Escudo Brasil Central ao sul, separados pela bacia paleozoica
Solimdes-Amazonas (insert na Figura 11). A ocorréncia de terrenos arqueanos nesse craton é
limitada a sua porgdo oriental, sendo a Provincia Carajés, no Escudo Brasil Central, o unico
registro preservado de crosta arqueana nao retrabalhada (Cordani et al. 2009). Os principais
modelos propostos para a compartimentagdo geotecténica do Craton Amazonico séo os de
Tassinari & Macambira (1999, 2004) e Santos et al. (2000, 2006), os quais subdividem o craton
em provincias tectono-geocronolégicas baseado em padrbes de idades, trends estruturais,
associacOes litoldgicas e evolucdo geodinamica. De acordo com ambas propostas, a porgéo

oriental do Escudo das Guianas € constituida pela Provincia Maroni-ltacaidnas/Transamazonas,
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que ¢ definida como uma extensa faixa orogénica paleoproterozoica desenvolvida durante o
Ciclo de orogenias Transamaz6nico (2,26-1,95 Ga). No entanto, na Ultima década, o arcabouco
geoldgico e tectdnico do Escudo das Guianas tem sido revisado, 0 que levou a uma nova
proposta para a porc¢do central-oriental do escudo (Figura 11; Fraga & Cordani 2019, Fraga et
al. 2020), incluindo: (i) extensos cintur@es riacianos de gnaisse-granito-greenstone e de
granulito-charnockito; (ii) cinturGes orogénicos e igneos do Eo-Orosiriano (2,04-1,93 Ga); (iii)
cinturdes de granito-gnaisse e a extensa provincia ignea silicica (SLIP) Uatuma no final do
Orosiriano (1,89-1,87 Ga), bem como uma extensa cobertura de plataforma sedimentar
(Supergrupo Roraima); e (iv) um cinturdo orosiriano-estateriano de alta temperatura intrudido
por platons graniticos, bem como o magmatismo méfico estateriano Avanavero (Teixeira et al.
2019) completam este arcabouco paleoproterozoico. Os principais registros de crosta arqueana
no Escudo das Guianas sdo encontrados nas por¢des noroeste e sudeste, sendo relacionados,
respectivamente, ao Complexo Imataca (porcéo leste da Venezuela; 3,7-2,6 Ga; Tassinari et al.
2004, Cordani et al., 2009) e ao Bloco Amapé (estado do Amapa e noroeste do Parg; 3,34 Ga,
3,19 Ga, 2,85-2,79 Ga e 2,70-2,59 Ga; Sato & Tassinari 1997, Rosa-Costa et al. 2006, 2014,
Borghetti et al. 2018, Milhomem Neto & Lafon, 2019, Spier et al. 2021) (Figura 11). Ambos
remanescentes arqueanos foram intensamente retrabalhados pelo ciclo orogénico
Transamazonico, durante o Riaciano (Bloco Amapda) e Eo-Orosiriano (Complexo Imataca)
(Vanderhaeghe et al. 1998, Delor et al. 2003, Tassinari et al. 2004, Rosa-Costa et al. 2006,
Fraga & Cordani 2019).

Em territdrio brasileiro, o Sudeste do Escudo das Guianas é formado pelo bloco meso-
neoarqueano Amapa (Rosa-Costa et al. 2006, 2014, Milhomem Neto & Lafon, 2019), cercado
ao norte e sul, respectivamente, pelos dominios riacianos Lourenco e Carecuru (Rosa-Costa et
al. 2014) (Figura 12). Dados geocronoldgicos, baseados em analises Rb-Sr, Ar-Ar e
evaporacdo de Pb e U-Pb em zircdo, indicam que os principais eventos magmaticos e tectono-
metamorficos do sudeste do Escudo das Guianas ocorreram durante a orogenia
Transamazonica, principalmente no Riaciano (Vanderhaeghe et al. 1998, Avelar et al. 2003,
Delor et al. 2003, Rosa-Costa et al. 2006, 2008, 2009, 2014, 2017, Barreto et al. 2013). A
evolucdo geodinamica deste terreno envolve quatro estagios (Vanderhaeghe et al. 1998, Delor
et al. 2003, McReath & Faraco 2006, Rosa-Costa et al., 2006, Barreto et al. 2013, Viana et al.
2020, Milhomem Neto & Lafon 2020, Gorayeb et al. 2021): (i) no Eoriaciano (~2,26-2,20 Ga),
uma fase pré-orogénica é marcada por magmatismo toleiitico em um estagio oceanico; (ii) no
Mesoriaciano (2,20-2,13 Ga), a deposicao de sequéncias greenstone e geracdo de magmatismo

TGG estdo relacionadas a um ambiente de arco de ilha; (iii) o Neoriaciano (2,12-2,08 Ga) €
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dominado pela geracdo de magmatismo granitico e migmatizacdo de TGG e greenstone belts
formados no estégio anterior, devido ao fechamento das bacias de arco de ilha; e (iv) Um estagio
tardi-orogénico (2,07-2,02 Ga) é marcado pela colocacdo de granitos metaluminosos e por
metamorfismo de alto grau e migmatizacdo em escala regional. A maior parte dos processos
geodinamicos no sudeste do Escudo das Guianas esta relacionada a acrecdo de crosta em
contexto de arcos vulcanicos (Guiana Francesa) e continentais (dominios Lourenco e Carecuru)
e ao retrabalhamento de uma crosta arqueana (Bloco Amapa) (Milhomem Neto & Lafon 2019,
2020).
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4.1.1.1 Bloco arqueano Amapa

O Bloco Amapa é um extenso segmento crustal de direcdo WNW-ESSE, com cerca de
200 Km de largura e, pelo menos, 400 Km de comprimento (Figura 12). E formado
essencialmente por um embasamento meso-neoarqueano, retrabalhado e metamorfizado
durante a Orogenia TransamazOnica, bem como por sequéncias greenstone belts e corpos
graniticos riacianos (Rosa-Costa et al. 2006, Milhomem Neto & Lafon 2019). Este arcabouco
apresenta unidades tectono-estratigréficas predominantemente orientadas ao longo do trend
regional de direcdo NW-SE, compostas por ortognaisses calcio-alcalinos e graniticos, gnaisses
granuliticos orto- e paraderivados e plutons graniticos e charnockiticos (Ricci et al. 2001, Rosa-
Costa et al. 2006, 2014, 2017, Barbosa & Chaves 2015). Trés principais eventos magmaticos
tém sido registrados pelos métodos Pb—Pb e U-Pb em zircdo, datados em ~3,19 Ga, 2,85-2,79
Ga e 2,69-2,60 Ga (Avelar et al. 2003, Rosa-Costa et al. 2006, 2014, Borghetti et al. 2018,
Milhomem Neto & Lafon, 2019, Lafon et al. 2022). Além disso, uma idade U-Pb em zircéo de
~3,34 Ga de uma intrusdo mafica-ultraméfica e alguns zirc6es herdados de um ortognaisse com
idades U-Pb e Pb—Pb em torno de 3,32 e 3,49 Ga indicam a existéncia de uma crosta
paleoarqueana mais antiga em algumas porces do Bloco Amapa (Rosa-Costa et al. 2014,
Milhomem Neto & Lafon 2019, Spier et al. 2021). De acordo com a assinatura de Nd das rochas
do embasamento meso-neoarqueano, episddios de crescimento crustal sdo registrados no Paleo-
Mesoargqueano, enquanto o Neoarqueano é dominado por retrabalhamento crustal (Sato &
Tassinari, 1997, Avelar et al. 2003, Rosa-Costa et al. 2006, 2014, Oliveira et al. 2008,
Milhomem Neto & Lafon 2019). Recentemente, dados isotopicos Lu-Hf em zircdo apontaram
para a predominancia de retrabalhamento crustal de fontes eo-paleoarqueanas (Borghetti et al.
2018, Milhomem Neto & Lafon 2019), com menor contribui¢do de fusdo parcial de uma fonte
juvenil mesoarqueana (Milhomem Neto & Lafon 2019).

Os complexos metamarficos ortoderivados (Jari-Guaribas, Baixo-Mapari e Guianense)
e o paraderivado (lratapuru) e corpos sieno-a monzograniticos compdem a associacdo
magmatica neoarqueana do Bloco Amapa (Ricci et al. 2001, Rosa-Costa et al. 2006, Barbosa
& Chaves 2015). Durante a Orogenia Transamazobnica, no Riaciano, este embasamento
arqueano foi deformado e metamorfizado sob condi¢Bes de facies anfibolito a granulito,
marcando uma fase colisional em torno de 2,10 Ga, seguida por eventos tectono-termais tardi-
orogénicos entre 2,06-2,00 (Rosa-Costa et al. 2008, 2009, Gorayeb et al. 2021, Milhomem
Neto et al. 2022). O Complexo Guianense, um dos alvos desta dissertacdo, aflora em uma
extensa area no Bloco Amapa e também ocorre como remanescentes inseridos no dominio

paleoproterozoico Lourenco (Rosa-Costa et al. 2006, 2014). E formado dominantemente por
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ortognaisses tonaliticos a granodioriticos, metamorfizados e migmatizados sob condicdes de
facies anfibolito e com enclaves anfiboliticos concordantes ao bandamento gnéissico, bem
como por quartzo-dioritos, trondhjemitos e monzogranitos subordinados (Ricci et al. 2001,
Rosa-Costa et al. 2006, 2014, Barbosa & Chaves 2015). Apresenta idades de evaporacao de Pb
(Rosa-Costa et al. 2003, 2006, 2014) e U-Pb em zircdo (Milhomem Neto & Lafon 2019, Pinto
2020) entre 2,69-2,60 Ga.
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Figura 12 — Mapa geoldgico simplificado para o sudeste do Escudo das Guianas, com énfase nas principais
associacOes tectono-estratigréficas. Insert: limites do bloco arqueano Amapad com os dominios circundantes
Lourengo e Carecuru.

4.1.1.2 Dominios paleoproterozoicos Lourengo e Carecuru

O Dominio Lourenco apresenta uma evolucdo orogenética aproximadamente similar
aquela proposta para a Guiana Francesa (Vanderhaege et al. 1998, Delor et al. 2003), entretanto
relacionada a um ambiente de arco continental, em vez de arco vulcanico (Barreto et al. 2013,
Rosa-Costa et al. 2014, Vianna et al. 2020), com geracdo de crosta riaciana e retrabalhamento
de crosta arqueana em eventos pré- a sin-colisionais e tardi-orogénicos. E formado

predominantemente por gnaisses e granitoides, com poucas ocorréncias de sequéncias
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metavulcano-sedimentares. Suites magmaticas e corpos plutdnicos com assinatura geoquimica
de granitos do tipo-I e tipo-TTG foram formados entre 2,20 e 2,13 Ga, sendo contemporaneos
aos granitos calcio-alcalinos que marcam a fase pré-colisional riaciana em ambiente de arco
magmatico na Guiana Francesa (Avelar 2002, Barreto et al. 2003, Rosa-Costa et al. 2014, 2017,
Silva 2018, Milhomem Neto & Lafon 2020, Vianna et al. 2020). Dentre 0s gnaisses e
granitoides de 2,20-2,13 Ga, duas amostras localizadas no extremo norte-noroeste do Dominio
Lourenco s&o alvos deste trabalho, sendo um paleossoma e um metatonalito que afloram ao
longo do Rio Oiapoque, limite entre 0 Amapa e a Guiana Francesa (Figura 12). O periodo de
2,10 a 2,08 Ga é marcado por extenso magmatismo granitico e metamorfismo/migmatizacao
dos granitoides calcio-alcalinos e sequéncias metavulcano-sedimentares, em decorréncia da
colisdo de arcos magmaticos recém-formados com o bloco arqueano (Delor et al. 2003, Viana
et al. 2020). Na transicdo entre o Dominio Lourenco e o Bloco Amapa, um episddio
metamorfico tardi-orogénico de alto grau foi registrado em torno de 2,06-2,04 Ga por rochas
granuliticas com protodlitos arqueanos e riacianos (Avelar et al. 2003, Enjolvy 2008, Oliveira et
al. 2008, Rosa-Costa et al. 2014, Gorayeb et al. 2021, Milhomem Neto et al. 2022).

O Dominio Carecuru é constituido por uma associacdo granito-greenstone riaciana
desenvolvida em um contexto de arco magmatico continental, construido entre 2,19-2,14 Ga e
incorporado a borda sudoeste do Bloco Amapéa durante o estagio acrescionario da Orogenia
Transamazonica (Rosa-Costa et al. 2006, 2017). E constituido principalmente por granitoides
calcio-alcalinos e ortognaisses tonaliticos, dioriticos e granodioriticos, datados entre 2,19-2,14
Ga (Rosa-Costa et al. 2006, 2017, Milhomem Neto & Lafon 2020). Este dominio contém um
inlier arqueano (Dominio Paru; Figura 12), composto por ortognaisses granuliticos com
protélitos igneos de ~2,60 Ga de idade (Rosa-Costa et al. 2003). Por ndo ter sido alvo do

presente trabalho, esse dominio ndo sera apresentado em detalhes.

4.1.2 Tipos de rocha e descri¢do das amostras

Para a primeira aplicagdo geoldgica deste trabalho, foi utilizado um ortognaisse
granodioritico (amostra JAP-02A), coletado a margem de uma drenagem nos arredores do
municipio de Pedra Branca do Amapari, na regido central do Amapa. As fotos de campo e
fotomicrografias desta amostra estdo disponiveis na Figura 13. O ortognaisse JAP-01A foi alvo
de estudo do TCC de Pinto (2020), vinculado a Faculdade de Geologia do IG-UFPA. Além
disso, foram utilizadas amostras coletadas ao longo do Rio Oiapoque (paleossoma STG-179B
e metatonalito B107). Os concentrados de titanita dessas amostras foram cedidos pelo Servigo

Geoldgico Francés (BRGM), que realizou levantamentos geoldgicos nessa area, fronteira entre
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0 estado do Amapa e a Guiana Francesa, em parceria com 0 Servigo Geologico do Brasil
(CPRM). As amostras de mdo néo estdo disponiveis no Laboratério Par-1so, portanto, suas
informacdes petrograficas sdo aquelas disponiveis em trabalhos geoldgicos prévios (Nomade
et al. 2002, Delor et al. 2003, Lafon et al. 2003, Tavares et al. 2003). A amostra STG-179B
aflora na area de Saut Cafesoca, a alguns quilémetros ao sul da cidade de Oiapoque e sua forma
de ocorréncia no campo ¢ ilustrada na Figura 14. A amostra B107 foi coletada mais ao sul,
cerca de 25 Km a jusante do Rio Camopi. A localizacdo das trés amostras esta exibida na Figura
12.

4.1.2.1 Complexo Guianense — ortognaisse granodioritico (JAP-02A)

A rocha aflora em blocos in situ (Figura 13b), de cor cinza escuro com porcdes
esbranquicadas e de granulacdo predominantemente média. E recortada por mobilizados
quartzo-feldspaticos concordantes com o bandamento gnaissico (Figura 13a), orientado de
acordo com o trend regional NW-SE. E composta essencialmente por quartzo, plagioclasio, k-
feldspato e biotita em menor propor¢do. Os minerais acessorios presentes sdo allanita, titanita,
zircdo, apatita e opacos. O ortognaisse apresenta uma textura granobléstica predominante, com
alguns dominios com um arranjo lepidoblastico definido pela orientacdo dos cristais de biotita
(Figura 13c). A titanita ocorre em cristais subédricos a anédricos, com cerca de 0,1 a 0,2 mm
de tamanho, normalmente associada a substituicdo das lamelas de biotita (Figura 13d) ou
bordejando cristais opacos.

Esta amostra foi previamente datada pelo método U-Pb em zircdo (LA-MC-ICP-MS;
Pinto 2020), com idades U-Pb entre 2696 + 16 Ma e 2651 + 18 Ma registrando, segundo o
autor, a idade de cristalizacdo neoarqueana do protdlito granodioritico do ortognaisse. Esta
idade, junto com as caracteristicas petrograficas, indica que esta rocha pertence ao Complexo
Guianense (2,69-2,60 Ga; Rosa-Costa et al. 2003, 2006, 2014, Milhomem Neto & Lafon 2019).
Além disso, um unico cristal registrou heranga magmatica em 2995 + 36 Ma, a qual ndo pode
ser diretamente relacionada a nenhuma unidade magmatica do embasamento mesoarqueano do
Bloco Amapa (Pinto 2020).
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Complexo Guianense - ortgnaisse grandioritico (JAP-02A)
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Figura 13 — FeicGes de campo e aspectos petrograficos do ortognaisse JAP-02A. (a) Visao geral do afloramento
do ortognaisse. (b) Aspectos macroscépicos da rocha, mostrando bandamento gnaissico. (c) Fotomicrografia a
nicois cruzados exibindo dominios com textura granoblastica e lepidoblastica. (e) Detalhe dos cristais de titanita
associados a biotita a nicdis descruzados.

4.1.2.2 Paleossoma do ortognaisse dioritico migmatitico (STG-179B)

A amostra STG-179B representa o paleossoma de um ortognaisse dioritico (amostra
STG-179A), o qual foi previamente descrito e datado em Lafon et al. (2003) e Tavares et al.
(2003). De acordo com esses autores, o ortognaisse dioritico corresponde a uma porcao mais
preservada, sem feicdes de fusdo in situ, do protélito igneo de um migmatito (Figura 14). Este
ortognaisse é composto essencialmente por anfibélio, plagioclasio, quartzo, epidoto, biotita e
microclina, com titanita como mineral acessorio normalmente associada ao anfibolio. No
mesmo afloramento, por¢des do ortognaisse foram intensamente migmatizadas e apresentam

mobilizados félsicos (leucossoma) resultantes de fuséo parcial in situ (Figura 14).
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Figura 14 — FeigBes de campo do afloramento STG-179, exibindo o ortognaisse dioritico STG-179A, que se
encontra migmatizado. O leucossoma STG-179C, de composig¢do félsica, € produto da anatexia do ortognaisse e
esta recortando o paleossoma do migmatito (amostra STG-179B).

ZircOes e titanitas do ortognaisse dioritico migmatizado, cujo paleossoma é a amostra
STG-179B, foram datados por evaporacdo de Pb e ID-TIMS, respectivamente (Lafon et al.
2003). Estes autores reportaram uma idade Pb—Pb em zircéo de 2139 + 1 Ma, interpretada como
a idade de cristalizacdo do protolito dioritico do ortognaisse. Uma idade U-Pb de 2105 * 27
Ma foi obtida para as titanitas do ortognaisse, 0 que marca o evento de migmatizacéo que afetou

esta rocha.

4.1.2.3 Complexo Laussat - metatonalito (B107)

As informagdes petrograficas do metatonalito B107 sdo aquelas descritas em Nomade
et al. 2002 e Delor et al. 2003. Segundo esses autores, 0 metatonalito apresenta granulacao
grossa e assinatura calcio-alcalina. E composto essencialmente por hornblenda rica em Mg,
biotita e plagioclasio, com quartzo e titanita intersticiais como minerais acessorios.

Anaélises por evaporagdo de Pb em zircdes do metatonalito B107 forneceram uma idade
de 2163 + 3 Ma (Delor et al. 2003). Recentemente, Milhomem Neto & Lafon (2020) dataram
a mesma amostra e obtiveram uma idade U-Pb em zircéo por LA-ICP-MS de 2139 + 12 Ma, a
qual é interpretada pelos autores como a idade de cristalizacdo do metatonalito. Além disso,
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uma andlise em um ndcleo herdado forneceu idade de 2502 + 51 Ma, registrando heranca
magmatica neoarqueana, a qual ndo foi possivel ser relacionada a nenhuma unidade magmatica
do embasamento do Bloco Amapa (Milhomem Neto & Lafon 2020). Segundo os autores, 0
reconhecimento deste nucleo herdado neoarqueano sugere que a idade por evaporacéo de Pb,

que ¢ ligeiramente mais velha, representa a mistura de Pb proveniente de dominios distintos.
4.1.3 Resultados geocronoldgicos U-Pb em titanita por LA-Q-ICP-MS

4.1.3.1 Complexo Guianense — ortognaisse granodioritico (JAP-02A)

O ortognaisse produziu cristais prismaticos de titanita com 200-300 um de tamanho,
predominantemente anédricos a subédricos, com raros cristais euédricos. As imagens de ERE
(Figura 15) mostram um zoneamento interno irregular, definido por setores normalmente
distribuidos em faixas de 10-100 um de largura. Alguns cristais apresentam aspecto
homogéneo, sem zoneamento interno, enquanto outros exibem bordas com tamanho inferior a
10 um. Além disso, boa parte dos cristais possuem microfraturas e, por vezes, pequenas

inclusoes.

Complexo Guianense - ortognaisse JAP-02A
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O Spots das analises U-Pb por SHRIMP (20 um) - idades **"Pb*/>**Pb

Figura 15 — Imagens de ERE das titanitas representativas do ortognaisse granodioritico JAP-02A, com a posi¢do
das analises pontuais (spots) por LA-Q-ICP-MS e SHRIMP.
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Foram realizadas 54 analises pontuais por LA-Q-ICP-MS nas titanitas da amostra JAP-
02A (Figura 16a), as quais mostraram conteido de Pb comum heterogéneo, com valores de
204 £206 variando entre 0,8 e 5,8%, com um Unico ponto analitico apresentando 2% 206 de 12%.
As analises concordantes (discordancia < 1%) e com menos de 2,5% de Pb comum mostraram
um espalhamento ao longo da Concérdia (Figura 16b), mas forneceram uma idade concordante
de 2033,1 + 4,0 Ma (20; n = 22; MSWD = 1,4). Estas mesmas analises foram utilizadas no
calculo da média ponderada das idades 2°’Pb*/2%Pb* de 2027 + 12 Ma (20; n = 22; MSWD =
0,25) ( Figura 16b). No diagrama Tera-Wasserburg da Figura 16¢, os dados sem correcdo de
Pb comum mostram um espalhamento ao longo da reta Pbc-Pb*. A regressao linear destes
pontos analiticos forneceu uma idade 28U/2°°Pb por intercepto inferior mais antiga, de 2047,2
+ 9,5 Ma (95% de conf.; n = 20; MSWD = 0,22), bem como uma estimativa de 2°’Pb/?%Ph
inicial por intercepto superior de 1,00 + 0,31 (Figura 16c¢), a qual é idéntica aquela definida pelo
modelo de Stacey & Kramers (1975) para a idade ~2050 Ma. Esta estimativa de Pb inicial foi
utilizada no calculo das idades corrigidas para o 2°’Pb, que forneceram uma média ponderada
de 2047,3 £ 6,1 Ma (20; n = 20; MSWD =0,19).

Além disso, foram conduzidas 18 analises por SHRIMP lle, as quais apresentaram
valores de 2% f,06 entre 0,8 e 1,9%. Um Unico ponto analitico apresentou erro de 5% sobre a
razéo 2°"*Ph/?*U e, portanto, foi descartado do calculo das idades. A partir dos dados corrigidos
para 0 Pb comum, as analises com menos de 2% de discordancia forneceram uma idade
concordante de 2049,7 £ 9,1 Ma (26; n = 17; MSWD = 0,02) e uma média ponderada de 2051
+ 10 Ma (20; n = 17; MSWD = 0,44) (Figura 16d). Estas idades sdo concordantes, dentro dos
limites de erro, com as idades 233U/?%Pb (corrigidas para o 2°’Pb) obtidas por LA-Q-ICP-MS.
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Figura 16 — Diagramas Concordia e Tera-Wasserburg com os dados das titanitas do ortognaisse JAP-02A, obtidos
por LA-Q-ICP-MS (a, b e ¢) no Laboratorio Para-Iso e por SHRIMP (d) no CPGEO-USP. (a) diagrama Concérdia
com os dados corrigidos para Pb comum, as elipses em preto foram descartadas do calculo das idades; (b) idade
concordante e média ponderada das idades 2’Pb*/?%Pb*, ambas calculadas a partir dos mesmos pontos analiticos;
(c) dados sem correcdo de Pb comum plotados em diagrama Tera-Wasserburg, com intercepto inferior e superior
(y-intercept) definidos pela regressio linear. A média ponderada das idades corrigidas para o 2°’Pb foi calculada a
partir da composicao de Pb inicial do intercepto superior; e (d) idade concordante e média ponderada das idades
207ply*/206ph* fornecidas pelas analises por SHRIMP.

4.1.3.2 Paleossoma (STG-179B)

Os cristais de titanita do paleossoma sdo predominantemente subédricos, com alguns
cristais anédricos e cerca de 150-350 pum de tamanho. As imagens de ERE (Figura 17)
comumente apresentam zoneamento concéntrico, definido por dominios irregulares de 20-100
pum de largura, com alguns cristais exibindo bordas com < 20 um de espessura. Alguns cristais

possuem microfraturas e incluses de 10-60 pm de tamanho.
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Figura 17 — Imagens de ERE das titanitas representativas do paleossoma STG-179B, com a posi¢do das analises
pontuais (spots) por LA-Q-ICP-MS e SHRIMP.

Foram realizadas 46 analises pontuais nos cristais de titanita do paleossoma por LA-Q-
ICP-MS (Figura 18a). Estes spots apresentaram conteudo de Pb comum elevado e heterogéneo,
com valores de 2% 206 variando entre 1,5 e 15%, com dois pontos apresentando 2% 06 de 20 e
24%. Os pontos discordantes e/ou com alta proporcao de Pb comum (n = 31) foram descartados
do calculo das idades. Dessa forma, 15 analises concordantes (< 1 % de discordancia) e com
contribuicdo de Pb comum inferior a 6% foram utilizadas no célculo das idades corrigidas tanto
para 0 2%Pb quanto para o 2°’Pb. Os dados corrigidos para o 2°4Pb, os quais estdo plotados no
diagrama Concordia convencional da Figura 18b, forneceram uma média ponderada das idades
207pp*[296Ph* de 2112 + 12 Ma (206; n = 15; MSWD = 0,15) e uma idade concordante idéntica
de 2111,5 + 4,5 Ma (20; n = 15; MSWD = 0,03). Estes mesmos pontos analiticos, mas sem
corregdo de Pb comum, foram plotados em diagrama Tera-Wasserburg e apresentaram
espalhamento ao longo da reta Pbc-Pb* (Figura 18c). A regressao linear destes pontos forneceu
uma idade 2%U/?%Pb por intercepto inferior de 2112 + 20 Ma (95% de conf.; n = 15; MSWD =

0,59), bem como uma estimativa da razdo 2°’Pb/?°®Pb inicial de 1,01 + 0,28, definida por
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intercepto inferior (Figura 18c). Esta estimativa de 2°’Pb/?%Pb inicial, que é idéntica aquela
derivada do modelo de Stacey & Kramers (1975), foi utilizada no calculo da média ponderada
das idades corrigidas para o 2°’Pb de 2111 + 11 Ma (20; n = 15; MSWD = 0,15). Apesar do
conteudo elevado e heterogéneo de Pb inicial dessas analises, as idades definidas por meio dos
dados corrigidos e ndo corrigidos para 0 Pb comum sao idénticas. O erro a 1o sobre a razdo
207pp*/23Y variou entre 1,0-2,7%, enquanto para as razdes totais 238U/?%Ph e 29"Pp/2%ph

variou entre 0,4 e 2,3% e 0,8 e 1,7%, respectivamente.

Paleossoma STG-179B
clipses de erro a 68,3% de conf. clipses de erro a 68,3% de conf. ¢ barras a 1o
(a) (b) 0.400
(n=54)
0.45 Idade concordante
0.396 2111,5 = 4,5 Ma (20)
(n=15)
0.35 0.392
= =
ey S Média pond. *"Pb*/*Pb*
= = 0.388
2112+ 12 Ma (20)
E-' 0.25 - co
-4 s = 2150
~ o1 ="
0.384 £ 2130
&
rimll
) 1T
=
=TT
0.380 g™
n
& 2070
g
LA-Q-ICP-MS LA-Q-ICP-MS = 20 |
0.05 L 1 0.376
1 3 5 7 9 6.6 68 70 72 74
ZUTPbIZJSlJ 207Pb/235U
clipses de erro a 68,3% de conf. ¢ barras a 1o clipses de crro a 68,3% dc conf. ¢ barras a lo
(©) — = (@
y-imtercept = 1,01£0,26 Ezm:
s b MSWD =0,22 Ezmu 042 +  Idade concordante
. | | | | | I | | 2113 £ 10 Ma (26)
L n i | (n=12)
LN
52000
R 038
é 016 | _é‘)o?n ch 2000
& Intercepto inferior, = 2050 & Média 207 Py 206 Py *
=205 Py pr— pond. 2'Pb*/2*Ph
= 2112420 Ma Mediapond “*UPPb | 5 1000/ ~ 2114211 Ma (20)
= (95% conf.) 2011 + 11 Ma (25) ga 034 F2
= S 1 2, 20
o (n=15) 1800 2 2180
ol & 2o | | | | |
2260 L T o |
0.301 -OD/ ; 2120 L 111 |
P '4 Ll T
B b D 2080 |
B 2000
Pb comum (%) LA-Q-ICP-MS SHRIMP = o0
I — 026 . . - . .
238 242 246 250 254 258 202 2.64 4 5 6 ki 8 9 10
B[] 206}, 2Tpp/2357]

Figura 18 — Diagramas Concérdia e Tera-Wasserburg com os resultados U-Pb das titanitas do paleossoma STG-
179B, obtidos por LA-Q-ICP-MS (Laboratorio Para-1so) e por SHRIMP (CPGEO-USP). (a) diagrama Concordia
com os dados corrigidos para Pb comum. As elipses em preto foram descartadas do calculo das idades; (b) idade
concordante e média ponderada das idades 2°7Pb*/2%Pb*, ambas calculadas a partir de 15 pontos analiticos com
menos de 1% de discordancia; (c) diagrama Tera-Wasserburg, com intercepto superior (y-intercept) e inferior
(idade 2%8U/?%Pb) definidos por regressdo linear dos dados sem correcdo de Pb comum. A média ponderada das
idades corrigidas par ao 2°’Pb foi calculada partir da composicéo de Pb inicial do intercepto superior; e (d) idade
concordante e média ponderada das idades 2°’Pb*/?°Ph* fornecidas pelas analises SHRIMP. As elipses em preto
foram descartadas do célculo das idades.

Foram conduzidas 18 analises por SHRIMP lle nas titanitas desta amostra (Figura 18d),

as quais também mostraram conteudo elevado e heterogéneo de Pb comum. Os valores de
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204 £r06 entre 0,7 e 13,4% sdo coerentes com os valores determinados por LA-Q-ICP-MS. Cinco
pontos analiticos mais discordantes (6-25% de discordancia) foram descartados do célculo das
idades, bem como um Unico ponto com erro de 9,5% sobre a razdo 2°’Pb*/2°U. Os pontos
concordantes a subconcordantes (discordancia < 5%) apresentam um espalhamento ao longo
da Concordia, mas forneceram uma idade concordante de 2113 £ 10 Ma (20; n=12; MSWD =
0,05), bem como uma média ponderada das idades 2°’Pb*/2%Pb* idéntica de 2114 + 11 Ma (2c;
n=12; MSWD = 0,52) (Figura 18d). O erro a 1 sobre as razdes 2°’Pb*/?*°U variou entre 1,3
e 5,3%. Estas idades sdo similares, dentro dos limites de erro, com as idades fornecidas pelo
LA-Q-ICP-MS.

4.1.3.3 Complexo Laussat — metatonalito (B107)

O metatonalito produziu cristais prismaticos de titanita predominantemente subédricos,
com 180-450 um de tamanho. As imagens de ERE (Figura 19) mostram que 0s cristais sdo
homogéneos, sem zoneamento e comumente possuem microfraturas. Além disso, alguns
apresentam inclusGes de minerais prismaticos, com tamanho variando entre 10 e 200 pm. As
titanitas do metatonalito B107 foram analisadas somente por LA-Q-ICP-MS, diferentemente
das demais amostras, que também foram analisadas por SHRIMP.

Foram conduzidas 56 analises pontuais por LA-Q-ICP-MS nas titanitas do metatonalito
(Figura 20a). O contetdo de Pb comum mostrou-se mais baixo e homogéneo em relagdo as
amostras anteriores, com valores de 2%4f,06 variando entre 0,5 e 3,1%. Somente duas analises
apresentaram valores de 2%f,0s mais elevados, de 3,8 e 11,2%. Os pontos analiticos com
discordancia > 1% e conteudo de Pb comum > 3% foram desconsiderados no calculo das idades
corrigidas para o 2%Pb e 2°’Ph. As analises concordantes foram plotadas no diagrama Concordia
covencional da Figura 20b e definiram uma idade concordante de 2104,4 + 5,6 Ma (20; n=17;
MSWD = 0,03). Estes pontos forneceram uma média ponderada das idades 2°’Pb*/°%Pb* de
2103 + 20 (20; n = 17; MSWD = 0,05), que ¢ idéntica a idade concordante, porém apresenta
erro bem mais alto. O erro a 1o sobre a razdo 2°’Pb*/*°U variou entre 1,5 e 3,1 %.
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Figura 19 — Imagens de ERE das titanitas representativas do metatonalito B107, com a posi¢do dos spots das
analises U-Pb in situ por LA-Q-ICP-MS.

No diagrama Tera-Wasserburg da Figura 20b, os dados sem corre¢do de Pb formaram
um cluster préximo ao intercepto inferior da Concérdia (polo radiogénico da reta Pbc-Pb*), o
que esta relacionado ao baixo conteddo de Pb comum das analises. Dessa forma, as idades
foram ancoradas pela estimativa de 2°’Pb/?%Pb inicial de 1,01, derivada do modelo de Stacey
& Kramers (1975). Isto definiu uma idade 2*8U/2%Pb por intercepto inferior de 2108 + 12 Ma
(95% de conf.; n =17; MSWD = 0,59), bem como uma media ponderada das idades corrigidas
para 0 2°’Pb idéntica de 2108,6 + 7,4 Ma (20; n = 17; MSWD = 0,74) (Figura 20b). Estas idades
s&o similares, dentro dos limites de erro, as idades corrigidas para o 2**Pb. Além disso, o erro a
1c sobre as razbes totais 28U/?%Ph e 20'Ph/°®Ph variou entre 0,4-1,7% e 1,3-2,5%,

respectivamente.
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Figura 20 — Diagramas Concordia e Tera-Wasserburg com os resultados U—Pb obtidos nas titanitas do metatonalito
B107 por LA-Q-ICP-MS. (a) diagrama Concordia com os dados corrigidos para Pb comum. A idade concordante
e a média ponderada das idades 2°’Ph*/2%Ph* foram calculadas a partir de 17 pontos analiticos com menos de 1%
de discordancia. As elipses em preto foram descartadas do célculo das idades; e (b) dados sem correcdo de Pb
comum plotados em diagrama Tera-Wasserburg, onde o intercepto inferior (idade 2*3U/?%Pb) foi ancorado pela
composigéo de 2"Pb/?%Pb inicial estimada pelo modelo de Stacey & Kramers (1975).

4.2 SISTEMA OROGENICO SERGIPANO, SUL DA PROVINCIA BORBOREMA

4.2.1 Contexto regional

A Provincia Borborema (Figura 21) esta localizada na porc¢éo leste da Plataforma Sul-
Americana (Almeida et al. 1981), com area de aproximadamente 380.000 Km?, e foi formada
a partir da convergéncia dos cratons Amazénico, Sdo Luis-Oeste Africano e Sdo Francisco-
Congo durante a aglutinacdo do Gondwana Oeste (Almeida et al. 1981, Caxito et al. 2020). De
maneira geral, ¢ composta por um embasamento gnaissico-migmatitico arqueano e
paleoproterozoico, recoberto por sequéncias metassupracrustais mesoproterozoicas e
neoproterozoicas, com uma rede de zonas de cisalhamento transcorrentes seccionando a
provincia em diferentes dominios/terrenos (Brito Neves et al. 2000, Santos et al. 2000, Delgado
et al. 2003, van Schmus et al. 2008, Rosa et al. 2020). E limitada a norte e a leste pela Margem
Continental, a sul pelo Craton Sdo Francisco e a oeste pela Bacia do Parnaiba. A Provincia
Borborema foi afetada pelos eventos orogénicos Cariris Velhos (~1,0 Ga) e Brasiliano/Pan-
Africano (~0,6 Ga), sendo o Ultimo responsavel por metamorfismo de baixo a alto grau,
colocacdo de diversos granitoides e desenvolvimento do sistema de zonas de cisalhamento
transcorrentes em escala continental (Brito Neves et al. 2000, Santos et al. 2000).

O magmatismo brasiliano da Provincia Borborema tem sido dividido em cinco estagios,

de acordo com padrdes estruturais, geogquimicos, geocronoldgicos e isotdpicos (van Schmus et
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al. 2011). Baseado neste modelo, mas com modifica¢6es nos intervalos de idade, Caxito et al.
2020 propdem os seguintes estagios magmaticos: (i) colocacdo de plutons pré-colisionais em
contexto de arco continental (640-620 Ma); (ii) leucrogranitos e granitos a duas micas com
colocacdo contemporéanea ao periodo de pico metamérfico e de deformacao relacionado ao
evento orogénico Brasiliano (525-590 Ma); (iii) colocacdo de plutons sin-colisionais a sin-
transocorrentes de composicao granitica a sienitica e localmente shoshonitica (590-575 Ma);
(iv) colocacdo de platons tardi- a pos-colisionais em relagdo ao regime de deformacdo regional
strike-slip (575-550 Ma); (V) colocacéo de plutons sem deformacéo, exceto aqueles colocados

ao longo de zonas de cisalhamento.
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Figura 21 — Mapa geolégico simplificado da porcdo sul da Provincia Borborema, destacando os dominios
tectdnicos do Sistema Orogénico Sergipano (modificado de Davison & Santos, 1989). Insert: compartimentacao
da Provincia Borborema nas subprovincias Norte (SN), Central (SC) e Sul (SS), delimitadas pelas zonas de
cisalhamento Patos (ZCP) e Pernambuco (ZCPE), segundo van Schmus et al. (2008, 2011).

Diversas propostas de compartimentacdo geotectdnica foram levantadas para a
Provincia Borborema (Brito Neves et al. 2000, Santos et al. 2000, Delgado et al. 2003, van
Schmus et al. 2008). As zonas de cisalhamento Patos e Pernambuco, de direcéo
dominantemente E-W, dividem a Provincia Borborema nas subprovincias Norte/Setentrional,
Central/Transversal e Sul/Meridional (Delgado et al. 2003, van Schmus et al. 2008, 2011),
como mostra o insert da Figura 21. A Subprovincia Sul é limitada pelo Lineamento Pernambuco
e o Craton S&o Francisco a norte e sul, respectivamente. Este setor compreende o Superterreno
Pernambuco-Alagoas, o Sistema Orogénico Sergipano (SOS) e a Faixa orogénica Riacho do

Pontal. O SOS esta situado entre o Superterreno Pernambuco-Alagoas e o Craton Sdo Francisco
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(Figura 21). O modelo mais aceito para evolucdo geodinamica dessa regido sugere que o SOS
corresponde ao produto da coliséo continental entre o Supercontinente Pernambuco-Alagoas e
a paleoplaca Séo Francisco, durante a Orogenia Brasiliana/Pan-Africana (Oliveira et al. 2010,
2017). Recentemente, outro modelo evolutivo vem ganhando forca e propde que a Provincia
Borborema comp6s uma extensa massa continental formada por processos paleoproterozoicos
de acrescdo-colisdo, a qual passou por decratonizacdo durante o evento orogénico
Brasiliano/Pan-Africano (Neves et al. 2015, 2016, Ganade et al. 2021, Neves 2021).

O SOS pode ser subdividido nos dominios Estancia, Vaza-Barris, Macururé, Maranco,
Poco Redondo e Canindé (Figura 21), os quais apresentam evolugdes tectonicas distintas e sdo
separados por zonas de cisalhamento regionais (Davison & Santos 1989). O Dominio Macururé
tem limite a sul com o Dominio VVaza-Barris e a norte com os dominios Marancé, Pogo Redondo
e Canindé. Este dominio é formado pela sequéncia metavulcano-sedimentar do Grupo
Macururé e por uma suite intrusiva de granitoides e rochas mafico-ultramaficas de idade
brasiliana. O Grupo Macururé é composto predominantemente por biota xistos, filitos,
metarenitos e quartzitos, com subordinadas grauvacas, rochas vulcanicas e lentes anfiboliticas
(Davison & Santos 1989, Oliveira et al. 2010). Os plutons graniticos sdo expressivos neste
dominio e podem ser divididos em granitoides pré-colisionais (628-625 Ma) e sin-colisionais
(590-570 Ma), em relacédo ao principal evento de deformacéo que afetou esta regido (Bueno et
al. 2009). Estes granitos pré-colisionais foram formados em ambientes de arco magmaético
continental, enquanto os sin-colisionais foram gerados durante o estagio colisional (Oliveira et
al. 2010).

Dentre esses granitos intrusivos no Grupo Macururé, ocorre o Pluton Pedra Furada (~5
Km), um dos alvos de aplicacdo da metodologia U-Pb implementada nesta dissertagdo (amostra
S0S-1257). Apresenta forma alongada na direcdo NW-SE, paralela a foliacdo dos xistos do
Grupo Macururé. E composto essencialmente por biotita-muscovita granitos que
frequentemente hospedam enclaves méaficos supermicéaceos, compostos por biotita (Pereira et
al. 2023). Como aplicagdo geologica da metodologia U-Pb em titanita neste trabalho, foi
utilizada uma amostra de granito (SOS-1257) do Platon Pedra Furada, vinculada a Tese de
Doutorado do aluno Fabio Pereira, do Programa de P6s Graduacdo em Geologia e Geoquimica
(PPGG) do IG-UFPA. Bueno et al. (2009) analisaram, por ID-TIMS, titanitas de um granito do
Platon Pedra Furada, cujas analises forneceram uma idade U—Pb por intercepto superior de
570,6 £ 8,8 Ma, considerada pelos autores como a idade de colocacao deste platon. Além disso,
Pereira et al. (2023) analisaram, por LA-MC-ICP-MS, os zircdes da amostra SOS-1257; no
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entanto, o elevado grau de metamitizacdo dos cristais de zircdo inviabilizou a determinacdo de
uma idade

4.2.2 Descrigdo petrogréafica do granito SOS-1257

A rocha apresenta cor rosa e granulacao fina (Figura 22a). Possui textura equigranular
e estrutura foliada, definida pela orientagio dos cristais de mica. E composta essencialmente
por quartzo, microclina e plagioclasio, com biotita e muscovita em menor propor¢do. Os
minerais acessorios presentes sdo epidoto, allanita, titanita, zircao, apatita e opacos. Os cristais
de titanita apresentam faces predominantemente subédricas (Figura 22b,c e d), com cerca de
0,2 mm de tamanho e normalmente ocorrem inclusos em biotita ou em agregados associados a
cristais de biotita, epidoto e minerais opacos (Figura 22b e c). Além disso, os cristais de titanita
possuem inclusdes de zircdo com ~0,02 mm de tamanho (Figura 22d).

Figura 22 — Aspectos petrogréaficos do granito SOS-1257. (a) Fei¢des de campo do granito, com cor rosa,
granulagdo fina e estrutura foliada. (b e ¢) Fotomicrografias a nicéis cruzados exibindo textura equigranular e
cristais de titanita subédricos associados a biotita, a qual define a foliagdo da rocha. (d) Fotomicrografia a nicois
cruzados mostrando, em detalhe, um cristal de titanita subédrico com inclusdes de zircéo.
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4.2.3 Resultados geocronoldgicos U-Pb em titanita do granito SOS-1257

O granito SOS-1257 produziu cristais de titanita prismaticos, predominantemente
subédricos e com 150-350 um de tamanho. As imagens de ERE (Figura 23) ndo exibem
zoneamento interno, mas sdo frequentes microfraturas e feicdes de alteracdo, as quais se
desenvolveram preferencialmente ao longo do fraturamento. Além disso, sdo comuns inclusdes

prismaticas, com menos de 10 um a aproximadamente 30 um de comprimento.
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Figura 23 — Imagens de ERE das titanitas representativas do granito SOS-1257, com a posi¢do das andlises
pontuais (spots) por LA-Q-ICP-MS e SHRIMP.

Foram realizadas 42 anélises pontuais por LA-Q-ICP-MS nas titanitas do granito SOS-
1257 (Figura 24a), as quais mostraram contribuicdo de Pb comum alta e heterogénea, com
valores de 2% f,06 variando entre 3,7 e 13%. Os pontos analiticos concordantes (discordancia <
1%) e com Pb comum < 8% forneceram uma média ponderada das idades 2°°Pb*/%*8U de 634,9
+ 7,4 Ma (20; n =7, MSWD = 0,21), que € idéntica a idade concordante de 634,8 + 7,0 Ma
(Figura 24a). Para os dados sem corre¢do de Pb, foi acrescentado no céalculo das idades um

ponto subconcordantes com 12,6% de Pb comum, o que aumentou o espalhamento ao longo da
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reta Pbc—Pb* no diagrama Tera-Wasserburg (Figura 24b). A regressdo linear desses dados
forneceu uma idade #8U/2%Pb por intercepto inferior de 636 + 15 Ma (95% de conf.; n = 8;
MSWD = 0,21), assim como uma estimativa da razdo 2°’Pb/?%Pb inicial por intercepto superior
de 1,00 * 0,33 (Figura 24b). Este valor foi utilizado para calcular as idades corrigidas para o
207pPh, com média ponderada de 634,1 + 8,9 Ma (206; n = 8; MSWD = 0,02). A composicio de
Pb comum definida pelo y-intercept é ligeiramente menos radiogénica do que a estimativa do
modelo de Stacey & Kramers (1975), com razdo 2°’Pb/?°Pb em 630 Ma igual a 0,88. Este valor
foi utilizado para ancorar a composicao de Pb no diagrama Tera-Wasserburg, fornecendo uma
idade 2%U/?%Pb por intercepto de 633 + 11 Ma (95% de conf.; n = 8; MSWD = 0,08), bem
como uma média ponderada das idades corrigidas para o0 2°’Pb de 631,2 + 7,0 Ma (26; n = §;
MSWD = 0,07). O erro a 1o sobre a razdo 2°’Pb*/?*°U variou entre 2,5-3,9%, enquanto para as
razdes totais 2%2U/?%Pb e 2°7Pb/?%Pb variou entre 1,0-2,5% e 1,1-2,0%, respectivamente.

Além disso, foram conduzidas 18 analises pontuais por SHRIMP lle nos cristais de
titanita dessa amostra (Figura 24c e d). A propor¢do de Pb comum nessas analises também foi
alta e heterogénea, com valores de 2% f,06 variando entre 4,2 e 12,3 %, com um nico ponto com
204 £206 igual a 17%. Estes valores sdo coerentes com o contetido de Pb comum definido por LA-
Q-ICP-MS. Cinco pontos analiticos com discordancia > 10% e/ou conteudo de Pb comum >
8% foram descartados do calculo das idades corrigidas para o 2%*Pb. Os pontos concordantes
forneceram uma média ponderada das idades 2°°Pb*/%*8U de 631,7 + 5,4 Ma (26; n = 13; MSWD
= 0,97), a qual é idéntica a idade concordante de 631,8 £ 5,4 Ma (Figura 24c). A regressao
linear dos dados sem correcdo de Pb, em diagrama Tera-Wasserburg, foi ancorada pelo
207pp/2%pp inicial estimado pelo modelo de Stacey & Kramers (1975), fornecendo uma idade
238/2%pPp por intercepto de 633,8 + 8,8 Ma (95% de conf.; n = 16; MSWD = 0,98). Utilizando
a mesma composicdo de Pb inicial, foi obtida uma média ponderada das idades corrigidas para
0 2Pb de 629.,6 + 5,0 Ma (20; n = 16; MSWD = 1,08), como mostra a Figura 24d. As idades
SHRIMP s&o concordantes entre si e, dentro dos limites de erro, com as idades obtidas por LA-
Q-ICP-MS.
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Figura 24 — Diagramas Concordia e Tera-Wasserburg com resultados U-Pb obtidos nas titanitas do granito SOS-
1257 por LA-Q-ICP-MS (Laboratério Para-1so) e por SHRIMP (CPGEO-USP). (a) diagrama Concdérdia com os
dados corrigidos para Pb comum, mostrando idade concordante e média ponderada das idades 2%Ph*/2%¥U. As
elipses em preto foram descartadas do calculo das idades; (b) diagrama Tera-Wasserburg com intercepto superior
(y-intercept) e inferior (idade 238U/2%Pb) definidos pela regressao linear dos dados sem corregéo de Pb comum; e
(c) diagrama Concoérdia com os dados obtidos por SHRIMP, mostrando a idade concordante e a méedia ponderada
das idades 2°6Pb*/238U; e (d) Dados SHRIMP sem corre¢do de Pb comum, plotados em diagrama Tera-Wasserburg
e ancorados pela composicéo de 2°’Pb/?%Ph inicial estimada por Stacey & Kramers (1975), com idade definida por
intercepto inferior e média ponderada das idades corrigidas pelo 2°’Ph.

4.3 DISCUSSAO E INTERPRETACOES

As andlises por LA-Q-ICP-MS (Para-lso, UFPA) e por SHRIMP nas titanitas do
ortognaisse JAP-02A forneceram, respectivamente, uma média ponderada das idades corrigidas
para 0 2’Pb de 2047,3 + 6,1 Ma e uma média ponderada das idades 2°’Pb*/?%Pb* de 2051 +
10 Ma. Os dados obtidos por LA-Q-ICP-MS e com corre¢do de Pb baseada no 2%*Pb forneceram
idades 2°"Pb*/2%Pb* mais jovens, com média ponderada de 2027 + 12 Ma, bem como uma
idade concordante de 2033,1 + 4,0 Ma. Estas idades mais jovens obtidas no Laboratorio Paréa-
Iso indicam que a correcdo baseada no 2°*Pb ndo foi apropriada, uma vez que as idades
corrigidas para o 2°’Pb s&o concordantes com a idade SHRIMP. Os zircoes deste ortognaisse
foram datados por LA-MC-ICP-MS por Pinto (2020) e forneceram idades concordantes de 2696
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+ 16 Ma e 2651 = 18 Ma, sendo a mais antiga interpretada pelo autor como a idade de
cristalizagdo neoarqueana do protdlito. As idades de titanita em torno de 2,05 Ga, obtidas neste
trabalho, registram o evento metamdrfico que afetou o protélito granodioritico do ortognaisse
durante o Neoriaciano. As temperaturas de fechamento para difusdo de Pb em titanitas naturais
variam entre 650 e 780 °C (Scott & St-Onge 1995, Pidgeon et al. 1996, Kohn & Corrie 2011,
Spencer et al. 2013). Isto sugere que as idades U-Pb em titanitas do ortognaisse representam o
crescimento da titanita durante o evento metamorfico/deformacional, sob condigdes de facies
anfibolito superior. Outra possibilidade seria a reabertura e fechamento, durante um evento
tectono-termal no final do Riaciano, do sistema U-Pb de titanitas magmaticas arqueanas do
ortognaisse. Esta é a primeira evidéncia geocronoldgica de um evento metamorfico de alto grau
ha 2,05 Ga nas rochas do embasamento arqueano da por¢éo norte do Bloco Amap4, o qual esta
relacionado ao estdgio tardi-Transamazoénico (2,07-2,02 Ga) da evolucdo geodinamica do
Sudeste do Escudo das Guianas na transicdo Riaciano-Orosiriano. Esta fase tardi-orogénica é
marcada pela colocacdo de corpos graniticos, bem como por metamorfismo de alto grau e
migmatizagdo em escala regional (Vanderhaeghe et al. 1998, Delor et al. 2003, Rosa-Costa et
al. 2006, Enjolvy 2008, Gorayeb et al. 2021). Essas interpretacdes sao coerentes com o0 evento
de granulitizacdo que afetou a borda nordeste do Bloco Amapa, cujo pico metamdrfico se deu
em 2,06-2,04 Ga, registrado pelos granulitos e charnockitos do Complexo Tartarugal Grande
(Avelar 2002, Enjolvy 2008, Oliveira et al. 2008, Gorayeb et al. 2021, Milhomem Neto et al.
2022). Além disso, o Bloco Amapa também experimentou magmatismo tardi-colisional em
torno de 2,04-2,05 Ga. Este magmatismo é representado pelo Granito Carrapatinho, com idades
Pb—Pb de 2055 + 6 Ma (Avelar 2002) e U-Pb de 2041 + 16 Ma (Milhomem Neto & Lafon
2020), bem como por um corpo monzogranitico da Suite Intrusiva lgarapé Careta, com idade
Pb—Pb de 2049 + 2 Ma (Rosa-Costa et al. 2006).

A amostra STG-179B representa o paleossoma de um ortognaisse dioritico migmatitico.
As andlises nas titanitas do paleossoma forneceram idades 2°’Pb*/2%Pb* de 2112 + 12 Ma,
definida por LA-Q-ICP-MS, e de 2114 £+ 11 Ma, obtida por SHRIMP. As duas idades s&o
concordantes entre si e com as idades corrigidas para o 2°’Pb, cuja média ponderada foi de 2111
+ 11 Ma. A idade de cristalizacdo do protdlito dioritico do ortognaisse foi registrada em 2139
+ 1 Ma por evaporacao de Pb em zircdo (Lafon et al. 2003). Além disso, 0s autores obtiveram
uma idade U—Pb por ID-TIMS de 2105 £ 27 Ma para as titanitas do ortognaisse, 0 que marca o
evento de metamorfismo/migmatizacdo da rocha. Portanto, as idades em titanita em torno de
2112 Ma, obtidas neste trabalho para o paleossoma STG-179B, estdo em concordancia, dentro

dos limites de erro, com a idade previamente obtida por Lafon et al. (2003) nas titanitas do
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ortognaisse. As analises por LA-Q-ICP-MS das titanitas do metatonalito B107 forneceu uma
idade concordante de 2104,4 + 5,6 Ma, a qual é similar & média ponderada das idades corrigidas
para 0 2°’Pb de 2108,6 *+ 7,4 Ma. A idade de cristalizacio da amostra B107 foi previamente
definida por Milhomem Neto & Lafon (2020), que reportam uma idade de 2139 + 12 Ma. Além
disso, Nomade et al. (2002) obtiveram idades Ar-Ar em hornblenda e biotita de 2054 + 4 Ma e
1995 + 4 Ma, respectivamente. Segundo 0s autores, essas duas idades estdo marcando o
fechamento do sistema Ar-Ar para cada mineral, em decorréncia de resfriamento apos evento
termal. Dessa forma, as titanitas do paleossoma STG-179B e do metatonalito B107
provavelmente estdo registrando um evento metamorfico regional de alto grau em torno de
2,11-2,10 Ga. Este evento estaria relacionado ao estagio colisional da evolucéo geodindmica do
Sudeste do Escudo das Guianas, o qual € marcado por extenso magmatismo granitico e
metamorfismo/migmatizacdo de granitoides e sequéncias metavulcano-sedimentares, em
decorréncia da colisdo de arco continental (Dominio Lourenco) com o Bloco Amapé (Delor et
al. 2003, Viana et al. 2020). Alternativamente, considerando que o metatonalito B107 néo
apresenta sinal de deformacao, as idades das titanitas poderiam ser interpretadas como resultado
de resfriamento magmatico a partir de sua cristalizacdo/colocacdo em 2139 + 12 Ma (U-Pb em
zircdo; Milhomem Neto & Lafon 2020). No entanto, as duas hipdteses estdo de acordo com as
idades Ar-Ar da amostra B107, uma vez que a temperatura de fechamento do sistema U-Pb em
titanita (650-780°C) é maior do que aquelas para o sistema Ar-Ar em hornblenda (~530°C) e
biotita (~350°C).

As analises por LA-Q-ICP-MS conduzidas nas titanitas do granito SOS-1257
forneceram uma média ponderada das idades 2°°Pb*/%*8U de 634,9 + 7,4 Ma, a qual € idéntica
a média ponderada das idades corrigidas para o 2°’Pb de 634,1 + 8,9 Ma. Nessa amostra, as
analises por SHRIMP forneceram uma média ponderada das idades 2°Pb*/2%U de 631,7 + 5,4
Ma, que é similar, dentro dos limites de erro, com as idades determinadas por LA-Q-ICP-MS.
As idades em torno de 630 Ma do granito SOS-1257 séo interpretadas como a melhor estimativa
para a idade de cristalizacdo/colocacdo do Platon Pedra Furada. Como comentado
anteriormente, fragdes de titanitas de uma amostra do platon foram previamente datadas por U-
Pb ID-TIMS e forneceram uma idade mais jovem de 570,6 + 8,8 Ma (Bueno et al. 2009). No
entanto, as titanitas analisadas por estes autores apresentaram elevado grau de discordancia ou
discordancia inversa, composicao heterogénea de U, Th e Pb, bem como alto conteddo de Pb
comum, com razdes 2°6Pb/?%*Pb > 80, correspondentes a valores de 2% f26 Superiores a 22%.
Um estudo textural detalhado demostrou que as titanitas do granito SOS-1257 registram

transformacoes tardi-magmaticas, resultando na formacao de 6xidos e carbonatos secundarios
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(Pereira et al. 2023). Alem disso, é desafiador obter uma idade representativa por métodos de
dissolugdo em cristais texturalmente complexos, uma vez que ndo ha como ter um controle
textural. Portanto, considerado a complexidade das titanitas do Platon Pedra Furada, as idades
ID-TIMS mais jovens podem representar uma mistura de dominios igneos e dominios alterados,

fornecendo uma idade sem sentido geologico (Pereira et al. 2023).
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CAPITULO 5 CONCLUSOES

Os resultados obtidos por LA-Q-ICP-MS no Laboratério Para-Iso demonstram a
viabilidade da metodologia U-Pb in situ em titanita, a qual se encontra em rotina no laboratorio.
Os resultados demostram reprodutibilidade, exatiddo e precisao, com incertezas a 2o inferiores
a 2%, exceto para a titanita CKHB, cujos erros variaram entre 1-4%. O protocolo analitico,
implementado no presente trabalho, foi validado a partir de datacdo por SHRIMP lle das
titanitas Khan e CKHB e de algumas amostras, cujas idades sdo similares aquelas obtidas por
LA-Q-ICP-MS. As idades de 1044 + 11 Ma, 518 + 5 Ma, 318 + 21 Ma e 93,9 + 2,9 Ma das
titanitas Tory Hill, Kahn, Mud Tank e CKHB apresentam boa concordancia com as idades 1D-
TIMS de 1039 * 23 Ma (Fisher et al. 2020), 515-522 Ma (Kinny et al. 1994, Heaman 2009,
Mazoz et al. 2022), 319,20 + 0,36 Ma e 94,29 + 0,15 Ma (Fisher et al. 2020), respectivamente.
A titanita Khan mostrou-se mais adequada para uso como material de referéncia primario,
devido ao seu contetdo de Pb comum baixo e homogéneo, alto sinal analitico e razBes
radiogénicas U-Pb homogéneas. Os demais materiais de referéncia apresentaram uma
contribuicdo de Pb comum mais alta e heterogénea, especialmente a titanita CKHB, cujos
valores de 2%4f,06 variaram entre 7,6 e 26%. A titanita Tory Hill apresentou idades distintas de
acordo com a abordagem de correcdo de Pb comum, isto porque a estimativa de 2°’Pb/?%Ph
inicial por intercepto superior € mais radiogénica do que aquela prevista pelo modelo de Stacey
& Kramers (1975). Neste caso, a correcdo de Pb comum baseada no 2%*Pb foi menos efetiva,
fornecendo uma idade mais jovem do que aquela corrigida para o 2°’Pb, a qual foi calculada
utilizando a composi¢do de Pb inicial estimada em diagrama Tera-Wasserburg. Além disso,
devido a afinidade da titanita com Pb inicial, a correcdo de interferéncia isobarica do 2**Hg e
quantificacdo do 2%*Pb é outro fator que influencia diretamente na correcdo de 2%4Pb,
especialmente para andlises cujo conteddo de Pb comum é elevado. Dessa forma, para as
analises U-Pb em titanita por LA-Q-ICP-MS, é importante adotar um tratamento do Pb comum
utilizando as abordagens de corregdo baseadas no 2**Pb e 29’Pb.

As titanitas do ortognaisse granodioritico JAP-02A, do Complexo Guianense,
forneceram uma idade de 2047,3 + 6,1 Ma corrigida para o 2°’Pb, a qual é concordante com a
idade 2°’Pb*/2%Pb* de 2051 + 10 Ma obtida por SHRIMP. A correcdo baseada no 2**Pb fornece
uma idade 2°’Pb*/?%Pb* mais jovem de 2027 + 12 Ma. Esta diferenca pode estar na eficacia da
quantificacdo do 2°Pb, uma vez que a estimativa de 2°’Pb/?%Pb inicial da amostra é idéntica
aquela prevista pelo modelo de Stacey & Kramers (1975). Esta idade em torno de 2050 Ma é
interpretada como a idade de metamorfismo do protolito granodioritico neoarqueano do

ortognaisse, relacionado ao estagio tardi-Transamazoénico (2,07-2,02 Ga). Este é um registro
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geocronoldgico inédito de metamorfismo de alto grau ha 2,05 Ga em rochas do embasamento
arqueano do norte do Bloco Amapa. Este resultado é correlato ao evento de granulitizacdo que
afetou a borda nordeste do bloco, com pico metamorfico em 2,06-2,04 Ga (Avelar 2002,
Enjolvy 2008, Oliveira et al. 2008, Gorayeb et al. 2021, Milhomem Neto et al 2022). As idades
concordantes de 2111 + 4,5 Ma e 2104 + 5,6 Ma foram obtidas, respectivamente, nas titanitas
do paleossoma STG-179B e do metatonalito B107 do Complexo Laussat. Estas idades
registram um evento metamorfico de alto grau em 2,11-2,10 Ga, associado ao estagio de coliséo
de arcos continentais (Dominio Lourenco) com o Bloco Amap4, o qual é marcado por intenso
metamorfismo e migmatizacéo (Delor et al. 2003, Lafon et al. 2003, Tavares et al. 2003, Rosa-
Costa et al. 2006, Vianna et al. 2020). No entanto, segundo Nomade et al. (2002) e Delor et al.
(2003), que classificam a amostra B107 como um tonalito sem deformacgdo; portanto, a idade
de 2104 + 5,6 Ma poderia ser interpretada, alternativamente, como resfriamento magmatico a
partir da colocacao do tonalito, datada em 2139 + 12 Ma por U-Pb em zircdo (Milhomem Neto
& Lafon 2020). A idade de 634,9 £ 7,4 Ma fornecida pelas titanitas do granito SOS-1257 do
Pluton Pedra Furada sdo interpretadas como a melhor estimativa da idade de
cristalizacdo/colocacdo do platon. Isto reforca o potencial do método U-Pb em titanita em
definir idade de cristalizacdo em granitos cuja datacdo U-Pb em zircdes € inviabilizada pelo

estado avangado de metamitizag&o.
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Figura Suplementar 1 — Fluxograma sintetizando as etapas de reducéo dos dados U-Pb em titanita, processados
em macro Excel adaptada para as anélises por LA-Q-ICP-MS.



Tabela Suplementar 1 — Dados isotépicos U-Pb da titanita de referéncia Tory Hill obtidos por LA-Q-ICP-MS no Laboratério Para-Iso.
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TH-109 5.61 4 296 190 1.56 203 384 018 0.87 0.2 0.08 3.74( 1081 9.4 1126 432 1213 453 89 5.09 0.83 0.15 2.02 041 1047 19.5 1062 15.7
TH-1 10 5.88 40 272 172 159 188 4.04 018 091 0.2 0.08 393 1064 9.7 1073 433 1091 429 98 513 0.85 0.14 2.05 0.41 1042 19.2 1057 15.5
TH-I1 11 5.59 39 278 168 1.66 189 399 0.18 0.89 0.2 0.08 3.89( 1060 9.5 1078 431 1116 434 95 5.08 0.80 0.15 2.02 0.40 1048 195 1064 15.6
TH-1 12 6.02 31 243 130 1.88 185 361 018 1.03 03 0.07 346 1063 11.0 1065 385 1068 37.0 100 522 096 0.13 197 0.49 1048 16.5 1060 14.0
TH-1 13 5.87 32 252 138 1.84 183 371 018 1.05 03 0.07 355 1060 11.1 1058 39.2 1053 374 101 521 096 0.13 197 0.49 1050 16.6 1062 14.0
TH-1 14 5.90 29 215 119 1.82 186 368 018 1.04 03 0.07 353 1064 11.1 1066 39.2 1068 37.7 100 518 0.95 0.13 1.95 0.49 1053 16.8 1065 14.2
TH-I 15 5.78 31 229 128 180 186 3.70 0.18 1.04 0.3 0.07 3.55( 1067 11.1 1066 39.4 1062 37.7 100 519 099 0.13 1.96 0.50 1052 16.9 1063 14.3
TH-1 16 6.11 26 188 105 1.80 19 366 019 095 03 0.07 353 1124 10.7 1103 404 1063 375 106 483 0.88 0.13 197 0.45 1130 16.8 1142 14.1
TH-1 17 5.80 26 191 105 1.83 191 372 019 099 03 0.07 359 1097 10.9 1084 40.4 1059 38.0 104 5.04 093 0.13 199 0.47 1085 16.5 1097 14.0
TH-I1 18 5.78 28 206 117 177 187 366 0.18 1.05 0.3 0.07 351 1073 11.2 1069 39.1 1062 37.3 101 512 098 0.13 1.99 0.49 1069 16.6 1081 14.2
TH-I 19 5.51 31 235 129 184 185 364 018 1.05 0.3 0.07 3.49( 1063 11.1 1064 38.7 1066 37.2 100 522 097 0.13 1.97 0.49 1047 16.6 1058 14.1
TH-120 4.86 37 289 171 170 189 351 018 1.03 03 0.08 3.35 1049 10.8 1077 378 1134 38.0 93 538 0.99 0.13 2.02 0.49 1022 15.9 1033 13.6
TH-121 5.07 41 307 184 1.68 185 353 0.18 1.04 03 0.08 337 1052 10.9 1064 37.6 1088 36.7 97 538 1.00 0.13 199 0.50 1020 16.2 1031 13.8
TH-I 22 5.17 42 339 195 175 1.74 368 0.17 106 0.3 0.07 352 1009 10.7 1024 37.7 1058 37.2 95 5,61 1.00 0.13 201 0.50 982 155 992 13.3
TH-1 23 4,95 36 314 177 179 1.79 397 017 101 03 0.07 3.84| 1034 104 1042 414 1061 40.8 97 545 0.95 0.12 240 0.40 1021 14.4 1031 125
TH-124 4.84 37 312 179 176 183 39 018 101 03 0.07 3.83| 1054 10.6 1058 419 1065 40.8 99 535 096 0.12 242 0.40 1039 14.6 1049 12.8
TH-1 25 4,78 36 289 168 1.73 185 396 0.18 1.00 0.3 0.07 3.83| 1065 10.7 1064 42.1 1063 40.7 100 532 096 0.12 240 0.40 1046 14.7 1055 12.9
TH-I1 26 4.82 36 303 172 177 184 397 0.18 099 0.3 0.07 3.84( 1058 10.5 1060 42.1 1065 40.9 99 535 095 0.12 239 0.40 1038 14.6 1048 12.8
TH-1 27 4.69 34 284 162 1.76 183 4.00 0.18 1.03 0.3 0.07 3.86[ 1055 10.8 1057 42.2 1061 41.0 99 540 099 012 242 041 1030 14.7 1039 12.9
TH-1 28 4,73 49 309 179 174 184 399 0.18 1.02 03 0.07 3.85 1060 10.8 1060 42.2 1060 40.8 100 5.33 098 0.12 243 0.40 1045 14.6 1054 12.8
TH-1 29 4,78 37 300 172 176 184 39 018 100 0.3 0.07 3.82( 1061 10.6 1060 41.9 1057 404 100 531 095 0.12 241 0.39 1047 14.6 1056 12.7
TH-1 30 5.22 30 239 137 175 185 398 0.18 1.03 0.3 0.07 3.84( 1060 11.0 1062 422 1066 40.9 99 529 098 0.12 233 0.42 1045 15.4 1055 134
TH-1 31 4,75 31 261 151 175 184 401 018 103 03 0.07 3.88| 1058 10.9 1060 425 1065 413 99 535 099 012 239 041 1038 14.9 1047 13.1
TH-1 32 4,92 33 282 157 181 185 397 018 1.02 03 0.07 3.83| 1062 10.8 1062 42.1 1062 40.7 100 531 098 012 241 041 1048 14.8 1057 13.0
TH-I1 33 4.68 34 283 160 1.78 185 394 018 101 0.3 0.08 3.80( 1059 10.7 1064 419 1073 408 99 531 09 0.12 239 0.40 1046 14.7 1056 12.9
TH-1101  6.59 30 257 145 1.79 152 473 0.17 103 0.2 0.06 4.62( 1025 106 939 444 741 342 138 538 0.95 0.13 230 0.42 1023 15.8 1034 135
TH-1102 6.20 33 289 165 177 165 439 018 101 02 0.07 427 1042 106 991 435 880 37.6 118 540 096 012 232 0.42 1020 15.6 1031 13.4
TH-1103 6.14 31 270 158 1.72 168 425 0.17 1.02 02 0.07 4.13| 1022 105 999 425 949 39.2 108 543 096 0.13 227 0.42 1011 15.9 1022 13.5
TH-1104  6.05 32 268 155 175 1.70 438 0.18 1.00 0.2 0.07 4.27 1055 10.6 1007 44.1 904 38.6 117 527 095 0.12 234 041 1045 15.6 1056 134
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Sample 246 Pb Th U U 27pp*/ 16 °Pb*/ 16 27ppx) 16 [2%Pb*/ 16 2'Pb* 16 2'Pb*/ 16 Conc. (%) U/ 16 2'Pb/ 1o yintercept ¢ Stacey & 1o

(%) (ppm) (pPm) (pPmM) By (%) 2Py (%) Rho' *pb* (%)| 2y (abs) *°u (abs) 2®pp* (abs) 6/8-7/6 |2®ph (%) *®pb (%) Rho (abs) Kramers (abs)
TH-105 576 31 268 152 178 | 1.85 4.09 0.18 1.0l 0.2 007 3.95| 1064 10.8 1062 434 1057 419 101 526 0.96 0.13 228 0.42 1042 162 1053  13.8
TH-1106 569 30 257 146 177 | 1.84 406 0.8 101 02 008 3.93| 1054 10.7 1059 430 1069 420 99 527 095 0.13 230 041 1044 160 1055  13.6
TH-107 578 30 261 148 177 | 1.80 407 017 101 02 007 3.94| 1038 105 1047 426 1064 419 98 540 0.96 0.12 2.32 0.42 1021 156 1031 134
TH-108 563 31 268 154 176 | 1.82 4.02 018 101 03 007 3.89| 1050 106 1053 423 1061 413 99 529 094 0.3 230 041 1040 158 1051 135
TH-109 562 30 250 144 174 | 1.84 407 018 099 02 007 3.94| 1066 10.6 1060 431 1047 413 102 525 0.94 012 231 041 1048 157 1058  13.4
TH-110 560 31 273 156 177 | 181 4.09 0.8 1.02 02 007 3.95| 1051 10.7 1049 429 1046 414 100 532 096 0.12 233 041 1036 157 1046 135
TH-111 569 30 257 147 176 | 181 4.08 0.8 1.02 03 007 3.95/ 1055 10.8 1050 429 1040 411 101 529 0.96 0.12 2.34 041 1043 156 1053 134
TH-112 550 36 289 172 169 | 1.85 3.74 018 116 03 007 3.56| 1064 123 1062 397 1059 37.7 100 527 1.09 012 210 052 1046 164 1056  14.4
TH-113 566 36 204 176 168 | 1.81 3.77 018 117 03 007 358/ 1044 122 1051 396 1065 381 98 540 111 0.13 2.07 054 1019 166 1030 145
TH-114 524 38 315 189 168 | 1.82 374 018 118 03 007 355/ 1049 124 1053 394 1062 37.7 99 535 113 0.12 210 054 1030 165 1041 145
TH-115 510 42 354 214 166 | 177 372 017 122 03 008 3.52| 1019 124 1035 385 1069 376 95 544 114 012 2.09 0.54 1013 165 1023 145
TH-1116 522 39 323 194 168 | 181 371 017 119 03 007 351| 1039 123 1048 389 1067 37.5 97 539 112 012 212 053 1024 162 1035  14.3
TH-117 592 36 288 177 163 | 184 378 018 117 03 007 3.60| 1061 12.4 1061 401 1062 382 100 526 110 0.13 2.08 053 1045 168 1056  14.7
TH-1118 588 39 308 189 164 | 1.84 377 018 118 03 007 358/ 1057 125 1059 400 1063 381 99 533 111 0.12 2.08 053 1033 166 1043 145
TH-119 527 45 359 222 163 | 1.80 3.74 017 120 03 007 3.54| 1036 124 1044 390 1062 376 97 538 113 012 211 053 1027 163 1038 144
TH-120 584 41 339 207 165 | 177 374 017 120 03 007 355/ 1020 122 1034 387 1063 37.7 96 547 113 0.12 2.08 0.54 1007 165 1017  14.4
TH-N21 571 38 206 189 158 | 1.82 375 0.8 118 03 008 3.55| 1047 124 1054 395 1070 380 98 540 112 0.13 2.07 054 1018 166 1029 145
TH-1122 577 36 280 174 162 | 1.82 3.72 018 117 03 008 352| 1046 123 1054 39.2 1069 377 98 540 112 0.12 2.08 0.54 1021 165 1032 144
TH-I101 435 35 252 146 174 | 1.83 286 0.8 099 03 007 2.69| 1054 105 1056 30.2 1060 285 99 540 0.95 011 1.73 055 1040 131 1048 117
TH-102 435 36 267 153 176 | 1.85 279 0.8 097 03 008 262| 1054 102 1065 29.7 1089 285 97 534 092 011 172 054 1053 129 1061 115
TH-11103 38 38 276 159 175 | 1.88 276 0.18 096 0.3 008 2.59| 1061 10.2 1074 29.7 1009 285 96 534 091 011 175 052 1057 125 1064  11.3
TH-11104 436 31 236 130 184 | 1.85 287 018 096 03 007 2.71| 1072 102 1065 306 1052 285 102 530 092 011 174 053 1062 128 1070 115
TH-1105 396 45 300 189 159 | 1.87 279 0.8 097 03 008 2.62| 1062 103 1071 299 1089 285 98 536 092 011 176 052 1052 125 1059  11.3
TH-11106 384 38 254 158 162 | 203 270 0.9 093 03 008 254/ 1111 104 1124 304 1149 291 97 511 090 0.11 1.78 050 1105 126 1112 114
TH-107 436 39 244 160 153 | 1.87 279 0.8 094 03 007 2.63| 1073 101 1070 298 1064 27.9 101 523 0.89 011 171 052 1073 129 1081 115
TH-11108 449 35 232 147 159 | 1.86 283 0.8 095 0.3 007 2.67| 1067 102 1067 302 1067 285 100 532 092 011 173 053 1056 130 1064  11.6
TH-11109 418 37 237 153 156 | 1.94 273 0.8 096 0.4 008 255/ 1073 10.3 1094 29.8 1135 290 95 532 093 011 171 054 1056 130 1063  11.6
TH-N110 395 50 310 207 151 | 1.84 280 0.8 095 0.3 007 2.64| 1063 10.1 1060 29.7 1053 27.8 101 535 091 011 1.78 051 1058 123 1064 111
TH-N111 402 48 295 196 151 | 1.82 283 018 096 03 007 2.67| 1060 102 1052 298 1034 27.6 103 539 095 0.11 177 054 1048 126 1054 115
TH-I112 389 36 275 152 181 | 1.86 3.24 0.8 1.08 03 007 3.05/ 1067 115 1065 345 1062 324 101 539 1.05 0.11 2.02 052 1045 136 1053 125
TH-N113 429 39 270 161 169 | 1.85 319 018 111 03 007 2.99| 1064 11.8 1064 339 1066 319 100 534 1.05 011 1.95 0.54 1049 143 1057 129
TH-I114 407 46 344 197 176 | 184 319 018 1.07 03 007 3.00| 1061 11.3 1061 338 1063 319 100 537 1.03 011 1.97 052 1045 139 1053 125
TH-115 436 45 316 187 171 | 1.84 324 018 1.09 03 007 3.05/ 1060 11.6 1059 343 1058 323 100 538 105 0.11 1.98 053 1045 139 1053 126
TH-11116 440 38 250 158 159 | 1.85 3.27 0.8 111 03 007 3.07| 1065 11.8 1065 34.8 1064 32.7 100 536 1.06 0.11 2.00 053 1047 141 1055 128
TH-N118 439 42 297 177 169 | 1.83 3.36 0.8 1.09 03 007 3.18| 1056 115 1056 355 1057 336 100 528 1.04 011 1.98 053 1063 141 1071 128
TH-119 423 44 208 185 162 | 1.84 322 018 110 03 007 3.03| 1059 11.6 1059 341 1059 321 100 538 1.05 0.11 2.03 052 1048 137 1055 126
TH-120 442 40 272 164 167 | 184 324 018 1.08 03 007 3.05/ 1060 115 1058 343 1055 322 100 533 1.04 011 1.96 053 1050 144 1059 129
TH-121 429 38 256 160 162 | 1.86 3.22 0.8 1.07 03 007 3.04| 1071 11.4 1066 343 1057 321 101 526 1.02 011 1.97 052 1065 141 1073 127
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Isotope ratios® 4pp-corrected ages (Ma) Uncorrected isotopic ratios? | 2’Pb-corrected ages (Ma)"
samol W Pb Th U o |Pb*/ 16 *°Pb*/ 16 pph*) 16 |2®Pb*/ 16 'Pb*/ 16 Z'Pb*/ 1 Conc.[(%)| 20U/ 16 PP/ 16 intercept ¢ Stacey & 1o
P 06 epm) epm) em) | BSU (96) U (%) Ro® Pppr (%)) PPU (abs) U (abs) “ppx (abs) 6876 |™Pb (%) Pb (%) Rho |M " (abs) Kramers (abs)

TH-I122 38 44 311 181 172 | 185 314 018 110 03 008 294/ 1060 11.6 1065 335 1074 316 99 538 105 011 201 052 1049 137 1056 125
TH-N123 426 38 270 154 177 | 184 325 018 110 03 007 305/ 1061 11.6 1060 344 1060 324 100 | 537 1.05 011 1.99 052 1047 140 1054 127
TH-IVOL 456 39 297 163 183 | 192 256 019 1.07 04 007 2.33| 1103 117 1089 279 1060 247 104 |[512 1.02 011 151 068 1094 143 1102 129
TH-IV02 404 36 291 158 185 | 1.86 267 0.8 111 04 007 243| 1067 11.8 1065 285 1061 258 101 | 541 108 011 157 0.69 1045 136 1052 125
TH-IV03 450 32 242 137 178 | 184 264 018 110 04 007 240 1062 11.7 1061 280 1058 254 100 | 535 1.05 011 152 0.69 1049 140 1057 127
TH-IV04 405 33 254 145 177 | 184 269 018 1.09 0.4 008 246| 1055 115 1061 285 1074 264 98 537 106 011 154 0.68 1047 139 1055 127
TH-IV0O5 456 35 277 15 179 | 1.83 257 018 111 04 007 232| 1055 117 1056 272 1058 246 100 | 534 107 011 152 0.70 1051 140 1059 128
TH-IV06 451 36 293 159 186 | 179 264 017 114 04 007 238/ 1030 11.8 1041 275 1062 253 97 542 1.08 011 150 0.72 1037 140 1045 127
TH-IVO7 416 40 331 183 183 | 177 261 017 113 04 007 235/ 1020 115 1035 27.0 1066 251 96 562 1.08 011 153 070 1002 136 1010 123
TH-IV08 411 39 321 181 179 | 183 259 018 1.09 0.4 007 236 1051 114 1056 27.4 1065 251 99 549 107 011 157 068 1027 136 1034 124
TH-IV09 393 40 323 183 177 | 185 260 018 110 04 008 235 1061 116 1063 27.6 1069 252 99 542 1.07 011 158 0.68 1042 135 1049 124
TH-IV10 452 33 461 173 177 | 1.07 303 010 187 06 007 238/ 640 119 741 224 1059 252 60 884 178 011 158 1.12 646 131 652 124
TH-IV1l 446 31 220 134 165 | 183 256 018 1.03 0.4 007 2.34| 1055 109 1058 27.1 1063 249 99 537 100 011 1.46 0.69 1046 135 1054 122
TH-IV12 463 34 244 147 167 | 183 245 018 101 04 007 223 1054 107 1055 259 1057 236 100 | 537 098 011 147 066 1049 131 1057  11.8
TH-IV13 417 36 259 158 165 | 1.84 248 018 100 04 007 227| 1056 106 1058 263 1063 241 99 541 097 011 143 067 1038 132 1046  11.8
TH-IV14 438 35 252 157 162 | 182 240 018 1.01 04 007 2.18| 1049 10.6 1053 253 1064 231 99 546 0.99 011 142 070 1027 135 1035 120
TH-IV15 402 37 271 166 165 | 1.84 250 0.18 104 04 007 228/ 1058 11.0 1058 265 1058 241 100 | 540 1.00 011 151 0.66 1045 130 1052 119
TH-IV16 417 38 280 170 166 | 1.80 254 017 1.06 0.4 007 231| 1039 11.0 1047 265 1063 245 98 548 1.02 011 145 0.70 1028 133 1035 12,0
TH-IV17 428 40 280 176 160 | 182 243 018 1.04 04 007 220 1049 109 1052 256 1059 233 99 541 0.99 011 149 0.66 1044 128 1051 117
TH-IV18 427 33 233 144 163 | 184 260 018 100 04 007 240| 1059 106 1061 27.6 1063 255 100 | 538 097 011 144 067 1045 131 1053  11.8
TH-IV19 411 34 246 150 165 | 1.84 252 018 104 04 008 230/ 1047 109 1060 267 1086 250 96 545 1.01 011 145 070 1029 136 1037 122
TH-IV20 435 34 246 150 166 | 178 264 017 1.04 04 007 242| 1025 10.6 1038 27.4 1063 258 9 544 099 011 145 0.68 1034 132 1041 119
TH-IV21 409 34 242 149 163 | 1.83 247 018 102 04 007 225/ 1053 10.7 1055 260 1059 238 99 539 097 011 145 067 1043 131 1051  11.8
4 Fracdo do 2°°Pb n&o-radiogénico da andlise pontual em titanita, onde f206=[?*Pb/?**Pb]c/[?°Pb/?**Pb]a (c=comum; a=amostra);

b Razbes Th/U ratios e contetido de Pb, Th e U (em pmm) sdo calculados em relagéo a titanita de referéncia Khan;

¢ Corrigidas para o background, para o fracionamento interno (within-run) Pb/U e normalizadas a titanita de referéncia Khan (valores ID-TIMS/valores medidos); 2°’Ph/?%U
calculada usando a equacéo (?°’Ph/2%Ph)*(2°Ph/?%8U)*(137.88);

4 Rho ¢ a correlagio de erro definido como o quociente dos erros propagados das razdes 2%°Pb*/238U and the 2"Pb/?**U ratio;

¢ Corrigida para o fracionamento de massa (mass-bias) por normalizacdo a titanita de referéncia Khan e para Pb comum usando o modelo de evolucdo de Pb de
Stacey & Kramers (1975);

9 Corrigidas somente para o background e fracionamentos instrumentais, ndo-corrigidas para Pb comum; podem ser utilizadas para estimar a composicdo de 2°’Ph/?%Pb inicial
pelo y-intercept em diagrama TW;

M |dades 2%3U'2%PD corrigidas para 2°’Ph, ancoradas pelo Pb comum usando as composicdes de 2°’Ph/?%Pb inicial estimadas pelo y-intercept ou pelo modelo de evolugéo de Pb de
Stacey & Kramers (1975).




Tabela Suplementar 2 — Dados isot6picos U—Pb da titanita de referéncia Khan obtidos por LA-Q-ICP-MS no Laboratério Para-1so.
2pp-corrected ages (Ma)
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Y7pp-corrected ages (Ma)"

Sample W Pb Th U 2ph*/ 16 P°Pb*/ 16 2pp*/ 16 |®Pb*/ 16 'Pb*/ 16  *'Pb*/ 16 Conc.(%)| Z*Ul 16 P'Pb/ 1o yrintercept 16 Stacey& 1o

(%) (ppm) (ppm) (PPM) By (%) Zy (%) Rho! PPb*e (%)| PPy (abs) Py (abs) *®pp* (abs) 6/8-7/6 [*Pb (%) ®Pb (%) Rho (abs) Kramers (abs)
Khan-1 01 2.37 64 518 849 0.61 059 639 008 23 04 005 594 520 122 473 30.2 250 14.8 208 11.71 2.31 0.07 4.32 0.53 - - 520 11.9
Khan-102 143 60 498 824 061 | 0.66 577 008 239 04 006 526/ 514 123 515 297 520 27.3 99 [11.84 2.34 0.07 4.34 054 - - 515 120
Khan-103 175 63 502 805 0.63 | 0.68 573 009 230 04 006 525 531 122 529 303 52 274 102 [1154 229 007 412 056 - - 526 120
Khan-104 48 57 754 608 125 | 051 7.01 0.08 247 04 005 656 496 123 420 295 22 15 2208 |[11.88 2.36 0.09 3.51 0.67 - - 501  12.0
Khan-105 387 53 796 582 138 | 050 7.8 008 239 03 004 687| 511 122 415 302 -92 -64  -553 [11.63 230 0.08 4.00 0.57 - - 520 119
Khan-1 06 7.02 56 762 570 1.35 049 743 008 244 03 0.04 7.02( 504 12.3 405 301 -126 -88 -400 11.62 231 0.11 296 0.78 - - 500 12.1
Khan-107 113 56 459 763 0.61 | 0.66 576 008 239 04 006 524| 513 123 515 296 524 274 98 [11.77 2.33 0.07 451 052 - - 520 120
Khan-108 100 56 466 774 061 | 0.66 571 008 240 04 006 518 511 123 518 296 549 284 93 [11.96 2.37 0.07 447 053 - - 511 120
Khan-109 102 58 481 781 062 | 0.68 569 008 235 04 006 518 520 122 526 299 551 285 94 [11.76 2.33 0.07 4.47 052 - - 50 120
Khan-110 117 57 482 795 061 | 0.67 568 008 241 04 006 514| 508 123 518 294 565 291 90 [11.90 2.35 0.07 4.37 0.54 - - 513 120
Khan-1 11 2.08 54 408 713 0.58 0.67 566 008 242 04 0.06 511 508 123 522 295 582 29.7 87 11.61 2.30 0.08 4.04 0.57 - - 522 11.9
Khan-112 426 57 474 666 072 | 0.65 592 008 237 04 006 542| 518 123 507 300 455 =247 114 [1148 2.28 0.09 3.44 0.66 - - 519 120
Khan-114 543 65 553 819 068 | 059 638 008 312 05 005 556| 509 159 470 300 284 158 179 [1155 2.97 0.0 2.98 1.00 - - 510 152
Khan-115 355 59 462 858 054 | 0.67 585 008 307 05 006 498 515 158 518 303 535 266 96 |11.75 3.00 0.07 3.87 0.78 - - 516 153
Khan-116  1.87 57 377 902 042 | 0.69 569 008 304 05 006 48l 519 158 534 304 596 286 8 |11.67 2.98 0.08 3.77 0.79 - - 518 153
Khan-117 191 57 389 903 043 | 067 579 008 305 05 006 492| 516 158 521 302 543 267 95 [11.65 2.96 0.08 3.82 0.78 - - 50 152
Khan-118 640 70 390 917 043 | 0.69 571 008 303 05 006 484 521 158 534 305 587 284 89 [11.16 2.85 0.10 3.06 0.93 - - 525 152
Khan-119 398 69 396 927 043 | 077 545 009 281 05 006 466 559 157 579 316 661 308 8 [10.70 2.73 0.09 3.18 0.86 - - 554 151
Khan-120 121 54 357 860 042 | 0.72 556 009 301 05 006 467| 527 158 551 306 653 305 81 [11.62 2.98 0.07 3.98 0.75 - - 523 154
Khan-121 267 71 379 910 042 | 0.72 556 008 308 06 006 463 519 160 549 306 676 313 77 [11.75 3.05 0.08 3.52 0.87 - - 510 154
Khan-122 272 74 381 890 043 | 084 535 010 258 05 006 468 607 157 617 330 653 306 93 991 253 0.08 342 0.74 - - 602 151
Khan-123 231 74 417 920 046 | 0.76 555 009 283 05 006 478 565 160 574 318 606 290 93 [10.28 2.65 0.08 3.56 0.75 - - 583 153
Khan-124 099 58 414 930 045 | 0.69 569 008 302 05 006 483 523 158 534 304 584 282 89 [1156 2.95 0.07 4.18 0.70 - - 528 153
Khan-1105 1.80 40 282 449 063 | 0.75 393 009 176 04 006 351| 583 102 570 224 520 183 112 [10.21 1.70 0.07 2.86 0.60 - - 504 100
Khan-1106 068 61 495 835 0.60 | 0.67 398 008 199 05 006 345/ 518 103 519 207 524 181 99 [11.86 1.97 0.06 3.08 0.64 - - 518 100
Khan-1107 042 62 506 854 0.60 | 0.67 394 008 198 05 006 341 517 102 52 206 545 186 95 [11.89 1.96 0.06 3.20 0.61 - - 518 10.0
Khan-1108 077 63 504 842 060 | 0.67 394 008 199 05 006 3.40| 516 103 523 206 552 188 94 [11.80 1.96 0.07 3.05 0.64 - - 520 101
Khan-109 051 63 548 863 0.64 | 067 393 008 197 05 006 340 516 102 52 205 546 186 95 [11.86 1.96 0.06 3.16 0.62 - - 519 100
Khan-1110 043 63 526 858 0.62 | 0.68 392 008 195 05 006 3.40| 52 102 527 207 549 186 95 [11.83 1.95 0.06 3.19 0.61 - - 521 10.0
Khan-l111 054 66 546 887 0.62 | 0.68 391 008 199 05 006 337| 518 103 527 206 566 191 91  [11.86 1.97 0.06 3.10 0.64 - - 518 10.1
Khan-l112 064 64 533 843 064 | 067 394 008 198 05 006 340| 517 103 523 206 547 186 95 [11.88 1.97 0.06 3.09 0.64 - - 517 100
Khan-1113 039 61 524 847 062 | 0.68 3.89 008 197 05 006 336 517 102 527 205 570 191 91  [11.90 1.96 0.06 3.18 0.62 - - 517 100
Khan-1114 045 55 497 801 0.62 | 0.63 404 008 208 05 006 346 491 102 496 200 516 17.9 95 [12.65 2.09 0.06 3.23 0.65 - - 488 100
Khan-1112 066 54 401 728 056 | 0.67 552 008 293 05 006 468 52 153 52 288 523 245 100 [11.77 2.91 0.06 4.31 0.67 - - 522 149
Khan-11113 073 54 384 713 054 | 0.68 548 009 291 05 006 464| 526 153 528 289 535 248 98 [1144 2.83 0.06 4.22 0.67 - - 537 150
Khan-1l114 047 51 448 736 061 | 0.67 546 008 300 05 006 457| 509 152 518 283 560 256 91  [11.99 2.96 0.06 4.30 0.69 - - 513 149
Khan-1115 072 57 528 797 0.67 | 0.67 546 008 300 06 006 456 509 153 519 283 563 257 90 [11.93 2.94 0.06 4.13 0.71 - - 515 149
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Isotope ratios®

2pp-corrected ages (Ma)

Uncorrected isotopic ratios®

2"pp-corrected ages (Ma)"

Sample Wi Pb Th U ThIUP 2ph*/ 16 P°Pb*/ 16 2pp*/ 16 |2Pb*/ 16 'Pb*/ 16 Z'Pb*/ 16 Conc.f(%)| Ul 16 P'Pb/ 1o y-intercept l¢ Stacey& 1o

(%) (ppm) (ppm) (PPM) Y (%) Py (%) Rho! *pph*¢ (%)| Py (abs) Py (abs) pp* (abs) 6/8-7/6 |*ph (%) *Pb (%) Rho (abs) Kramers (abs)
Khan-ll116 067 55 530 780 068 | 0.66 546 008 3.04 06 006 454 502 153 515 281 573 260 88 [12.17 3.00 0.06 4.18 0.72 - - 505  14.9
Khan-ll117 072 51 469 722 065 | 066 544 008 307 06 006 449 499 153 516 281 594 267 84 |12.37 3.05 0.07 411 0.74 - - 49 149
Khan-1l1 18 062 54 496 773 0.65 | 065 556 008 302 05 006 467| 506 153 507 282 512 239 99 [12.21 3.01 0.06 430 0.70 - - 505  14.9
Khan-ll119 076 62 582 861 068 | 065 554 008 303 05 006 463 504 153 508 281 526 244 96 |12.22 3.01 0.06 4.20 0.72 - - 503  14.9
Khan-11120 046 42 391 565 070 | 069 543 009 291 05 006 458 527 153 531 288 549 252 96 |11.44 2.84 0.06 4.28 0.66 - - 538 150
Khan-l121 150 62 384 678 057 | 073 531 009 276 05 006 454/ 553 153 558 296 580 263 95 [10.90 270 0.07 3.88 0.69 - - 559  14.8
Khan9.1  1.06 80 647 1046 062 | 0.72 298 009 165 06 006 248/ 560 9.3 553 165 524 130 107 |10.82 1.64 0.07 218 0.75 - - 565 9.1
Khan1l 078 74 462 1415 033 | 073 508 009 301 06 006 409 537 162 558 283 644 263 83 |11.40 2.98 0.07 3.61 0.83 - - 53 157
Khan3.01 1026 76 750 819 092 | 067 540 009 3.08 06 006 443| 526 162 518 280 485 215 108 [1052 277 0.5 191 1.45 - - 524 16.2
Khan51 094 60 510 844 061 | 067 338 008 155 05 006 30l| 515 80 52 17.7 555 167 93 |11.92 158 0.07 2.68 0.59 - - 514 8.0
Khan52 299 63 506 828 062 | 065 349 008 156 04 006 313| 512 80 508 17.8 492 154 104 |11.88 156 0.08 2.43 0.64 - - 506 8.0
Khan7.1 090 59 540 835 065 | 064 289 008 173 06 006 232| 501 87 501 145 500 116 100 |12.39 175 0.06 2.06 0.85 - - 496 85
Khan 7.02 0.77 33 368 522 0.71 0.60 407 008 227 06 005 338 509 115 478 194 333 112 153 12.48 2.35 0.06 4.21 0.56 - - 495 11.5

2 Fracdo do 2%®Pb n&o-radiogénico da andlise pontual em titanita, onde f206=[2*°Pb/?**Pb]c/[?*®Pb/?***Pb]a (c=comum; a=amostra);
® Razbes Th/U ratios e contetido de Pb, Th e U (em pmm) sdo calculados em relagéo a titanita de referéncia Khan;
¢ Corrigidas para o background, para o fracionamento interno (within-run) Pb/U e normalizadas a titanita de referéncia Khan (valores ID-TIMS/valores medidos); 2°’Pb/?%*U
calculada usando a equagio (?*"Pb/2%Ph)*(2%6Ph/2%8U)*(137.88);
4 Rho ¢ a correlagio de erro definido como o quociente dos erros propagados das razdes 2°Pb/>¥U and the 2°7Pb/?®U ratio;

¢ Corrigida para o fracionamento de massa (mass-bias) por normalizacdo a titanita de referéncia Khan e para Pb comum usando o modelo de evolucdo de Pb de
Stacey & Kramers (1975);
9 Corrigidas somente para o background e fracionamentos instrumentais, ndo-corrigidas para Pb comum; podem ser utilizadas para estimar a composicdo de 2°7Ph/?%Pb inicial

pelo y-intercept em diagrama TW;

M |dades 238U'2%PD corrigidas para 2°’Pb, ancoradas pelo Pb comum usando as composices de 2°’Ph/?%Pb inicial estimadas pelo y-intercept ou pelo modelo de evolugéo de Pb de
Stacey & Kramers (1975).
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Tabela Suplementar 3 — Dados isot6picos U-Pb da titanita de referéncia Mud Tank obtidos por LA-Q-ICP-MS no Laboratério Para-Iso.

Isotope ratios® 2pp-corrected ages (Ma) Uncorrected isotopic ratios? | %’Pb-corrected ages (Ma)"

Sample Wt Pb Th U THUP 2pp*/ 16 *®Pb*/ 1o 2ph*/ 16 [Pb*/ 16 Pb*/ 16 P'Pb*/ 16 Conc.[(%)| U/ 16 “'Pb/ 16 y-intercept l6 Stacey& 1o

(%) (ppm) (ppm) (ppm) Y (%) By (%) Rho® *°pp*¢ (%0)| 8y (abs) #°y (abs) *®pp* (abs) 6/8-7/6 | “pph (%) ph (%) Rho (abs) Kramers (abs)
MT-1 01 4.81 15 21 449 0.05 037 788 005 421 05 005 6.65 319 134 318 251 312 208 102 19.14 2.30 0.07 253 0.91 - - 320 7.3
MT-1 02 5.12 15 21 444  0.05 035 798 005 427 05 005 674 314 134 304 243 229 154 137 19.32 1.22 0.07 2.69 0.45 - - 317 3.9
MT-103  5.62 15 20 429 005 | 037 791 005 430 05 0.05 6.64f 312 134 318 252 359 239 87 19.17 2.02 0.07 242 0.84 - - 320 6.4
MT-I 04 5.07 16 21 476  0.04 032 844 005 434 05 005 7.24| 309 134 279 236 34 25 914 19.21 1.84 0.07 227 0.81 - - 319 5.8
MT-1 05 5.16 15 17 462 0.04 036 784 005 436 06 005 6.52| 308 134 309 242 311 203 99 19.47 2.07 0.07 2.31 0.90 - - 314 6.5
MT-1 06 5.15 16 17 460 0.04 03 783 005 431 06 005 653 311 134 307 241 280 183 111 19.42 2.06 0.07 2.58 0.80 - - 315 6.4
MT-1 07 4.97 15 21 447  0.05 036 782 005 427 05 005 655/ 315 134 311 243 281 184 112 19.19 2.14 0.07 256 0.83 - - 319 6.8
MT-I 08 5.09 16 22 453 0.05 036 805 005 428 05 005 6.81] 313 134 314 253 320 218 98 19.49 2.00 0.07 2.79 0.72 - - 314 6.2
MT-1 09 5.01 14 20 425 0.05 035 811 005 447 06 005 6.76/ 301 134 304 247 331 224 91 19.75 2.20 0.07 3.03 0.72 - - 310 6.8
MT-1 10 5.10 13 14 377 0.04 0.19 835 005 367 04 003 750 312 114 174 145 - - - 19.23 243 0.07 3.28 0.74 - - 320 7.7
MT-1 11 4.92 13 14 376 0.04 023 717 005 365 05 003 6.17| 313 114 208 149 - - - 19.30 2.29 0.07 252 091 - - 318 7.2
MT-I 12 5.24 14 16 402 0.04 019 808 005 363 04 003 721 316 115 176 14.2 - - - 19.10 240 0.07 3.02 0.80 - - 321 1.7
MT-1 13 5.37 12 16 347 0.05 0.19 867 005 362 04 003 7.88| 316 114 174 151 - - - 19.20 2.78 0.07 3.41 0.82 - - 320 8.8
MT-1 14 5.39 13 19 369 0.05 0.19 816 005 369 05 003 7.28| 310 114 176 144 - - - 19.51 2.39 0.07 3.85 0.62 - - 314 75
MT-1 15 5.01 13 21 372 0.06 020 804 005 370 05 003 7.14| 309 115 186 15.0 - - - 19.24 2.63 0.07 4.20 0.63 - - 319 8.3
MT-I 16 5.27 13 22 389 0.06 0.17 857 005 369 04 003 7.74| 310 114 161 138 - - - 19.59 2.14 0.07 2.79 0.77 - - 313 6.7
MT-1 17 4.49 16 18 454 0.04 022 686 005 365 05 003 581 313 114 204 140 - - - 19.42 2.10 0.07 2.83 0.74 - - 316 6.6
MT-1 18 4.38 15 17 430 0.04 024 689 005 369 05 003 582 310 114 214 148 - - - 19.74 255 0.07 2.96 0.86 - - 311 7.9
MT-1 19 4.81 13 13 305 0.04 036 524 005 370 0.7 005 371 310 115 309 162 307 114 101 19.23 2.84 0.07 279 1.02 - - 320 9.0
MT-1 20 4,70 12 14 296 0.05 0.36 505 005 361 0.7 005 353 317 114 312 157 273 9.6 116 18.98 2.34 0.07 3.80 0.62 - - 324 7.5
MT-I 21 5.12 12 14 299 0.05 033 556 005 380 07 005 405/ 301 114 288 160 182 7.4 166 19.60 250 0.07 255 0.98 - - 314 7.8
MT-1 22 5.09 12 13 292 0.05 0.32 584 005 369 06 005 453 310 114 280 164 39 1.8 791 19.23 2.66 0.07 3.35 0.80 - - 321 8.5
MT-1 23 4.82 12 13 298 0.04 035 540 005 369 0.7 005 394 310 114 302 163 242 9.5 128 19.10 2.28 0.07 3.44 0.66 - - 322 7.3
MT-1 24 4,72 12 12 304 0.04 021 763 005 370 05 003 6.67| 309 114 193 147 - - - 19.51 2.30 0.07 3.04 0.76 - - 316 7.2
MT-I 25 4.66 13 14 320 0.04 020 786 005 369 05 003 694 310 114 186 146 - - - 19.52 2.27 0.07 3.09 0.73 - - 316 7.1
MT-1 26 4.27 13 15 319 0.05 023 7.00 005 369 05 003 595 310 114 206 144 - - - 19.52 2.29 0.07 3.50 0.65 - - 316 7.2
MT-1 27 4.21 13 15 314 0.05 024 6.78 005 370 05 004 568 310 115 218 148 - - - 19.54 2.86 0.07 3.17 0.90 - - 315 8.9
MT-1101  1.06 15 13 376 0.03 037 328 005 222 07 005 242 322 7.2 318 104 289 7.0 111 19.10 2.71 0.06 3.82 0.71 - - 325 8.7
MT-1102 1.19 13 12 33 004 036 347 005 222 06 005 267| 323 7.2 309 107 210 5.6 154 19.11 2.77 0.06 3.63 0.76 - - 324 8.9
MT-1103 1.48 13 13 326 0.04 035 344 005 222 06 005 263] 322 71 304 105 170 4.5 189 19.17 2.06 0.06 3.26 0.63 - - 323 6.6
MT-1104 117 13 13 327 0.04 0.37 357 005 222 06 005 280 321 7.1 316 11.3 280 7.8 115 19.15 156 0.07 3.69 0.42 - - 323 5.1
MT-1105 1.61 12 12 314 004 03 361 005 222 06 005 285 321 7.1 305 11.0 186 5.3 172 19.45 221 0.07 3.80 0.58 - - 318 7.0
MT-1106 1.18 11 10 270 004 | 035 354 005 222 06 005 275 322 7.1 306 108 185 51 174 19.14 254 0.06 3.67 0.69 - - 324 8.2
MT-1107  1.40 10 8 241  0.03 035 411 005 221 05 005 346| 322 7.1 304 125 173 6.0 186 19.06 2.16 0.07 4.44 0.49 - - 324 7.0
MT-1108 1.05 11 9 288 0.03 03 375 005 221 06 005 303 323 7.1 306 115 175 5.3 184 19.11 2.09 0.07 4.04 0.52 - - 324 6.7
MT-1109 1.25 11 11 264 0.04 03 390 005 220 06 005 322 323 7.1 305 119 165 5.3 196 19.11 214 0.06 4.07 0.53 - - 324 6.9
MT-111 01 1.00 17 20 435  0.05 037 391 005 261 07 005 291| 317 83 317 124 321 9.4 99 1943 255 0.07 226 1.13 - - 319 8.0
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Isotope ratios® 2pp-corrected ages (Ma) Uncorrected isotopic ratios? | %’Pb-corrected ages (Ma)"

Sample W Pb Th U THU® pp*/ 16 *®Pb*/ 1o 2ph*/ 16 [PPb*/ 16 PPb*/ 16 P'Pb*/ 16 Conc.f(%)| U/ 16 P'Pb/ 16 y-intercept l6 Stacey& 1o

(%) (ppm) (ppm) (Ppm) Y (%) **y (%) Rho® Pb*® (%) 'y (abs) *y (abs) 2pp* (abs) 6/8-7/6 |?ph (%) ®Pph (%) Rho (abs) Kramers (abs)
MT-11102 1.16 18 24 466  0.05 037 389 005 262 0.7 005 288 317 83 317 123 313 9.0 101 19.50 256 0.06 2.27 1.13 - - 318 8.0
MT-111 03 1.24 20 24 506 0.05 0.37 387 005 259 0.7 005 287 318 82 316 122 304 8.7 104 19.50 256 0.07 224 1.14 - - 317 8.0
MT-111 04 1.01 19 24 498 0.05 0.37 383 005 259 0.7 005 282 318 82 317 121 309 8.7 103 19.47 255 0.06 2.25 1.13 - - 318 8.0
MT-111 05 1.18 18 19 491 0.04 036 385 005 261 0.7 005 283 317 82 316 121 309 8.7 103 19.72 259 0.07 224 1.16 - - 314 8.0
MT-111 06 1.24 15 17 439 0.04 035 400 005 273 0.7 005 292| 302 83 303 121 311 9.1 97 20.70 2.72 0.07 220 1.23 - - 299 8.0
MT-111 07 1.37 16 19 507 0.04 030 423 004 314 07 005 283 264 83 269 114 312 8.8 85 2319 3.05 0.07 224 1.36 - - 267 8.1
MT-11108 1.21 17 21 713 0.03 0.23 507 003 423 08 005 279 197 83 212 10.7 389 109 50 31.97 4.18 0.07 2.23 1.87 - - 195 8.1
MT-111 09 1.12 16 17 766  0.02 0.20 558 0.03 488 09 005 271 170 83 187 104 402 109 42 36.80 4.81 0.07 221 217 - - 169 8.1
MT-1V 01 0.89 19 22 512 0.04 041 367 005 265 0.7 006 253 321 85 345 127 515 131 62 19.39 2.05 0.07 2.57 0.80 - - 319 6.5
MT-1V 02 1.24 20 26 550 0.05 037 381 005 268 0.7 005 271 319 85 321 122 340 9.2 94 19.37 2.64 0.07 3.13 0.84 - - 320 8.3
MT-1V 03 1.17 19 22 506 0.04 039 375 005 267 0.7 006 264 320 85 334 125 429 114 75 19.39 2.21 0.07 3.45 0.64 - - 319 7.0
MT-IV 04 1.26 20 21 544  0.04 0.37 383 005 273 0.7 005 269| 312 85 317 121 350 9.4 89 19.85 1.94 0.06 3.52 0.55 - - 312 6.0
MT-IV 06 1.34 20 19 517 004 0.37 387 005 268 0.7 005 280 319 86 322 125 341 9.5 94 19.41 217 0.06 3.96 0.55 - - 319 6.9
MT-1V 07 1.19 17 18 449 0.04 039 382 005 267 07 006 274 318 85 331 127 425 116 75 19.40 1.60 0.07 3.33 0.48 - - 319 5.1
MT-1V 08 1.20 19 22 489 0.05 0.38 378 005 267 0.7 005 267 319 85 325 123 371 9.9 86 19.45 1.90 0.06 3.27 0.58 - - 319 6.0
MT-1V 09 1.10 18 22 456 0.05 039 377 005 268 0.7 006 265/ 321 86 333 125 415 110 7 19.43 410 0.06 3.27 1.25 - - 319 12.9

3 Fragdo do 2°Pb ndo-radiogénico da analise pontual em titanita, onde f20s=[>°°Pb/?**Pb]c/[*°®Pb/?**Pb]a (c=comum; a=amostra);

b Razbes Th/U ratios e contetido de Pb, Th e U (em pmm) sdo calculados em relagéo a titanita de referéncia Khan;

¢ Corrigidas para o background, para o fracionamento interno (within-run) Pb/U e normalizadas a titanita de referéncia Khan (valores ID-TIMS/valores medidos); 2°’Ph/?%U
calculada usando a equacéo (?°’Ph/2%Ph)*(2°Ph/2%8U)*(137.88);

9 Rho ¢ a correlagdo de erro definido como o quociente dos erros propagados das razdes 2°Pb/>%U and the 2°"Pb/?®U ratio;

¢ Corrigida para o fracionamento de massa (mass-bias) por normalizagdo a titanita de referéncia Khan e para Pb comum usando o modelo de evolugdo de Pb de
Stacey & Kramers (1975);

9 Corrigidas somente para o background e fracionamentos instrumentais, ndo-corrigidas para Pb comum; podem ser utilizadas para estimar a composicdo de 2°’Ph/?%Pb inicial
pelo y-intercept em diagrama TW;

M |dades 33U"2%PD corrigidas para 2°’Ph, ancoradas pelo Pb comum usando as composicdes de 2°’Ph/?%Pb inicial estimadas pelo y-intercept ou pelo modelo de evolugéo de Pb de
Stacey & Kramers (1975).
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Tabela Suplementar 4 - Dados isotépicos U-Ph da titanita de referéncia CKHB obtidos por LA-Q-ICP-MS no Laboratério Para-1so.

Isotope ratios® D*pp-corrected ages (Ma) Uncorrected isotopic ratios? | 2*’Pb-corrected ages (Ma)"

We 2 Pb Th U o 12'Pb* 16 °Pb*/ 16 2ph*/ 16 |®Pb*/ 16 PPb* 16 P'Pb*/ 16 Conc.(%6)| U/ 16 *'Pb/ 1o . l¢ Stacey& 1o
Th/U y-intercept

Sample
P (%) (ppm) (ppm) (Ppm) By (%) By (%) Rhod 2pb*t (%) | PPy (abs) *y (abs) pp* (abs) 6/8-7/6 |*®ph (%) **pph (%) Rho (abs) Kramers (abs)

CKHB-101 2484 4 212 143 149 | 009 1338 0.01 877 07 005 1010, 88 78 91 121 153 155 58 59.15 210 0.15 3.91 054 89 7.0 94 2.8
CKHB-102  20.75 201 141 143 | 0.09 1404 001 88 06 005 1088 8 78 88 124 111 121 79 59.57 2.18 0.15 5.15 0.42 89 6.9 94 2.9
CKHB-103  26.18 187 124 152 | 009 1527 001 875 06 005 1252 8 78 90 138 132 165 67 56.54 2.25 0.16 4.53 0.50 93 7.7 98 31
CKHB-104  19.05 213 145 148 | 0.09 1264 001 861 07 005 926 9 78 90 114 95 8.8 95 59.07 2.22 0.15 4.51 0.49 90 6.7 95 2.8
CKHB-105 1834 229 150 154 | 010 1088 001 843 08 005 68| 92 78 94 102 139 95 66 59.78 1.80 0.14 4.34 041 90 6.4 94 2.5
CKHB-106  19.19 220 138 160 | 0.09 1242 001 861 07 005 89| 9 78 91 113 114 102 79 59.45 2.08 0.15 3.84 0.54 89 6.8 94 2.7

CKHB-107 1820 211 140 151 | 010 1083 001 836 08 005 68| 93 78 93 100 92 6.4 100 59.03 2.41 0.15 3.88 0.62 89 7.2 94 3.0
CKHB-108 1828 210 134 158 | 010 1082 001 829 08 005 695| 94 78 94 102 107 75 87 58.67 2.16 0.16 4.83 0.45 89 7.5 94 2.9
CKHB-109  14.42 184 162 115 | 010 99 001 836 08 005 542 93 78 93 92 95 52 97 59.89 2.30 0.15 326 0.71 89 6.7 94 2.8
CKHB-110  21.32 201 137 147 | 009 1174 001 852 07 005 807| 91 78 92 108 118 95 T 58.12 3.06 0.16 3.87 0.79 89 8.0 94 3.6
CKHB-1'11  17.02 339 202 169 | 010 1071 001 920 09 005 548| 93 86 94 100 103 56 91 57.83 2.27 0.17 3.70 0.61 89 8.1 94 3.1
CKHB-112  16.96 349 208 169 | 010 1155 001 911 08 005 711| 94 86 94 108 8 6.0 111 56.04 2.23 0.17 3.88 0.57 91 8.6 97 3.2
CKHB-113  17.16 369 204 183 | 010 1094 001 917 08 005 597 94 86 94 103 103 6.2 91 58.38 1.88 0.16 3.48 0.54 89 77 94 2.7
CKHB-115 16.84 232 158 149 | 010 1205 001 913 08 005 78| 94 86 9% 114 116 91 81 5712 1.89 0.14 3.68 0.51 94 6.8 98 2.6
CKHB-116  14.19 457 242 190 | 010 1090 001 926 08 005 574 93 86 94 102 124 71 75 60.14 2.41 0.13 3.14 0.77 92 5.7 95 2.7
CKHB-117 1533 309 188 165 | 010 1058 001 921 09 005 521| 93 86 93 99 99 5.2 94 59.24 2.29 0.14 3.47 0.66 91 6.5 95 2.8
CKHB-118  14.80 306 179 172 | 010 1087 001 905 08 005 601| 9 86 9% 104 119 72 79 57.86 2.00 0.14 3.36 0.59 94 6.3 98 2.6
CKHB-119 1828 196 141 140 | 0.09 1240 001 928 07 005 822| 93 86 92 114 77 6.4 120 58.53 2.50 0.14 3.94 0.63 92 6.7 96 3.0
CKHB-120  15.80 210 149 142 | 0.09 1184 001 928 08 005 735| 92 86 92 109 82 6.1 112 60.14 2.76 0.15 3.46 0.80 88 7.0 93 31
CKHB-I1 01 1575 166 132 127 | 011 1491 0.02 11.98 08 0.05 887( 107 128 107 160 119 105 90 52.68 2.79 0.16 5.91 0.47 99 8.4 105 3.8
CKHB-I102 11.18 385 237 164 | 010 1557 001 1340 09 005 792| 9 128 97 151 131 104 73 59.20 1.53 0.13 5.63 0.27 94 5.4 97 2.2
CKHB-I103  10.37 461 290 160 | 010 1580 001 1359 09 005 806| 94 128 9 149 103 83 91 60.15 1.78 0.12 4.87 0.37 93 51 96 2.3
CKHB-I1 04 14.29 409 273 151 | 010 1578 001 1348 09 005 821| 9 128 9 151 122 10.0 78 56.73 1.49 0.16 4.94 0.30 91 7.9 97 2.7
CKHB-II 05 877 548 327 169 | 010 1515 001 1354 09 005 6.82| 9 128 96 145 124 84 76 61.56 1.78 0.12 3.85 0.46 92 4.6 95 21
CKHB-I1 06 10.45 412 231 180 | 010 1542 001 1339 09 005 765| 9% 128 9% 148 107 81 90 60.41 1.93 0.13 5.18 0.37 90 5.9 94 25
CKHB-I1 07  14.50 220 146 151 | 010 1580 002 1323 0.8 005 864| 97 128 100 158 176 152 55 57.12 2.48 0.14 5.68 0.44 94 6.9 99 3.2

CKHB-I1 08  14.46
CKHB-I109 11.12
CKHB-II1 01 11.66
CKHB-II1 02 17.57
CKHB-I11 03 10.79
CKHB-I11 04 14.71
CKHB-II1 05 9.97
CKHB-II1 06 8.01
CKHB-II1 07 8.76
CKHB-I11 08 11.02
CKHB-I11 09 13.31
CKHB-IV 01 9.18

156 124 126 | 010 1571 0.02 1285 0.8 0.05 9.04( 100 128 101 159 140 126 71 52.74 1.93 0.15 5.01 0.39 100 8.0 105 31
435 204 215 | 010 1595 001 1356 0.8 005 840| 9 128 9 152 115 9.6 82 59.41 296 0.13 6.23 0.47 94 5.9 97 3.3
189 115 165 | 0.10 1437 0.01 1141 08 005 873| 94 107 94 135 96 8.3 98 59.85 1.96 0.14 6.01 0.33 90 6.5 94 2.7
180 112 162 | 010 1360 0.01 1155 08 005 717 93 107 94 127 107 7.7 87 59.22 4.82 0.15 6.49 0.74 90 7.8 95 5.0
382 193 199 | 010 1309 001 1136 09 005 651| 9 107 95 124 98 6.4 96 61.09 2.41 0.13 4.85 0.50 90 5.8 94 2.8
208 125 168 | 010 1383 001 1156 08 005 759| 93 107 93 129 96 7.3 96 59.94 2.18 0.15 6.98 0.31 89 6.8 94 2.9
525 214 247 | 010 1282 001 1134 09 005 599| 9 107 9 122 104 6.2 91 62.40 2.63 0.12 4.89 0.54 90 5.0 94 2.8
496 214 234 | 010 1219 001 1118 09 005 484 9% 107 97 118 113 55 85 61.19 2.67 0.12 4.67 057 92 53 95 2.9
286 149 193 | 010 1254 002 1112 09 005 580 97 107 100 125 177 103 55 61.24 2.78 0.13 5.70 0.49 90 6.0 93 31
498 200 251 | 010 1298 001 1163 09 005 577 92 107 93 120 99 57 93 62.19 2.22 0.13 4.97 0.45 89 5.4 93 2.6
208 120 175 | 010 1341 001 1167 09 005 660| 92 107 92 124 102 6.7 90 59.11 2.43 0.14 4.95 0.49 91 6.7 95 3.0
440 190 234 | 010 956 001 818 09 005 49| 94 77 94 90 98 4.9 96 62.16 3.00 0.12 5.66 0.53 91 5.2 94 3.1
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Isotope ratios®

D*pp-corrected ages (Ma)

Uncorrected isotopic ratios®

D7pp.corrected ages (Ma)"

Sample W Pb Th U ThUb 27pp* 16 “Pb*/ 1e Dppx/ 16 |2Pb*/ 16 'Pb* 16 P'Pb*/ 16 Conc.[(%)| P20/ 16 *Pbi 1c yintercept 16 Stacey & 1o

(%) (ppm) (ppm) (ppm) By (%) By (%) Rhod 2pb*t (%) | PPy (abs) Sy (abs) pp* (abs) 6/8-7/6 |*®ph (%) *®pph (%) Rho (abs) Kramers (abs)
CKHB-IV02 1114 3 204 125 164 | 010 11.17 002 7.96 07 005 7.8 97 77 9 109 125 9.8 77 |60.46 2.65 0.14 455 0.58 ) 6.1 94 3.0
CKHB-IV03 511 8 304 515 059 | 010 896 001 833 09 005 331 92 77 93 83 106 35 87  |6595 2.42 0.08 4.96 0.49 o1 31 93 2.4
CKHB-IV04 1427 3 180 111 163 | 011 916 001 829 09 005 39| 93 77 103 95 344 134 27 |6152 279 0.14 6.90 0.40 88 6.4 92 3.2
CKHB-IVO05 1159 3 174 113 155 | 010 1056 001 824 08 005 660 94 77 9 101 149 9.8 63 |59.88 3.26 0.14 6.88 0.47 <) 6.8 9% 37
CKHB-IV06 1199 3 191 128 150 | 010 1177 001 839 07 005 826| 92 77 94 111 145 120 63 |6110 260 0.14 494 053 89 6.1 93 3.0
CKHB-IVO7 759 6 524 230 229 | 010 970 001 822 08 005 54| 94 77 9 92 122 63 77 |6274 1.75 011 572 031 o1 43 94 2.1
CKHB-IV08 1049 3 162 108 151 | 010 1056 001 821 08 005 665| 94 77 9 102 160 107 59 |60.52 3.19 0.14 4.45 0.72 <) 6.3 o4 3.4
CKHB-IV09 1365 3 143 98 147 | 010 1141 001 818 07 005 79| 94 77 9 109 137 109 69 |58.79 231 0.15 6.36 0.36 91 7.0 9% 3.1
CKHB11 1848 4 290 179 163 | 007 1441 001 877 06 004 1143 92 81 73 106 - - - 58.37 7.39 0.14 1.36 5.45 92 9.2 97 73
CKHB12 1351 4 156 253 0.62 | 007 1227 001 876 07 004 860| 93 81 70 86 - - - 61.37 7.77 0.13 160 4.85 % 8.6 94 7.4
CKHB61 924 6 257 406 064 | 006 1268 001 863 07 003 929| 94 81 5 75 - - - 63.07 7.99 0.10 1.96 4.08 93 8.0 9% 76
CKHB 5.1 21.32 4 386 172 226 0.04 1773 0.01 955 05 0.02 1494 85 8.1 37 6.6 - - - 60.71 7.69 0.14 1.37 5.62 89 9.0 93 7.3
CKHB 2.1 23.07 3 267 144 187 0.04 2263 001 934 04 002 20.61| 87 8.1 36 81 - - - 57.44 7.27 0.15 1.28 5.69 92 9.6 97 7.3
CKHB 2.2 24.86 4 245 137 180 0.07 1542 0.01 958 0.6 0.04 12.08| 85 8.1 66 10.2 - - - 57.75 7.32 0.17 1.27 5.78 87 10.5 93 7.1
CKHB 3.1 16.66 5 462 227 2.05 0.08 15.00 0.01 9.15 0.6 0.04 11.83| 89 8.1 77 116 - - - 60.95 7.72 0.14 147 5.23 90 8.8 93 7.3
CKHB 4.1 21.65 4 359 169 214 0.05 2225 0.01 954 04 003 2011| &5 8.1 54 119 - - - 59.80 7.57 0.15 1.31 5.77 89 9.2 94 7.3
CKHB 4.2 20.71 4 295 169 1.75 0.06 1530 0.01 10.28 0.7 0.03 11.34| &7 8.9 61 94 - - - 58.44 812 0.15 1.09 7.46 91 9.8 96 7.9
CKHB 7.1 15.73 5 283 227 126 0.06 14.19 0.01 957 0.7 0.03 10.48| 93 8.9 5 7.8 - - - 58.21 8.08 0.13 1.25 6.46 94 9.4 98 8.0
CKHB 8.1 21.12 4 283 179 159 0.04 2559 0.01 1032 04 0.02 2342| 86 8.9 40 103 - - - 58.84 8.17 0.14 1.07 7.60 92 9.6 96 8.0
CKHB151 2369 3 218 140 157 | 005 3639 001 1034 03 003 3489 8 89 53 193 - - - 57.86 8.03 0.15 1.35 5.94 91 10.1 % 7.9
CKHB 14.1 24.87 3 185 130 144 0.07 1535 0.01 1090 0.7 0.04 10.80| 82 8.9 64 9.9 - - - 58.87 817 0.16 1.01 8.10 89 10.1 94 7.9
CKHB 13.1 25.17 3 188 131 145 0.04 2367 0.01 1088 0.5 0.03 21.02| 82 8.9 44 105 - - - 59.21 822 0.15 1.07 7.67 89 9.9 94 7.9
CKHB9.1 1765 5 407 221 186 | 005 1471 001 1036 07 003 1044 8 89 53 78 - - - 61.35 851 0.13 112 7.63 ) 9.2 93 8.0
CKHB111 2280 4 258 164 159 | 006 1563 001 1079 0.7 003 1130 8 89 58 91 - - 58.92 8.18 0.15 119 6.87 ) 9.8 9% 7.9

4 Fracdo do 2%Pb ndo-radiogénico da andlise pontual em titanita, onde f206=[>"Pb/?**Pb]c/ [ZOGPbIZO“Pb]a (c=comum; a=amostra);

b Razbes Th/U ratios e contetido de Pb, Th e U (em pmm) sdo calculados em relagéo a titanita de referéncia Khan;

¢ Corrigidas para o background, para o fracionamento interno (within-run) Pb/U e normalizadas a titanita de referéncia Khan (valores ID-TIMS/valores medidos); 2°’Ph/?%U

calculada usando a equacéo (?°’Ph/2%Ph)*(2°Ph/?%8U)*(137.88);
4 Rho ¢ a correlagdo de erro definido como o quociente dos erros propagados das razdes 2°°Pb/?8U and the 2°7Pb/®U ratio;

¢ Corrigida para o fracionamento de massa (mass-bias) por normalizacdo a titanita de referéncia Khan e para Pb comum usando o modelo de evolucdo de Pb de
Stacey & Kramers (1975);
9 Corrigidas somente para o background e fracionamentos instrumentais, ndo-corrigidas para Pb comum; podem ser utilizadas para estimar a composicdo de 2°’Ph/?%Pb inicial

pelo y-intercept em diagrama TW;

M |dades %3U'2%PD corrigidas para 2°’Ph, ancoradas pelo Pb comum usando as composicdes de 2°’Ph/?%Pb inicial estimadas pelo y-intercept ou pelo modelo de evolugéo de Pb de
Stacey & Kramers (1975).



Tabela Suplementar 5 — Dados isot6picos U-Pb da titanita de referéncia Khan obtidos por SHRIMP Ile no CPGEO-USP.
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Isotope ratios

204ph-corrected ages (Ma)

Sample P “Pb*  Th U T |Pb* 16 *°Pb*/ 16 Dphx 16 |2Pb*/ 16 PPb*/ 16 2Pb*/ 16 Conc.(%)
(%) (ppm) (ppm) (ppm) 28y | #y (%) **u (%) Rho *°pp* (%)| #*®y (abs) *°y (abs) 2*pp* (abs) 6/8-7/6
Khan-1.1 098 1 610 566 111 | 065 1.92 008 063 03 006 182 514 32 507 9.8 474 402 109
Khan-1.2 090 1 595 552 111 | 067 1.82 008 064 04 006 170| 524 34 524 95 521 373 101
Khan-3.1 217 2 564 414 141 | 067 631 008 08 01 006 626 516 41 520 328 539 1370 96
Khan-4.1 112 1 693 664 1.08| 066 207 008 063 03 006 1.97| 519 33 515 107 499 435 104
Khan-5.1 111 1 579 546 1.10| 068 336 008 066 02 006 3.29| 524 34 527 177 542 719 97
Khan-6.1 154 2 693 525 136 | 069 567 008 073 01 006 562| 515 37 531 301 596 121.7 86
Khan-8.1 176 2 499 478 108 | 070 7.44 009 085 0.1 006 7.40| 527 45 538 400 585 1605 90
Khan-9.1 213 2 498 464 111 | 070 971 008 087 0.1 006 9.67| 525 46 538 522 593 209.7 89
Khan-10.1 129 1 498 482 107 | 068 3.82 008 076 02 006 375 523 39 524 200 530 821 99
Khan-10.2 114 1 550 533 1.07 | 068 290 008 070 02 006 28| 520 37 527 153 557 614 93
Khan-5.2 106 1 601 567 1.09| 069 350 0.09 067 02 006 344| 526 35 530 186 548 751 9%
Khan-11.1 203 2 917 313 302 | 066 330 008 085 03 006 3.19| 512 43 516 170 534 69.8 9%
Khan-3.2 150 1 884 656 1.39| 068 331 008 067 02 006 3.24| 514 35 526 174 576 705 89
Khan-12.1 193 2 958 353 280 | 068 337 008 080 02 006 327| 521 42 527 178 552 714 94
Khan-13.1 0909 1 610 528 119| 067 191 008 066 03 006 179| 514 34 523 100 565 389 91
Khan-8.2 144 1 516 503 1.06| 068 434 008 074 02 006 428 518 39 527 229 564 931 92
Khan-8.3 137 1 528 507 1.08| 070 405 009 078 02 006 397| 528 41 536 217 567 865 93
Khan-13.2 159 2 457 357 132 | 069 461 008 084 02 006 453 521 44 531 244 573 985 91




Tabela Suplementar 6 — Dados isotépicos U-Pb da titanita de referéncia CKHB obtidos por SHRIMP lle no CPGEO-USP.

97

Isotope ratios 2pp.corrected ages (Ma) Uncorrected isotopic ratios D"pp.corrected ages (Ma)

sample Wp06 Pb* Th U Z2Th/|®Pb*/ 16 2°Pb*/ 1o 2’ph*/ 16 |Pb*/ 16 Pb*/ 16 PPb* 16 Conc.(%)| U/ 16 PPbl 16 yrintercept 1 Stacey & 1o

(%) (ppm) (ppm) (ppm) 2By | 2y (%) 8y (%) Rho Pppx (%) | 2y (abs) #5y (abs) *pp* (abs) 6/8-7/6 |*pp (%) *®Pb (%) Rho (abs) Kramers (abs)
CKHB-15.1 30.89 1 278 84 341 | 009 17336 001 966 01 005 173.09] 92 88 91 1578 78 41118 118 [48.33 472 029 11.32 0.42 - - 2 7.0
CKHB-12.1 2161 1 319 91 361 | 011 6211 001 437 01 005 6195 92 40 105 653 407 13864 23 [54.39 286 022 7.64 038 - - 91 36
CKHB-9.1 2169 1 234 72 338| 011 7344 001 466 01 005 7329 92 43 104 764 382 16475 24 |5432 316 023 10.15 0.31 - - 92 4.4
CKHB-41 248 1 334 97 358| 010 11006 001 435 00 005 10997 92 40 95 1047 165 25705 56 |52.06 1.80 0.25 1350 0.13 - - 92 5.4
CKHB-22 2602 1 263 82 332| 010 14631 001 811 01 005 14608 93 75 94 1370 108 34503 86 [50.88 200 025 950 021 - - ] 4.2
CKHB-1.2 809 5 499 369 140 | 009 2571 001 157 01 005 2566| 93 15 91 234 45 6133 205 [6329 1.24 011 7.67 0.16 - - 93 16
CKHB-51 3669 1 346 87 408 | 011 11460 001 848 01 005 11428 94 79 106 1215 390 25652 24  |43.20 6.88 0.34 894 0.77 - - 93 85
CKHB-71 925 5 310 365 088 | 011 4572 001 270 01 005 4564 94 25 102 466 302 10406 31 [62.09 1.26 0.13 1061 0.12 - - 93 21
CKHB-81 2519 1 247 80 3.19| 011 7723 001 434 01 005 77.11| 94 40 105 809 360 17399 26 [51.00 1.85 025 819 023 - - 93 37
CKHB-6.1 1872 2 178 182 101 | 011 7151 001 438 01 005 7138| 94 41 102 729 287 163L7 33 |[5521 385 020 1353 0.28 - - 94 53
CKHB-10.1 565 5 344 391 091 | 011 1273 001 138 01 005 1265 94 13 102 129 282 2895 33 [6411 119 010 345 035 - - % 12
CKHB-21 2605 1 274 87 327| 011 9397 001 541 01 005 938l 9 51 102 958 279 21475 34 [50.04 351 0.26 1039 0.34 - - % 5.4
CKHB-31 1710 2 515 140 381 | 010 5492 001 353 01 005 5481 9 33 97 532 155 12833 61 [56.10 272 0.18 9.06 0.30 - - % 35
CKHB-13.1 2252 1 244 80 3.17| 010 7246 00l 526 01 005 7227 95 50 101 729 226 16703 42 |51.94 381 023 7.71 0.9 - - 9% 45
CKHB-14.1 2654 1 246 83 307 | 010 13051 001 805 01 005 13027 96 77 95 1244 80 3093.0 120 [49.01 456 026 9.31 0.49 - - % 5.9
CKHB-11.1 2191 1 249 92 279| 010 8164 001 621 01 005 8L40| 9 59 94 768 48 19443 198 |[5213 511 022 9.18 056 - - % 5.8
CKHB-42 2618 1 310 90 356 | 010 12999 002 541 00 005 1298 9 52 93 1211 21 31183 463 [49.17 352 025 1470 0.24 - - % 7.0
CKHB-1.1 2017 1 388 109 367 | 012 5711 002 471 01 006 5691| 96 45 111 632 440 12663 22 |53.20 3.66 021 801 046 - - 9% 43
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Tabela Suplementar 7 — Dados isotopicos U-Pb de titanitas metamérficas do ortognaisse granodioritico JAP-02A (Complexo Guianense), obtidos por LA-Q-ICP-MS no
Laboratorio Para-Iso.

Isotope ratios® *pp_corrected ages (Ma) Uncorrected isotopic ratios® | *’Pb-corrected ages (Ma)"
“fas’ Po Th U PO 16 PPbY 1o 2'Pb*/ 16 |**Pb*/ 16 “'Pb* 16 “Pb*/ 16 Conc.'(%)| U/ 16 *'Pb/ 16 intercept 16 Stacey& 1o
(%) (ppm) (pPPM) (PPM) Py (%) Py (%) Rho® *Pb** (%)| 8y (abs) *°y (abs) 2%pp* (abs) 6/8-7/6 [2Pb (%) **Pb (%) Rho g P (abs) Kramers (abs)
JAP-02A-01 A4 142 59 258 194 1.34 6.77 138 037 057 04 013 1.26| 2041 11.7 2081 288 2122 26.7 96 261 057 0.15 112 051 2049 20.9 2050 13.3
JAP-02A-01 A5 5.83 79 177 231 0.77 7.69 163 044 0.66 0.4 013 1.49| 2370 157 2195 358 2036 30.4 116 205 0.73 0.17 111 0.66 2563 21.9 2564 21.7
JAP-02A-01 A6  3.36 94 260 299 0.88 7.32 157 042 0.60 04 013 1.45| 2271 136 2152 339 2040 29.7 111 222 066 0.15 1.14 0.58 2398 17.9 2397 17.6
JAP-02A-01 A8 1.06 63 186 249 0.75 6.64 149 039 052 04 012 139| 2126 11.1 2064 30.7 2003 279 106 253 053 0.13 1.33 0.40 2152 12.8 2152 12.3
JAP-02A-01 B2 1.45 65 196 236 0.83 7.64 152 045 059 04 012 1.40| 2394 141 2190 332 2004 28.0 119 219 058 0.14 1.30 0.45 2492 37.6 2490 19.6
JAP-02A-01 B3 1.48 57 277 189 148 6.54 139 037 056 04 013 1.28] 2030 11.3 2051 286 2073 26.5 98 261 056 0.15 1.10 0.52 2051 20.6 2052 13.2
JAP-02A-01B6 1224 116 257 215 120 874 176 053 074 04 012 160 2740 20.2 2311 40.7 1952 31.2 140 1.63 0.74 023 1.31 0.56 3076 39.1 3076 38.1
JAP-02A-01 C5 1.24 60 257 207 125 6.56 1.41 037 054 04 013 1.30| 2052 11.2 2054 29.0 2055 26.8 100 262 051 014 114 044 2054 17.3 2055 11.8
JAP-02A-01 C7 1.10 50 235 211 112 6.52 145 037 054 04 013 135 2041 109 2049 29.7 2056 27.7 99 264 053 014 120 0.45 2042 17.2 2043 12.2
JAP-02A-01 B7 1.55 4 226 148 154 6.38 127 036 041 0.3 013 1.21] 2001 83 2030 259 2060 24.8 97 2.69 040 0.14 1.07 0.37 1994 20.1 1995 10.3
JAP-02A-01D2 099 106 389 265 148 6.40 1.68 0.37 056 0.3 0.12 158| 2047 116 2032 341 2017 319 102 2.66 057 0.13 159 0.36 2049 13.1 2049 12.7
JAP-02A-01D4 090 105 267 302 0.89 6.25 176 038 059 0.3 012 166| 2056 122 2012 355 1966 32.7 105 2.68 055 0.12 1.75 0.32 2049 12.6 2049 12.4
JAP-02A-01 E4 271 111 257 272  0.95 6.29 190 038 064 03 0.12 179 2089 134 2017 384 1945 34.8 107 262 061 0.14 157 0.39 2059 18.1 2059 14.1
JAP-02A-01 E6 111 89 328 223 149 6.25 164 037 056 03 0.12 155 2008 11.2 2012 33.1 2016 31.2 100 271 056 0.13 146 0.38 2007 14.4 2007 12.2
JAP-02A-01 E8 1.08 77 218 215 1.02 6.33 165 037 052 0.3 013 157| 2016 104 2023 334 2031 31.8 99 2.66 053 0.13 152 0.35 2048 12.6 2048 11.9
JAP-02A-01 F6 577 127 450 207 218 6.37 171 036 068 04 0.13 157 1987 135 2029 34.6 2072 324 96 257 063 0.18 1.15 0.55 1995 53.2 1998 20.8
JAP-02A-01 F8 1.16 80 273 200 137 6.32 163 037 051 03 013 155( 2010 10.2 2021 33.0 2031 315 99 266 052 0.13 150 0.35 2044 12.7 2044 11.7
JAP-02A-01 G4 1.01 95 316 257 1.24 6.26 1.62 036 0.50 0.3 0.12 1.54| 2000 10.1 2013 326 2025 31.2 99 2.66 0.47 0.13 150 0.31 2050 115 2051 10.8
JAP-02A-01 G8 1.29 66 269 215 1.26 6.13 2.67 037 0.82 0.3 012 254| 2049 169 1995 532 1939 49.2 106 2.67 071 0.12 2.47 0.29 2054 16.4 2054 16.2
JAP-02A-01 H1  1.89 87 33 272 124 6.50 240 037 059 0.2 013 232| 2051 120 2046 49.1 2042 475 100 2.64 060 0.14 218 0.27 2050 16.5 2051 14.3
JAP-02A-01H4  1.24 83 389 265 1.48 586 240 034 052 0.2 012 234| 1894 98 1955 469 2021 474 94 280 055 0.13 223 0.25 1941 16.2 1942 12.8
JAP-02A-01 H7  1.17 81 332 295 113 6.03 243 035 0.61 0.3 012 235/ 1945 11.8 1981 48.0 2017 474 96 278 0.60 0.13 220 0.27 1952 17.1 1952 13.6
JAP-02A-01 13 1.26 82 408 247 1.66 579 247 034 0.60 0.2 0.12 240| 1905 11.4 1945 481 1987 47.7 96 285 056 0.13 227 0.25 1910 16.8 1911 129
JAP-02A-01 17 4.00 88 394 263 151 592 241 035 050 0.2 012 236| 1917 95 1964 474 2013 475 95 271 049 0.15 228 0.22 1955 30.5 1957 15.1
JAP-02A-01 J2 1.00 97 302 353 0.86 5,83 294 037 081 03 011 283| 2045 16.6 1951 574 1852 52.3 110 270 0.78 0.12 2.83 0.27 2052 19.5 2051 17.8
JAP-02A-01 J3 1.15 84 573 407 142 384 254 023 0.84 03 012 240| 1327 11.1 1602 40.7 1985 47.7 67 442 0.83 0.13 220 0.38 1247 26.7 1248 13.1
JAP-02A-01 J8 1.10 79 328 274 120 586 244 034 0.67 0.3 012 235/ 1898 126 1955 47.7 2016 474 94 2.86 0.67 0.13 2.24 0.30 1907 18.3 1907 14.5
JAP-02A(S) 1.1 097 124 387 342 114 6.35 130 037 053 04 012 1.19| 2034 108 2025 26.4 2016 24.0 101 266 052 0.13 1.11 0.47 2048 12.1 2049 11.2
JAP-02A(S)2.1 098 115 481 274 177 6.39 129 037 051 04 012 1.19| 2044 103 2031 26.2 2019 239 101 2.65 051 0.13 1.12 0.45 2050 11.9 2050 11.0
JAP-02A(S) 3.1 106 128 276 372 0.75 6.39 130 037 051 04 012 1.19| 2044 104 2031 26.4 2018 24.1 101 2.65 050 0.13 1.14 0.44 2055 11.8 2056 11.0
JAP-02A(S) 4.1 183 144 500 304 1.66 6.41 126 037 047 04 012 1.17| 2041 9.6 2034 257 2028 23.8 101 2.63 0.46 0.14 1.07 0.43 2049 15.0 2050 10.5
JAP-02A(S) 5.1 140 125 520 290 1.80 6.39 130 037 051 04 012 1.19| 2041 105 2031 26.4 2021 24.1 101 266 051 0.13 1.11 0.46 2040 13.4 2040 11.3
JAP-02A(S)6.1 097 130 517 325 160 6.32 130 037 054 04 012 1.18] 2027 109 2022 26.3 2016 23.8 101 2.68 053 0.13 1.12 0.48 2030 12.4 2030 11.4
JAP-02A(S) 7.1 249 153 470 377 1.26 6.46 127 038 049 04 012 1.17| 2055 10.0 2041 258 2027 23.7 101 257 048 014 129 0.37 2091 16.4 2092 11.6
JAP-02A(S) 8.1 1.08 124 503 303 1.67 6.34 131 037 050 04 012 1.21] 2035 10.2 2024 26.4 2012 24.3 101 2.68 051 0.13 1.11 0.46 2032 12.3 2033 11.1
JAP-02A(S) 10.1 075 142 378 411 093 6.28 130 037 057 04 012 1.17| 2020 114 2016 26.2 2011 235 100 271 052 0.13 1.12 0.46 2011 11.9 2011 11.0
JAP-02A(S)D2 080 194 481 546 0.89 6.39 161 037 045 0.3 012 155/ 2035 91 2031 327 2027 313 100 2.66 0.43 0.13 1.47 0.30 2050 10.7 2050 10.0

Sample
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Isotope ratios® 2pp-corrected ages (Ma) Uncorrected isotopic ratios® | **’Pb-corrected ages (Ma)"
W Pb Th U THUP 2'pp*/ 16 *Pb*/ 16 Dpp*/ 16 |°Pb*/ 16 Pb* 16 *'Pb*/ 16 Conc.f(%0)| 22U/ 16 2P0/ 16 intercept 1 Stacey& 1o
(%) _(ppm) (Ppm) (ppm) 3y (%) FBY (%) Rho® ®°ph*e (%) *8y (abs) *°y (abs) pp* (abs) 6/8-7/6 | ®pp (%) **ph (%) Rho Y P (abs) Kramers (abs)
JAP-02A(S) 9.1 0.85 202 733 496 149 6.37 1.60 037 048 0.3 012 153| 2030 9.8 2028 325 2026 31.0 100 2.66 0.49 0.13 1.46 0.33 2044 12.0 2044 11.0
JAP-02A(S) ES 091 179 552 459 121 6.35 1.60 0.37 048 0.3 013 153| 2012 9.7 2026 325 2040 31.2 99 2.68 0.48 0.13 1.45 0.33 2028 12.7 2028 10.9
JAP-02A(S) E6 119 147 339 371 0.92 6.34 162 037 048 0.3 012 155| 2023 9.7 2024 328 2025 313 100 271 0.47 0.13 1.43 0.33 2005 13.6 2006 10.7
JAP-02A(S) E7 167 190 593 467 1.28 6.23 162 036 046 0.3 012 156| 1992 9.1 2008 326 2025 31.6 98 271 046 0.14 140 0.33 1992 17.5 1993 11.0
JAP-02A(S) E8 291 219 522 519 1.01 6.51 1.60 0.37 043 0.3 0.13 1.54| 2039 89 2047 328 2056 31.7 99 261 042 015 132 0.32 2041 21.9 2042 11.5
JAP-02A(S) 11.2 252 213 776 443 1.77 6.48 1.64 0.37 058 0.4 0.13 1.54| 2042 119 2043 33.6 2045 314 100 270 0.70 0.13 148 0.48 2006 17.7 2007 15.1
JAP-02A(S) F3 0.99 192 646 471 1.38 6.35 1.62 0.37 050 0.3 0.13 1.54| 2020 10.1 2025 32.8 2030 313 99 268 049 0.13 146 034 2027 12.7 2027 11.1
JAP-02A(S) 14.1  0.86 167 330 474 0.70 6.36 1.60 0.37 044 0.3 0.13 1.54| 2015 8.8 2027 325 2040 314 99 271 045 013 147 031 2006 12.1 2007 10.2
JAP-02A(S) F6 114 201 1054 395 269 6.23 1.44 0.36 046 0.3 0.13 1.37| 1964 9.1 2009 29.0 2055 28.1 96 278 049 014 125 0.39 1945 17.3 1946 11.0
JAP-02A(S) 121 1.79 204 511 484 1.07 6.36 1.44 0.37 048 0.3 0.13 1.35| 2010 9.7 2026 29.1 2044 27.7 98 268 047 014 121 0.39 2009 17.9 2010 11.2
JAP-02A(S) 12.2  1.53 194 590 484 1.23 6.25 1.40 0.36 0.43 0.3 0.13 1.33] 1960 8.4 2012 28.1 2066 27.5 95 275 043 014 122 0.35 1961 18.2 1962 10.3
JAP-02A(S) 13.1 1.00 212 1014 434 235 6.41 1.41 0.37 044 03 0.13 1.34| 2016 8.9 2034 288 2052 27.6 98 269 042 014 126 0.33 2012 13.7 2012 9.7
JAP-02A(S) G3 579 267 761 570 134 6.18 149 035 047 03 013 1.41] 1956 9.2 2002 29.8 2050 29.0 95 2.65 0.45 0.18 1.03 0.43 1947 50.5 1950 18.0
JAP-02A(S) H1 134 203 732 480 154 6.23 145 036 048 0.3 013 1.37| 1983 95 2008 29.2 2034 279 98 270 0.46 0.14 124 0.37 2004 15.1 2005 10.6
JAP-02A(S) 16.1 091 226 819 562 147 6.23 142 036 043 03 013 1.36| 1977 84 2008 285 2041 27.7 97 273 0.44 013 127 0.34 1987 13.4 1988 9.9
JAP-02A(S) G7 128 196 735 475 156 6.15 143 035 044 03 013 1.36| 1951 86 1997 286 2046 27.8 95 285 044 014 125 0.35 1902 18.1 1902 10.2
JAP-02A(S) G2 098 200 726 506 145 6.08 145 035 047 0.3 013 1.37| 1937 9.0 1987 288 2040 279 95 2.84 046 0.13 1.27 0.36 1914 16.4 1915 10.3

3 Fragdo do 2°Pb ndo-radiogénico da analise pontual em titanita, onde f20s=[>°Pb/?**Pb]c/[*°®Pb/?**Pb]a (c=comum; a=amostra);

b Razbes Th/U ratios e contetido de Pb, Th e U (em pmm) sdo calculados em relagéo a titanita de referéncia Khan;

¢ Corrigidas para o background, para o fracionamento interno (within-run) Pb/U e normalizadas a titanita de referéncia Khan (valores ID-TIMS/valores medidos); 2°’Ph/?%U
calculada usando a equacéo (?°’Ph/2%Ph)*(2°Ph/2%8U)*(137.88);

4 Rho ¢ a correlagio de erro definido como o quociente dos erros propagados das razdes 2°°Pb/?8U and the 2°7Pb/?®U ratio;

¢ Corrigida para o fracionamento de massa (mass-bias) por normalizagdo a titanita de referéncia Khan e para Pb comum usando o modelo de evolugdo de Ph de
Stacey & Kramers (1975);

9 Corrigidas somente para o background e fracionamentos instrumentais, ndo-corrigidas para Pb comum; podem ser utilizadas para estimar a composicdo de 2°’Ph/?%Pb inicial
pelo y-intercept em diagrama TW;

M |dades 238U"2%PD corrigidas para 2°’Ph, ancoradas pelo Pb comum usando as composices de 2°’Ph/?%Pb inicial estimadas pelo y-intercept ou pelo modelo de evolugéo de Pb de
Stacey & Kramers (1975).

Sample
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Tabela Suplementar 8 — Dados isotdpicos U-Pb de titanitas metamorficas do ortognaisse granodioritico JAP-02A (Complexo Guianense), obtidos por SHRIMP lle no CPGEO-

USP.
Isotope ratios® 2pp-corrected ages (Ma) Uncorrected isotopic ratios 27pp-corrected ages (Ma)

Wi s °Pb* Th U 22T Pb* 16 “Pb*/ 16 pp*/ 16 |®Pb* 16 P'Pb*/ 16 PPb*/ 16 Conc.(%)|?*U/ 16 ¥'Pbl 1o . 16 Stacey& 1o
Sample y-intercept

(%) (ppm) (ppm) (ppm) 28y 25y (%) Py (%) Rho ®ppx (%) | #8y (abs) 2y (abs) 2®pp* (abs) 6/8-7/6 |%pp (%) 2°pp (%) Rho (abs) Kramers (abs)
JAP-02A-13.2  1.47 39 527 126 434 | 636 238 036 18 08 013 153 | 1996 31.3 2027 482 1987 359 100 271 181 014 102 179 - - 1987 35.9
JAP-02A-12.1  0.77 51 226 163 144 | 633 207 036 167 08 013 122 | 1994 286 2023 418 1985 330 100 274 167 013 100 1.66 - - 1985 33.0
JAP-02A-12.2 1.20 36 233 114 211 | 6.30 2.46 036 175 0.7 0.13 1.73 | 2004 30.1 2018 49.6 1999 34.9 100 271 174 014 135 129 - - 1999 34.9
JAP-02A-11.2 0.92 41 123 130 098 | 632 204 037 176 09 013 1.03 | 2007 30.3 2021 412 2003 35.0 100 271 175 013 0.58 3.02 - - 2003 35.0
JAP-02A-4.1 1.82 26 222 83 277 | 654 492 037 19 04 013 454 | 2029 331 2051 101.0 2021 389 100 265 186 014 313 0.59 - - 2021 38.9
JAP-02A-3.1  0.95 39 178 123 149 | 643 19 037 172 09 013 094 | 2043 30.1 2037 399 2045 351 100 266 172 013 053 3.27 - - 2045 35.1
JAP-02A-5.1 0.98 33 250 102 254 | 6.62 2.18 0.38 183 038 013 119 | 2054 321 2062 449 2051 375 100 264 182 014 080 227 - - 2051 375
JAP-02A-8.1 1.22 31 365 96 394 | 662 261 038 193 07 013 175 | 2057 34.0 2063 53.8 2054 39.8 100 263 193 014 130 148 - - 2054 39.8
JAP-02A-14.1 0.78 50 200 156 1.32| 647 220 038 161 0.7 012 149 | 2055 284 2041 449 2059 334 100 264 161 013 126 1.28 - - 2059 334
JAP-02A-2.1 1.48 40 265 124 220 | 6.60 2.10 038 177 08 013 112 | 2061 313 2059 43.2 2062 36.5 100 261 177 014 049 357 - - 2062 36.5
JAP-02A-11.1 151 33 404 101 412 | 666 274 038 189 07 013 199 | 2063 333 2067 56.7 2062 39.1 100 261 188 014 148 127 - - 2062 39.1
JAP-02A-1.1  0.88 43 243 133 189 | 660 1.8 038 161 09 013 080 | 2062 285 2059 37.1 2062 333 100 263 161 013 043 371 - - 2062 33.3
JAP-02A-16.1 0.87 43 223 133 173 | 656 175 038 156 09 013 078 | 2064 27.6 2054 359 2067 323 100 263 156 0.13 045 3.48 - - 2067 32.3
JAP-02A-7.1  0.94 49 368 150 247 | 661 193 038 171 09 013 090 | 2066 30.2 2060 39.8 2067 354 100 262 171 014 047 3.66 - - 2067 35.4
JAP-02A-9.1 1.12 37 306 115 276 | 669 235 038 178 08 013 153 | 2068 315 2071 48.6 2067 36.9 100 261 177 014 117 152 - - 2067 36.9
JAP-02A-6.1 141 45 375 137 283 | 656 214 038 179 08 013 1.17 | 2072 31.8 2054 440 2078 37.3 100 260 1.79 014 057 313 - - 2078 37.3
JAP-02A-10.1 0.82 47 246 144 176 | 6.65 234 038 167 0.7 0.13 164 | 2072 29.7 2066 48.4 2074 35.0 100 262 167 013 139 1.20 - - 2074 35.0
JAP-02A-15.1 1.90 41 215 125 177 | 679 221 039 161 07 013 151 | 2101 289 2085 46.1 2107 34.3 100 255 161 014 102 157 - - 2107 34.3




Tabela Suplementar 9 — Dados isot6picos U-Ph de titanitas metamérficas do paleossoma STG-179B, obtidos por LA-Q-ICP-MS no Laborat6ério Para-Iso.
Uncorrected isotopic ratios®

101

Isotope ratios®

24pp-corrected ages (Ma)

27pp-corrected ages (Ma)"

Sample W Pb Th U b 2pp*/ 16 °Pb*/ 1o pp*/ 16 PPb* 16 'Pb*/ 16  P'Pb*/ 16 Conc.(%6)| 22U/ 16 *Pb/ 16 y-intercept 16 Stacey& 1o

(%) (ppm) (ppm) (Ppm) Y (%) Py (%) Rho pb*¢ (%0)| ZPy (abs) *°y (abs) 2ph* (abs) 6/8-7/6 |*pbh (%) *®Pb (%) Rho (abs) Kramers (abs)
STG-179B Al 168 22 25 43 060 | 627 230 035 204 09 013 1051935 395 2015 462 2097 220 92 275 2.00 0.4 095 2.10 1955 424 1955 393
STG-179B A3 267 98 114 226 051 | 692 136 041 059 04 012 1.23[2229 132 2101 286 1978 243 113 230 043 013 1.17 0.37 2373 215 2373 133
STG-179B A9 410 31 49 75 067 | 698 121 039 041 03 013 1.14/2109 85 2109 255 2110 240 100 248 039 017 0.95 041 2109 290 2109 133
STG-179B B3 352 68 55 175 032 | 6.03 143 034 069 05 013 125/1878 129 1980 283 2089 262 90 262 063 016 1.04 0.61 2024 266 2024 156
STG-179B C1 735 39 60 8 074 | 668 130 037 064 05 013 1.13/2029 130 2071 269 2112 239 96 247 058 017 1.02 057 2008 374 2098 180
STG-179B C5 153 66 32 209 016 | 689 122 039 048 04 013 1122104 100 2098 256 2092 235 101 257 047 014 119 040 2106 115 2106  10.9
STG-179BC10  6.04 19 43 44 100 | 601 154 035 0.80 05 013 1.32[1915 153 1977 305 2042 269 94 264 074 018 114 0.65 1959 440 1959 211
STG-179B D10-1 465 40 89 77 117 | 678 149 038 096 06 013 113/ 2058 198 2083 310 2108 239 98 254 1.03 017 0.88 1.17 2046 403 2047 246
STG-179BD10-2 580 39 71 91 078 | 631 127 035 047 04 013 118/1930 91 2020 256 2113 249 91 273 045 018 1.05 042 1882 467 1882 187
STG-179B E1 242 49 130 151 087 | 479 128 026 076 06 013 104/ 1515 115 1783 229 2112 219 72 367 072 015 0.89 0.81 1463 315 1463 148
STG-179B E4 230 37 54 92 059 | 700 107 039 041 04 013 098/ 2111 87 2111 225 2111 208 100 253 041 015 0.85 0.48 2111 175 2111 107
STG-179B E8 459 43 78 129 061 | 603 132 033 073 06 0.13 1.10/1858 136 1981 262 2111 232 88 281 0.67 0.18 0.83 0.80 1844 442 1844 195
STG-179BF1-1 285 38 81 113 072 | 512 121 028 065 05 013 1.01|1608 105 1839 222 2112 214 76 3.30 056 0.15 0.94 0.59 1615 319 1615 142
STG-179BF1-2 320 30 79 58 136 | 678 137 038 080 06 013 111|2060 166 2083 286 2107 234 98 254 074 0.6 0.83 0.89 2078 288 2079  17.9
STG-179B F6 331 77 90 190 048 | 656 128 038 058 05 013 114{2076 121 2054 263 2032 231 102 252 054 015 0.99 0.54 2113 204 2113 134
STG-179BF10 496 24 76 51 148 | 560 135 031 066 05 013 1171750 11.6 1929 260 2129 250 82 3.07 066 0.17 0.78 0.84 1696 438 1696 187
STG-179B G1 313 24 54 50 110 | 698 116 039 056 05 013 1012111 119 2109 =245 2107 213 100 249 048 0.16 0.81 0.60 2120 230 2120 130
STG-179B G3 262 54 65 129 051 | 706 122 039 053 04 013 1092126 11.3 2119 258 2112 231 101 249 054 016 091 0.59 2126 232 2126  14.0
STG-179B G7 254 50 84 122 070 | 701 115 039 050 04 013 104/ 2112 106 2113 243 2115 219 100 251 050 0.5 0.86 0.58 2110 215 2110 129
STG-179BGI10-1 370 27 47 79 059 | 511 153 028 1.09 07 013 107|159 175 1837 281 2119 227 75 334 1.02 017 081 126 1572 414 1573 208
STG-179B G10-2 331 48 134 116 117 | 6.05 110 033 060 05 013 0093|1846 11.0 1983 21.8 2129 197 87 2.88 056 0.6 0.78 0.72 1829 345 1830 156
STG-179BH3 1488 107 37 157 024 | 672 164 037 094 06 013 135/ 2043 193 2075 341 2107 284 97 2.16 098 0.30 0.83 1.18 2035  160.7 2037  60.4
STG-179B H5 524 79 87 185 047 | 633 131 035 075 06 013 107|1931 145 2022 264 2116 227 91 272 078 0.18 0.84 0.93 1903 449 1904 212
STG-179B 12 1011 79 66 142 047 | 618 148 033 083 06 013 122|181 154 2002 296 2161 264 86 277 0.87 023 1.07 0.82 1751 8.1 1751 336
STG-179B I3 318 49 89 114 078 | 710 1.05 039 040 04 013 097|2122 84 2124 223 2125 206 100 250 0.42 0.15 0.87 048 2121 199 2121 113
STG-179B 17 547 118 263 248 107 | 685 123 040 048 04 012 1142163 104 2092 258 2022 230 107 236 0.68 0.20 140 048 2119 624 2120 26.9
STGI79B(S) 1.1 23.68 282 208 373 056 | 3.99 262 025 162 06 012 207|1436 232 1632 428 1893 391 76 298 1.38 033 1.25 110 1429 1494 1430 565
STG179B(S) 21 957 115 147 209 071 | 511 172 030 0.86 05 0.12 149|1690 14.6 1838 317 2010 300 84 3.09 082 021 114 072 1607 694 1608  27.7
STGI79B(S)3.1 198 286 290 636 046 | 7.46 131 051 048 04 011 1222641 126 2169 283 1747 213 151 196 044 012 1.19 0.37 2880 1216 2878 459
STGI79B(S)7.1 356 46 48 125 039 | 696 112 038 043 04 013 1.03[2096 9.1 2106 235 2117 218 99 251 041 0.6 0.83 050 2092 277 2092 131
STGI79B(S)12.1 813 47 121 85 143 | 615 133 034 060 05 013 118/ 1881 113 1997 265 2119 250 89 272 055 0.20 0.80 0.68 1840 650 1840 251
STGI79B(S)13.1 198 36 50 96 053 | 7.08 108 039 041 04 013 100|2115 87 2121 229 2127 212 99 252 040 015 0.90 0.45 2113 177 2113 106
STGI79B(S)4.1 264 41 79 98 081 | 7.03 111 039 038 03 013 1.04|2118 81 2115 235 2112 220 100 250 038 0.16 0.89 0.43 2119 221 2119 113
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Isotope ratios®

24pp-corrected ages (Ma)

Uncorrected isotopic ratios?

2Tpp-corrected ages (Ma)"

sample W Pb Th U THUP 2pp*/ 16 Pb*/ 1o 2Pp*/ 16 fPPb* 16 Pb*/ 16  2Pb*/ 16 Conc.f(96)| U/ 16 Pl 16 yintercept 1° Stacey & 1o

(%) (ppm) (ppm) (PPM) Y (%) Py (%) Rho® pb*¢ (%0)| ZPy (abs) *°y (abs) 2ph* (abs) 6/8-7/6 |*pbh (%) *®Pb (%) Rho (abs) Kramers (abs)
STGI79B(S)5.1 383 26 47 50 095 | 700 123 039 045 0.4 013 1142119 96 2111 250 2103 240 101 | 248 045 017 083 054 | 2111 202 2112 140
STGI79B(S) 6.1 1959 225 205 310 067 | 413 275 026 158 06 011 224|1495 236 1660 456 1875 421 80 | 308 157 030 091 172 | 1450 1234 1452 486
STGI79B(S)91 911 153 99 504 020 | 263 335 016 260 08 012 199 930 250 1309 438 1999 3909 47 | 556 226 020 160 134 | 926 483 927 257
STGI79B(S)101 961 142 149 277 054 | 505 222 028 106 05 013 1951602 17.0 1828 405 2006 408 76 | 319 096 021 147 065 | 1572 651 1573 273
STGI79B(S) 141 1291 153 105 420 025 | 353 222 020 094 0.4 013 2021168 109 1533 341 2082 420 56 | 437 086 024 104 083 | 1111 703 1112 266
STGI79B(S)151 554 21 56 33 160 | 694 195 039 100 05 013 167|210 212 2104 410 2098 351 101 | 245 096 018 115 083 | 2116 414 2117 245
STGI79B(S)161 303 36 67 8 078 | 698 160 039 051 03 013 151|2100 108 2109 337 2118 320 99 | 252 057 016 130 044 | 2094 264 2004 153
STGI7T9B(S)E2 836 72 41 172 024 | 652 18 036 066 04 013 1601080 131 2049 37.2 2118 359 93 | 283 080 020 130 062 | 1771 646 1772 2638
STGI7T9B(S)F4 324 31 86 62 141 | 698 171 039 077 04 013 153|2106 162 2109 361 2113 323 100 | 251 081 016 127 064 | 2107 282 2107 195
STGI7T9B(S)F5 290 37 69 87 079 | 696 172 038 066 04 013 1502009 138 2107 363 2115 337 99 | 259 072 016 133 054 | 2035 201 2035 177
3 Fragdo do 2°Pb ndo-radiogénico da analise pontual em titanita, onde f20s=[>°°Pb/?**Pb]c/[*°®Pb/?***Pb]a (c=comum; a=amostra);

b Razbes Th/U ratios e contetido de Pb, Th e U (em pmm) sdo calculados em relagéo a titanita de referéncia Khan;

¢ Corrigidas para o background, para o fracionamento interno (within-run) Pb/U e normalizadas a titanita de referéncia Khan (valores ID-TIMS/valores medidos); 2°’Ph/?*U

calculada usando a equagéo (?°’Ph/2%Ph)*(2°Ph/2%8U)*(137.88);

4 Rho ¢ a correlagio de erro definido como o quociente dos erros propagados das razdes 2°Pb/>U and the 2°7Pb/?®U ratio;

¢ Corrigida para o fracionamento de massa (mass-bias) por normalizacdo a titanita de referéncia Khan e para Pb comum usando o modelo de evolucdo de Pb de

Stacey & Kramers (1975);

9 Corrigidas somente para o background e fracionamentos instrumentais, ndo-corrigidas para Pb comum; podem ser utilizadas para estimar a composicdo de 2°’Ph/?%Pb inicial
pelo y-intercept em diagrama TW;
M |dades 238U"2%PD corrigidas para 2°’Ph, ancoradas pelo Pb comum usando as composicdes de 2°’Ph/?%Pb inicial estimadas pelo y-intercept ou pelo modelo de evolugéo de Pb de

Stacey & Kramers (1975).



Tabela Suplementar 10 — Dados isotépicos U-Pb de titanitas metamorficas do paleossoma STG-179B, obtidos por SHRIMP Ile no CPGEO-USP.

2pph-corrected ages (Ma)
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Isotope ratios

Uncorrected isotopic ratios

27pp_corrected ages (Ma)

Sample W6 PO* Th U 22Th/|PPb* 16 2Pb*/ 16 ppr/ 16 |PPb*/ 16 P'Pb*/ 16 P'Pb*/ 1e¢ Conc.(%)|®*U/ 16 *'Pb/ 1o y-intercept 16 Stacey& 1o

(%) (ppm) (ppm) (ppm) 8y | 5y (%) By (%) Rho ®ppx (%) | 8y (abs) 2Py (abs) *®pp* (abs) 6/8-7/6 |*®ph (%) **Pb (%) Rho (abs) Kramers (abs)
CKHB-15.1  30.89 1 278 84 341 | 009 17336 001 966 01 005 173.09| 92 8.8 91 157.8 78 4111.8 118 48.33 472 0.29 11.32 0.42 - - 92 7.0
CKHB-121 2161 1 319 91 361 | 011 6211 001 437 01 005 6195 92 40 105 653 407 13864 23 5439 286 022 7.64 0.38 - - a1 36
CKHB-9.1 21.69 1 234 72 338 011 7344 001 466 01 005 7329 92 4.3 104 76.4 382 16475 24 54.32 3.16 0.23 10.15 0.31 - - 92 4.4
CKHB-41 2486 1 334 97 358| 010 11006 0.01 435 00 005 109.97| 92 40 95 1047 165 25705 56 |52.06 1.80 025 13.50 0.13 - - 2 5.4
CKHB-22 2602 1 263 8 332| 010 14631 001 811 01 005 14608 93 75 94 1370 108 34503 86 |50.88 200 025 950 0.21 - - 93 42
CKHB-12 809 5 499 369 140 | 009 2571 001 157 01 005 2566 93 15 91 234 45 6133 205 6329 124 011 7.67 0.16 - - 3 16
CKHB-5.1 36.69 1 346 87 408 | 011 11460 001 848 01 005 11428 94 79 106 1215 390 2565.2 24 4320 6.88 0.34 894 0.77 - - 93 8.5
CKHB-71 925 5 310 365 088 | 011 4572 001 270 01 005 4564| 94 25 102 466 302 10406 31 6209 126 0.13 10.61 0.12 - - 3 21
CKHB-81 2519 1 247 80 319| 011 7723 001 434 01 005 7711| 94 40 105 809 360 17399 26 [51.00 1.85 0.25 819 0.23 - - 93 37
CKHB-61 1872 2 178 182 101 | 011 7151 001 438 01 005 7138 9 41 102 729 287 163L7 33 |5521 3.85 020 1353 0.28 - - % 53
CKHB-10.1 565 5 344 391 091 | 011 1273 001 138 01 005 1265 94 13 102 129 282 2895 33 |64.11 1.19 010 345 0.35 - - % 12
CKHB-21 2605 1 274 87 327 | 011 9397 001 541 01 005 9381 95 51 102 958 279 21475 34 |50.04 351 026 10.39 0.34 - - % 5.4
CKHB-31 1710 2 515 140 381 | 010 5492 001 353 01 005 5481 95 33 97 532 155 12833 61 |56.10 272 0.18 9.06 0.30 - - % 35
CKHB-13.1 2252 1 244 80 317 | 010 7246 001 526 01 005 7227 95 50 101 729 226 16703 42 5194 381 023 7.71 0.49 - - %5 45
CKHB-141 2654 1 246 83 307 | 010 13051 001 805 01 005 13027 9 7.7 95 1244 80 30930 120 |49.01 456 026 931 0.49 - - 9% 5.9
CKHB-11.1 2191 1 249 92 279| 010 8164 001 621 01 005 8L40 9 59 94 768 48 19443 198 5213 511 022 9.8 0.56 - - % 5.8
CKHB-42 2618 1 310 90 356 | 010 12999 0.02 541 00 005 1208 9 52 93 1211 21 31183 463 |49.17 352 025 14.70 0.24 - - % 7.0
CKHB-11 2017 1 388 109 367 | 012 5711 002 471 01 006 5691| 96 45 111 632 440 12663 22  |53.20 366 021 80l 046 - - 9% 43




Tabela Suplementar 11 — Dados isotépicos U-Pb de titanitas do metatonalito B107 obtidos por LA-Q-ICP-MS no Laboratério Para-1so.
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Isotope ratios®

2pp-corrected ages (Ma)

Uncorrected isotopic ratios®

2pp-corrected ages (Ma)"

sample W Pb Th U THUP 2'ph*/ 16 “Pb*/ 16 2ph*/ 16 |?®Pb*/ 16 2Pb*/ 16 “'Pb*/ 16 Conc.[(%)| U/ 16 2P0/ 16 yrintercept 19 Stacey & 1¢

(%) (ppm) (PPm) (PPM) By (%) By (%) Rho' ®pph*e (%)| PPy (abs) Py (abs) *pp* (abs) 6/8-7/6 |*®pp (%) **Ph (%) Rho (abs) Kramers (abs)
B107-1A4 004 34 43 133 032 | 613 242 035 059 02 013 235 1929 114 1994 482 2062 484 94 271 054 0.16 1.94 0.28 1853 714 1950 157
B107-1A5 003 43 22 202 011 | 608 230 034 058 02 013 223| 1879 10.8 1988 458 2103 46.9 89 284 055 015 1.91 0.29 1774 689 1870 153
B107-1B7 001 48 6 230 003 | 667 226 037 055 02 013 219 2012 111 2069 46.8 2126 46.6 9% 269 054 014 212 0.26 1970 351 2009 133
B107-1B9 001 45 13 321 004 | 660 228 037 061 03 013 220\ 2016 123 2059 47.0 2103 46.3 % 269 0.60 0.14 2.13 0.28 1978 333 2013 142
B107-1B10  0.03 19 9 85 0.11 6.50 236 0.36 0.80 0.3 0.13 222| 1969 15.8 2046 48.3 2124 47.1 93 269 076 0.15 1.94 0.39 1896 62.1 1977 18.1
B107-1C8 002 26 25 108 023 | 644 228 036 057 02 013 221| 1965 11.1 2038 464 2113 46.6 93 271 058 0.15 1.95 0.30 1896 565 1970  14.9
B107-1C9 002 27 19 115 017 | 655 228 036 060 03 0.3 2.20| 1974 11.8 2053 46.8 2134 47.0 93 2.74 0.60 0.15 1.95 0.31 1876 558 1949 151
B107-1C10 0.11 10 56 22 2.59 7.38 294 041 0.64 0.2 0.13 287| 2197 142 2159 634 2123 60.8 103 222 057 0.22 150 0.38 1926 201.7 2206 30.7
B107-1E1 001 79 9 362 003 | 648 261 039 067 03 012 253| 2129 143 2043 534 1957 494 109 259 0.65 0.12 2.46 0.26 2148 330 2121 158
B107-1E7 003 23 18 100 018 | 664 230 036 069 03 013 220| 2001 13.7 2064 47.5 2129 46.8 94 261 0.68 0.15 1.95 0.35 1976 533 2042 167
B107-1E10 002 24 33 90 037 | 680 1.83 0.38 057 03 013 1.74| 2068 11.8 2085 382 2102 36.6 % 250 059 0.5 1.53 0.39 2000 423 2139 146
B107-1F10 002 26 38 92 041 | 663 1.84 037 054 03 013 176 2045 111 2064 37.9 2083 36.6 98 255 051 0.4 157 0.33 2064 372 2106 1238
B107-1E5 001 34 5 131 004 | 678 179 037 053 03 013 171| 2043 10.8 2083 37.2 2122 36.2 % 261 053 0.4 1.63 0.32 2032 316 2066 125
B107-1 F8 0.03 21 11 72 0.16 6.56 1.87 0.37 0.62 0.3 0.13 1.76| 2032 12.6 2054 384 2075 36.6 98 259 064 0.15 153 0.42 2005 47.3 2063 15.2
B107-1H4 002 37 29 129 023 | 684 1.80 038 052 03 013 1.73| 2089 10.8 2091 377 2092 361 100 254 049 014 158 0.31 2085 317 2119 122
B107-1H9 002 22 24 65 037 | 7.05 1.93 039 074 04 013 178 2128 158 2117 409 2107 375 101 252 0.75 0.14 158 0.48 2000 379 2128 175
B107-1 H10 0.01 41 26 152 0.17 6.67 1.82 0.37 0.59 0.3 0.13 1.72| 2023 11.9 2069 37.6 2114 36.4 96 2.65 057 0.14 1.63 0.35 1998 334 2036 13.3
B107-111 003 24 19 81 024 | 642 1.83 036 054 03 013 175\ 199 10.8 2035 37.3 2075 364 96 265 050 0.15 1.54 0.32 1948 505 2014 129
B107-1J4 001 75 10 297 003 | 638 219 040 053 0.2 011 212| 2191 117 2030 444 1870 39.7 117 236 056 0.12 2.01 0.28 2422 969 2326  16.9
B107-2 Al 0.01 80 30 310 0.10 488 279 0.27 109 04 0.13 256| 1553 17.0 1799 50.2 2097 53.8 74 3.67 1.28 0.14 241 0.53 1410 53.6 1485 20.8
B107-2A41 001 78 21 339 006 | 297 541 016 476 09 013 257| 982 468 1401 758 2112 543 46 582 430 0.14 241 178 888 558 954  40.3
B107-2A42 001 8 20 294 007 | 685 296 0.38 1.47 05 0.3 257| 2087 30.8 2092 61.9 2097 53.9 99 2.60 148 0.14 2.44 0.61 2064 449 2086 321
B107-2 A8.1 0.01 52 67 126 054 758 264 042 059 0.2 0.13 258| 2255 13.2 2183 57.7 2116 545 107 2.38 058 0.14 236 0.24 2260 29.7 2259 16.2
B107-2052 001 64 72 158 046 | 7.27 267 040 070 0.3 013 258| 2192 153 2145 574 2100 542 104 250 0.71 0.4 2.41 0.30 2144 305 2158 177
B107(B2 001 60 14 171 008 | 7.02 269 039 081 0.3 013 256 2123 17.2 2114 568 2105 540 101 256 0.84 0.14 241 0.35 2083 350 2108 19.7
B107(B4 002 77 27 219 012 | 690 272 038 092 03 013 256 2090 19.2 2099 57.2 2108 54.0 99 257 0.89 0.15 2.27 0.39 2037 473 2086 209
B107(B5 001 8 14 293 005 | 646 265 036 067 03 013 257| 1993 133 2040 54.2 2088 53.6 %5 273 0.69 0.14 2.43 0.28 1940 370 1980  16.0
B107(B8 001 109 18 403 004 | 695 265 039 071 0.3 013 255| 2106 150 2105 558 2104 53.7 100 258 0.71 0.4 2.46 0.29 2000 290 2104 171
B107-2 C3 0.01 50 11 210 0.05 6.51 264 036 0.48 0.2 0.13 259 2006 9.7 2048 541 2090 54.2 96 273 050 0.13 254 0.20 1971 28.1 1996 12.7
B107-2C4 002 27 29 84 035 | 7.38 263 041 055 0.2 013 258 2210 121 2158 568 2110 544 105 243 057 0.14 237 024 2204 289 2214 155
B107-2C6 001 52 21 208 010 | 648 266 036 066 02 013 258/ 1988 131 2043 54.3 2099 54.1 9% 275 0.66 0.13 251 0.26 1942 327 1974 152
B107-2C7 001 40 7 175 004 | 679 265 038 059 0.2 0.13 258/ 2069 122 2084 552 2100 54.2 99 264 0.60 013 2.49 024 2030 290 2052 147
B107-2C8 001 21 11 71 015 | 7.84 263 043 042 02 013 260| 2323 98 2212 582 2111 548 110 232 044 014 242 0.8 2374 475 2335 146
B107-2D2 001 55 5 235 002 | 650 264 037 048 02 013 259\ 2007 9.7 2046 54.0 2087 54.1 % 2.74 048 013 252 0.19 1956  29.8 1985 125
B107-2D5 001 44 6 180 003 | 660 269 037 059 0.2 0.13 2.62| 2046 122 2059 554 2073 544 99 264 056 0.13 251 022 2038 276 2057 141
B107-2D7 001 30 11 112 010 | 687 268 039 068 03 013 260 2100 142 2095 562 2090 543 100 257 0.68 0.14 2.46 0.28 2000 297 2108 167
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Isotope ratios® 2pp-corrected ages (Ma) Uncorrected isotopic ratios? | ’Pb-corrected ages (Ma)"
W Pb Th U HUb 27pp*/ 16 “Pb*/ 16 “pp*/ 16 |2®Pb*/ 16 2Pb*/ 16 “Pb*/ 16 Conc.(%6)| *°U/ 16 X'Pb/ 1o intercept 16 Stacey& le
(%) (ppm) (ppm) (ppm) "> | By (%) PPU_ (%) Rho® “pbr* (%) PPU_(abs)  ZFy (abs) P+ (abs) 6/8-7/6 |Pb (%) pb (%) Rho | " (abs) Kramers (abs)
B107-2 D4 0.01 43 52 845 0.06 6.38 272 037 055 0.2 013 266( 2009 11.1 2029 551 2050 54.5 98 271 056 0.13 251 0.22 1976 30.5 2005 13.7
B107-2 C2 0.01 56 28 185 0.5 6.68 259 0.37 067 03 0.13 251| 2052 13.8 2070 53.7 2087 52.3 98 264 065 014 239 0.27 2029 29.9 2053 15.4
B107-2 E4 0.01 47 14 146 0.10 6.72 263 038 079 03 0.13 251| 2068 16.2 2075 54.7 2083 52.4 99 260 0.65 0.13 239 0.27 2072 27.8 2088 15.6
B107-2 E7 0.01 38 13 113 011 7.18 260 040 067 03 013 251| 2181 14.6 2134 555 2089 525 104 248 0.66 0.14 235 0.28 2174 28.1 2180 16.7
B107-2 F3 0.01 57 5 188 0.03 6.92 258 039 062 02 013 251| 2108 13.0 2101 542 2093 525 101 257 0.61 0.14 239 0.26 2093 27.3 2108 15.2
B107-2 F4 0.01 69 10 279 0.03 6.90 257 039 061 02 013 249 2107 129 2099 538 2091 52.1 101 258 0.62 0.13 244 0.25 2106 25.3 2110 15.3
B107-2 F5 0.01 56 14 188 0.08 6.87 258 038 059 0.2 013 251| 2097 124 2094 54.0 2091 525 100 257 058 014 238 024 2086 21.7 2104 14.6
B107-2 G1 0.01 35 16 79 0.21 6.93 3.05 039 168 06 013 254 2135 358 2103 64.0 2071 527 103 252 171 014 236 0.72 2134 50.5 2146 37.9
B107-2 G8 0.01 57 10 188 0.06 7.01 258 039 0.62 0.2 0.13 251| 2123 13.3 2112 546 2102 527 101 255 0.63 0.13 241 0.26 2117 26.3 2125 15.7
B107-2 H2 0.01 45 41 125 033 6.63 279 037 122 04 013 251| 2033 24.8 2063 57.6 2094 525 97 268 124 0.14 240 0.52 1989 40.9 2020 26.2
B107-2 H4 0.01 7 23 265 0.09 6.87 256 0.38 057 0.2 0.13 249 2098 12.0 2095 535 2091 52.1 100 259 058 0.13 243 024 2089 24.9 2098 14.5
B107-2 12 0.01 36 21 100 0.21 7.90 148 044 046 03 013 1.41| 2341 10.7 2220 328 2110 29.6 111 230 0.47 0.14 1.30 0.36 2381 41.1 2344 13.0
B107-2 15 0.01 51 12 172 0.07 6.95 152 039 057 04 013 1.40( 2102 121 2105 319 2109 29.6 100 258 054 014 132 041 2076 24.1 2098 12.3
B107-2 17 0.01 55 13 184 0.07 6.98 145 039 040 0.3 0.13 1.39| 2102 85 2108 30.6 2115 294 99 257 042 014 133 0.32 2079 23.8 2103 10.2
B107-218.1 0.01 34 14 94 0.15 804 150 045 046 03 013 1.43| 2385 109 2235 335 2100 30.0 114 224 049 014 129 0.38 2486 76.7 2414 14.7
B107-218.2 0.01 30 22 77 0.28 8.33 149 046 0.38 0.3 0.13 1.44| 2435 9.2 2268 338 2121 305 115 216 035 0.14 1.28 0.28 2615 140.5 2500 135
B107-2 J3 0.01 36 5 108 0.05 719 158 040 066 04 013 1.44| 2151 142 2135 338 2120 30.5 101 248 0.64 014 130 049 2150 26.4 2170 15.0
B107-2 J5 0.01 47 67 123 055 7.02 154 039 062 04 013 141| 2126 133 2114 326 2102 29.6 101 253 0.68 0.14 1.30 0.52 2114 25.7 2134 15.3
B107-2 J6 0.01 38 14 112 013 7.84 157 044 059 04 013 145| 2330 13.8 2213 347 2107 305 111 232 060 0.14 1.33 045 2372 4.7 2332 15.8
B107-2 J8 0.01 42 20 125 0.16 706 161 039 070 04 013 145| 2122 148 2119 341 2115 30.7 100 254 070 0.14 131 0.53 2100 29.0 2126 15.9

Sample

2 Fracdo do 2°®Pb ndo-radiogénico da andlise pontual em titanita, onde f206=[2*Pb/?**Pb]c/[?*°Pb/?***Pb]a (c=comum; a=amostra);

® Razbes Th/U ratios e contetido de Pb, Th e U (em pmm) sdo calculados em relagéo a titanita de referéncia Khan;

¢ Corrigidas para o background, para o fracionamento interno (within-run) Pb/U e normalizadas a titanita de referéncia Khan (valores ID-TIMS/valores medidos); 2°’Pb/?%*U
calculada usando a equagio (?*"Pb/?%Phb)*(2%6Ph/?%8U)*(137.88);

9 Rho ¢ a correlagdo de erro definido como o quociente dos erros propagados das razdes 2°Pb/>%U and the 2°"Pb/?®U ratio;

¢ Corrigida para o fracionamento de massa (mass-bias) por normalizagdo a titanita de referéncia Khan e para Pb comum usando o modelo de evolugdo de Pb de
Stacey & Kramers (1975);

9 Corrigidas somente para o background e fracionamentos instrumentais, ndo-corrigidas para Pb comum; podem ser utilizadas para estimar a composicdo de 2°7Ph/?%Pb inicial
pelo y-intercept em diagrama TW;

M |dades 238U'2%PD corrigidas para 2°’Pb, ancoradas pelo Pb comum usando as composicdes de 2°’Ph/?%Pb inicial estimadas pelo y-intercept ou pelo modelo de evolugéo de Pb de
Stacey & Kramers (1975).
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Tabela Suplementar 12 — Dados isotépicos U-Pb de titanitas magmaticas do granito SOS-1257 (PlUton Pedra Furada) obtidos por IA-Q-1CP-MS no Laboratério Para-Iso.

Isotope ratios® *pp-corrected ages (Ma) Uncorrected isotopic ratios’ | *’Pb-corrected ages (Ma)"

Sample W Pb Th U ThUP pph*/ 16 Pb*/ 16 Dpp*/ 16 |2°Pb*/ 16 P'Pb* 16 'Pb*/ 16 Conc.[(%)| U/ 16 P'Pb/ 16 yrintercept 16 Stacey& 1o

(%) (ppm) (PPm) (PPmM) Y (%) By (%) Rho® 2pb*t (%) Py (abs) #°y (abs) pp* (abs) 6/8-7/6 | Xph (%) **ph (%) Rho (abs) Kramers (abs)
SOS-1257 Al 8.27 20 57 188 0.31 089 337 010 144 04 0.06 3.05| 623 89 646 218 729 222 85 8.99 134 012 144 0.93 635 155 630 10.4
S0S-1257 A3 4.16 21 82 230 0.36 0.88 329 0.10 147 04 0.06 295| 626 9.2 643 21.2 704 20.7 89 931 1.39 0.10 1.82 0.77 634 11.1 631 9.3
S0OS-1257 A5 6.43 22 67 210 0.32 0.88 340 011 141 04 0.06 3.10( 647 9.1 643 219 629 195 103 9.08 1.36 0.11 1.90 0.72 637 13.6 633 9.9
S0OS-1257 A7 11.22 35 78 241  0.32 095 329 011 140 04 0.06 298 651 9.1 678 223 767 228 85 8.26 1.23 0.16 1.38 0.89 661 23.6 652 13.3
SOS-1257 A9 5.09 13 44 134 033 0.86 351 010 147 04 0.06 319/ 630 9.3 629 221 626 20.0 101 9.23 139 010 1.76 0.79 634 12.1 631 9.5
S0S-1257 B3 4,74 21 99 211 0.47 0.86 328 010 141 04 0.06 296| 633 9.0 633 20.7 632 187 100 9.26 1.36 0.10 1.72 0.79 635 114 632 9.2
S0OS-1257 B4 7.72 11 50 98 0.52 0.88 393 0.10 145 04 0.06 3.65| 637 9.2 639 25.1 647 236 98 9.01 1.38 0.12 1.54 0.90 633 15.8 628 10.7
S0S-1257 C3 5.59 19 61 190 0.33 0.86 349 010 144 04 0.06 3.18[ 633 9.1 632 221 629 20.0 101 9.17 1.37 011 177 0.77 635 12.5 632 9.6
SOS-1257 C6 6.53 14 48 143  0.34 0.89 355 010 148 04 0.06 323 628 9.3 645 229 705 227 89 9.09 140 011 153 0.92 635 14.1 630 10.2
S0S-1257 D2 4,71 17 55 166  0.33 093 271 011 116 04 0.06 245| 668 7.7 666 180 659 16.1 101 8.85 1.12 0.10 1.33 0.84 665 105 662 8.1
S0S-1257 D4 1260 24 86 122 0.71 0.95 287 011 125 04 0.06 258 668 8.4 678 195 710 184 94 8.48 1.22 0.17 2.00 0.61 634 26.2 624 14.3
S0S-1257 D9 6.26 9 33 41 0.82 0.94 320 0.10 1.89 0.6 0.07 259 630 11.9 671 215 811 210 78 9.00 213 0.12 116 1.85 638 17.9 634 14.4
SOS-1257 E2 4.56 16 53 150 0.36 092 253 011 119 05 0.06 224| 647 7.7 661 168 710 159 91 886 112 0.10 1.26 0.89 662 10.8 659 8.2
S0S-1257 E3 4.16 15 58 149  0.39 0.88 282 010 134 05 0.06 248| 642 8.6 641 181 636 158 101 9.29 1.30 0.09 1.30 1.00 637 10.4 634 8.6
SOS-1257 E6 4.60 14 47 141  0.33 0.88 282 011 117 04 0.06 256| 646 75 642 181 631 16.2 102 9.04 1.11 0.10 1.32 084 650 10.4 647 7.9
S0OS-1257 E9 4.67 21 76 201 038 0.90 248 011 122 05 0.06 216 645 7.8 650 16.1 666 144 97 9.18 1.15 0.10 1.25 0.92 639 10.8 636 8.2
SOS-1257 F3 13.07 7 23 57 0.42 081 495 0.09 151 03 0.06 471 584 88 601 29.8 668 315 87 9.37 129 015 147 0.88 591 19.7 584 115
SOS-1257 F4 1191 41 83 308 0.27 0.78 343 0.09 139 04 0.06 3.13] 574 8.0 588 20.1 641 201 90 950 1.22 0.14 159 0.77 588 18.1 582 10.7
SOS-1257 F7 5.07 15 45 132 0.34 0.86 292 0.10 169 0.6 0.06 238| 632 10.7 630 184 624 148 101 8.97 144 0.10 151 0.9 653 12.4 650 10.0
SOS-1257 F9 6.61 14 45 216 021 056 328 0.06 1.95 0.6 0.06 264 404 79 449 147 683 18.0 59 1435 1.80 0.12 1.12 161 406 10.9 403 8.1
SOS-1257 G4 7.34 16 58 133 0.44 054 375 0.06 227 06 0.06 299 395 89 436 164 661 19.8 60 1531 231 0.13 1.67 1.38 374 12.9 371 9.6
S0OS-1257 H6 7.36 11 36 133 0.27 0.70 356 0.08 160 05 0.06 3.18] 515 83 539 19.2 640 20.3 80 10.49 1.39 0.12 1.07 1.30 548 13.6 544 9.2
S0OS-1257 H7 7.19 19 49 148 0.33 0.87 365 0.10 262 0.7 0.06 254| 637 16.7 635 232 627 159 102 8.87 249 0.13 167 149 641 20.8 636 16.8
S0S-1257 15 5.36 15 42 167 0.25 0.80 29 010 1.36 05 0.06 263] 58 8.0 599 177 641 16.8 92 9.69 1.27 0.10 1.25 1.02 604 11.4 600 8.5
SOS1257(S) 2.1 5.97 23 60 368 0.17 0.80 503 010 260 05 0.06 430 612 159 600 301 554 239 110 9.70 251 011 234 1.08 601 17.4 598 15.4
SOS1257(S) 3.1 5.50 27 89 402 0.22 0.86 487 0.10 251 05 0.06 4.17| 631 159 632 308 635 265 99 914 236 0.11 231 102 636 17.6 632 15.4
SOS1257(S) 4.1 1258 37 101 400 0.26 0.79 519 0.09 274 05 0.06 4.41| 580 15.9 592 30.7 639 282 91 9.38 244 0.17 201 121 580 25.4 572 171
S0S1257(S) 5.1 7.15 35 123 536 0.23 0.77 514 0.09 280 05 006 4.30| 570 16.0 581 298 623 26.8 91 10.02 2.60 0.12 2.06 1.26 571 19.1 566 15.6
SOS1257(S) 8.1 5.78 29 91 428 0.21 082 499 010 255 05 0.06 429 622 158 608 304 559 24.0 111 926 239 011 226 1.06 627 17.8 623 15.4
SOS1257(S) 7.1 6.96 28 106 391 0.27 0.83 497 0.10 260 05 0.06 4.23] 609 159 613 304 626 265 97 9.44 244 0.12 208 1.17 608 18.8 603 155
S0S1257(S) 9.1 5.02 34 171 463 0.37 0.85 489 0.10 254 05 0.06 4.18| 624 15.8 624 305 622 26.0 100 9.35 241 0.10 239 101 625 17.2 622 15.3
S0OS1257(S) 10.1 6.44 31 101 428 0.24 0.85 493 0.10 255 05 0.06 4.23| 622 15.8 624 30.8 628 26.5 99 9.15 237 012 214 111 629 18.6 625 15.5
SOS1257(S) 11.1 5.99 29 99 428 0.23 084 492 010 261 05 0.06 4.17| 610 159 618 304 649 27.1 94 953 247 011 223 111 607 18.1 603 155
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Isotope ratios® 24pp-corrected ages (Ma) Uncorrected isotopic ratios? | ?*’Pb-corrected ages (Ma)"
Sample W Pb Th U ThUP pph*/ 16 Pb*/ 16 Dpph*/ 16 |2°Pb*/ 16 P'Pb*/ 16 Pb*/ 16 Conc.[(%)| U/ 16 P'Pb/ 16 yrintercept 16 Stacey & 1o
(%) (ppm) (Ppm) (PPmM) BY (%) Py (%) Rho! 2pb*t (%) Py (abs) F°y (abs) pp* (abs) 6/8-7/6 | Xph (%) **ph (%) Rho (abs) Kramers (abs)

SOS1257(S) 13.1 1211 45 129 365 036 | 083 4.64 009 199 04 006 420| 584 116 614 285 727 305 80 9.52 181 0.8 167 108 564 25.3 555 14.9
SOsS1257(S)12.1 629 27 93 273 034 | 085 4.63 010 1.84 04 006 425 627 115 626 290 624 265 101 9.17 173 011 233 0.74 634 14.6 630 11.7
SOS1257(S) 141 1390 67 137 477 029 | 0.84 474 010 201 04 0.06 4.29| 617 124 621 294 638 274 97 9.67 184 0.11 242 0.76 603 14.3 599 11.8
SOS1257(S)17.1 1015 33 9% 279 035 | 08 479 010 1.84 04 006 442| 628 116 630 301 634 280 99 893 1.68 0.13 234 0.72 634 18.1 628 12.7
SOs1257(S)18.1 811 35 137 337 041 | 0.78 4.83 010 192 04 006 443] 602 116 58 282 519 230 116 9.55 1.80 0.13 2.08 0.86 597 16.9 592 12.3
SOS1257(S) 151 962 35 267 251 107 | 0.87 481 010 182 04 0.06 445 635 116 633 305 629 28.0 101 8.82 1.66 0.13 2.01 0.83 641 18.3 635 12.7
SOS1257(S) 16.1 947 46 192 409 047 | 0.82 463 010 192 04 0.06 4.21| 602 115 610 283 641 270 94 944 178 0.15 1.92 0.93 501 19.9 584 13.1
SOS1257(S) 16.02 691 33 108 330 033 | 080 477 010 192 04 006 437| 604 116 595 284 562 245 107 9.53 1.80 0.12 213 0.85 604 15.8 599 12.0
SOS1257(S)E4-5 6.04 28 94 308 031 | 085 4.64 010 186 04 006 425 620 115 622 289 630 26.8 98 9.29 175 010 246 071 630 13.7 627 11.6

2 Fracdo do 2®®Pb n&o-radiogénico da andlise pontual em titanita, onde f206=[2*°Pb/?**Pb]c/[?*®Pb/?***Pb]a (c=comum; a=amostra);

® Razbes Th/U ratios e contetido de Pb, Th e U (em pmm) sdo calculados em relagéo a titanita de referéncia Khan;

¢ Corrigidas para o background, para o fracionamento interno (within-run) Pb/U e normalizadas a titanita de referéncia Khan (valores ID-TIMS/valores medidos); 2°’Pb/?%*U
calculada usando a equacio (?*"Pb/2%Ph)*(2%6Ph/2%8U)*(137.88);

9 Rho ¢ a correlagdo de erro definido como o quociente dos erros propagados das razdes 2°Pb/>3U and the 2°7Pb/?®U ratio;

¢ Corrigida para o fracionamento de massa (mass-bias) por normalizagdo a titanita de referéncia Khan e para Pb comum usando o modelo de evolugdo de Pb de
Stacey & Kramers (1975);

9 Corrigidas somente para o background e fracionamentos instrumentais, ndo-corrigidas para Pb comum; podem ser utilizadas para estimar a composicdo de 2°7Ph/?%Pb inicial
pelo y-intercept em diagrama TW;

M |dades 238U'2%PD corrigidas para 2°’Pb, ancoradas pelo Pb comum usando as composices de 2°’Ph/?%Pb inicial estimadas pelo y-intercept ou pelo modelo de evolugéo de Pb de
Stacey & Kramers (1975).



Tabela Suplementar 13 — Dados isotépicos U-Ph de titanitas magmaticas do granito SOS-1257 (Pluton Pedra Furada) obtidos por SHRIMP Ile no CPGEO-USP.

Uncorrected isotopic ratios?
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Isotope ratios

2pp-corrected ages (Ma)

27pp-corrected ages (Ma)

Wi C2%Pp* Th U 22Th|PPb* 16 P°Pb* 1o Pphr 1 |Pb* 16 PPb*/ 16 PPbY le  Conc.(%)|ZU/ 1 2P/ 1o . 1o Stacey& 1o
Sample y-intercept

(%) (ppm) (ppm) (PPM) ZPy | 2y (%) Py (%) Rho ppx (%) | #By (abs) Py (abs) pp* (abs) 6/8-7/6 | *%ph (%) ®Pb (%) Rho (abs) Kramers (abs)
S0S-1257-21 17.28 11 109 128 088 | 087 2836 010 240 01 006 2826| 614 140 638 180.8 721  599.7 85 827 197 020 567 035 - - 612 156
S0S-1257-14.1 921 12 103 136 078 | 0.83 1422 010 207 01 006 1407| 612 121 616 875 630 303.1 97 912 1.84 014 257 0.72 - - 611 113
SOS-1257-41 639 19 174 221 082 | 084 1130 010 165 01 006 1117| 614 97 621 702 648 2400 95 937 156 011 422 037 - - 613 100
S0S-1257-121 7.36 15 138 169 084 | 085 994 010 183 02 006 9.77 | 618 108 623 619 639 210.1 97 920 1.69 012 1.03 164 - - 618  10.2
S0S-1257-81 571 25 230 292 081 | 086 1041 010 155 01 006 1030| 625 92 632 658 657 2208 95 927 147 011 428 034 - - 624 96
SOS-1257-11.1 670 20 195 234 086 | 088 1181 010 164 01 006 11.69| 625 98 640 756 693 2493 90 916 153 012 435 035 - - 624 101
SOS-1257-7.1 1226 9 104 106 1.01 | 090 1715 010 233 01 006 1699| 630 140 649 1113 718 360.7 88 855 2.00 016 243 0.82 - - 628 127
S0S-1257-51 546 22 318 245 134 081 718 010 157 02 006 7.0l | 629 94 603 433 506 1542 124 [ 922 149 010 096 155 - - 632 9.2
S0S-1257-10.1 420 27 196 307 066 | 090 692 010 150 02 006 676 | 632 90 651 451 720 1435 88 931 145 010 263 055 - - 630 9.1
SOS-1257-13.1 463 27 205 303 070 | 087 628 010 148 02 006 610 | 632 89 635 398 644 1311 % 926 143 010 160 0.89 - - 632 8.9
S0S-1257-1.1 754 15 173 174 103 | 089 1181 010 192 02 006 11.65| 633 116 648 765 699 248.1 o1 896 177 0.12 2388 061 - - 632 112
S0S-1257-9.1 429 27 205 304 070 | 087 673 010 147 02 006 657 | 632 88 638 429 657 140.9 % 929 142 010 251 056 - - 631 8.9
S0S-1257-151 482 30 458 335 141 | 087 760 010 160 02 006 743 | 634 96 636 483 641 159.7 99 921 152 010 216 0.70 - - 634 95
S0S-1257-3.1 10.23 13 130 144 093 | 095 2381 010 260 01 007 2367| 638 158 677 1612 808 4953 79 863 1.99 0.5 462 043 - - 634 136
S0S-1257-6.1 486 25 173 283 063 | 089 1082 010 1.69 02 006 10.69| 636 102 648 701 687 228.1 93 917 149 010 1.00 1.48 - - 635 9.2
S0S-1257-17.1 530 21 149 238 065| 089 784 010 165 02 006 7.66 | 637 100 644 505 670 1640 95 912 157 011 200 0.78 - - 636 9.8
SOS-1257-16.1 548 23 178 257 072 | 089 7.86 011 163 02 006 7.69 | 646 100 645 508 642 1654 101 | 896 154 011 1.83 0.84 - - 647 9.8
SOS-1257-18.1 519 22 228 245 096 091 777 011 159 02 006 7.61| 649 98 655 509 678 1626 9 8.96 152 0.0 249 061 - - 648 9.8






