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INTRODUGAO:

A grafita ¢ um mineral de grande
importancia industrial e tem se tornado cada vez
mais relevante na atualidade, devido as suas
amplas propriedades e seus usos em diversos
campos, como a fabricacdo de lapis,
lubrificantes, tintas, cadinhos e pegas de
automoveis. Além disso, novas areas do campo
da tecnologia também estdo intimamente
relacionadas a grafita, como a producdo de
nanotubos de grafeno, cujo material base ¢ a
grafita. (Palacio et al,2021). No Brasil, o mineral
possui uma importancia ainda maior, ja que o
pais € o terceiro maior fornecedor mundial de
grafita e pode possuir a segunda maior reserva do
mundo (Brasil, 2014),

Apesar de sua importancia, ainda existem
controvérsias e lacunas de conhecimento sobre a
grafita, em especial sobre os processos de
formagdo e as condi¢des geologicas que
favorecem sua ocorréncia. Essas questdes sao
especialmente relevantes nas regides de Pitangui
e Para de Minas, em Minas Gerais, onde ocorrem
grafitas microcristalinas disseminadas em rochas
metamorficas.

O objetivo deste trabalho ¢ caracterizar a
grafita contida em filitos grafitosos e
carbonaceos associados a sequéncia
metassedimentar de Pitangui. A éarea de estudo
estd controlada estruturalmente por camadas de
rochas dobradas como antiformes de dimensdes
decamétricas, proximas a uma antiga area de
minera¢do artesanal. (Marinho et al,2018). O
estudo consistiu em coletar amostras na regiao e

aplicar métodos analiticos, como analises
petrograficas, quimicas e termométricas por
microscopia Optica, além de espectroscopia
Raman. O principal objetivo ¢ realizar uma
caracterizagdo petrografica e estrutural das
grafitas pertencentes a sequéncia
metassedimentar de Pitangui, possibilitando
inferir o pico metamoérfico que originou a grafita,
além de contextualizar do ponto de vista
geoldgico a origem desses depositos. Os
resultados deste trabalho irdo contribuir para
melhorar o nosso entendimento da formacao e
evolucdo das grafitas e também para identificar
novas oportunidades de exploragdo e utilizagao
deste mineral.

Segundo Marinho et al (2018) a regido de
Pitangui, em Minas Gerais, ¢ de grande
importancia geoldgica, com uma sequéncia
metassedimentar que se sobrepde em
discordancia erosiva ao Grupo Pitangui,
composto por rochas metavulcanicas acidas e
intermediarias de carater riolitico a andesitico,
com forte participagdo de  materiais
vulcanoclasticos, além de intercalagao de rochas
metassedimentares como filitos carbonosos,
metacherts puros a ferruginosos e Formacao
Ferrifera Bandada. A sucessdo estratigrafica na
regido ¢ composta por rochas arqueanas e
paleoproterozoicas, com o embasamento
granitico arqueano recoberto pelo Grupo
Neoarqueano Pitangui e uma sequéncia de fluxos
vulcanicos ultramaficos a intermediarios e
piroclasticos com sedimentos associados.
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METODOS:

Para realizagdo dos métodos abaixo
descritos, foi necessario tanto a adogdao de
técnicas analiticos qualitativas como de técnicas
quantitativas. Neste sentido, a petrografia e¢ a
espectrometria Raman foram fundamentais para
a caracterizagao petrograficas e mineralogica e
da caracterizacdo da fisico-quimica, bem como
calculos termométricos das ocorréncias das
grafitas disseminadas na sequéncia
metassedimentar de Pitangui-MG.

Dados de campo

Os métodos o tratamento dos dados de
campo foi dividido em trés etapas: 1)
levantamento de campo; ii) croqui digital e; iii)
caracterizagdo estrutural dos dados. Durante o
levantamento de campo, realizado em quatro
dias, foram feitos o reconhecimento da area,
levantamento e dimensdo das cavas, registro
fotografico e coleta de onze amostras, com
cuidado para garantir sua qualidade e integridade.

Em seguida, foi elaborado um croqui
digital com base na viagem de campo e
desenvolvida hipdteses para a ocorréncia das
grafitas. Por fim, a partir dos dados estruturais
recolhidos com o uso equipamentos geoldgicos,
bussola de campo e aplicativos de medidas
estruturais, foi criada uma tabela de dados
estruturais e realizada uma analise no
estereograma por meio do acimulo de polos de
planos de medidas estruturais de planos de
foliacdo do filito grafitoso. Essa analise foi feita
utilizando o programa Stereonet, uma ferramenta
grafica utilizada para determinar padrdes de
orientagdo e avaliar estruturas geoldgicas.

Caracterizacao petrografica:

A caracterizacdo petrografica foi realizada
com base em analises qualitativas, partindo do
macro para o micro, com a utilizagdo de lupa de
bancada e microscopio Optico. A analise foi
complementada posteriormente com
espectroscopia Raman para identificar as
espécies moleculares presentes nas amostras. Das
onze amostras coletadas, duas (PD19-106A e
PD19-106B) foram escolhidas para analise e
caracterizacdo com os equipamentos disponiveis
no Laboratorio de Microscopia Didatico (LMD)
do Instituto de Geociéncias.

Para analise com lupa de bancada,
primeiramente as amostras foram analisadas em
macroescala para analisar a mineralogia,
definindo-se as regides de interesse para se¢des
petrograficas. Para a andlise com microscopia
optica, foram confeccionadas duas laminas
(106A e 106B) a partir de amostras encontradas
em regiodes distintas do afloramento grafitoso, nas
quais foram constatadas diferencas em seus
litotipos. Os microscopios Opticos DM750 da
Leica foram utilizados para analisar as laminas
com objetivas de diferentes ampliacdes (4x, 10x,
40x e 100x) e classificar e discriminar a
mineralogia das rochas hospedeiras, além das
tipologias e morfologia das grafitas hospedadas.

OBTENCAO DO ESPECTRO RAMAN

Para estudar amostras de grafita do tipo
microcristalina  ou "amorfa" através da
Espectroscopia Raman, nio foi possivel utilizar
laminas petrograficas (106A e 106B) usadas na
caracterizacdo petrografica, pois o polimento de
amostras em laminas delgadas gera deformagao
da estrutura da grafita quando analisada via
Raman. Selecionou-se a amostra PD19-106B a
qual foi britada manualmente e selecionado
partes diversas da amostra para garantir melhor
homogeneizagdo das grafitas ao longo da
amostra.

Em seguida, realizou-se a moagem com o
uso do almofariz de &gata, cominuindo os
pedagos em um intervalo de 2 a 3 minutos.
Posteriormente, foi feita a separagao manual do
concentrado grafitoso de o6xidos presentes na
massa, utilizando um ima. O material grafitoso
(escuro) foi separado das demais particulas
associadas a outros materiais e posteriormente
analisado no Espectrometro Xplora da Horiba,
disponivel no LAMULT - Laboratorios de
Multiusuarios, vinculado ao IFGW - Instituto de
Fisica Gleb Wataghin da Universidade Estadual
de Campinas - UNICAMP.

Calculos Termométrico:

Utilizando da metodologia de Beyssac et
al. (2002) e Aoya et al. (2010), € possivel adotar
a correlacdo entre o grau de organizacao do
material carbonoso e a intensidade do
metamorfismo, tanto para rochas
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metamorfizadas regionalmente como afetadas
por metamorfismo de contato.

A cristalinidade ou grau de organizagdo
cristalografica ¢ obtida pelo célculo dos
parametros R1 (Equacdo 1) e R2 (Equagdo 2).
Sendo R1 definido como razdo entre a
intensidade dos picos contidos nas bandas D1 e
G e R2 definido como a razdo entre as areas sob

as curvas presentes nas bandas D1, D2 e G (vide
Figura 1).
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Figura 1 . Parametros R1 e R2
representados pela equacdo 1 e 2

Para a equagdo 2 ¢ necessario o calculo da
area sob as curvas presentes nas bandas D1, D2 e
G. Sendo assim, foram utilizados softwares como
Excel, Java J e Matlab. Dois métodos foram
testados no Excel, o primeiro utilizando valores
em formato (.txt) sem tratamento obtidos através
da analise do Micro Raman Xplora e o segundo
utilizando a imagem do espectro gerado na
analise do Ramam, em ambos os casos, definiu-
se o intervalo de interesse de cada banda para
calculo de area.

Diretamente no software Image J também
foi possivel calcular a area sob a curva de cada
banda. Para isso, carregou-se a imagem do
grafico de espectroscopia Raman obtido no
Microraman Xplora e processou a imagem € 0s
parametros de cada eixo x e y, analisando a area
a partir da funcdo "Measure", delimitando um
"Poligono" que gerava a area delimitada em cada
banda.

Com os dados obtidos, tornou-se possivel a
relacdo estabelecida entre R2 e as condigdes
maximas de temperatura alcancadas durante o
metamorfismo progressivo até o pico térmico.
Neste sentido, utiliza-se a (Equagao 3) dada pela
relagdo linear entre o parametro R2 e a
temperatura de formacdo da grafita (Beyssac et
al., 2002). (vide Figura 2)

T(ec) = (—445) X R2 + 641

Figura 2 . Parametros (T°C) - temperatura de alcance do pico
metamorfico segundo (Beyssac et al., 2002)

Outro modo foi proposto por Aoya et al.
(2010) este se assemelha ao de Beyssac et al.
(2002) entretanto novos dados sdo adquiridos
para rochas de metamorfismo de contato. A
relagdo estabelecida entre R2 e a temperatura ¢
dada pela seguinte equacao do segundo grau
(Equacao 4), dada pela relacdo quadratica entre
R2 e a temperatura de formacao da grafita (Aoya
et al., 2010) (vide Figura 3).

Tecy = (91,4) X R22 — 556,3 X R2 + 676,3

Figura 3. Parametros (T°C) - temperatura de alcance do pico
metamorfico segundo Aoya et al. (2010)

O grau de cristalinidade ¢ obtido pela
equagdo de Tuinstra-Konening ou féormula de
Knight (Ferrari e Robertson, 2000; Mathews et
al., 1999; Tuinstra e Koenig, 1970) que
estabelece uma relacdo inversamente
proporcional entre o tamanho de cristalito (La) e
o parametro R1 (Equacao 5), dado pela Relagao
entre o parametro R1 e o tamanho do cristalito
(Ferrari e Robertson, 2000) (vide Figura 4).

L, = C(1) x R1-!
Figura 4. Parametro La - Define o grau de cristalinidade da grafita
(Ferrari e Robertson, 2000).
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RESULTADOS E DISCUSSAO:

Dados de campo e caracterizagdo petrogrdfica:

Ao estabelecer paralelos das andlises da
atividade realizada em campo, as duas amostras
coletadas na darea que foram posteriormente
analisadas em laboratorio, percebe-se a
descriminacdao de dois litotipos. A primeira
amostra, associada a um filito quartzoso (106B),
enquanto a  segunda  amostra, = mais
pelitica(106A).

A presenga de matriz de granulagdo fina e
escura associada a grafita, muscovita e outros
minerais como 6xidos que ocorreram devido ao
intemperismo sugere que ambas as amostras
experimentaram deformacdo em condigdes
metamorficas semelhantes. Os veios de quartzo
orientado e recristalizado, assim como o quartzo
policristalino com presenca de sigmoide, indicam
que ambas as amostras foram submetidas a
deformagdes ducteis, como as causadas por
dobramento.

Quanto as formas da grafita, a amorfa ou
microcristalina ¢ normalmente encontrado em
rochas que sofreram metamorfismo a
temperaturas mais baixas, enquanto que a grafita
em flake e lump ¢ normalmente encontrado em
rochas que atingiram metamorfismo a
temperaturas mais altas.

Em resumo, a andlise petrografica das
amostras coletadas na regido de Pitangui sugere
que a grafita se concentrou como resultado do
metamorfismo e deformacdo de rochas
sedimentares sob condigdes que estariam
possivelmente correlacionadas a baixa pressao e
baixa temperatura, dentro da facies xisto verde
inferior a anfibolito superior. A forma amorfa da
grafita pode indicar que o metamorfismo ocorreu
em temperaturas mais baixas que nao tiveram
energia suficiente para recristalizar a grafita. A
presenca de veios de quartzo orientados e

recristalizados e de quartzo policristalino com
extingdo sigmoide ¢ comum e reflete um estagio
deformacional dindmico. (vide Figura 5)

RESULTADOS GERADOS

Aspecto ao Microscdpio

Figura 5. Mosaico de analises de amostra

Resultados dos dados da espectroscopia Raman
e cdlculos termométricos

Segundo Amaral Junior e Baldan (2017),
pela morfologia do espectro e respostas ou
presenca das bandas D e D’ (equivalentes a D1 e
D2) as grafitas podem ser caracterizadas. No caso
da amostra (PD19-106B) estd se correlaciona a
grafita de grao fino (GGF) (vide Figura 6)

Concomitantemente a isso os dados obtidos
a partir dos calculos termométricos, como proxy
geotermal, indicam a faixa com temperatura que
variam de 424,5° a 564,3 °C, estando de acordo
com a facies xisto verde (vide Tabela 1)

f
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Figura .6 Espectro Raman da grafita analisada

TABELA DE DADOS REFERENTES AO CALCULO TERMOMETRICO
Amostra - D1 (D) G D2 Parametros Temperatura
Beyssac et Aoya et
Medida Area Posicdo Altura Area  Posicio Altura | Area Posicdo Altura | R1 R2 | al. (2002) al.

(2010) LA
PD19-106B 1752,6 1332,0 26 3086,6 1560,0 90,0 56,0 1620 18,0 | 0,3 0,4 481,7 488,8 284,8
PD19-106B 1228,4 1332,0 26 3437,5 1560,0 90,0 1228,4 1620 18,0 | 0,3 0,2 548,3 564,3 284,8
PD19-106B 5923,2 1332,0 90 3878,5 1560,0 90,0 2373,5 1620 85,0 | 1,0 0,5 424.5 427,3 82,5

Tabela 2 — TABELA DE DADOS OBTIDOS DO CALCULO TERMOMETRICO.
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CONCLUSOES:

Os resultados das analises permitem inferir
que a grafita se concentrou nesta regido como
resultado do metamorfismo e deformagao de
rochas sedimentares sob condi¢cdes de baixa
pressdo e baixa temperatura (424-564 °C), dentro
da facies xisto verde inferior a anfibolito
superior. A forma amorfa da grafita pode indicar
que o metamorfismo ocorreu em temperaturas
mais baixas que ndo tiveram energia suficiente
para recristalizar a grafita.

A cristalinidade dos graos das grafitas
(hospedados no filito carbonoso) quando aliada a
fundamentos dos espectros Raman e somados a
estudos isotopicos, devem contribuir para
averiguar a possibilidade de material organico
querogénio pré-existente, ser ou ndo a fonte de
carbono principal para a formacao da grafita. Em
suma, espera-se que em estudos futuros possam
ser obtidos novos resultados e informagdes que
permitam inferir o contexto geoldgico
responsavel pela origem desses depositos, bem
como levantar novos questionamentos sobre a
presenca de materiais organicos em contextos
geologicos de idades arqueana e
paleoproterozoica.
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