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RESUMO

O Meétodo de Tracos de Fissao (MTF) foi aplicado a 42 amostras de zircdo coletadas nas
Formacgoes Presidente Prudente e Vale do Rio do Peixe que fazem parte do Grupo Bauru.
Com a finalidade de dar continuidade ao aprimoramento do MTF em zircdo, caracterizou-se a
superficie de graos deste mineral através de diferentes técnicas utilizadas em Ciéncias dos
Materiais, tais como: microscopia Otica, espectroscopia Micro-Raman e microscopia
eletrobnica de varredura com energy dispersive X-ray spectroscopy (MEV/EDS). Esta
caracterizacao foi realizada antes e apds o ataque quimico da superficie do mineral zircao. De
acordo com a densidade de tracos de fissdo observada sob um microscépio 6tico, os graos de
zircao foram classificados como: homogéneo, heterogéneo, hibrido e anéomalo. Os resultados
obtidos da andlise das imagens Oticas em conjunto com o0s espectros Raman mostraram que
alguns griaos previamente classificados como heterogéneos, hibridos e anémalos possuem
subfamilias. Outro resultado interessante foi obtido para grios heterogéneos. Estes graos
apresentam densidades anisotrépicas de tragos de fissdo em algumas édreas da superficie do
mesmo grdo. Esta anisotropia pode estar relacionada a orientagdes cristalograficas
diferenciadas, as quais podem ser melhor definidas através de imagens de MEV obtidas
utilizando um detector de catodoluminescéncia. Além disso, foram obtidas as distribui¢cdes de
idades dos graos: homogéneo, heterogéneo e hibrido, sendo que os resultados mostram que
estas distribuicdes sdo estatistica e geologicamente compativeis. Desta forma, conseguiu-se
incrementar em 4 vezes a estatistica dos graos possiveis de serem datados. Estes
aprimoramentos metodoldgicos foram utilizados para determinar a idade de graos de zircao
coletados nas Formagdes Presidente Prudente e Vale do Rio do Peixe. Os resultados das
idades mostram que estas formagdes podem ter tido as mesmas fontes. As possiveis fontes

sdo: Serra da Mantiqueira, Serra do Mar, Serra da Canastra e o Macico de Goiés.

Palavras-chave: Caracterizacio do mineral zircio. Método de Tracos de Fissdo.

Geocronologia. Grupo Bauru.
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ABSTRACT

The Zircon Fission Track Method (ZFTM) was applied to 42 samples collected from
Presidente Prudente and Vale do Rio do Peixe Formations that are part of the Bauru Group,
Sao Paulo state, Brazil. In order to get improvements of the ZFTM under way, a
characterization of the zircon surface was done using optical microscopy, micro-Raman
spectroscopy and scanning electron microscopy with energy dispersive X-ray spectroscopy
(SEM/EDS). This characterization was carried out before and after the chemical etching of
the mineral surface. According to the fission track-density observed under an optical
microscope the zircon grains were classified as: homogeneous, heterogeneous, hybrid and
anomalous. The characterization results obtained through the optical analysis together with
the Raman spectra showed that some of the grains previously classified as heterogeneous,
hybrid and anomalous have subfamilies. Another interesting result is that for heterogeneous
grains. It can be seen that those grains show anisotropic fission-track density, that is, in some
areas of the same grain surface the fission-track density is different due to different
crystallographic orientations which can be defined in a better way through the SEM-CL
images. Besides that, the age distributions of homogeneous, heterogeneous and hybrid grains
were obtained, showing that those distributions are statistically and geologically compatible.
Therefore, it can be able to increase by four the statistic of the datable grains. These
methodological improvements were used to determine the age of zircon grains. The ages of
the Presidente Prudente and Vale do Rio do Peixe Formations may have had the same
sources. They can be: Mantiqueira Mountain Range, Mountain Range of the Sea, Canastra

Mountain Range and Goids Massif.

Keywords: Zircon mineral characterization. Fission Track Method. Geochronology. Bauru

Group.
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INTRODUCAO

A datacdo de minerais através do Método de Tracos de Fissao (MTF) foi
concebida no inicio da década de 1960 por P. Buford Price, Robert L. Fleischer e Robert M.
Walker. Esta técnica se baseia na possibilidade de se revelar quimicamente os tracos de fissao
produzidos, quase que exclusivamente, pelo decaimento espontaneo por fissdo nuclear do
is6topo mais abundante do urdnio natural, o *®U — presente como impureza na composicio
quimica dos minerais em concentragdes da ordem de algumas partes por milhdo. Como
salienta Wagner e Haute (1992, p. 12), outros is6topos naturais do uranio e do tério, como os
dtomos de *°U e ***Th, possuem abundancia isotépica muito baixa e meia-vida relativamente
longa para produzir uma quantidade significante de tragos de fissdo.

Comparado com outras técnicas de datacdo baseadas em radioisétopos naturais, o
MTF ¢ diferente porque ele ndo se baseia na medi¢do da abundancia isotépica por
espectrometria de massas, mas sim, na contagem individual de tracos de fissao (WAGNER;
HAUTE, 1992, p. xi). Essa contagem, que permite determinar a densidade superficial de
tracos de fissdo, é feita em um microscopio Gtico porque um ataque quimico causa O
alargamento do diametro dos tragcos de fissdo' que se estendem até a superficie do mineral,
tornando-os oticamente visiveis.

A FIG. 1 mostra um esquema de formacdo do traco de fissdo baseado na teoria
“ion explosion spike”. De acordo com este modelo: (A) os tragos de fissdo resultam da intensa
ionizacao da rede cristalina produzida pela passagem de fragmentos de fissdo espontanea do
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nucleo de dtomos de “"U, que por serem altamente massivos € energéticos, arrancam um

grande nimero de elétrons dos dtomos do mineral deixando um agrupamento de ions

! Antes do ataque quimico os tracos de fissdo tem um didmetro da ordem de angstrons e apés o ataque de
alguns microns. O comprimento, por sua vez, se mantém constante e no caso do zircao vale ~12 pm.



positivamente carregados; (B) a repulsdao coulombiana mutua destes ions positivos for¢a o
afastamento deles de suas posicdes originais para posi¢des intersticiais a0 mesmo tempo em
que um grande numero de vacancias € criado; (C) apds a perda total da energia dos
fragmentos de fiss@o, a rede cristalina relaxa elasticamente, persistindo no mineral uma trilha

de dtomos deslocados de suas posicdes originais. A essa trilha dd-se o nome de traco latente”.
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FIGURA 1 — Estagios da formacdo do traco de fissdo baseado na teoria “ion explosion spike” de Fleischer,
Price and Walker (ap6s Fleischer et al. 1975). (A) Os fragmentos de fissdo positivamente carregados induzem
a ionizag@o, por interacdes eletronicas dos dtomos da rede cristalina; (B) o agrupamento de fons positivamente
carregados sdo deslocados de suas posi¢des originais para posicdes intersticiais devido a acdo da repulsdo
coulombiana mitua, concomitantemente, um grande nimero de vacéncias € criado; (C) a regido tensionada
relaxa elasticamente formando o traco de fissdo. Modificado de: WAGNER, Giinther A.; HAUTE, Peter Van
den. Fission-track dating. 1992. p. 9.

Os tracos de fissdo sdo produzidos cumulativamente no mineral durante sua
histéria geoldgica. Portanto, conhecendo-se a meia-vida para o decaimento natural por fissao

espontanea do 238

U, o conteido de uranio da amostra e a quantidade de decaimentos
ocorridos, € possivel obter a idade de retenc@o dos tracos no mineral. Esta idade de retengdo
de tragos de fissdo pode estar relacionada a cristalizagdo do mineral ou a algum evento
térmico que apagou total ou parcialmente os tragos pré-existentes. Além da idade, a andlise
dos tracos de fissdo permite estudar a historia térmica da regido onde a amostra foi coletada

através do fendmeno de annealing (encurtamento dos tracos devido a a¢do da temperatura em

tempos geoldgicos).

? Se refere ao trago de fissdo que, quando no atacado, ndo pode ser observado sob um microscépio 6tico.



Essa é uma das principais caracteristicas da datacdo por tragos de fissdo. Caso a
amostra tenha sofrido algum evento térmico, que causou o apagamento total dos tragos
(reconstrucao total da rede cristalina), a idade obtida corresponde a este evento. Dias (2008)
destaca que quando o annealing € parcial (0 que pode acontecer mesmo a temperatura
ambiente em tempos geoldgicos) a idade precisa ser corrigida. Isso pode ser feito via métodos

de corregdo pelo comprimento que levam em conta o quanto os tragos foram apagados.

A metodologia de andlise de grios de zircdo possui duas frentes: i) datacdo de
cristais de zircdo ideais (graos homogéneos), no sentido de que o ataque quimico revela os
tracos de fiss@o isotropicamente. Atualmente, é a metodologia mais utilizada nos laboratorios
de pesquisa em nivel mundial; e ii) aproveitamento de grdos de zircdo (ndo-ideais) onde o
ataque quimico revela os tracos em algumas dreas da superficie do grao (graos heterogéneos e

hibridos).

De acordo com Dias et al. (2009) e Tello et al. (2011)3, graos heterogéneos e
hibridos podem ser utilizados para determinar suas idades, desde que, o conteudo de uranio
seja uniforme e que a drea onde aparecem os tragos possua a composi¢cao quimica padrdo do
zircdo. A irradiacdo das amostras com néutrons térmicos em um reator nuclear revela a
uniformidade do contetido de urdnio no grdo analisado. A espectroscopia micro-Raman
permite mostrar se a drea especifica do grdo onde aparecem tracos de fissdo corresponde a
rede cristalina do zircdo. E o MEV/EDS permite acompanhar variagdes da composi¢cao
quimica do grdo de zircdo antes e apds 0 ataque quimico.

Esta metodologia de datacdo de graos de zircao “ndo-ideais” tem sido investigada
no Laboratério de Microscopia do Grupo de Detectores de Tragos Nucleares de Estado

Sélido, DETRANES, com sede na FCT/DFQB - UNESP, Presidente Prudente - SP, sob

3 Effects of etching on zircon grains and implications to the fission-track method, de autoria de TELLO et
al., a ser publicado pela Applied Spectroscopy, 2011.



coordenacdo do Prof. Dr. Carlos Alberto Tello Sdenz com o intuito de minimizar os
problemas recorrentes a etapa de selecdo de graos de zircao para datagdo.

Dando continuidade ao aprimoramento metodolégico do MTF em zircao, através
das diferentes técnicas utilizadas em ciéncias dos materiais acima mencionadas, fez-se: i) o
reconhecimento e classificagdo, em homogéneo, heterogéneo, hibrido e andémalo, de 514
graos correspodentes a 14 das 42 amostras coletadas nas Formacgdes Presidente Prudente e
Vale do Rio do Peixe; ii) datacdo via MTF de 42 amostras; iii) aquisi¢cao de espectros usando
espectroscopia micro-Raman, cuja andlise nos permite observar que € possivel que cada
familia de graos possua subfamilias; e iv) medidas de MEV/EDS, pelas quais se observou
algumas inclusdes mineralégicas, que podem ser outros minerais, os quais se pretende estudar
futuramente.

Um dos principais objetivos deste trabalho € estudar os efeitos do ataque quimico
no mineral zircdo através de diferentes técnicas de caracterizacdo e suas implicagdes no MTF,
com a finalidade de aprimorar esta metodologia. Com base nestes resultados atingiu-se o
objetivo principal: determinar a idade de 42 amostras coletadas nas Formacdes Presidente
Prudente e Vale do Rio do Peixe — que de acordo com Fernandes (1998 apud FERNANDES;
COIMBRA, 2000, p. 720) estdo associadas ao Grupo Bauru - utilizando tanto grdos
homogéneos quanto heterogéneos e hibridos.

A distribuicdo de idades obtidas dos graos classificados como homogéneos,
heterogéneos e hibridos foram comparadas e se mostraram compativeis tanto do ponto de
vista estatistico quanto geoldgico. Baseado neste resultado, determinou-se as idades das 42
amostras, utilizando os trés tipos de grdao acima mencionados, e verificou-se que tais idades
oscilam ao redor de diferentes populagdes de 1dades. Isto sugere que vdrias fontes podem ter
fornecido material detritico para originar a Bacia Bauru, entre as principais pode-se citar:

Serra da Canastra, Serra da Mantiqueira, Serra do Mar e Serra Geral. Desta forma, esta



dissertacdo também estd contibuindo a um melhor conhecimento da geologia da regido de

Presidente Prudente e cidades circunvizinhas.



CAPITULO 1

DESENVOLVIMENTO TEORICO

1.1 METODO DE TRACOS DE FISSAO

A andlise de tracos de fissdo para a obtencdo da idade de minerais, a partir da
densidade superficial de tragos espontaneos e induzidos, € realizada em uma drea especifica
do mineral denominada campo. Os tracos espontaneos sdo aqueles acumulados naturalmente
ao longo da histdria térmica do mineral devido a fissdo espontanea dos ntcleos do is6topo de
0. Os tracos induzidos, por sua vez, sdo obtidos através da irradiacdo do mineral com um
fluxo de néutrons térmicos em um reator nuclear. Esta irradiacdo induz a fissdo dos niicleos
do isétopo de 2.

Ha dois procedimentos experimentais para determinar a idade por tragcos de fissao:
o Método das Populagdes (MP) e o Método do Detector Externo (MDE) (WAGNER;
HAUTE, 1992). Tagami e O’Sullivan (2005, p. 36) citam que no MP as densidades
superficiais de tracos espontineos e induzidos sdo medidas na superficie interna de minerais
usando duas aliquotas do mesmo mineral. Ou seja, usam-se diferentes graos para se obter a
densidade superficial de tracos espontaneos e induzidos. Neste caso, as idades calculadas sdao
médias das idades dos graos analisados. Para tanto, considera-se, a priori, que todos os graos
pertencam a uma mesma populacdo e que a distribui¢do de uradnio seja uniforme em todos
eles. Gallagher ef al. (1998, p. 524) ressalta que a desvantagem desse método € negligenciar
as informacdes geoldgicas contidas em graos individuais, o que é uma séria limitagdo.

No MDE, os mesmos graos sdo utilizados para obter a densidade superficial de

tracos espontaneos e induzidos. Ou seja, os graos sdo datados individualmente, o que torna



possivel observar flutuacdes significativas nas suas idades e possiveis variagdes no contetido
de uranio. Neste procedimento, os tracos espontaneos sdo atacados e revelados na superficie
polida do grao de um mineral, enquanto os tracos induzidos sao gravados e revelados em um
detector externo (TAGAMI; O’SULLIVAN, 2005, p. 36) (o mais utilizado é a mica
muscovita). Para maiores detalhes sobre este procedimento, ver secdo 3.2.6.

O MDE ¢ bastante apropriado para datacdo de amostras de bacias sedimentares,
pois nestas amostras se encontram sedimentos derivados da erosdo de diversas rochas
preexistentes, o que torna essa formacao rica em diferentes populacdes de graos, mesmo que
eles sejam provenientes de uma mesma rocha-mae. Portanto, uma vez que as amostras
analisadas foram coletadas no Grupo Bauru, que é uma bacia sedimentar, optou-se pelo MDE
para determinar suas respectivas idades.

Por outro lado, a histéria térmica da regido onde a amostra foi coletada, ¢ obtida
analisando-se o comprimento de tracos de fissdo contidos inteiramente dentro do mineral e
que sdo revelados pelo ataque quimico porque cruzam algum trago de fissdo superficial' ou
alguma fratura ou plano de clivagem que atinge a superficie do grao (WAGNER; HAUTE,
1992, p. 47). Estes tracos que ndo interceptam a superficie atacada do mineral sdo chamados

de tragos confinados®.

! Tragos superficiais sdo tragos de fissio que interceptam a superficie atacada do mineral. Sio eles os tragos
utilizados para determinar a densidade de tragos espontaneos.

* Quando se realizam medidas de comprimento de tracos confinados selecionam-se apenas aqueles que sejam
paralelos a superficie atacada do mineral.



1.2 EQUACAO DA IDADE

A datacdo por tracos de fissdo fundamenta-se na equacdo diferencial que rege o
decaimento radioativo, cuja integracdo permite que se descreva a acumulacdo de tracos
fosseis. Esta equacdo requer a medida direta da quantidade de urdnio presente no mineral e
dos 4tomos-filho de **®U. Este dltimo equivale ao nimero de decaimentos por fissdo
espontanea ocorridos e, consequentemente, ao nimero de tracos espontaneos por unidade de
volume do mineral. No MTF, estes parametros sdo obtidos indiretamente através da medida
da densidade de tragos de fissao.

Para evitar a medida direta de uranio presente na amostra, ela é irradiada com
néutrons térmicos, os quais vdo induzir a fissdo do is6topo de **’U. Este procedimento é
respaldado pela invariabilidade da razdo isotépica de ***U e *°U em amostras naturais, ou
seja, Ca38/Cazs =M (ver por exemplo I[UNES, 1990, p.4).

A idade dos grdos de zircdo foram obtidas utilizando a Equacdo 1 e levando em
consideracdo as demais equagOes explicitadas em 2, 3 e 4. Esta equacdo foi amplamente
estudada pelo Grupo de Cronologia do IFGW/UNICAMP onde se inseriou o fator Ry ao
considerar a calibracdo absoluta (IUNES, 1990, 1999; IUNES et al., 2002a; IUNES et al.,
2002b; TUNES et al., 2004; TUNES et al., 2005) e se determinou o valor do Ar obtido por
diferentes métodos radiométricos (HADLER et al., 1981; HADLER, 1982; GUEDES et al.,
2000; GUEDES et al., 2001; GUEDES et al., 2002; GUEDES et al., 2003a; GUEDES et al.,
2003b; HADLER et al., 2003).

A calibragdo absoluta é um procedimento adotado para determinar, de forma
direta, a fracdo de dtomos de *°U que efetivamente fissionaram no mineral em decorréncia da

irradiacdo com um fluxo de néutrons térmicos. Neste caso, exclui-se a necessidade de utilizar



uma amostra padrao que tenha sido datada através de outros métodos radiométricos, como por
exemplo, Ar/Ar, U/Pb, etc. Esta calibracao € realizada através de dosimetros (vidros dopados
com uranio e tério com concentragdes conhecidas) acoplados a micas e intercalados com as
amostras a serem analisadas. Posteriormente, as micas acopladas aos dosimetros sao
analisadas sob um microscopio 6tico a fim de determinar a densidade superficial de tracos de
fissdo.

As medidas de Ar foram feitas considerando os principais erros sistematicos
identificados na literatura através de dois experimentos: usando filmes finos de uranio natural
como dosimetros de né€utrons e filmes infinitos dopados com #2py como fontes de fragmentos
de fissdo, utilizados com o intuito de calibrar o detector usado na coleta de fragmentos de

238

fissdo espontanea do “"U. Na literatura este parametro foi medido mais de 50 vezes sem que

se chegasse a um valor comum (HADLER et al., 1981; HADLER, 1982; GUEDES, 2001).

T =

1 [ g(ps/pi)/lRM + 1] (1)
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A é a constante de decaimento alfa do >**U cujo valor é 1,55125){10'10 al (JAFFEY et al.,
1971 apud TUNES et al., 2002a); Ar é a constante de decaimento por fissdo espontdnea do

281 cujo valor é (8,35 + 0,24)x10"7 a™! (GUEDES et al., 2000); €33 (€235) é a razdo entre o

238771 (235 . . .
U (*"U) observados por unidade de superficie e o numero de

numero de tragos de fissdo do
fissdes espontaneas (induzidas) ocorridas no mineral por unidade de volume; ps (pi) € a
densidade superficial de tracos de fissdo espontanea (induzida) de cada grao da amostra; Casg
é a concentracio isotépica do **U no urénio natural cujo valor é 0,99275 (LEDERER;
SHIRLEY, 1978 apud TUNES et al., 2002a); Ry € um parametro relacionado com a
dosimetria de néutrons ao qual a amostra foi submetida e € determinado utilizando a
calibracdio absoluta como explicado em Iunes et al. (2002a); p; é a densidade de tragos
induzidos na mica acoplada aos vidros dopados com uranio; N}/. " é um fator de calibracio
obtido usando filmes de uranio e tério natural (IUNES e al., 2002a); N1,/Ny € a razdo tério-
uranio do mineral (IUNES et al., 2002a; IUNES et al., 2002b) e g é um fator de geometria
relacionado ao detector externo.

Para o MP, g € igual a 1, uma vez que a geometria para determinar a densidade de
tracos espontaneos e induzidos é a mesma. Por outro lado, para o MDE, a geometria para
determinar a densidade superficial de tracos espontdneos (no grdo) e a densidade superficial
de tragos induzidos (na mica) é diferente e depende do mineral que se esteja datando. Para o
zircdo g vale (0,684 +0,012) IWANO; DANHARA, 1998).

O segundo termo da Equacdo 2 pode ser desconsiderado ja que a razdo torio-
uranio geralmente ndo € significativa para amostras detriticas, sendo muito menor do que 1.
Esta razdo foi calculada a partir de dados obtidos com microsonda eletronica e com

espectrometros de massa de alta sensibilidade (ICPMS-LA). De acordo com Iunes et al.

(2005) este termo teria que ser considerado no caso de rochas pegmatiticas.
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Foram utilizados dois vidros dopados com uranio, CN-2 e CN-5. O valor de
NY.&¥ para o CN-2 é (1,348 + 0,041)x10" cm™ e para o CN-5 é (4,169 + 0,15)x10" cm™. O
valor de p{; é medido na mica justaposta ao vidro. Assim, colocando os valores de Ry
calculados através da Equacdo 3 e as medidas de ps e pi na Equacdo 1 se obtém as idades de

cada grao.

Em condi¢des isentas de annealing (encurtamento dos tracos por efeitos de
temperatura em tempos geoldgicos), a eficiéncia de deteccdo de tragos de fissdo induzida

235

(£235) do 1s6topo de “~U € igual a eficiéncia de deteccdo de fragmentos de fissdo espontanea

do is6topo de ***U (g,35) (BIGAZZI et al., 1991).

O encurtamento dos tracos ocorre quando o mineral sofre um aquecimento como
consequéncia de um processo de difusdo termicamente ativo. A zona de temperatura na qual
os tracos sdo encurtados varia para cada mineral e depende também da taxa de aquecimento
(GUEDES et al., 2004 e GUEDES et al., 2005). Caso seja detectado que os tragos registrados
em mineral sofreram annealing parcial durante sua histéria térmica, a idade deste mineral
pode, em principio, ser corrigida através de técnicas de correcdo pelo comprimento do trago

de fissdio (WAGNER; STORZER, 1972).
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CAPITULO 2

GEOLOGIA DA BACIA BAURU

2.1 DIVISAO ESTRATIGRAFICA

De acordo com Dal’B6 e Basilici (2010), a Bacia Bauru é atualmente dividida em:
Grupo Bauru e Grupo Caiud. Porém, esta subdivisdo ainda € assunto recorrente entre
pesquisadores. Na década de 1980, o Grupo Bauru era entendido como formado, da base para
o topo, pelas Formacgdes Caiud, Santo Anasticio, Adamantina, Uberaba e Marilia (SOARES
et al., 1980). A partir da década de 1990 o Grupo Bauru sofreu modificacdes estratigraficas,
com propostas de inclusdo, reformulacio e exclusdo de unidades da Bacia Bauru
(FERNANDES, 1992, 1998; FERNANDES; COIMBRA, 1994, 1996, 2000; BATEZELLI,
1998, 2003; PAULA; SILVA, 2003). Tais modifica¢des foram motivadas pelo intenso esfor¢co
de pesquisadores em estudar dreas abrangendo os estados de Sdo Paulo, Parand, Minas Gerais
e Goids.

De acordo com Santos (2010), entre as principais proposi¢coes dos autores
supracitados estdo: a inclusdo das Formagdes Uberaba (HASUI, 1968) — que s6 aflora na
regido do Tridngulo Mineiro — e Aracatuba (ZAINE et al., 1980 apud FERNANDES;
COIMBRA, 2000) no Grupo Bauru e a reclassificacdo da Formacdo Caiud na categoria de
Grupo Caiud (FERNANDES, 1992). Outras duas sdo: 7) a interdigitacdo e contemporaneidade
dos grupos defendida por Fernandes e Coimbra (1996), Fernandes (1998) e Fernandes e
Coimbra (2000); e ii) a distingdo em duas bacias.

Aqueles que defendem essa ultima proposicdo entendem que a sequéncia

suprabasdltica estaria depositada em duas bacias e em intervalos distintos com base no
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reconhecimento de uma superficie de descontinuidade regional, denominada de Geossolo
Santo Anastacio (Ff]LFARO et al., 1999 apud DAL’BO e BASILICI, 2010), e dados
paleomagnéticos (ERNESTO et al., 2006 apud DAL’BO e BASILICIL, 2010). Neste contexto,
a Bacia Bauru teria parte de sua extensdo territorial renomeada para Bacia Caiud (Grupo
Caiud) referente ao Eocretdceo (Aptiano/Albiano), limitada a norte e nordeste pelo lineamento
de Guapiara e a leste pelo platd basaltico da Formacao Serra Geral.

Fernandes e Coimbra (2000) fazem uma revisdo estratigrafica da parte oriental da
Bacia Bauru e propdem a seguinte litoestratigrafia: Formac¢des Uberaba (HASUI, 1968), Vale
do Rio do Peixe, Aracatuba, Sdo José do Rio Preto, Presidente Prudente (FERNANDES,
1998), Marilia (SOARES et al., 1980) — subdividida em membros Serra da Galga, Ponte Alta
e Echapord (BARCELOS, 1984) — e os Analcimitos Taiiva (FERNANDES, 1992), que sao
rochas vulcanicas localmente intercaladas na sequéncia. Assenta-se sobre basaltos da
Formacdo Serra Geral (FIG. 2), do qual € separado por ndo-conformidade e apresenta

passagem gradual, lateral e recorrente para o Grupo Caiud.

SW NE

Quaternario

Mb,
Echapora
Mb. Ponte Alta

Fm. Vale do
Rio do Peixe

Cretaceo
Superior

e Fm, Serra Geral ———\————— == .
- ~—— G, Sao Bento ‘#ﬁ-—\'i‘—'ﬁﬁﬁ'”'ﬁv—'

Cretaceo
Inferior

FIGURA 2 - Carta litoestratigrafica da parte oriental da Bacia Bauru.
Tu=Analamitos Taiiva. FONTE: FERNANDES; COIMBRA, 2000. Revisido
estratigrafica da parte oriental da Bacia Bauru (Neocretdceo), p. 718.
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2.2 CARACTERISTICAS GEOLOGICAS

A Bacia Bauru, composta pelo Grupo Bauru e Caiud, ¢ uma bacia continental
intracratonica, que teve seu desenvolvimento na por¢do centro-sul da plataforma sul-
americana durante o Neocretdceo (Coniacino-Maastrichtiano), apds a ruptura do continente
Gondwana, quando houve a separacio do continente sul-americano e africano
(FERNANDES; COIMBRA, 2000; FERNANDES, 2004). Compreende 4rea de
aproximadamente 370.000 km” e apresenta depésitos continentais com espessura maxima de
300 m, essencialmente arenosos (FERNANDES; COIMBRA, 2000). Esta localizada em
regides distribuidas pelo Triangulo Mineiro, Sao Paulo, noroeste do Parand, sudeste de Mato
Grosso do Sul e sul de Goiés.

Com relagdo a procedéncia dos clastos formadores das litofacies da Bacia Bauru,
Coimbra (1976) diferencia as dreas-fontes pela referéncia de posi¢cdo em quadrantes nas dreas
em torno da bacia. Uma das fontes, localizada a noroeste, é identificada com sedimentos
preexistentes, constituintes de depdsitos gondwanicos da Bacia do Parana.

Diversos autores ressaltam o papel dos altos estruturais limitantes do Grupo Bauru
nos processos de origem dos sedimentos depositados em seus dominios. De acordo com
Riccomini (1997), no inicio do Cretaceo (~ 140 Ma), na por¢do sudoeste no megacontinente
Gondwana, o vulcanismo que resultou em acumulagdo de lavas basélticas da Formacao Serra
Geral, em drea de 1.200.000 km?, atingindo espessura de aproximadamente 1,7 km na zona de
maior espessamento, provocou subsidéncia em grande parte da drea de ocupacdo das lavas,
dada a carga exercida por esse acimulo de derrames. No Neocretdceo instala-se o Grupo
Bauru, cujo depocentro estd localizado sobre a zona de maior espessura da Formacdo Serra

Geral.
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Os limites do Grupo Bauru, essencialmente de cariter tectonico, correspondem a
Antéclise de Rondondpolis a noroeste; ao soerguimento do Alto de Paranaiba a nordeste; aos
alinhamentos do Rio Mogi-Guagu, Sao Carlos — Leme e Ibitinga — Botucatu a leste; do rio

Paranapanema a sudeste e Rio Piquiri ao sul (RICCOMINI, 1997).

2.3 AREA DE ESTUDO

Restringiu-se a drea de estudo as Formacdes Presidente Prudente e Vale do Rio do
Peixe em decorréncia destas formacdes estarem mais proximas da cidade de Presidente
Prudente, onde estd localizado o Laboratério de Microscopia com sede na FCT/DFQB -
UNESP, Presidente Prudente - SP. Outro motivo para se ter escolhido estas formacdes
geoldgicas se deve ao grande niimero de amostras coletadas pelo Prof. Dr. Manoel C. T. F. de
Godoy nestas localidades. Tais amostras foram obtidas de pocos perfurados pela SABESP na
década de 1990. Além de amostras em profundidade, foram coletadas amostras na superficie
destas formacgdes, a fim de reunir uma quantidade suficiente de amostras para andlise. A
coleta em superficie foi realizada com o apoio do Prof. Dr. Manoel C. T. F. de Godoy, do
Departamento de Geografia da FCT - UNESP, Presidente Prudente - SP e do Prof. Dr. Peter

Hackspacher, do Instituto de Geociéncias da UNESP, Rio Claro - SP, ambos gedlogos.
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2.3.1 Formacao Presidente Prudente

A Formagdo Presidente Prudente foi delimitada por Fernandes e Coimbra (2000)
como unidade de ocorréncia na parte superior de interflivios dos rios do Peixe e
Paranapanema (regido de Presidente Prudente - SP), bem como dos rios Aguapei e do Peixe
(espigdo Osvaldo Cruz-Adamantina-Pacaembu - SP). Corresponde a parte restrita da litofdcies
Taciba, de Soares et al. (1980).

Através de perfuragdes de pocos tubulares na regido de Presidente Prudente foi
possivel estimar a espessura maxima preservada em torno de 50 m. Os mesmos autores
indicam como secdes de referéncia dessa unidade trés cortes de rodovia, um localizado a
leste-sudeste (ESE) de Presidente Prudente - SP, no km 442,4 da SP425 e outros dois
complementares na parte sul da cidade, no cruzamento entre as rodovias BR374 e SP425 e no
km 456,4 da SP425.

Abaixo da Formacdo Presidente Prudente aflora a Formacdo Vale do Rio do
Peixe, sendo o contato entre elas interdigitado, com gradual instalacdo da primeira (depdsitos
fluviais) sobre a segunda (depoésitos edlicos). Ela € constituida principalmente por arenitos
muito finos a finos (dominantes) de coloragdo marrom-avermelhado claro a bege (selecdo
moderada a ma, matriz lamitica) e lamitos arenosos.

Sua deposi¢do se deu em sistema fluvial meandrante arenoso fino, de canais rasos
com sinuosidade relativamente baixa. A unidade € composta pela alternincia de depdsitos de
preenchimento de canais amplos e rasos, com depdsitos de planicies de

inundagdo/arrombamento de diques marginais (crevasse) (FERNANDES; COIMBRA, 2000).
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2.3.2 Formacao Vale do Rio do Peixe

A Formacao Vale do Rio do Peixe é a unidade de maior extensao da parte leste da
Bacia Bauru e constitui o substrato de boa parte do oeste de Sdao Paulo e do Triangulo
Mineiro. Sua espessura maxima foi medida em pocos tubulares perfurados para captacdo de
dgua subterranea e corresponde a cerca de 100 m (FERNANDES, 2004).

Assenta-se diretamente sobre basaltos da Formag¢do Serra Geral. Passa
gradualmente, a oeste e sudoeste, para unidades do Grupo Caiud. A passagem do topo &
gradual para o Membro Echapora (Formagao Marilia), com contato marcado por diastemas
com as Formagdes Presidente Prudente e Sao José do Rio Preto (FERNANDES, 2004).

A secao-tipo principal foi descrita no corte do km 87 da rodovia SP457 e se¢des
complementares nos cortes de rodovia nas imediacdes de: Mirante do Paranapanema (rodovia
SP272, km 41,8); Monte Aprazivel (ombreira da represa Lavinio Luchesi); Andradina
(SP300, ~ km 618); Olimpia (saida para Bebedouro), em Sdo Paulo - SP; Santo Inicio - PR
(PR317, km 83,6); Campina Verde - MG (MG497, km 120,7) e Bariri - SP (rodovia Piacatu-
Gabriel Monteiro, 2 km de Piacatu) (FERNANDES, 2004).

E composta por arenitos intercalados com siltitos ou lamitos arenosos. Os arenitos
sdo muito finos a finos, marrom-claro rosado a alaranjado, de selecdo moderada a boa. As
intercalacdes de estratos siltosos sdo mais frequentes na parte ocidental e norte da area. A
sudoeste, a Formagdo Vale do Rio do Peixe transiciona para unidades de ambiente desértico
interior (Santo Anastacio, Goio Eré e Rio Parand), com aumento da frequéncia e do porte das
intercalagdes com estratificacdo cruzada de origem edlica. Na borda leste, a formacdo exibe
maior imaturidade textural e granulagdo grossa (arenitos finos a médios), embora mantenha

suas caracteristicas basicas (geometria e estrutura sedimentares) (FERNANDES, 2004).
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Seus depdsitos sao essencialmente edlicos, acumulados em extensas dreas planas,
na forma de len¢dis de areia e campos de dunas baixas. Provavelmente, os lamitos foram
fixados em depressdes, em corpos aquosos rasos e efémeros, criados em periodos de elevagao
do nivel fredtico. No norte do Parand, hd ocorréncia restrita de conglomerados e arenitos
conglomerdticos imaturos, ricos em ventifactos, denominada de Litofacies Maird
(FERNANDES, 1992) interpretados por Fernandes (1998) como depdsitos de deflagdo

retrabalhados por enxurradas de deserto.
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CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS
3.1 CARACTERISTICAS GERAIS DO ZIRCAO

Trata-se de um mineral do Grupo dos nesossilicatos ou ortosilicatos (ZrSiOy).
Usualmente apresenta sistema cristalografico tetragonal (FIG. 3) consistindo de tetraedros
SiO4 e octaedros Zr,Og, cuja composicao estequiométrica padrao € de 67,2%p de ZrO, e
32,8%p de SiO, (HOSKIN; SCHALTEGGER, 2003, p. 32). De acordo com Dana (1969), o
zircao € um mineral acessério, amplamente distribuido em rochas igneas, especialmente em
granitos, granodioritos, sienitos € monzonitos € comumente em pegmatitos, xistos, gnaisses €
quartzitos. Por conta de sua resisténcia a desintegracdo mecanica e quimica, ¢ comumente

encontrado como mineral pesado em arenitos (WAGNER; HAUTE, 1992, p. 185).

Elipses de Interseccdo

(010) 0u (100} 4,

| (001)

FIGURA 3 — Representacdo do sistema cristalino tetragonal do
zircdo. Os pardmetros n, (n;) e n, séo os indices de refracdo dos
raios extraordindrio e ordindrio. O cristal de zircao exibe indicatriz
uniaxial positiva em seu interior (n. > n,). Fonte:
<www.rc.unesp.br/igce/petrologia/nardy/mosinaluni.html >
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Seus graos podem ser arredondados, ovdides e prismaticos, as vezes terminados
ou ndo em piramides e bordas arredondadas, limpidos ou com pequenas inclusdes
(GASPARETTO; SANTOS, 2005). Possui brilho adamantinado, usualmente é transldcido,
em alguns casos transparente. Apresenta coloracdo castanha, cinza, verde, vermellha e

também incolor (DANA, 1969).

3.2 PREPARACAO DE AMOSTRAS

Uma vez que as amostras analisadas foram coletadas no Grupo Bauru, que € uma
bacia sedimentar, optou-se pelo MDE para determinar suas respectivas idades. O Laboratério
de Microscopia conta com toda a infraestrutura para a datac@o dos tragos de fissdo, bem como
o estudo da histdria térmica.

A andlise dos tragos de fiss@o € feita em um microscopio 6tico Carl ZEISS®, FIG.
4, com aumento de 150X na objetiva e 10X na ocular, ligado a um computador por uma
camera digitalizadora AxioCam MRc5 que juntamente com o software AxioVision € a mesa
automdtica com movimentos de translacdo nos eixos x, y e z permitem localizar os graos e
suas respectivas imagens especulares na mica.

As densidades superficiais de tragos espontaneos e induzidos sdo obtidas apds a
calibracdo do microscopio. Esta calibracdo € feita considerando-se quatro pontos referenciais:
dois deles sdo furos nos teflons e nas suas respectivas micas e os outros dois sdo graos de
zircdo de facil identificagdo e cuja réplica esteja bem nitida na mica (ver 3.2.6). Estes
referenciais sdo inseridos no programa anteriormente citado € com isso torna-se possivel a

contagem dos tracos de fissdo em dreas correlatas do grao e da mica.
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FIGURA 4 — Microscépio 6tico Carl ZEISS®.

3.2.1 Coleta de amostras

Apés vérias expedicoes ao campo realizadas pelo Grupo de Pesquisa
DETRANES, um montante de 120 amostras foram obtidas. Desse total, 42 foram utilizadas
para a realizacdo deste trabalho: 27 delas foram coletadas em pocgos tubulares (identificadas
pela profundidade) com o apoio do Prof. Dr. Manoel C. T. F. de Godoy. As demais foram
coletadas na superficie de diferentes afloramentos com o apoio do Prof. Dr. Manoel C. T. F.
de Godoy, do Prof. Carlos Alberto Tello Sdenz e do Prof. Dr. Peter Hackspacher. O processo
de separacdo de minerais da rocha-mae foi realizado no IGCE - UNESP, Rio Claro - SP, sob a
supervisio do Prof. Dr. Peter Hackspacher e o procedimento de montagem,
lixamento/polimento e ataque quimico no Laboratorio de Apoio a Microscopia, FCT/DFQB -
UNESP, Presidente Prudente - SP.

As dreas demarcadas no mapa geoldgico, FIG. 5 , indicam a localiza¢do em que as
amostras de zircdo foram coletadas, sendo que algumas delas apresentam a mesma

coordenada, mas, profundidades diferentes (indica-se no mapa aquela com menor
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profundidade). As coordenadas em UTM, bem como a profundidade em que tais amostras
foram coletadas estdo indicadas na TAB. 1. Amostras cuja profundidade ndo € informada

foram coletadas em afloramentos que atingem a superficie.

>
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Bttt B Grupo Caiua Grupo Bauru
bt P [ | RioParana [ ] Valedo Rio do Peixe
s Uil Estadiuai I santo Anastacio | |[[.] Presidente Prudente
Rios |:] Depositos Aluvionares
®  Amostras [ Fm. serra Geral, Gr. S&o Bento

@ Municipio de Presidente Prudente

FIGURA 5 — Distribui¢do das amostras localizadas nas Formagdes Presidente Prudente e Vale do Rio do Peixe.
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TABELA 1
Amostras de zircao do Grupo Bauru.
(Continua)
3 Coordenadas (UTM
Amostra Local de coleta Form,a(f'ao ( ) Profund.
Geologica N E
Estadio Prudentao Presidente
PO Presidente Prudente - SP Prudente 7555753 465030 0-20m
Estadio Prudentao Presidente
P20 Presidente Prudente - SP Prudente 7555753 465030 20-40m
Estadio Prudentéo Presidente
P73 Presidente Prudente - SP Prudente 7555753 465030 73-79,5m
Estadio Prudentéo Presidente
P30 Presidente Prudente - SP Prudente 7555753 465030 90-100 m
Centro Olimpico Presidente
COB31 Presidente Prudente - SP Prudente 7553198 458263 140 m
Unesp Presidente
UB29 Presidente Prudente - SP Prudente 7553700 457930 135m
Bairro Brasil Novo Presidente m
BNS Presidente Prudente - SP Prudente 7557022 460247 10 m
Horto Florestal Presidente
HF35 Presidente Prudente - SP Prudente 7554230 455295 35m
Horto Florestal Presidente
HF50 Presidente Prudente - SP Prudente 7554230 455295 50-60 m
Horto Florestal Presidente 105-110
HF105 Presidente Prudente - SP Prudente 7554230 455295 m
SIS Fazenda Santa Inés - SP Presidente ;555576 465080  5-20m
Prudente
SI25 Fazenda Santa Inés - SP Presidente ;555576 465080  25m
Prudente
S140 Fazenda Santa Inés - SP Presidente ;555576 465080  40-60m
Prudente
SIS0 Fazenda Santa Inés - SP Presidente ;555576 465080 80-100m
Prudente
ST135 Fazenda Santa Inds - SP Presidente 7555576 465080  135m
Prudente
PR75 Posto Real/Suninga Presidente ;553855 458613 75-80m
Prudente
. . Presidente
B3 Pirapozinho - SP 7548335 459877 -
Prudente
. . Presidente
B4 Pirapozinho - SP 7548335 459906 -
Prudente
RF46 Regente Feijé - SP Presidente ;555571 467320 463m
Prudente
RF120 Regente Feijé - SP Presidente ;555571 467320 1205m
Prudente

! Este valor se refere a altitude.
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TABELA 1
Amostras de zircao do Grupo Bauru.
(Continua)
3 Coordenadas (UTM
Amostra Local de coleta Form,a(f'ao ( ) Profund.
Geologica N E
RF136 Regente Feij6 - SP Presidente ;555571 467320 1363 m
Prudente
RF138 Regente Feij6 - SP Presidente 7555571 467320 138,85 m
Prudente
MAC27 MartinSpolis - SP Presidente 7551100 484500 135 m
Prudente
MT106 Martinépolis - SP Presidente ;553,40 481990
Prudente
MT107 Martinépolis - SP Presidente ;550000 483300
Prudente
MT109 Martinopolis - SP Vale doRio 530650 482060
do Peixe
PBI0 Presidente Bernardes - SP ValedoRio ;559540 439740
do Peixe
PB215 Presidente Bernardes - SP ValedoRio 550640 440663
do Peixe
Coronel Goulart Vale do Rio W
CG7 Alvares Machado - SP do Peixe 7548913 444838 379 m
Nova Pitria Vale do Rio @
NP9 Presidente Bernardes - SP do Peixe 7557584 438871 358 m
Bairro Beto Carreiro Vale do Rio
BC34 Presidente Prudente - SP do Peixe 7553300 491200 80 m
MP17 Marabd Paulista - SP ValedoRio 7551306 407189
do Peixe
MP104 Marabé Paulista - SP ValedoRio 501550 402510
do Peixe
TI Tarabf - SP ValedoRio 537160 438330
do Peixe
Cérrego da Agua Boa - Jaraval Vale do Rio
T8 Tarabi - SP do Peixe 7523330 434640 -—
T9 Tarab - SP ValedoRio ;553330 434640
do Peixe
Fazenda Concoérdia Vale do Rio
T11 Tarabi - SP do Peixe 7522750 439250 -—
PV1 Presidente Venceslau - SP Vale dq Rio 7577970 415064 -—
do Peixe
PVv4 Presidente Venceslau - SP Vale dq Rio 7577970 415064 -—
do Peixe
PVI10 Presidente Venceslau - SP ValedoRio ;50,773 407300
do Peixe

! Este valor se refere a altitude.
2 Este valor se refere a altitude.
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TABELA 1
Amostras de zircao do Grupo Bauru.
(Conclusdo)
3 Coordenadas (UTM
Amostra Local de coleta Form,a(f'ao ( ) Profund.
Geologica N E

PVI2 Presidente Venceslau - SP ValedoRio ;50,773 407300

do Peixe
PV14 Presidente Venceslau - SP ValedoRio ;50,779 407322

do Peixe

3.2.2 Separacao de minerais

A separacdo de minerais dos blocos de rocha coletados no campo envolve vdrias
etapas, como ilustrado na FIG. 6. As etapas laboratoriais de selecdo de grdos, montagem,
lixamento/polimento e ataque quimico descritas nas seg¢des 3.2.3-3.2.5 seguiram o
procedimento desenvolvido por Tagami et al. (1988), incluindo algumas adaptacdes feitas
pelo Grupo Detranes para atender as especificidades das amostras e dos equipamentos
disponiveis.

A primeira etapa a ser realizada é a britagem. Com uma marreta quebra-se a rocha
até obter fracdes de ~ Scm de dimensdo (britagem manual). Na sequéncia, a amostra é
triturada utilizando um britador Jaw-crusher para reduzir a amostra a p6. O p6 de rocha (ou
graos) é gentilmente lavado com dgua e peneirado usando peneiras com granulometria de 53 e
180 um.

Apés o peneiramento sdo obtidos graos com diametro maior que 180 pm, com
diametro entre 53 e 180 um e com didmetro inferior a 53 uym. A porcdo de graos com
diametro entre 53 e 180 um € passada em uma batéia automatica, onde regula-se a velocidade
de rotacdo, inclinacdo e fluxo de 4gua. A batéia realiza uma separacdo preliminar entre

minerais leves e pesados, estando o zircao entre estes ultimos.
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FIGURA 6 — Fluxograma das etapas de separacdo de minerais.

O proximo passo € a separacdo magnética, que separa os graos em duas fracdes
(ferromagnéticos e ndo-ferromagnéticos). A fracdo nado-ferromagnética é processada usando
um separador magnético isodinamico (Frantz Modelo LB-1 com 20° de avanco lateral e 20°
de avanco para frente). O separador isodindmico separa os minerais em intervalos diferentes
de susceptibilidade magnética. Cada mineral possui uma corrente elétrica caracteristica neste
separador — 1,5 A para o zircdo (dado interno de laboratdrio). A fracdo ndo-magnética que
contém os minerais desejdveis € entdo submetida a técnica de separacdo quimica.

O reagente quimico ideal para uso em separagdo de minerais deve ser um liquido
que na temperatura ambiente apresente densidade intermedidria entre as das espécies minerais
as quais se deseja separar, de maneira que os minerais com menor densidade flutuem no
liquido. Este liquido deve ter baixo custo, ser atdxico, tampouco corrosivo, quimicamente
inerte, sem odor forte, de fécil diluicdo e passivel de recuperacio (CAMPOS; LUZ;

CARVALHO, 2004, p. 273). Um dos que melhor atende as exigéncias mencionadas é o



27

bromoférmio (p = 2,87 g/em’), ideal para a separacdo de zircdo, uma vez que este mineral
possui densidade superior a do bromoférmio.

A fracdo ndo-magnética e o bromoférmio sdo misturados em um béquer na
propor¢ao de 1:4 em volume, respectivamente. Dessa maneira, 0os minerais mais pesados,
como o zircdo e a apatita, afundam no béquer, enquanto os minerais mais leves, como
feldspato e quartzo, flutuam no bromoférmio. A fragdo leve é derramada em um funil
contendo filtro de papel. Este processo € repetido varias vezes até que a maioria dos materiais
mais leves sejam separados.

Os materiais assim obtidos sdo usualmente denominados concentrados. Este
processo ndo elimina totalmente os minerais que nao sdo zircao do seu concentrado. Isso nos
leva a ter que efetuar uma selecdo minuciosa dos graos desse mineral mediante o
reconhecimento de algumas de suas caracteristicas Oticas (cor, brilho, transparéncia) e

estrutural (forma3).

3.2.3 Montagem para graos de zircao

Uma pequena fracdo de graos € espalhada em uma placa de perri e 100 graos, com
aproximadamente o mesmo tamanho e forma sdo selecionados, um a um, usando uma ponta
fina através de uma lupa estereoscopica Carl Zeiss Jena®, modelo Citoval 2 (10 a 100X de

aumento ocular). Estes 100 grdos sdo ordenados em forma de matrix sobre uma lamina de

? Aparéncia externa geral de um cristal. Assim, uma forma consiste em um grupo de faces do cristal, todas
tendo a mesma relacdo para com os elementos de simetria e exibindo as mesmas propriedades fisicas e
quimicas (DANA, 1969, p. 28)
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aluminio previamente untada com vaselina e encapada com folha de aluminio, de tal forma

que, o eixo cristalografico-c de todos os graos estejam em uma mesma direcdo® (FIG. 7B).

FIGURA 7 — A) Imagem dos grios de zircio montados no
teflon PFA® (dimensdes do pedago de teflon 1x1 cm). B)
Detalhes da matrix 10x10 dos mesmos grios de zircdo
organizados ao longo do eixo-c.

Na sequéncia, a ldmina contendo os grdaos é colocada em uma chapa térmica’.
Espera-se o sistema atingir a temperatura de 315°C e entdo, um pedaco de teflon PFA® com
0,50 mm de espessura e aréa de ~ 1 cmz, ¢ segurado verticalmente usando uma pinga, e
aquecido por ~ 30s até que a borda do teflon que toca a lamina derreta um pouco e ele
permanecga vertical por si mesmo. Entdo, deixa-se o teflon cair lentamente. Uma segunda
lamina de aluminio pré-aquecida a 315°C € levemente pressionada sobre o teflon por cerca de
13 s (FIG. 8C), e desse modo os graos de zircdo se fixam no teflon. O arranjo completo é
removido da chapa térmica e mantido em uma superficie plana até atingir a temperatura
ambiente. Apds o resfriamento, escreve-se o nome da amostra no verso do teflon. Na

sequéncia a amostra € lixada e polida.

* O contetido de urdnio pode variar nas outras faces cristalogréficas.
> O efeito do encurtamento dos tracos somente se torna significativo na temperatura de 315°C em tempos da
ordem de milhdes de anos.
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FIGURA 8 — Imagens das etapas de prensagem dos grdos no teflon PEA®: A) Lamina de aluminio com os grios
de zircio na chapa térmica; B) Pedaco de teflon PFA® caindo por gravidade sobre os grios de zircio; C)
Segunda lamina de aluminio sendo pressionada sobre a primeira para fixar os grios de zircio no teflon PFA®.

3.2.4 Lixamento e polimento

Devido a espessura do teflon, torna-se conveniente fixar a face do teflon que nao
contém os graos em um bloco cilindrico e transparente. Para utilizar as superficies internas
dos minerais no MTF, € essencial remover certa espessura dos graos para atingir a geometria
4n. De acordo com Tagami et al. (1988, p. 8), essa espessura corresponde a metade do
comprimento do trago atacado, que varia para cada mineral, sendo de ~ 6 um para o zircao
(KRISHNASWAMI et al., 1974 apud TAGAMI et al., 1988).

O lixamento consiste em trés etapas: (1) lixamento manual usando lixa 1200; (2)
lixamento automadtico usando lixa 2400 por 4 min a 70 rpm e (3) lixamento automético
usando lixa 4000 por 7 min a 70 rpm. Estes procedimentos sao realizados com uma massa de
400 g acima da montagem. Deve-se monitorar o grau de lixamento em cada etapa com o
intuito de evitar um desgaste total dos graos.

Ap6s o lixamento, a amostra é polida com pasta (ou solu¢do) de diamante com
granulometria de 1 e 1/ 4 hm, por 6 min a 70 rpm e durante 10 min a 70 rpm,

respectivamente. Concluido o lixamento e polimento, as montagens sdo removidas do bloco

transparente e estdo prontas para serem atacadas.
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3.2.5 Ataque quimico dos tracos espontineos

Os tragos de fissdo em minerais se tornam visiveis ao microscépio 6tico por serem
mais susceptiveis ou reativos’ ao ataque quimico que o corpo do mineral. A alta reatividade
dos tragcos de fissdo pode ser atribuida as menores energias de dissociagdo dos dtomos ao
redor dos tragos de fissdo, ou, em outras palavras, em decorréncia da distancia média entre um
atomo e outro ser maior. Conforme Garver (2005), o zircdo é atacado com uma mistura
eutectic de NaOH:KOH, razao de (1:1) em volume, em um forno aquecido a (225 +2)°C por
periodos que variam de 4 a 72 h.

O critério utilizado para atingir o tempo ideal de ataque é fazé-lo até que o
diametro dos tragos superficiais atinja ~ 2 um (YAMADA et al., 1995). Segundo Tagami et
al. (1996, p. 150), este ndo € um critério muito facil de ser aplicado na prética, pois graos
individuais tendem a possuir diferentes taxas de ataque quimico, provavelmente, devido a
variagdes de idade e/ou a flutuagdes do conteudo de urinio. O melhor a fazer nestas
circunstancias é monitorar o tempo de ataque até que a maioria dos tracos confinados atinjam
~ 1 um de espessura e avaliar a densidade dos tracos superficiais.

O ataque quimico é realizado da seguinte maneira: coloca-se a mistura de
NaOH:KOH em um béquer de teflon de forma cilindrica com tampa e paredes largas em um
forno pré-aquecido a (225 + 2)°C, para que a mistura se liquefaca. Apds a liquefacdo
completa da mistura s6lida as montagens de zircdo sdo colocadas no béquer. Deve-se tomar o
cuidado de colocar a superficie do teflon onde os graos estdo incrustados diretamente em

contato com a mistura eutectic. Decorrido o tempo ideal de ataque, as amostras sdo removidas

do béquer e neutralizadas imergindo-as numa solucdo de HCI1 (5%) (TAGAMI et al., 1988, p.

6 % x5 . 4 = P . ~
Atomos sdo removidos através da acdo do reagente quimico. Isto acontece devido a taxa de corrosdo do
ataque na regido do traco de fissdo ser muito maior que a taxa de corrosdo do ataque quimico no corpo do
mineral.
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11). A mistura é agitada em um banho de ultrassom durante 15-20 min. Posteriormente, as

amostras sao lavadas com dgua destilada para remover o excesso de acido cloridrico.

3.2.6 Arranjo das amostras para irradiacio e ataque quimico dos tracos induzidos

No MDE as amostras de zircao sao justapostas a um detector externo. Utiliza-se a
mica muscovita como detector pelo fato desse mineral conter baixa quantidade de uranio
natural e por possuir caracteristica de registro de tracos similar a dos minerais a serem datados
(WAGNER; HAUTE, 1992, p. 77). Mesmo sabendo do baixo teor de uranio natural da mica
muscovita, um pré-ataque € feito com uma soluc¢do de HF (48%) a 15°C durante 90 min. Isso
evita que tragos que fissionaram naturalmente na mica interfiram na densidade superficial de
tracos induzidos, superestimando o seu valor real. A neutralizagdo do ataque quimico padrao
da mica muscovita € feita imergindo-a numa solucdo de bicarbonato de sédio saturada e,
posteriormente, lavando-a com dgua destilada.

As folhas de mica pré-atacadas sio cortadas em pedacos com dimensdes iguais as
das montagens de zircao, identificadas, justapostas as amostras de zircao e encapadas com um
pedaco de folha de aluminio. Depois de encapadas, as montagens sdo perfuradas em pontos
estratégicos — em um dos vértices € no meio de uma aresta oposta (FIG. 9B) — utilizando uma
ponta-fina, com o intuito de facilitar a identificacdo exata da orientacdo da imagem especular
do grdo na mica com relacdo ao teflon. Os vidros dopados com uranio e tdrio sdo submetidos
ao mesmo procedimento.

Na sequéncia as amostras sdo empilhadas (FIG. 10), empacotadas em um tubo

apropriado e encaminhadas ao reator nuclear do Instituto de Pesquisas Energéticas e
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Nucleares (IPEN) em Sao Paulo para serem irradiadas. A fluéncia nominal de néutrons

térmicos utilizada para a irradiacdo do zircdo é geralmente de 5x10" néutrons/cm?.

XXXX

FIGURA 9 — Montagem do teflon e da mica na lamina de
vidro. A) Perfuracdes no teflon localizadas em um dos vértices
e no meio de uma aresta oposta; B) Perfuracdes na mica
especularmente simétricas.

Os tracos induzidos sdo registrados na mica durante a irradiagdo e para torna-los
visiveis ao microscopio 6tico € necessario atacd-las novamente por mais 90 min. Feito isso, as
montagens de zircdo e suas correspondentes micas sdo fixadas em uma lamina de vidro (FIG.
9), de tal forma que a primeira fileira de grdos, tanto no teflon quanto na mica, fique alinhada.

Esse cuidado facilita a calibragdo das amostras no microscépio.

. Detector externo Vidros dopados com U (CN)
[ ] Montagem de zircao no teflon B Filme fino de Th

FIGURA 10 — Empacotamento das amostras para irradiacao.
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3.3 CARACTERIZACAO DE SUPERFICIES POR ESPECTROSCOPIA E MICROSCOPIA

3.3.1 Microscopia otica e eletronica

A principal fun¢do de qualquer microscopio € reproduzir para o olho humano uma
imagem ampliada e detalhada de objetos suficientemente pequenos para serem visiveis a olho
nu. O método mais usual é a microscopia 6tica, que utiliza luz visivel ou ultravioleta como
fonte de iluminacdo, seguida pela microscopia eletronica (DEDAVID; GOMES;
MACHADO; 2007, p. 9; SKOOG; HOLLER; NIEMAN; 2002, p. 488).

A diferenca bdsica entre os microscopios Otico e eletronico € que neste Ultimo a
fonte de iluminagdo nio é uma fonte de luz UV-vis, mas sim, um feixe de elétrons. Por ter um
poder de resolucdo potencialmente alto, o microscopio eletronico de varredura (MEV) &,
atualmente, um dos instrumentos mais versdteis para a observagdo e andlise de caracteristicas
microestruturais (inclusdes, defeitos, fraturas, fases e etc) e composicao quimica de objetos ou
superficies s6lidas (ZHOU; WANG, 2007, p. 1, LYMAN et al., 1990, p. 61).

Para obter uma imagem ampliada em milhares de vezes no MEV, a superficie de
uma amostra € varrida vdrias vezes por um feixe de elétrons energéticos finamente focalizado
e um detector capta o sinal produzido pela interacdo do feixe de elétrons com o material
analisado. Varios tipos de sinais sd@o produzidos nesse processo. Entre eles destacam-se:
elétrons secundérios, elétrons retroespalhados e emissdo de raios X.

Quando o feixe de elétrons primérios’ atinge a superficie da amostra, alguns

elétrons sdo ejetados dos dtomos da mesma. Estes sdo os elétrons secundarios.

" Provenientes da fonte emissora de elétrons.
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Eventualmente, um elétron proveniente de uma camada eletronica superior pode decair
para ocupar a vacancia deixada pelo elétron ejetado e, quando isso ocorre, fétons de raios
X sdo emitidos. Além disso, alguns elétrons atingem a superficie e sao refletidos. Estes sdo
chamados elétrons retroespalhados.

De acordo com Zhou e Wang (2007, p. 2-3), os sinais provenientes dos elétrons
secundérios e retroespalhados sdo os de maior interesse para a formagdo da imagem. Para
Goldstein er al. (2003, p. 1-2, 297, 323) a identificagcdo qualitativa e as informacgdes
quantitativas dos elementos presentes em uma amostra, podem ser obtidas através da andlise
dos raios X emitidos pelo material como resultado do bombardeamento de elétrons®.

Um detector de raios X, chamado EDS (acronimo de energy dispersive X-ray
spectrometer), deve ser acoplado ao MEV para analisar esse sinal especifico. O seu papel é
decodificar a energia e a intensidade de cada raio X emitido. Uma vez que a transi¢ao
eletronica que gera um raio X € caracteristica de um dado elemento, a detec¢do e a andlise da
distribuicao de raios X emitidos permite identificar e quantificar os elementos constituintes da
amostra.

A técnica de MEV/EDS tem sido amplamente empregada na caracterizagdo de
materiais por ser rdpida e ndo-destrutiva. Segundo Moura (2011), o MEV/EDS tem permitido
a investigacdo de feicdes superficiais, que € uma facilidade importante, pois torna possivel a
andlise de defeitos estruturais resultantes da atuacdo de diversos processos no material —
incluindo diagénese (deformacio e metamorfismo) e processos resultantes da exposi¢do do
material a agentes atmosféricos (intemperismo).

As andlises quimicas de amostras do Grupo Bauru foram obtidas no Instituto de

Geociéncias da USP, utilizando um microscépio eletronico de varredura modelo LEO 4401

¥ Para um melhor entendimento das respostas e sinais provenientes dos elétrons retroespalhados, elétrons
secunddrios e emissdo de raios X emitidos por um determinado material recomenda-se GOLDSTEIN et al.
Scanning Electron Microscopy and X-Ray Microanalysis: a text for biologists, materials sciences, and
geologists. 2003, 586 p.
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acoplado a um detector EDS, resolucdo nominal de 3 nm para alto vidcuo, voltagem de
aceleracdo de 15 kV, alcance de trabalho de ~ 16,5 mm, feixe de corrente de 10 pA e vacuo

de 107 torr. As imagens foram obtidas com um aumento nominal de 6000X e /ou 6500X.

3.3.2 Espectroscopia Raman

Esta técnica foi descoberta experimentalmente em 1928, pelo fisico indiano C. V.
Raman (1888-1970) e seu aluno K. S. Khishanm (1898-1961) durante tentativas de encontrar
um andlogo 6tico ao efeito Compton (SINGH, 2002 apud NAKAGOMI, 2008, p. 40). Na
ocasido, eles observaram o efeito — predito teoricamente por Adolf Smekal em 1923 — do
espalhamento’ de luz por moléculas com mudanca de frequéncia através da alteracdo da cor
dessa radiacdo espalhada.

Os espectros Raman sdo obtidos irradiando-se uma amostra com um laser de
radiagdo monocromadtica ultravioleta, visivel ou infravermelho proximo. Analisando-se a
radiacdo espalhada, verifica-se a presenca de luz com frequéncia idéntica a da luz incidente
Vex (espalhamento Rayleigh) e pares de novas frequéncias do tipo vex * vy, (espalhamento
Raman), sendo vy, uma frequéncia vibracional (SKOOG; HOLLER; NIEMAN, 2002, p. 385-
387).

O diagrama de niveis de energia na FIG. 11 mostra um quadro qualitativo das
origens do espalhamento Rayleigh e Raman. A seta grossa mais a esquerda mostra a variagao
de energia de uma molécula quando ela interage com os fétons da radiacido incidente. A

segunda seta, mais fina, mostra o tipo de variacdo que ocorreria se a molécula estivesse no

? O espalhamento se refere a luz defletida da direcdo original da luz incidente.
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primeiro nivel vibracional do estado eletronico fundamental. Por ser um processo nao-
quantizado, o estado energético final da molécula apds interagir com o campo elétrico do

feixe incidente € dito virtual (SKOOG; HOLLER; NIEMAN, 2002, p. 386).

Primeiro 3
Estado 2
eletrénico 1
Excitado 0
Espalhamento Espalhamento
Rayleigh Raman
Estado E;=hv,,  __________ Ej=hv, | Ef=hv,t AE
virtwal gpo_p, | S R I 2 AE=hv,,
13 ex /\
+
g
g =
=
IR IL
NI
g
|
g %
= | g
S| =
®n| <
3
Estado 2
eletrénico | $
fundamental 0 A4 AE=hv,

FIGURA 11 - Diagrama de niveis de energia mostrando as origens dos
espalhamentos Rayleigh e Raman. Os nimeros 0, 1, 2 e 3 se referem aos niveis
vibracionais. As setas mais largas indicam a maior probabilidade de ocorréncia
do espalhamento Rayleigh, porque o evento mais provavel € a transferéncia de
energia para moléculas no estado fundamental e a reemissdo pelo retorno
dessas moléculas ao estado fundamental. As setas mais a direita representam os
espalhamentos Raman (Stokes e anti-Stokes) e as setas pontilhadas representam
estados intermedidrios (ou virtuais) para onde as moléculas vao apds sofrer
colisio com um féton de energia. Modificado de: SKOOG; HOLLER;
NIEMAN. Principios de analise instrumental. 2002, p. 387.

O conjunto intermedidrio de setas ilustra as variagdes que produzem o
espalhamento Rayleigh. Como ndo ha perda ou ganho de energia nesse processo, as colisdes

entre fétons e moléculas sdo ditas eldsticas. Finalmente, as variagdes que produzem os
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espalhamentos Raman estio representadas a direita. O espalhamento ineldstico da radiacdo €
de dois tipos: espalhamento Stokes e anti-Stokes. Se a molécula ganha energia, a energia do
féton espalhado é menor que a do féton incidente, originando as linhas Stokes. Mas, se a
molécula perde energia durante o processo, a energia do féton espalhado € maior que a do
féton incidente, originando as linhas anti-Stokes.

A diferenca de energia entre o féton espalhado e o féton incidente, AE, é
proporcional a energia dos niveis vibracionais (COULTHUP et al., 1990, p. 70). Esses
deslocamentos em comprimento de onda, vy, correspondem a regido do IR (infrared) e
dependem das ligacdes quimicas das moléculas responsdveis pelo espalhamento
(WILLIAMS, 1995, p. 291). Portanto, o espalhamento Raman oferece um método simples de

medir frequéncias IR a partir de uma fonte de radiacdo UV-vis e NIR.

Os espectros Raman foram coletados utilizando um espectrometro micro-Raman
Renishaw modelo in-Via equipado com: detector CCD (do inglés charge-coupled devices),
microscopio Leica DMLM, lentes de 5X, 25X e 50X de magnificacdo, laser de comprimento
de onda de 514,5 nm, base motorizada para suporte e translagcdo da amostra nos eixos X, y € z
com passo de 0,1 um, rede de difragdo de 1800 ranhuras/mm e polarizadores para luz
incidente e espalhada. A aquisi¢cdo e tratamento de dados foram feitos utilizando o software
Renishaw Wire 3.2. As medidas foram realizadas no laboratério de pesquisa Materials and
Surface Science Group, University of Windsor, Ontério - Canad4, sob co-orientagdo do Prof.
Dr. Ricardo F. Aroca.

Depois de calibrar o espectrometro Raman utilizando uma amostra padrdao de
silica com frequéncia Raman centralizada em 520 + 1 cm™, as imagens 6ticas dos grios de
zircdo foram obtidas em cada etapa de coleta de espectros, ou seja, antes e apds o0 ataque
quimico descrito na se¢do 3.2.5. Apds a aquisicdo das imagens grao a grdo, mapeou-se 0s

pontos na superficie dos grdos de onde os espectros foram coletados usando laser de
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comprimento de onda de 514,5 nm. Vale ressaltar que a escolha desses pontos foi totalmente
arbitraria. O mesmo procedimento foi efetuado apds o ataque quimico padrao do zircao com
duracdo de 18h, tendo-se selecionado cuidadosamente os mesmos pontos escolhidos antes do

ataque quimico.
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 RESULTADOS DE MICROSCOPIA OTICA E RAMAN

As imagens Oticas sdo obtidas para classificar os grdos de zircdo e os espectros
Raman para analisar se o grdo, ou uma drea especifica dele, apresenta espectro caracteristico
do zircdo. A classificacdo dos graos é feita com base na revelagdo de tracos de fissdo.
Portanto, somente € possivel identificd-los através de andlises Oticas apds o ataque quimico
deste mineral. De acordo com Dias (2008), hd quatro tipos de grao de zircdo. Sdo eles:
homogéneo, heterogéneo, hibrido e anémalo.

Os graos homogéneos, ao serem atacados quimicamente, apresentam uma
distribuicdo de tragos espontaneos uniforme sobre toda a superficie do grdo. Ocorre, no
entanto, uma pequena perda de cristalinidade na superficie do grdo (caracterizado pelo
decréscimo na intensidade e aumento na FWHM' da banda principal), mas que ndo afeta
significativamente sua estrutura cristalina.

Os grdos heterogéneos apresentam anisotropia de ataque quimico, ou seja, a
superficie atacada do mineral apresenta diferentes densidades de tracos de fissdo em dreas
distintas do mesmo grdo, o que caracteriza uma maior resisténcia da estrutura cristalina frente
ao ataque quimico nas regides com densidade de tracos espontineos menor ou nula.

Os graos andomalos ao serem atacados quimicamente nio revelam tragos em
nenhuma parte de sua superficie e sua estrutura cristalina € completamente destruida devido a

corrosdo do ataque quimico.

' FWHM - Acronimo de Full Width at Half Maximum, que em portugués significa largura maxima a meia altura.
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Os graos hibridos sio uma combinacao de dois tipos de graos. Apresentam areas
completamente destruidas (caracteristica de grdo andmalo), enquanto algumas dreas do
mesmo grao tém sua estrutura cristalina preservada e apresentam densidade de tracos de
fissdo espontanea uniforme (caracteristica do grao homogéneo).

Os espectros Raman e as imagens Oticas foram obtidos em 25 graos
correspondentes a amostra SI25 coletada na Formacdo Presidente Prudente. Os espectros
Raman foram obtidos em pontos diferentes em cada um desses 25 graos. Desse total, 6 graos
se soltaram do teflon apds o ataque quimico. Quando isso acontece nao ha como recupera-los
e, portanto, analisd-los. As andlises micro-Raman foram realizadas antes e depois do ataque
quimico. Foram analisados: 4 graos homogéneos, 2 heterogéneos, 2 anomalos e 11 hibridos.
Tendo-se obtido resultados similares para cada um destes tipos de grdos, optou-se por

apresentar os resultados de apenas um grao representativo de cada categoria.

4.1.1 Graos homogéneos

A FIG. 12A mostra a superficie polida do grao homogéneo ndo atacado quando
observado ao microscopio optico sob luz refletida. Pode-se observar algumas imperfei¢coes na
superficie devido ao polimento. A FIG. 12B ilustra o grao ndo-atacado sob luz transmitida, de
onde detalhes internos do grao sdo visiveis — as inclusdes apontadas pelas setas azuis se
encontram abaixo da superficie polida. Tais inclusdes sao geralmente incorporadas a estrutura
do mineral durante sua cristalizacdo e podem ser graos primdrios de zircdo ou graos de outros

minerais, como apatita, monazita, diamante, etc, (EWING, R.C., 2007).
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Depois do ataque quimico (FIG. 12C) a andlise microscopica sob luz refletida mostra
que o ataque permite observar alguns tragos confinados (tragos brancos e brilhantes contidos
inteiramente no interior do cristal). A superficie prismdtica do grdo atacado observada ao
microscopio 6tico com luz transmitida (FIG. 12D) mostra que a densidade de tracos de fissdao

¢ uniforme, como era de se esperar para este tipo de grao.

FIGURA 12 - Imagens 6ticas do grdo homogéneo (barra de escala de 20
um e aumento de 500X). A) Imagem do grdo homogéneo ndo atacado sob
luz refletida; B) Imagem do grdo homogéneo nio atacado sob luz
transmitida; C) Imagem do grdo homogéneo atacado sob luz refletida; D)
Imagem do grao homogéneo atacado sob luz transmitida. As setas azuis
apontam inclusdes mineralégicas contidas no interior do mineral e os
pontos vermelhos indicam os pontos de aquisicdo espectral (Aq —
abreviagdo de Aquisi¢@o).

Os quatro graos identificados como homogéneos tiveram 0 mesmo
comportamento espectroscopico mostrado na FIG. 13. Na FIG. 12B estdo assinalados os 4

pontos de aquisicdo dos espectros Raman. Eles foram similares, o que mostra que a rede
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cristalina na superficie, antes do ataque, ndo ¢é afetada pela presenca das inclusdes

mineraldgicas no grao.
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FIGURA 13 — Espectro Raman do grao homogéneo antes e ap6s o ataque quimico (LL 514,5 nm, Pow.=50%,
1 acc).

Também pode ser observado pela FIG. 13 que, mesmo apds 18 h de ataque
quimico, uma porcentagem significativa da estrutura cristalina do zircdo € mantida. Isso
indica que este tipo de grdo € apropriado para a datacao através do MTF. Entretanto, uma vez
que, apenas cerca de 10% dos grios coletados em bacias sedimentares sdo homogéneos, é
importante continuar procurando por outros graos de zircio que possam ser usados para

datacdo via MTF a fim de melhorar a estatistica de graos datados.
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4.1.2 Graos heterogéneos

A FIG. 14A mostra a superficie do grao heterogéneo nao-atacado observada sob
luz refletida. Nota-se uma superficie limpa, polida, brilhante e com algumas imperfei¢des
concentradas nas bordas. A FIG. 14B ¢ andloga a anterior (sem ataque quimico), entretanto,
observada sob luz transmitida, onde também se pode observar algumas inclusdes
mineraldgicas. As FIG. 14C e 14D mostram o mesmo grao depois do ataque quimico
observado sob luz refletida e transmitida, respectivamente. Nestas figuras se pode observar
claramente a desuniformidade de tracos de fissdo em diferentes dreas do mesmo grao.

A FIG. 15 ilustra o espectro micro-Raman obtido neste tipo de grao. Foram
assinalados na FIG. 14B os 3 pontos de aquisicdo dos espectros. Assim como no caso dos
espectros de graos homogéneos, os espectros coletados nos 3 pontos foram similares,
mostrando uniformidade cristalografica na superficie tanto antes como depois do ataque
quimico. Ou seja, o fato de termos tragos distribuidos de forma ndo uniforme pela superficie
ndo afeta significativamente a estrutura cristalina da superficie do grao, mesmo apds o ataque
quimico.

Comparando os espectros Raman deste grdo com os obtidos para o grdo
homogéneo, resultados similares sdo encontrados, exceto pela inversdo dos picos Raman em
357cm™ e 439cm™ observada nos espectros do grao homogéneo e pelo fato do pico Raman em
1007 cm™ diminuir mais intensamente comparado aos outros picos do espectro do grio

heterogéneo. Isto pode acontecer porque as vibragdes ndo sio totalmente simétricas.
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FIGURA 14 — Imagens 6ticas do grao heterogéneo (barra de escala de 20 um e aumento de
500X). A) Imagem do grio heterogéneo ndo atacado sob luz refletida; B) Imagem do grao
heterogéneo ndo atacado sob luz transmitida; C) Imagem do grdo heterogéneo atacado sob
luz refletida; D) Imagem do grdo heterogéneo atacado sob luz transmitida. Os pontos
vermelhos indicam os pontos de aquisicao espectral (Aq — abreviacao de Aquisi¢do).
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FIGURA 15 - Espectro Raman do grdo heterogéneo antes e apds o ataque quimico (LL 514,5 nm,
Pow.=50%, 1 acc).
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4.1.3 Graos hibridos

Nas FIG. 16A e 16C, o griao hibrido é observado através do microscépio optico
com luz refletida antes e depois do ataque quimico, respectivamente. Uma particularidade
deste grao é observada na FIG. 16C, onde hd desuniformidade de tragos de fissdo na drea
destacada (circulo tracejado vermelho), o que caracteriza o grao classificado como
heterogéneo. Isto pode ser uma evidéncia de que dentro dos graos denominados hibridos,
pode haver uma subfamilia. A FIG. 16B mostra o grao nao atacado quando observado sob luz
transmitida. Pode-se observar uma superficie lisa onde se destaca uma drea ‘“‘brilhante”
indicando que a luz se transmite quase que totalmente.

Esta andlise mostra que nesta drea a estrutura cristalina pode possuir algumas
imperfei¢cdes, as quais se tornam evidentes depois do ataque quimico mostrado na FIG. 16D
(circulo tracejado em amarelo). A borda enegrecida, na FIG. 16B, corresponde ao corpo do
mineral submerso no teflon. Por outro lado, as FIG. 16D e 16E foram obtidas variando-se a
profundidade focal para evidenciar a regido demarcada em amarelo (onde a superficie foi
danificada devido ao ataque quimico) e a regido do grao onde aparecem os tragos.

Na FIG. 17 sdo apresentados os espectros micro-Raman obtidos no grdo hibrido.
Excepcionalmente para este tipo de grao, os espectros de todos os pontos de aquisi¢do estdo
dispostos nesta figura. Um resultado interessante € que os espectros foram adquiridos em
pontos onde um deles estd na area “brilhante” (ponto Aql, FIG. 16B) e o outro na drea onde a
luz transmitida estd distribuida uniformemente (ponto Aq2, FIG. 16B). Um pequeno
descréscimo na intensidade dos picos Raman € observado no espectro coletado no ponto Aql,
tanto antes quanto apds o ataque quimico, em comparacdo a intensidade dos picos Raman

referentes ao espectro coletado no ponto Aq2. Uma inversdao pode ser observada entre os
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picos Raman em 354 e 438 cm™ apés o ataque quimico. O oposto pode ser obervado nos
espectros do grao homogéneo. De acordo com a TAB. 2, o pico Raman em 356 cm™ pode ser

um fénon e isto explicaria este comportamento diferenciado.

FIGURA 16 — Imagens 6ticas do grdo hibrido (barra de escala de 20 um e aumento de 500X). A) Imagem do
grdo hibrido ndo atacado sob luz refletida; B) Imagem do grdo hibrido ndo atacado sob luz transmitida; C)
Imagem do grdo hibrido atacado sob luz refletida; D) Imagem do grido hibrido atacado sob luz transmitida; E)
Imagem do grdo hibrido atacado sob luz transmitida em maior profundidade. Os pontos vermelhos indicam os
pontos de aquisi¢do espectral (Aq — abreviagdo de Aquisicdo) e os circulos tracejados indicam regides onde ha
tracos (circulo tracejado vermelho) e regides onde ndo hd tracos (circulo tracejado amarelo).
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FIGURA 17 — Espectro Raman do grio hibrido antes e apds o ataque quimico (LL 514,5 nm, Pow.=50%, 1
ace).

4.1.4 Graos anomalos

Na FIG. 18A pode-se visualizar um grao andomalo nao-atacado sob luz refletida e
na FIG. 18B sob luz transmitida. A superficie do grao anémalo nao-atacado observada sob luz
refletida se mostra lisa, tal como qualquer outro grao de zircao antes do ataque. Ou seja, 0 seu
comportamento andmalo somente se manifesta apds o ataque quimico. Por outro lado, na FIG.
18B, pode-se observar areas “brilhantes” espalhadas em toda a superficie do grido de zircdo
mostrando que a rede cristalina pode ter varias imperfei¢cdes, o que fica evidenciado depois do
ataque quimico na FIG. 18D. Este efeito acontece em parte da drea do grdo classificado como

hibrido. Esta andlise pode auxiliar na identificacdo do grido antes do ataque quimico e com
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isso permitir excluir o montante de graos inutilizdveis para data¢do durante a etapa de sele¢dao

de grdos e isso representa um grande avango no aprimoramento do MTF em zircao.

FIGURA 18 — Imagens 6ticas do grdo andémalo (barra de escala de 20 pm e aumento
de 500X). A) Imagem do grdo anémalo ndo atacado sob luz refletida; B) Imagem do
grao andémalo ndo atacado sob luz transmitida; C) Imagem do grdo andémalo atacado
sob luz refletida; D) Imagem do grao anémalo atacado sob luz transmitida. Os pontos
vermelhos indicam os pontos de aquisicdo espectral (Aq — abreviacdo de Aquisi¢do).

Pode ser visto nas FIG. 18C e 18D que a superficie de um grao anémalo é
totalmente corroida apés o ataque quimico. Entretanto, os resultados dos espectros micro-
Raman (FIG. 19) tomados nos pontos: Aql, Aq2 e Aq3 da FIG. 18B, mostram, através dos
picos de intensidade, que ainda hda um arranjo periédico de moléculas que vibram na
frequéncia do infravermelho. Este resultado difere do obtido por Dias (2008), onde nenhuma
resposta era observada logo apds as primeiras 6 h de ataque. Isto pode indicar que alguns
graos andmalos preservam parte de sua cristalinidade mesmo apds o ataque quimico. Esta €

mais uma evidéncia de que se pode ter subfamilias de graos em cada categoria. Este grao ndo
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pode ser usado para datacdo por ndo revelar tragos de fissdo, o que coincide com o resultado

de Dias (2008).
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FIGURA 19 — Espectro Raman do grdo andmalo antes e apds o ataque quimico (LL 514,5 nm,
Pow.=50%, 1 acc).

A FIG. 20 ilustra o espectro Raman padrao de uma amostra de zircdo sintética
obtido por Nasdala er al. (2003). Os modos vibracionais estdo relacionados as ligacdes
quimicas Si-O. As atribui¢des dos principais picos Raman estdo mostrados na TAB. 2, que
sumariza dados da literatura (DAWSON et al., 1971; SYME et al., 1977, NASDALA et al.,

2003; GEISLER et al., 2005)
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FIGURA 20 — Espectro padrio do zircdo (ZrSiO,) com as atribuicdes das bandas mais
intensas. Para as vibragdes internas do grupamento SiO, pequenos esbogos descrevem
os movimentos dos dtomos de oxigé€nio (bolas brancas) e dos dtomos de silicio
(pequenas bolas pretas). A vibracdo interna SiOy vy, cuja atribui¢do € controvérsia ndo
estd relacionada a uma banda especifica na imagem. O espectro Raman do HfSiO,
(pontilhado) é mostrado para comparacdo. Nota-se que ambos sdo dominados por um
padrdo de “impressdo digital” de vibra¢des SiO, muito similares. Fonte: NASDALA

et al., 2003. Spectroscopy method applied in zircon, p. 445.

Atribui¢des dos principais picos Raman do zircdo obtidos usando laser 514,5 nm.

TABELA 2

50

A (cm™ Atribuicoes vibracionais
356 E; (SYME et al. (1977)) ou SiO4v4 (DAWSON et al. (1971))
393 E; (SYME et al. (1977)) ou Big (DAWSON et al. (1971))
439 SlO4 V2 (Alg)
974 SiO4 01 (Ayg)
1008 SiO04 v;3 (B1g)

v; — estiramento simétrico; v, — deformagdo simétrica; v; — estiramento antissimétrico; vy — deformacao

antissimétrica; A, e By, —

modos internos de vibragdo; E, — modos externos.
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Fazendo-se uma andlise global dos espectros micro-Raman pode-se observar que

eles sdo similares ao espectro padrao do zircdo ilustrado na FIG. 20. No entanto, uma anélise

minuciosa revela que a largura mdxima a meia altura (FWHM) varia ao se comparar os

espectros do grao atacado e nao-atacado, independentemente do tipo de grao analisado. Ou

seja, a maior rugosidade do grao de zircdo, depois do ataque quimico, se reflete de forma

significativa nos valores da FWHM. Isso indica que a superficie da amostra perde

cristalinidade depois do ataque quimico, como era de se esperar, pois 0s ataques quimicos

corroem de forma intensa a superficie do grao.

iii)

Analisando as informagdes listadas na TAB. 3, pode-se verificar que:

Os espectros Raman estdo sempre se deslocando para a regido azul do espectro
eletromagnético apds o ataque quimico. Este deslocamento pode ser quantificado
analisando o pico Raman mais intenso. Entretanto, tem-se de considerar que um
pequeno deslocamento (~ lem™) pode ser fruto de pequenas variacdes de
calibracdo do equipamento ou em decorréncia da eficiéncia de deteccdao do
detector CCD para cada energia do féton espalhado;

Ao analisar o pico em torno de 1008 cm™', o deslocamento é de 0,5 cm™' para o
grao homogéneo, 0,6 cm’! para o heterogéneo, 1,3 cm’! para o hibrido e é maior
para o anémalo 2,9 cm™. Ou seja, o deslocamento devido ao efeito do ataque
quimico € maior para os graos anémalo e hibrido e entre os graos homogéneo e
heterogéneo a diferenca € insignificante (0,5 e 0,6 cm'l, respectivamente);

O pico Raman que mais sensivel ao deslocamento de pico é o 393 cm™, que
fornece: 1,7 cm™ para o grao homogéneo, 2,3 cm™ para o grao heterogéneo e 3,6
cm’ para o grao hibrido, mas que ndo esta presente no grao anomalo. Entretanto,
a intensidade relativa desse pico € a mais baixa entre as bandas do espectro

Raman do zircao estudado;



iv)

Vi)
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O deslocamento do pico (Av) € o parametro que melhor descreve o efeito do
ataque quimico. A intensidade relativa ndo possui um comportamento constante
no caso do grao homogéneo (ora aumenta e ora diminui), ela aumenta no caso do
grao heterogéneo e hibrido e diminui no caso do grao anémalo;

A FWHM nao depende da altura do pico, ela depende apenas do desvio padrao do
pico (FWHM = 2v2In2 = 2,3540, onde 6 é a distribui¢do do desvio padrdo, no
caso de uma funcdo Gaussiana — BEVINGTON; ROBINSON, 2002, .p. 29). O
fato da poténcia do laser ter variado a cada dia (o nimero de contagens de fotons
durante a calibracdo ndo se manteve constante dia apds dia, uma vez que, o laser
nio estava devidamente fixado a mesa), ndo exclui a validade de nossos dados de
FWHM dos picos Raman. Assim como a FWHM, a intensidade relativa nao
possui um comportamento constante frente ao ataque quimico. Considerando os
graos homogéneo, heterogéneo e anoémalo a intensidade relativa aumenta para os
picos Raman em 356 cm'l, 391 cm'l, 439 cm'l, 974 cm™ e diminui para o pico
Raman em 1008 cm™, e sempre aumenta para o grio hibrido. A maior diferenca
para o valor da FWHM ¢ atribuida ao grao andmalo, aos picos Raman em 352 e
437 cm'l, sendo respectivamente: 2,40 cm’ e 6,30 cmt. O pico Raman em 387
cm™ é o que possui maior variagio da FWHM, mas como sua intensidade é muito
baixa optamos por ndo analisi-lo;

Pode ser visto que o grao andomalo apresenta um comportamento diferenciado
quando se observa as varidveis (Av) (possui o maior deslocamento), intensidade
relativa (€ o Unico para o qual a intensidade relativa diminui para os picos Raman
em 352 cm'l, 437 cm'l, 970 cm'l) e a FWHM (com excecdo do pico Raman em
387 cm™ para o grio hibrido, os picos Raman em 352 cm™ e 437 cm”™ sdo os que

apresentam maior valor de FWHM);
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vii) Os picos Raman dos graos hibridos e anémalos sdo os que se distinguem mais

intensivamente dos picos Raman do zircio padrdo mesmo antes do ataque
quimico. Ainda assim, estes grdos podem ser considerados zircdes. Pequenos
deslocamentos podem ocorrer devido a mudancas no meio ambiente ao redor do
zircdo. O meio dielétrico do zircdo muda. Deve ser notado que o pico Raman em

1~ ~ A
393 cm™ ndo aparece apenas para o grao anémalo.

Dos parametros analisados (frequéncia Raman, intensidade do pico, FWHM,

intensidade relativa), a intensidade do pico € o Unico que ndo pode ser utilizado para analisar

os efeitos do ataque quimico, uma vez que a poténcia real do laser variou entre os dias das

medidas.
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4.2 RESULTADOS DE MEV

Através das imagens de MEV pode-se observar que antes e apds o ataque quimico
os graos de zircdo apresentam caracteristicas quimicas e topograficas diferenciadas. A FIG.
21 ilustra esse comportamento. Pode-se observar que o griao de zircao sem ataque (FIG.21a)
apresenta uma superficie lisa quando observada ao microscépio 6tico com luz transmitida. E
importante ressaltar que a luz transmitida € espalhada de forma uniforme em toda a superficie
focalizada do grdo nao-atacado.

A imagem de MEV do mesmo grao, obtida por catodoluminescéncia, revela
detalhes marcantes da estrutura interna do cristal, como o crescimento de suas respectivas
faces cristalogréficas (FIG. 21b). Detalhes complementares sobre a topografia do grao podem
ser observados na imagem obtida por elétrons secundarios (FIG. 21c).

Nas FIG. 21d e 2le pode-se observar uma imagem obtida por
catodoluminescéncia e elétrons secundarios, respectivamente, do mesmo grao, agora atacado.
Através da imagem ilustrada na FIG 21d, observando-se no lado direito da fratura que corta o
grdo ao meio, pode-se concluir que ndo houve superposicio da rede cristalogrifica em
diferentes angulos. Esta conclusdo fica fortalecida pelo fato de termos uma densidade
uniforme de tracos (pontos pretos) na superficie prismatica paralela ao eixo-c¢ (face 2, FIG.
21b). No lado esquerdo da fratura acontece o mesmo efeito, porém, com uma densidade de

tracos menor que a do lado direito.



56

| —— U L] |

d) €)

FIGURA 21 - Imagens de um grio de zircdo obtidas via microscopia Gtica, catodoluminescéncia
(MEV-CL) e elétrons secundarios (MEV-SE). a) Imagem 6tica do grdo ndo-atacado (barra de
escala de 10 um e aumento de 1000X); b) imagem de MEV-CL do grdo ndo-atacado (barra de
escala de 100 um e aumento de 6500X); c) imagem de MEV-SE do grdo ndo-atacado (barra de
escala de 100 um e aumento de 6500X); d) imagem de MEV-CL do grio atacado (barra de escala
de 100 um e aumento de 6000X); e) imagem de MEV-SE do grio atacado (barra de escala de 100
um e aumento de 6000X). Voltagem de aceleracdo de 15 kV e alcance de trabalho de 16,5 mm.

Por outro lado, pode-se notar que nas faces 1 e 3, a quantidade de tracos é menor

tanto no lado direito como no lado esquerdo da fratura com relagdo a face 2. De acordo com a
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nomenclatura estabelecida por Dias (2008), este grao zircdo € denominado heterogéneo. Esta
andlise pode explicar a diferenca de densidade que ocorre para este tipo de grdo. Ao observa-
los sob um microscépio 6tico, aparentemente, apenas uma superficie prisméatica € focalizada.
No entanto, como mostrado nas FIG.21b e 21d, t€ém-se trés superficies prismaticas diferentes.
Tagami e O’Sullivan (2005, p. 25) destacam que hd uma forte anisotropia de ataque quimico
em funcao das faces cristalinas em minerais, tal como o zircao e titanita.

As andlises de composi¢do quimica foram realizadas no MEV utilizando detector
EDS e os resultados estdo expressos em porcentagem em peso (%p) na TAB. 4. Foram
analisados 20 graos na amostra T11, 15 na amostra PB30 el5 na amostra MT107. Pode-se
observar desta tabela que a composi¢do quimica destas amostras estd dentro dos valores
esperados do zircdo. Além disso, a variagdo da composi¢do quimica, antes e apds o ataque
quimico, ndo ¢ significativa. Dentre as trés amostras analisadas a que melhor se enquadra no
perfil de composicdo quimica padrao do zircao (67,22% de ZrO, e 32,78% de SiO,) é a

amostra T11, seguida pela amostra PB30.

TABELA 4
Composicao quimica dos 6xidos obtida via MEV/EDS.
T11 MT107 PB30
Amostra nao atacada

Zr0, 68,97 £ 0,70 55,95 £2,97 65,58 +£2,94

SiO, 31,03 £0,70 43,81 +2,88 34,42 +£2,94
Outros 0,003 + 0,006 0,24 £ 0,93 0,002 + 0,006

Amostra atacada*

Zr0, 66,33 £ 5,24 58,85 + 3,06 62,27 £ 6,75

Sio, 32,32 £4,98 41,05+ 3,04 36,87 £ 7,44
Outros 1,34 £2,44 0,10 £ 0,35 0,86 + 1,74

E3
Dezoito horas de ataque para as trés amostras.
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4.3 IDADES OBTIDAS VIA MTF EM ZIRCAO

4.3.1 Comparacao das idades obtidas em graos homogéneos, heterogéneos e hibridos

Um dos objetivos principais deste trabalho é mostrar que, além dos graos de zircao
homogéneos, os graos heterogéneos e hibridos também podem ser utilizados para determinar a
idade de tracos de fissdo. Para tanto, realizou-se uma comparagao da distribuicao de idades
obtidas em cada caso. Analizou-se um montante de 514 grdos, provenientes de amostras
coletadas nas Formacdes Presidente Prudente e Vale do Rio do Peixe. Desse total, 10% (50
graos) foram classificados como homogéneos, ~ 10% (53 graos) como heterogéneos, ~ 20%
(104 graos) como hibridos e ~ 60% (307 graos) como andmalos. Esta anélise detalhada do
percentual correspondente a cada tipo de grdo, até entdo, ndo havia sido realizada. Vale
relembrar que apenas os graos homogéneos sao utilizados para datacdo pela comunidade
cientifica da area de tracos de fissdo. As FIG. 22, 24 e 26 mostram, respectivamente, a
distribuicdo de idades obtidas dos graos homogéneos, cujo valor médio € de : (271 + 22) Ma; a
distribuicdo de idades dos grdos heterogéneos, cujo valor médio é de: (270 = 18) Ma; e a
distribuicdo de idades dos graos hibridos, cujo valor médio € de: (251 + 13) Ma. As FIG. 23,
25 e 27 exibem a flutuacdo das idades ao redor do valor médio obtida para os graos
homogéneos, heterogéneos e hibridos, respectivamente. Os segmentos verticais para cima e
para baixo do ponto central da idade € o desvio padrdo do valor médio (erro experimental da
idade), calculado considerando distribuicdes de Poisson. A flutuacido aleatdria de idades ao
redor do valor médio indica que hd consisténcia interna na obtencdo das idades, ou seja, ndo

ha estruturas que possam estar indicando erros sistematicos.
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Pode-se deduzir das distribuicdes de idades mostradas nas FIG. 22, 24 e 26 que
elas sdo semelhantes. Por outro lado, uma andlise estatistica das distribui¢des, utilizando o
teste do Qui-Quadrado (xz), revela que o valor do Qui-Quadrado reduzido (sz) para as trés
vale 0,519, o que corresponde a um valor de probabilidade do teste do Qui-Quadrado P(y%,)
igual a 0,60 (BENVINGTON; ROBINSON, 1992, p. 255). Este valor est4 dentro do intervalo
de [0,5; 0,95], o que indica que as trés distribui¢des sdo estatisticamente compativeis.

Deve-se notar que, considerando os grios heterogéneos e hibridos, o nimero de
graos datdveis quadruplica, e isso aumenta consideravelmente a estatistica das idades obtidas
em cada amostra de zircdo. Trata-se de um grande avanco, principalmente em se tratando de
rochas detriticas, pois, a quantidade de graos do tipo homogéneo encontrada em amostras
desse tipo de rocha apds a separacdo de minerais €, em geral, muito pequena, de modo que, a

exclusdo dos graos heterogéneos e hibridos, inviabilizariam a datacdo de muitas amostras.
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FIGURA 22 — Distribuic@o de idades obtidas dos graos homogéneos.
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FIGURA 23 — Idades individuais com seu respectivo desvio padrdo obtidas dos
graos homogéneos.
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FIGURA 24 — Distribuicio de idades obtidas dos graos heterogéneos.
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FIGURA 25 - Idades individuais com seu respectivo desvio padrdo obtidas dos
graos heterogéneos.
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FIGURA 26 — Distribuicdo de idades obtidas dos graos hibridos.
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FIGURA 27 — Idades individuais com seu respectivo desvio padrdo obtidas dos
graos hibridos.
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4.3.2 Idades obtidas de amostras coletadas nas Formacoes Presidente Prudente e Vale do

Rio do Peixe

Avangos significativos no aprimoramento do MTF em zircio foram obtidos
mediante a caracterizacdo da superficie de grdos de zircdo através de microscopia Otica,
espectroscopia micro-Raman e MEV. Com base nos resultados obtidos observou-se que cada
tipo de grdo, especificamente os graos heterogéneos, hibridos e andomalos podem possuir
subfamilias com caracteristicas diferenciadas. Dessa maneira estes estudos ajudaram a refinar
os critérios de selecao de graos desde a montagem até a obten¢ao da idade via MTF.

Estes avangos metodolégicos foram aplicados na datagdo de 42 amostras de zircao
coletadas nas Formacoes Presidente Prudente e Vale do Rio do Peixe. As idades de todos os
graos correspondentes a cada amostra analisada estdo tabeladas (ver ap. A, TAB. A.2). Idades
obtidas através do MTF em zircio fornecem o tempo no qual o grao passou pela isoterma de
220°C.

Ao analisar amostras de bacias sedimentares deve-se considerar que: i) os graos
encontrados em bacias provém de alguma rocha ignea denominada fonte; ii) os graos podem
ter sofrido algum evento térmico antes de ter sido erodido; e iii) os tragos podem ter sofrido
annealing parcial ou total. O annealing parcial fica registrado no comprimento dos tracos
confinados, de tal maneira que, analisando a distribui¢cdo dos comprimentos, informacdes da
histéria térmica da amostra podem ser obtidas e, consequentemente, da regido onde ela foi
coletada. O annealing total ocorre quando a temperatura do metamorfismo associado a algum
evento tectonico pontual ou regional atinge valores acima de 220°C. A idade calculada neste
caso corresponde a idade do referido evento tectonico. Um exemplo deste tipo de evento

ocorre quando ha reativagdo de falha geoldgica na fonte.
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As idades dos graos de zircdo, quando da ocorréncia isolada do primeiro caso,
marcam a denudagdo da parte superior de uma Serra (Fonte) que ocasionalmente estava
soerguendo. Nessa situagdo, os graos que porventura erodiram, apresentam idades calculadas

superiores as idades daqueles que sofreram algum evento térmico.

4. 3. 2.1 Formagao Presidente Prudente

A FIG. 28 mostra a distribuicdo de idades obtidas de amostras coletadas na
Formacdo Presidente Prudente e a FIG. 29 exibe as idades individuais na ordem em que elas
foram obtidas. Analisando esta ultima, pode-se observar que as idades oscilam ao redor de
varios valores médios, o que indica a existéncia de vdarias fontes que forneceram material
detritico para originar esta formacdo. Estas fontes estdo localizadas ao redor da Bacia do
Parand. Pelo menos 5 periodos de idades estariam marcando as idades das fontes. Sdo eles:
125, 200, 300, 400 e 600 Ma. Estas idades correspondem as principais orogenias que ficaram
registradas na plataforma sul-americana. A larga distribuicdo de idades ilustrada no

histograma da FIG. 28 confirma a existéncia destas 5 populagdes principais de idades.
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FIGURA 29 - Idades individuais com seu respectivo desvio padrdo dos grdos coletados na

Formacao Presidente Prudente.
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De acordo com a FIG. 2, a Formacao Presidente Prudente estd no topo da coluna
estratigrafica do Grupo Bauru, com uma espessura maxima ao redor de 50 m. Ele teria se
formado hd aproximadamente 60 Ma através de paleodrenagens de interflivios dos rios do
Peixe e Paranapanema (regiao de Presidente Prudente - SP), bem como dos rios Aguapei e do
Peixe (espigdo Osvaldo Cruz-Adamantina-Pacaembi - SP). Portanto, os grdos de zircao
teriam sido transportados junto com os arenitos muito finos através destas paleodrenagens e
depositados nesta formacdo geoldgica. Dados internos de tracos de fissdo em apatita
(CONSTANCIO et al., 2009) permitem deduzir que a Bacia Bauru nio sofreu temperaturas
acima de 120°C, ou seja, as amostras de zircdo coletadas nesta formacgdo, em geral, nido
sofreram annealing. Desse modo, as idades dos graos de zircdo estdo indicando orogenias

vinculadas diretamente com as fontes que originaram esta bacia.

4.3.2.2 Formagdo Vale do Rio do Peixe

A FIG. 30 mostra a distribuicdo de idades obtidas de amostras coletadas na
Formacgdo Vale do Rio do Peixe. Esta larga distribui¢do de idades mostra que as fontes que a
originaram podem ter sido vdérias. Pela FIG. 31 pode-se observar que as idades obtidas
individualmente oscilam ao redor de vdrios valores médios, tendo como principais periodos:
125, 200, 300, 400 e 600 Ma.

De acordo com a FIG. 2, a Formacdo Vale do Rio do Peixe estd localizada logo
abaixo da Formagdo Presidente Prudente, com uma espessura méxima ao redor de 100 metros
e assenta-se diretamente sobre basaltos da Formacdo Serra Geral. Ou seja, os arenitos

transportados por efeitos edlicos teriam se estratificado em extensas dreas planas.
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Considerando um aumento da espessura de estratificacdo (velocidade de estratificacdo)
constante no tempo, a Formagao Vale do Rio do Peixe teria se estratificado nos dltimos 40 Ma
e a Formacdo Presidente Prudente nos ultimos 20 Ma. Levando em consideracdo esta
proposi¢cao e o fato de que as fontes podem ter sido comuns a ambas formacdes e que as
amostras nao sofreram annealing, as idades dos grios de zircdo coletados na Formagao Vale
do Rio do Peixe teriam que ser maiores do que aquelas encontradas para graos coletados na
Formacdo Presidente Prudente. Isto porque graos provenientes de maiores altitudes,
teoricamente, passaram pela isoterma de 240°C antes daqueles localizados em menores
altitudes. Ou seja, os graos de zircdo localizados no topo de unidades geoldgicas sdo mais
antigos que aqueles localizados em menores altitudes.

Desse modo, os graos de zircio da Formacao Presidente Prudente deveriam ser
mais novos do que os graos de zircdo coletados na Formacdo Vale do Rio do Peixe. No
entanto, as distribui¢cdes das idades destas formacdes (FIG. 28 e 30) mostram que elas sdo
semelhantes. Significa que estas formagdes sdo indistinguiveis do ponto de vista das idades
dos graos de zircdo. Estes resultados sugerem que as idades de ambas formacdes podem ser

analisadas de modo conjunto para estudar a sua geocronologia.
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4.3.2.3 Geocronologia das Formacdes Presidente Prudente e Vale do Rio do Peixe

A FIG. 32 retine as idades das Formacoes Presidente Prudente e Vale do Rio do
Peixe. A distribuicdo de idades se estende de 42 a 870 Ma, o que é tipico de amostras
coletadas em bacias sedimentares. Cabe ressaltar que este intervalo é similar ao de cada uma
individualmente. A FIG. 33 mostra como as idades oscilam ao redor de 5 populacdes. Estas
populacdes estdo centralizadas em 125, 200, 300, 400 e 600 Ma.

Idades ao redor de 125 Ma podem ser atribuidas a abertura do Atlantico Sul e a
orogenia que deu origem a Serra da Mantiqueira baixa, pois, como mostra os resultados de
trabalhos realizados pelo Grupo Detranes, ha graos de zircao nesta Serra com idades préximas
a 125 Ma. As outras quatro idades ao redor de 200, 300, 400 e 600 Ma também podem ser
correlacionadas a ciclos orogénicos dentro da plataforma sul-americana, entre os quais pode-
se citar: Gondwanide, Famatiniano, Brasiliano médio e o inicio do Brasiliano (DIAS et al.,
2011). Isso mostra que estas orogenias podem ser diretamente correlacionadas com as
diferentes fontes que deram origem as formagdes analisadas neste trabalho. Algumas das
possiveis fontes sdo: Serra da Mantiqueira baixa (orogenia em 125 Ma), Serra da Mantiqueira
alta, Planalto de Jundiai, Serra do Mar e Serra da Canastra (orogenias em 200, 300 e 400 Ma)

e Macico de Goids (orogenias em 600 Ma).
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Estas fontes teriam fornecido material detritico durante 60 Ma para formar o que
hoje € conhecido por Grupo Bauru. Durante os primeiros 40 Ma, o material detritico veio
dessas fontes através de transporte edlico, dando origem a Formagao Vale do Rio do Peixe e
nos ultimos 20 Ma, o material detritico veio destas e muito possivelmente de outras fontes
através de transportes fluviais, dando origem a Formacdo Presidente Prudente, que esta
localizada acima da Formacao Vale do Rio do Peixe.

Em algumas amostras (PV1, PV14 e NP9) idades maiores que 700 Ma foram
obtidas. A andlise da superficie dos graos que apresentaram idades acima de 700 Ma revelou
que os tracos induzidos sofreram espalhamento (caso em que o contorno da imagem especular
do grdo na mica nao corresponde ao contorno do grdo). H4 duas possilidades para explicar
este comportamento: i) diferentes taxas de corrosdo em dreas distintas da superficie do mesmo
grao; e ii) um mal acoplamento entre mica e teflon. Por este motivo, idades acima de 600 Ma

nao foram interpretadas geologicamente.
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CONCLUSAO

O Método de Tragos de Fissao (MTF) foi aplicado em grdos de zircdo objetivando
estudar a geocronologia do Grupo Bauru, especificamente as Formagdes Presidente Prudente e
Vale do Rio do Peixe. Este objetivo foi alcancado através da datagdo de 42 amostras de zircao
coletadas nas unidades geoldgicas supracitadas. Toda metodologia cientifica € constantemente
aprimorada a medida que novas técnicas de investigacdo surgem no campo cientifico. A
motivacdo deste trabalho foi dar continuidade aos estudos metodoldgicos com respeito aos
avancos obtidos anteriormente pelo Grupo Detranes (DIAS et al., 2008; DIAS et al., 2010;
DIAS et al., 2011; TELLO et al., 2011).

Para lograr este objetivo, procedeu-se com a caracterizagdo da superficie de graos
de zircdo através de Microscopia Otica, Espectroscopia micro-Raman e MEV. Por meio da
utilizacdo dessas técnicas, avangos significativos no aprimoramento do MTF em zircdo foram
alcancados, entre eles: i) grdos classificados como heterogéneos, hibridos e anomalos
possuem subfamilias; ii) idades de graos homogéneos, heterogéneos e hibridos sio estatistica
e geologicamente compativeis; iii) a composi¢do quimica ndo muda de forma substancial
antes e depois do ataque quimico em &reas onde os tracos estdo distribuidos de maneira
uniforme; iv) a largura maxima a meia altura (FWHM) dos picos principais do espectro micro-
Raman aumenta significativamente depois do ataque quimico nos graos hibridos e anomalos e
v) os grios heterogéneos apresentam diferentes densidades de tragos na sua superficie em
decorréncia da presenca de multiplas faces cristalinas.

Estes novos avangos metodoldgicos foram aplicados aos graos de zircao coletados
nas Formacodes Presidente Prudente e Vale do Rio do Peixe, pertencentes ao Grupo Bauru. As
distribuicdes de idades obtidas nestas formacdes sdo similares, portanto, pode-se inferir que as

fontes que as originaram seriam as mesmas. A idade estratigrafica do Grupo Bauru gira em
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torno de 60 Ma. Uma vez que a Formacao Presidente Prudente estd acima da Formacao Vale
do Rio do Peixe, esta tultima teria se formado no intervalo de 60-20 Ma. E a Formacgao
Presidente Prudente teria se formado nos tultimos 20 Ma. Isto sugere que os graos de zircao
coletados na Formacdo Vale do Rio do Peixe seriam mais velhos que os da Formacdo
Presidente Prudente. No entanto, isso ndo acontece. Portanto, a diferenca entre estas
formacdes € que uma se formou a partir de transportes edlicos (Formag¢do Vale do Rio do
Peixe) e a outra a partir de paleodrenagens fluviais (Formacao Presidente Prudente).

Este resultado também sugere que as fontes que deram origem a estas formagdes
seriam as mesmas. De acordo com a distribui¢ao de idade das duas formacdes pode-se inferir
que as fontes podem ser: Serra da Mantiqueira baixa (menor que 1000 m), Serra da
Mantiqueira alta (maior que 1000 m), Serra do Mar, Planalto de Jundiai, Serra da Canastra e o

Macigo de Goiés.
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