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RESUMO

Este estudo analisa a geocronologia e cristalografia de amostras de zircdo coletadas em
diferentes dominios tectdnicos na parte Norte da Provincia Borborema: S&o José do Campestre,
Rio Piranhas-Serido, Jaguaribeano, Ceara Central e Médio Coread; localizados no estado do
Rio Grande do Norte. Ao todo foram datadas 17 amostras por diferentes métodos: Método de
Tracos de Fissao por Detector Externo (MTF-MDE), MTF via LA-ICP-MS, cronometria U-Pb
e cronometria U-Th/He. Na caracterizacdo cristalogréafica, técnicas como espectroscopia micro-
Raman, Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) com Energy dispersive spectroscopy
(EDS) e backscattering (BDS) e Microscopia Optica (MO) foram realizadas em diferentes tipos
de grdos de zircdo para se estudar a anisotropia na revelacdo de tracos, que pode apresentar
varias causas. Estudos de espectrometria Raman e MEV foram feitos de forma a analisar o
efeito de inclusbes minerais na estrutura cristalina do zircdo, que influenciam na revelacao de
tracos e na intensidade dos picos de espectro Raman. A partir da analise por Microscopia Optica
(MO) de mais de 1000 grdos, uma nova classificacdo de grdos em relacdo a revelagdo de tragcos
é proposta como complemento da classica (homogéneo, heterogéneo, hibrido e anémalo), na
qual se considera fatores como integridade e danificacdo da superficie, irregularidade de tracos
e camadas de crescimento do grdo. Foi analisada a porcentagem de cada tipo de grdo em
amostras padrdo em comparacdo com as amostras da Provincia Borborema. Os avan¢os
metodoldgicos explicados acima foram utilizados para determinar as idades via MTF e U-
Th/He. Esses dados junto com os dados de idades U-Pb e Ar-Ar da literatura foram utilizados
para determinar a historia térmica da Provincia Borborema. As idades obtidas via MTF indicam
que em alguns dominios (mais enfaticamente, em algumas rochas pluténicas) da Provincia
Borborema podem ter mais do que uma populacéo de idades. 1sso poderia ser explicado a partir
do metamorfismo dessa regido ou a partir da fusdo de plutbes com diferentes taxas de
resfriamento apds o choque dos microcontinentes. Os resultados tanto das idades como das

historias térmicas poderiam explicar a anomalia topografica da Provincia Borborema.

Palavras-chave: Caracterizacdo do Mineral Zircdo. Método de Tracos de Fissao.

Sistematica U-Pb. Geocronologia. Provincia Borborema.



ABSTRACT

This study analyzes the geochronology and crystallography of zircon collected in different
tectonic domains in the northern part of the Borborema Province: Sdo José do Campestre, Rio
Piranhas-Seridd, Jaguaribeano, Ceara Central and Médio Coread; located in the state of Rio
Grande do Norte. Altogether, 17 samples were dated by different methods: Fission Track
Method by External Detector (MTF-MDE), MTF via LA-ICP-MS, U-Pb chronometry and U-
Th/He chronometry. In crystallographic characterization, techniques such as micro-Raman
spectroscopy, Scanning Electron Microscopy (SEM) with energy dispersive spectroscopy
(EDS) and backscattering (BDS) and Optical Microscopy (OM) were grouped into different
types of zircon grains to study anisotropy in revealing of tracks, which can have several causes.
Raman spectrometry and SEM studies were carried out in order to analyze the effect of mineral
inclusions on the crystal structure of zircon, which influences the development of tracks and
the intensity of the Raman spectrum peaks. From optical microscopy analysis of more than
1000 grains, a new classification of grains in relation to the revelation of tracks is proposed as
a complement to the classic one (homogeneous, heterogeneous, hybrid and anomalous), which
considers factors such as integrity and damage to the surface, irregularity of tracks and layers
of grain growth. The percentage of each type of grain in standard samples was analyzed in
comparison with that of Borborema Province. The methodological advances explained above
were used to determine ages via MTF and U-Th/He. These data together with the U-Pb and Ar-
Ar age data from the literature were used to determine the thermal history of Borborema
Province. Ages defined via MTF indicate that in some domains (most emphatically, in some
plutonic rocks) of Borborema Province may have more than one population of ages. This could
be explained from the metamorphism of this region or from the fusion of plutos with different
cooling rates after the impact of microcontinents. The results of both ages and thermal histories

could explain the topographical anomaly of Borborema Province.

Keywords: Zircon Mineral Characterization. Fission Track Method. U-Pb
systematics. Geochronology. Borborema Province.
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1 INTRODUCAO

O zircdo é um mineral comum de ser encontrado na crosta terrestre, e sua alta
concentracdo de elementos radioativos como uranio e torio, torna-o favoravel a ser datado por
diferentes métodos de datacdo, sendo indispensavel para estudos de geocronologia.

Os isotopos podem se difundir pelos cristais dos minerais a alta temperatura, dessa
forma, existe uma temperatura na qual os elementos radioativos e seus tragos sao retidos na
estrutura cristalina de forma a permitir sua medicdo ao longo do tempo. Portanto, as idades
calculadas representam a temperatura na qual o sistema se fechou, designada como temperatura
de fechamento.

As idades radiométricas em minerais fornecem diversas informacdes, podendo indicar
a idade de cristalizacéo da rocha, ou o periodo de seu resfriamento, permitindo reconstruir sua
trajetoria térmica em tempos geoldgicos. Como as propriedades cristalogréaficas variam de
mineral a mineral e sdo sensiveis a temperatura, da mesma forma a temperatura de fechamento
varia de acordo com cada mineral e a cada método de datacdo. Dessa forma, um conjunto de
idades obtidas por diferentes métodos radiométricos, permite um estudo mais completo para a
analise de uma regido geologica.

No método de tracos de fissio (MTF), considera-se os registros da fissdo do 23U,
isGtopo mais abundante do uranio, o qual possui uma probabilidade de decair espontaneamente,
evento que emite uma grande quantidade de energia e dois fragmentos em direcfes opostas (em
relacdo ao centro de massa), que causardo um desarranjo na estrutura cristalina do mineral da
ordem de até 20 pm no momento em que € produzido, designado como traco latente.

Esses tracos podem ser recristalizados acima da chamada temperatura de annealing, que
tem seu efeito nitido em furos de sondagem, nos quais a idade dos tracos de fissdo permanece
igual até uma determinada profundidade, na qual a temperatura do local é alta o suficiente para
reduzir o nimero e o tamanho dos tragos. A esta regido se da 0 nome de Zona de Annealing
Parcial (ZAP), abaixo da qual nenhum traco € mantido. Os grdos que se mantiveram por um
periodo consideravel dentro dessa regido, possuem tracos de fissdo menores do que graos que
se mantiveram acima do ZAP.

Os tracos que intersectam a superficie podem ser revelados através do ataque quimico,
uma solugdo corrosiva que aumenta as dimensdes dos tracos, tornando-os visiveis ao
microscopio Optico. Tragos que ndo cruzam a superficie, mas que podem ser revelados através

de um ataque quimico adequado e pelo contato com fissuras ou outros tragos superficiais, sao



chamados de tragos confinados, e fornecem informacgdes importantes por revelar o
comprimento real do trago em seu estado atual.

Nesse método, conhecendo-se a meia-vida por fissdo espontanea do 238U, o contetido de
uranio da amostra e a quantidade de decaimentos ocorridos, é possivel obter a idade de retencdo
dos tracos no mineral, cuja temperatura de fechamento para o zircdo é de 205 + 18 °C (Bernet,
2009).

Ja outros métodos de datacdo que utilizam de calculo direto das razdes isotdpicas, como
a cronologia U-Pb e U-Th/He, sdo realizados através de um espectrdmetro de massa, que
dissolve parte do material para determinar a quantidade de is6topos. Com isso, comparando-se
a proporcdo isotdpica atual com a concentragdo isotopica correspondente na natureza, é possivel
realizar o célculo de idade. Esses métodos no zircdo possuem a temperatura de fechamento de
~900 °C para o U-Pb (Lee et al., 1997; Cherniak e Watson, 2001) e ~200 °C para o U-Th/He
(Caietal., 2019).

As aplicacOes na obtencdo de idades incluem dados para o estudo de eventos térmicos
como metamorfismo de rocha, vulcanismo, hidrotermalismo, impacto de meteoritos, entre
outros, os quais descrevem formacdes geoldgicas como encontro de placas tectbnicas,
soerguimento de rochas, dados e analises cruciais para realizar a prospec¢do de minérios, além
de que as idades ajudam a caracterizar o mineral e suas propriedades cristalograficas.

Este estudo visa estudar as propriedades cristalograficas do zircdo, as implicacdes disso
em diferentes métodos de datacdo e sua aplicacdo para o estudo geocronoldgico da Provincia
Borborema, através da datacdo por MTF, U-Pb e U-Th/He de 14 amostras de zircdo dessa regido
e de 3 amostras padrdo para calibragdo: KG1 (lwano et al., 2013), Durango (McDowell et al.,
2005), FCT (Yu et al., 2019)

Estudos de caracterizacdo cristalografica podem fornecer informacgdes importantes que
afetam no processo de cada método de datacdo, para isso foi realizada a caracterizacdo do zircdo
através de Microscopia Optica (MO), espectroscopia micro-Raman e Microscopia Eletrénica
de Varredura (MEV).

O ataque quimico é um fenbmeno interessante de se analisar através de técnicas de
caracterizagdo como MEV e espectroscopia micro-Raman. Na figura 1a, 1b e 1d temos um gréo
de zircdo antes do ataque quimico com sua superficie lisa através de MO, catodolumineséncia
(com detalhes internos de crescimento do grdo) e MEV por elétrons secundarios (SE)
respectivamente, ja nas figuras 1c e le temos o zircdo pos-ataque quimico por
catodoluminescéncia e MEV-SE respectivamente, apresentando detalhes topograficos e

fissuras mais nitidas do que quando se utiliza apenas MO.



Figura 1 - (A) Gréo de zircdo sem ataque quimico observado no microscépio dptico; (B)
catodoluminescéncia sem ataque, (C) com ataque; imagem obtida por elétrons secundarios (D) sem ataque,
(E) com ataque

Fonte: Resende (2011).

O ataque quimico se mostra importante para outros métodos de datacdo ao indicar
regides que apresentam um sistema fechado, aumentando a concordéncia de idades U-Pb (Dias
etal., 2011, Tello et al., 2012). Conforme apresentado em Tello et al., 2012, mesmo em areas
que aparentam ser homogéneas antes do ataque quimico, pode haver alteracdo da estrutura
cristalina apdés tal procedimento. O motivo pelo qual essa alteracdo ocorre é que esses graos
podem ter sofrido metamictizacdo e/ou lixiviacdo (Resende et al., 2019). Outra hipotese é que
teria ocorrido um crescimento cristalografico ndo uniforme da rede cristalina nessas areas.
Além da possivel explicacdo de uma pequena variacdo na estequiometria do gréo de zircdo em
relacdo ao ZrO- e ao SiO faz com que o zircdo esteja em alguma face cristalografica e/ou fase
mineral diferente de tal forma que esta possa sofrer fenémenos de lixiviacdo ou metamictizacdo

com maior facilidade (Resende et al., 2019).
1.1 CLASSIFICACAO DOS GRAOS
Nosso grupo de pesquisa de Detectores de Tragos Nucleares (DETRAN) possui uma

nomenclatura para diferenciar os tipos de gréo quanto a revelacdo de tracos ap0s o0 processo de
ataque quimco: grdos homogéneos (figura 2A), que apresentam uma distribuicdo de tracos



uniforme ao longo da superficie do gréo; graos heterogéneos (figura 2B), que apresentam uma
distribuicdo nao uniforme de tracos ao longo de sua superficie; graos hibridos (figura 2C) que
apresentam parte de sua superficie destruida pelo ataque quimico e grdos anémalos (figura 2D)
que ndo revelaram tragos ou foram completamente destruidos apds a corrosdo, essa

classificacdo de grdos esta representada no modelo da figura 3.

Figura 2 — Micrografias com luz transmitida e aumento nominal de 500x: (A) grdo homogéneo, (B) heterogéneo,
(C) hibrido, (D) anébmalo

Fonte: O Autor.

Figura 3 — Modelo Cléassico
Regido Danificada pelo
ataque quimico.

‘ ‘ ‘ ‘ - Padrio de tragos A.

Andmal - Padrao de tragos B.
némale

Homogéneo Heterogéneo Hibrido

Fonte: O Autor.



Vérios estudos cristalograficos utilizando técnicas de micro-Raman, MEV e
microssonda eletronica foram feitos para descobrir as principais causas dessa anisotropia na
revelacdo de tragos (Dias, 2008; Dias et al, 2009; Resende, 2011; Tello et al., 2012; Resende,
2015; Resende et al., 2019).

Essa anisotropia ndo pode ser explicada devido a composicdo quimica de apenas um
elemento e sim do conjunto tomando em conta a cristalografia e a composi¢ao quimica global
do grdo de zircdo. Resende et al., 2019 mostraram que a concentracdo dos principais 0xidos
SiO2 e ZrO; para zircdo sao compativeis para todos os tipos de grdos antes do ataque quimico,
mas apds, nas areas danificadas pelo ataque, esses 6xidos diminuem significativamente. Além
do que a densidade de tracos espontéaneos de fissdo € independente das pequenas varia¢Ges de
UO2. Um dos pioneiros na classificacdo, (Dias, 2008; Dias et al., 2009) também mostrou que
ndo ha diferenca significativa de SiO2 em uma regido de tracos homogénea para uma nao-
homogénea.

Os gréos denominados andmalos apresentam a superficie danificada ap6s o ataque
quimico (pois pode corroer drasticamente a superficie do grédo de zircdo). I1sso acontece devido
ao grdo ter sido seriamente danificado por fenbmenos de metamictizacdo ou lixiviacdo
(Resende et al., 2019).

Em Tello et al., 2012 se sugere que 0 dano nos grdos pode se dar por razdes fisico-
quimicas multifatoriais, como incorporacdo de outros minerais ou diferentes fases minerais e
faces cristalogréficas, e ndo somente por metamictizacdo. Em Resende et al., 2019 se constatou
que o zircdo pode ter regides de fases polimdrficas adquiridas durante a cristalizacdo ou durante
sua histdria geologica, que s6 sdo reveladas ap6s o ataque quimico.

Gréos andmalos ndo podem ser usados por MTF ou U-Pb (Tello et al., 2012; Resende
et al., 2019). J& grdos homogéneos e heterogéneos apresentam idades concordantes em U-Pb e
também podem ser usados para 0 MTF. Nos grdos hibridos, suas idades podem ser determinadas
via MTF usando o método do detector externo (MDE), ja que nesses graos podemos ter uma
ou duas areas com densidade uniforme de tracos (Dias et al., 2009; Tello et al., 2012; Resende
et al 2014).

Em Dias et al., 2009 se mostra que 0s graos ou areas danificadas pelo ataque quimico
realmente indicam quimicamente a composi¢éo de um zircdo e ndo de um outro mineral, assim
como na técnica micro-Raman, as bandas apresentaram uma largura maior em areas com maior
densidade de tracos, o que simboliza uma diminuicéo da cristalinidade da superficie do gréo de

zircao.



1.2 METAMICTIZACAO

A metamictizacao € o processo de autoirradiacdo de um material com alta concentragéo
de isétopos radioativos. Com o decorrer do tempo ha uma acumulacgéo de danos causados por
ndcleos de emissdes alfa de tais isotopos, tornando o mineral parcialmente amorfo.

Esse dano estrutural pode ser anulado em minerais por recristalizacdo a alta temperatura,
portanto, a metamictizacdo é uma funcdo da concentracdo inicial de U e Th e da historia térmica
do mineral (Ault et al., 2018). A metamictizacdo é considerada uma das hipéteses para a
destruicdo do grdo ap6s o ataque quimico. Assim como pode ser responsavel por fissuras que
possam abrir o sistema isotopico do mineral.

Um zircdo metamitico se torna mais vulneravel por alteracdo de processos aquosos, o
gue pode aumentar significativamente a perda de Pb radiogénico e consequentemente diminuir
as idades U-Pb (Geisler et al., 2003; Nasdala et al., 2004). Zircbes com alta concentragédo de
uranio geralmente possuem estrutura cristalina metamitica e com isso perdem chumbo em
processos aquosos de maneira muito mais rapida do que grdos ndo metamiticos (Xu et al.,
2012). Resultados de Lee et al., 1997 indicam que o chumbo se difunde mais rapido do que o
uranio e torio nesses processos.

Grdos metamiticos também apresentam maior grau de infiltracdo de OH/H20 em sua
rede cristalina do que os ndo metamiticos (Woodhead et al., 1991a; Xu et al., 2012). O processo
de lixiviacdo também pode causar infiltracdo de impurezas como Ca, Al, Na, K e Mg devido a
baixa polimerizacdo de tetraedros de SiOs, que absorvem esses elementos em processos

aquosos. Este processo esta representado na figura 5 (Xu et al., 2012).

Figura 4 — Modelo de dano radioativo e perda de chumbo em zircéo

Reducing
fluid

Fonte: (Xu et al., 2012).



Nasdala et al., 1995 correlacionou o grau de metamictizagdo atraves da espectroscopia
micro-Raman, o que o torna uma ferramenta de medida da cristalinidade do zircdo. Ja Xu et al.,
2012 mediu diferentes graus de metamictizacdo no nucleo e nas bordas do grdo através de
diferencas no nimero de onda do espectro micro-Raman (deslocamento dos picos principais)
(Xuetal., 2012). Isso pode ser causa da relagdo da metamictizacdo com a quantidade de uranio,
na qual o nucleo apresenta uma maior quantidade de U e consequentemente um maior grau de
metamictizacdo. Outra evidéncia de um nucleo mais metamitico sdo de fissuras/rachaduras
radiadas do nucleo em direcdo as bordas do grao (Lee e Tromp, 1995), por outro lado, Nasdala
et al., 1999 interpretam isso como a diferenca de metamictizacdo de uma regido sobre a outra,
na qual nucleos metamiticos apresentam uma maior expansdo volumétrica (Chakoumakos et
al., 1987; Lee e Tromp, 1995; Nasdala et al., 1996, Xu et al., 2012).

Medidas de espectrometria IR (Infravermelho) mostram que apds a metamictizacdo
prevalecem bandas de ligagdo Si-O, enquanto desaparecem bandas relacionadas a ligacdo Zr-
O, 0 que também pode alterar o espectro via micro-Raman. Isso indica que a composicao
estrutural de um zircdo metamitico é feita de tetraedros de silica isolados assim como cétions
de Zr** (Woodhead et al., 1991b).

Em medidas radiométricas, datacbes por U-Pb constatam que a metamictizacdo causa
perda de chumbo (Pidgeon et al., 1998; Xu et al., 2012). Em data¢des por U-Th/He, os danos
por radiagcdo impactam a difusividade de He em zircdo (por exemplo, Hurley, 1952; Reiners,
2005; Guenthner et al., 2013). Este efeito é ampliado em idades de He em zircdo por causa de
seu alto conteudo de U (~ 100-10.000 ppm). Inicialmente se adotava a temperatura de
fechamento de He no zircdo como ~200-160 °C (Reiners et al., 2004), mas novos trabalhos
indicam que a temperatura de fechamento de zircdo para He pode variar de acordo com o dano
radioativo por até ~210 + 25 °C (Guenthner et al., 2013) devido a quebra dos caminhos de
difusdo paralelos ao eixo-c, diminuindo a difusdo do He e aumentando a temperatura de
fechamento (Ault et al., 2018). Na datacdo por U-Th/He h&a uma correlacdo entre os fatores
concentracdo de uranio, dano de radiagéo, difusdo e temperatura de fechamento. Uma baixa
concentracdo de uranio em zircdo resulta em pouco dano, diminuicdo da difusdo, aumento da
temperatura de fechamento e, portanto, idades maiores. Ja zircbes com alta concentragdo de
urdnio resultam em alto acumulo de danos, maior difusividade, menor temperatura de
fechamento e idades mais jovens (Ault et al., 2018).

O acumulo deste fendmeno acarreta na perda de cristalinidade e brilho do mineral, como
na figura 5. O fendmeno também afeta outras caracteristicas fisico-quimicas do mineral, como
densidade e indice de refracdo (Holland and Gottfried, 1955; Woodhead et al., 1991b). Em



questdo de aparéncia, gréos integros apresentam uma forma clara e transparente, geralmente
prisméatica e com terminagfes piramidais, ja grdos metamiticos apresentam uma coloragdo
amarronzada, roxeada e mais escura, translicida proximo ao opaco e de aparéncia subédrica. O
aumento da concentracdo de uranio corresponde a uma perda visivel de transparéncia (Ault et
al., 2018).

Figura 5 — Aparéncia fisica do zircdo em funcao do seu grau de metamictizacéo

increasing zircon metamictization, eU

G000 10000 0088 -

“pristine” light brown-straw brown-black
clear, transparent translucent opaque
faceted moderate eU high eU

low eU

Fonte: (Ault et al., 2018).

1.3 CARACTERISTICAS GERAIS DO ZIRCAO

O zircdo é um mineral composto por silicato de zirconio (ZrSiOs). Grupo dos
nesossilicatos, apresenta um cation de Zr** intersticial com tetraedros [SiO4]*. Pode apresentar
varias cores a depender de suas impurezas.

Com uma dureza de 7,5 na escala Mohs, o zircao adquire uma alta resisténcia mecanica,
0 que lhe da a propriedade de sofrer poucas fraturas, dessa forma ele pode adquirir formatos
regulares, apresentando uma gradacdo de uma forma perfeitamente cristalina até uma forma
completamente arredondada (figura 6), esse arredondamento se da por processos de abrasdo
(Gartner et al., 2013).

Figura 6 — Grau de arredondamento de zircdo

Fonte: (Gartner et al., 2013).



Outra caracteristica de sua morfologia é a elongacdo, que se da pela razdo de seu eixo
maior com a de seu eixo menor. As formas mais cristalinas possuem uma maior elongacao,
enguanto as arredondadas, uma menor (figura 7). O nivel dessa elongacéo pode indicar de qual
tipo de rocha o mineral veio, com grdos de rochas graniticas sendo mais elongados do que as
rochas sedimentares. A taxa de resfriamento de uma rocha magmaética também pode mudar a
morfologia do zircdo, quanto mais rapido o resfriamento, mais alongados serdo os zircdes
(Gartner et al., 2013).

Figura 7 — Grau de elongacdo de zircdo

0,50 0,40 033 025 0,17 <0,17
2,0 2,5 3,0 40 60 >6,0

Fonte: (Gartner et al., 2013).

Os gréos analisados da Provincia Borborema apresentam-se do grau 1 ao 5, devido a
serem provenientes de plutdes e ndo de rochas sedimentares, dificultando processos de abraséo,
e com uma elongacdo média entre os niveis 3 e 4.

Em uma andélise de sua composic¢do, o mineral possui estequiometria de 58,27 % de
ZrOz; 31,57 % de SiO»; 5,53% de HfO> e 4,41% REE>Os. (webmineral.com).

Zircdes possuem uma gquantidade significativa de uranio em sua composicdo, com graos
detriticos naturais apresentando uma média de ~419 ppm de uranio (Marsellos e Garver, 2010).
O mineral torna-se propicio a ser utilizado como geocrondmetro em datagdes radiométricas
gracas a sua alta concentracao de uranio junto com a sua estabilidade em estado solido até 1690
°C (Finch e Hanchar, 2003), assim como sua alta resisténcia mecanica e a processos quimicos.

O mineral também apresenta tracos de P, Y, Hf, U, Th, e lantanideos, que podem variar
de acordo com desarranjos estruturais causados por substituicdo de Zr e Si na rede cristalina.
(Finch e Hanchar, 2003).
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Quanto as suas propriedades cristalograficas, possui um sistema cristalino tetragonal de
classe ditetragonal dipiramidal (figura 8), podendo apresentar mais de uma forma de cristal,

como indicado na figura 9.

Figura 8 — Configuragdo axial de sistema cristalografico tetragonal — ditetragonal dipiramidal

=-C

Fonte: (webmineral.com).

Figura 9 — Formas cristalograficas do zircdo: (A) piramidal prismatico, (B) pseudo-octaedral, (C) short stubby

piramidal, (D) piramidal com centro arredondado, (E) terminated modified piramidal

Fonte: (minerals.net).

Na figura 10 podemos ver a disposi¢do dos elementos constituintes do zircdo em sua
célula unitaria, na qual ha a propriedade dos nesossilicatos, com os atomos de zircdnio sendo

intersticiais aos silicatos.
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Figura 10 — Estrutura cristalina do zircdo. (A) perspectiva A. (B) perspectiva B. Oxigénio representando as bolas

em vermelho, zirconio as bolas azuis e silicio as bolas marrons

Fonte: (mindat.org)

Na tabela 1 temos as relacdes das disposicdes dos is6topos na célula unitéria da rede

cristalina do zircao:

Tabela 1 — Propriedades da célula unitaria do zircdo
a (A) b (A) c (A) a p Y
6,607 6,607 5,982 90° 9Q° 9Q°

Fonte: (mindat.org).

2 OBJETIVOS E MOTIVACOES

O objetivo global é estudar os efeitos do ataque quimico no mineral zircdo, assim como
suas implicacGes no Método de Tracos de Fissdo (MTF) e no método isotopico U-Pb através
de diferentes técnicas de caracterizacdo. Idades de U-Th/He serdo obtidas em alguns gréos de
zircdo. Os aprimoramentos do MTF e do U-Pb adquiridos através desses estudos e 0 conjunto
de idades com diferentes geocronémetros (MTF, U-Pb e U-Th/He), serdo aplicados para estudar
principalmente a termocronologia do norte da Provincia Borborema.

Dentre os objetivos especificos:

o Caracterizar o mineral zircdo através do MTF, Espectroscopia micro-Raman,
MEV e Microssonda Eletronica;

. Reclassificar os grdos homogéneos, heterogéneos, hibridos e anémalos através

dos diferentes equipamentos utilizados na caracterizagédo do mineral zircéo;
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o Estudar os diferentes minerais incorporados durante a cristalizacdo no zircéo
através das técnicas de micro-Raman, MEV e Microssonda Eletronica;

. Realizar a caracterizacdo isotdpica no zircdo através dos métodos U-Pb e U-
Th/He, nos quais se utiliza a técnica de Espectrometria de Massa;

o Datar através do MTF e U-Pb os mesmos gréos de zircdo em diferentes amostras
coletadas na Provincia Borborema;

o Fazer interpretacdes geoldgicas com a integracao de dados de idades (obtidas via
MTF, U-Pb e U-Th/He) e dados geoquimicos com a finalidade de determinar a exumac&o dos
plutdes localizados ao norte da Provincia Borborema.

3 REVISAO GEOLOGICA DA PROVINCIA BORBOREMA

A érea geologica analisada corresponde a uma parte da macroestrutura Provincia
Borborema, que é um cinturdo orogénico Pan-Africano-Brasiliano que cobre parte do nordeste
brasileiro, possuindo uma extenséo de cerca de 400.000 km?2 (Dantas et al., 2004).

Ela é cortada por vérias zonas de cisalhamento na direcdo leste-oeste, dividida
principalmente em 3 principais zonas tectonicas: A Norte (Setentrional), a Transversal (Central)
e a Sul (Meridional), que sdo separados pelas falhas de Patos e de Pernambuco. Varios
subdominios sdo estudados dentro dessas regides.

Vaérias divisdes sdo propostas para a Provincia Borborema, a maioria utiliza de suas
falhas geoldgicas para separar em dominios tecténicos, porém, as zonas de cisalhamento néo
necessariamente refletem uma diviséo de regides de composicdo geoldgica distinta (Dantas et
al., 2004; Caxito et al., 2020).

A érea de interesse corresponde a regido Norte, com amostras coletadas pelo Prof. Dr.
Jaziel Martins de S& em plutdes graniticos do neoproterozoico, cujas coordenadas e dominios
podem ser vistos na tabela 2 e figura 11 respectivamente. A area de estudo esta localizada entre
os estados de Paraiba e Ceard, entre as regides de Jodo Pessoa e o municipio de Chaval

localizado no extremo norte do estado de Ceara.

Tabela 2 — Coordenadas das Amostras da Provincia Boborema, Natal — RN, Brasil.

Coordendas
Dominio Identificacdo da Nome do Granito  UTM (Datum Zona UTM- Coordenadas
tecténico Amostra (Plutéo) SAD_69- Hemisfério Geograéficas
IBGE)
. " 0238708E 5°53°07,6”S
S0 José do PRSI LRI 93489058 255 35°21°35,5"W
Campestre (DSJC) CEBP-321 (2) Monte das 0204659E 255 6°25°48,4”’S

Gameleiras 9288476N 35°40°11,6"W
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0178926E 5°55°32,5”S
CEBP-35 (3) Barcelona 9344168N 25S 35953°58 4”W
. . 0753533E 6°33°,31,5”S
CEBP-317 (4) Acari (Granito) 9274446N 24S 36°42°26.1"W
R 0761664E 6°23°56,7°S
CEBP-314 (5) Acari (Diorito) 9292074N 24S 36°38°04.3"W
0734698E 6°00°55,5”S
Rio Piranhas- FT-02(6) Serrada Garganta  ga3634N 245 36°52°47,0"W
Serid6 (DRPS) . 0637599E 6°20°16,2”’S
FT-04 (7) Catolé do Rocha 9299284N 24S 37°45"21.5"W
, 0657423E 5°48°24,1”°S
CEBP-112 (8) Carautbas 9357965N 24S 37934741 AW
. 0635844E 5°58°13,9”’S
FT-03 (9) Umarizal 9339899N 24S 37°46°21. 7°W
. 0558679E 6°12°50,1S
CRalEEEET (D) W-03 (10) Pereiro 9313118N 245 3828°10,5"W
. 0564060E 5°32°13,9”S
CEBP-219 (11) Norte Jaguaribe 9387922N 24S 38925°17.9"W
N 0501302E 4°57°38,4”S
Ceara Central CEBP-285 (12) Quixada 9451682N 245 38°59°17,7°W
(DCC) ) Uruburetama- 0431492E 3°40°00,9”’S
CEBCEI-175 (13) Itapipoca 9594665N 248 39937°00.9"W
0338860E 3°33°58,3”’S
Médio Coreag ~ CEBCEI-031(15) Meruoca 96056945 Bes 40°27°02,7°W
(DMC) ) 0267772E 3°01°35,5”S
CEBCEI-010 (16) Chaval 96652495 24S 41°05°21.8"W
Fonte: Prof. Dr. Jaziel Martins S&, UFRN, Natal, Brasil.
Figura 11 — Mapa da porcéo Norte da Provincia Borborema
39" 45 37° 30
]
L'(L 1 Serrinha-Jundiai 9 Umarizal
Chaxalf "l;b 2 Monte das Gameleiras 10 Pereiro
‘e 3 Barcelona 11 N Jaguaribe
4 Granito Acari 12 Quixada
5 Diorito Acari 13 Itapipoca
6 Serra da Garganta 14 Baturité
7 Catolé do Rocha 15 Meruoca
8 Caranbas 16 Chaval
@ Collected Samples N
5° 00— - Neoproterozoic Granites 4 _|

—
7 00'-@§ﬂBrﬁ,D

Parnaiba Basin

Patos Shear Zone
Shear Zones:

PiSZ-Picui-Jodo Camara; PaSZ-Portalegre;
SPSZ-Senador Pompeu; SPIISZ-Sobral-Pedro I1

100 km

Fonte: Prof. Dr Jaziel Martins de S&, UFRN, Natal, Brasil.

A porcéo Norte é dividida em quatro dominios: dominio Rio Grande do Norte; dominio
Oros-Jaguaribe; dominio Ceara Central e dominio Médio Coreal. Sendo limitados pelas zonas

de cisalhamento Sobral-Pedro Il, e zona de cisalhamento Jaguaribe (Gentil, 2010).
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As zonas de cisalhamento da Provincia Borborema sdo uma evidéncia da orogenia Pan-
Africano-Brasileira, com um sistema de falhas de mais de 6.000 km, com continuidade nas
macroestruturas da Africa Ocidental (Dantas et al., 2004; Caxito et al., 2020).

Na tabela 3 podemos ver as principais divisdes em dominios tectonicos e cinturfes da

Provincia Borborema:

Tabela 3 — Subdivisdo de dominios tecténicos da Provincia Borborema

Subprovincia Dominios
Médio Coreau (DMC)
Ceara Central (DCC)

Oros-Jaguaribeano (DJ)

Norte ) ) )
Rio Grande do Norte (Terreno Serid6 e Terreno Rio

Piranhas [DRPS], e Macico Séo José do Campestre
[DSIC])

Séo Pedro ou
Séo José do Caiano
Piancé—Alto Brigida ou Salgueiro—Cachoeirinha
Alto Pajel
Alto Moxot6

Central

Rio Capibaribe
Pernambuco-Alagoas
sul Cinturdes Rio Preto, Riacho do
Pontal e Sergipano

Fonte: (Caxito et al., 2020).

Os principais modelos de evolucdo geoldgica da Provincia Borborema postulam que ela
surge pela juncdo de terrenos de diferentes naturezas em uma orogenia pré-cambriana
policiclica complexa, iniciada no Arqueano (Arthaud, 2007) e encerrada no periodo
neoproterozoico na amalgamacao do paleocontinente Gondwana (figura 12), na qual ocorreu a
colisdo dos cratons Amazénico, Oeste-Africano Sdo Luis e Sdo Francisco-Congo entre 660-
570 Ma. Estes formaram o supercontinente Atlantica, incluindo no processo blocos menores e
mais antigos. (Dantas et al., 2004; Gentil, 2010; Ancelmi et al., 2013; Dantas et al., 2013;
Caxito et al., 2020). Posteriormente a provincia sofreu modificacbes em outros ciclos
orogénicos que vao de 1,8 Ga até 0,5 Ga, sendo o principal, o Brasiliano (0,7-0,55 Ga) com alto
magmatismo granitico (Gentil, 2010).
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Figura 12 — Brasil e Africa no contexto de Gondwana Ocidental, com a Provincia Borborema acima do craton
Séo Francisco

[] Phanerozoic Covers

[] Phanerozoic Orogens

Pan-African/Brasiliano
orogenic areas (1.0-0.5 Ga)

Cratons/Paleocontinents

- Mesoproterozoic
orogenic areas

Il -16Ga

Amazonian B Kalahari
0

Fonte: (Caxito et al., 2020)

Algumas rochas datadas por U-Pb apresentaram idades de 3 até 3,5 bilhdes de anos no
macico Sao José do campestre, localizado no dominio Rio Grande do Norte, caracterizando um
dos fragmentos mais antigos da plataforma Sul-Americana observados até hoje.

Quanto a sua composicao geoldgica, a provincia possui sequéncias metassupracrustais
depositadas sobre embasamentos gnaissicos arqueanos a paleoproterozoicos que foram
intrudidos granitoides do Brasiliano. Possuindo rochas méficas e ultra-maficas com idades
acima de 3,2 Ga (Dantas et al., 2004), compostos principalmente por ortognaisses e rochas
metassedimentares, com tragos de magmatismo e sedimentacdo do Toniano (1000 — 920 Ma) e

ciclos tectdnicos do neoproterozoico (900 — 540 Ma) (Caxito et al., 2020).

3.1 PORCAO NORTE DA PROVINCIA BORBOREMA

A regido Norte é delimitada pela bacia Parnaiba ao oeste e o lineamento de Patos ao Sul.
O dominio Norte é o maior dos trés e apresenta estrutura mais diversa e complexa. Nessa regido
temos outras subdivisdes de dominio tectdnico, nas quais ha coleta de amostras nos terrenos:
macico Sao Jose do Campestre [dominio Rio Grande do Norte] (3), dominio Central Cearé (2),
dominio Médio Coreal (2), terreno Rio Piranhas Serid6 (6) [dominio Rio Grande do Norte] e

0 dominio Jaguaribeano (2) [ou Ords-Jaguaribe], totalizando 15 no total. Essa regido se
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configura em um arranjo estrutural complexo com cinco zonas de cisalhamento: Picui-Jodo
Cémera; Patos; Portalegre; Senador Pompeu e Sobral-Pedro 1.

A porcdo norte € constituida majoritariamente de rochas metamorficas do Pré-
cambriano, com rochas do embasamento arqueano e paleoproterozoico nos dominios Ceara
Central e Rio Grande do Norte, cinturdes metavolcanossedimentares intercalados do paleo-
mesoproterozdico (Oros-Jaguaribeano) e Neoproterozoico (Ceara Central, Serid6 e Lavras de
Mangabeira) (Dantas et al., 2004; Arthaud et al., 2008; Caxito et al., 2020). A estrutura
geoldgica principal da regido norte se desenvolveu em uma orogenia do periodo Rhyaciano

(Caxito et al., 2020). A seguir relata-se uma breve descricdo destas unidades litoestratigréaficas.

3.1.1 Dominio Rio Grande do Norte

O Dominio Rio Grande do Norte constitui-se pelas faixas Seridd, Sdo José do
Campestre, Granjeiro e terrenos de Rio Piranhas, possui uma extensdo de mais de 150.000 km2.
Quanto a sua composicao geoldgica, € coberto por varias sequéncias supracrustais distintas do
final do Paleoproterozoico ao final do Neoproterozoico, com idades de cristalizacao na faixa de
2,25-2,01 Ga (Dantas et al., 2004; Caxito et al., 2020). Composto de ortognaisses com menores
quantidades de paragnaisses, com unidades intrudidas por plutdes granitoides de 600 Ma na
orogenia do Brasiliano (620-580 Ma) (Dantas et al., 2004).

3.1.1.1 Macico S&o José do Campestre (DSJC)

Localizado na parte oriental do dominio RGN, o maci¢co Sdo José do Campestre possui
uma extensao de 6000 km? pela cidade de Natal. Contém uma das porc¢des de rocha mais antigas
da América do Sul, com idades de mais de 3,45 Ga (Dantas et al., 2004), interpretadas como
um nucleo antigo cercado de rochas mais juvenis intrudidas por rochas plutbénicas, como um
craton que atingiu o centro de outros blocos. (Dantas et al., 2004; Caxito et al., 2020).

Seu ndcleo arqueano é formado por intrusGes de rochas maficas e ultramaficas, por
eventos que vao até o neoproterozoico (Jesus, 2011), composto principalmente por rochas
gnaisse e migmatitos. Com evidéncias de trés fases de petrogénese, em torno de 3,45 Ga, 3,2
Ga e com o ultimo evento de magmatismo em torno de 2,7 Ga. Essas bases foram retrabalhadas
na orogenia Trans-Amazonica em 2,2 Ga, e metamorfizadas durante a orogenia brasiliana ha
600 Ma. (Dantas et al., 1998).
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3.1.1.2 Terreno Rio Piranhas (DRPS)

De acordo com Sa et al., 2014: “[...] O embasamento do terreno Rio Piranhas-Serido,
denominado Complexo CaicO, ndo possui intercalacbes de marmore e apresenta corpos
anfibolitos lenticulares e alongados frequentes, muito menos comuns no Complexo

Jaguaretama” (traducao propria).

3.1.1.3 Cinturao Seridé (DRPS)

Este cinturdo corta o dominio Rio Grande do Norte de forma sigmoidal, possuindo
sequéncias metasupracrustais do fim do neoproterozoico (Dantas et al., 2004; Gentil, 2010). A

deposicdo da formacdo Serido € estipulada entre 630 a 595 Ma (Caxito et al., 2020).

3.1.2 Dominio Jaguaribeano (Orés-Jaguaribeano) (DJ)

O cinturdo metavulcanossedimentar Oros—Jaguaribeano corta o estado do Ceara em uma
forma sigmoidal bifurcada. A zona de cisalhamento Portalegre separa o terreno Rio Piranhas-
Serid6 ao leste e o0 Jaguaribeano, com gnaisses bandados dos Complexos Caico e Jaguaretama
representando 0s respectivos embasamentos destes terrenos, cujas idades U-Pb indicam a
formacédo no periodo Rhyaciano (Sa et al., 2014).

Este dominio é composto por duas faixas linerais moveis, e constituidos por sequéncias
metavulcanossedimentares (quartiztos com rochas carbonaticas subordinadas) recortadas por
intrusdes acidas e maficas. Foi metamorfizado em condicGes que variam de xisto-verde baixo
a granulito e posteriormente deformado e metamorfoseado durante o ciclo de orogenia
Brasiliano (Gentil, 2010; Caxito et al., 2020).

3.1.3 Dominio Ceara Central (DCC)

O Dominio Cearé central esta localizado ao oeste pelo Lineamente Transbrasiliano e a
leste pela zona de cisalhamento Senador Pompeu. Sua base € constituida pelo macico Troia-
Pedra Branca, um gnaisse arqueano com idades de cristalizacédo entre 2,86-2,68 Ga (Caxito et
al., 2020), cercado por terrenos de idade paleoproterozoica de migmatitos e ortognaisses, todos

afetados por um expressivo plutonismo Brasiliano (Gentil, 2010). Com um complexo
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predominantemente composto por plutdes felsicos com alto potassio e grande quantidade de
enclaves maficos (Ancelmi et al., 2013).

O Grupo Ceara concentra a maior parte da cobertura neoproterozoica (Arthaud et al.,
2008; Ancelmi et al., 2013) metassedimentar exposta dentro deste dominio, constituido de
metapelitos, metassemipelitos e metagreywack, quartzitos, marmore, rochas de célcio-silicato
e anfibolitos também formam grandes trechos dentro deste complexo e normalmente
apresentando xistosidade proeminente a tecido gnaissico, migmatizados regional e localmente.
(de Araujo et al., 2012; Caxito et al., 2020)

3.1.4 Dominio Médio Coreal (DMC)

O Dominio Médio Coreau localiza-se ao noroeste do Ceara e ao norte do lineamento
Sobral-Pedro 11, sendo um cinturdo orogénico que inclui estruturas de diferentes idades e
origens. E composto pelos terrenos Granja e pequenos riftes implantados ao longo das zonas de
cisalhamento Brasilianas, que originaram as bacias extensionais.

A unidade litotectdnica complexo Granja é um embasamento cristaliano constituido de
ortognaisses TTG, granulitos e magmatitos do paleoproterozoico (2,35-2,1 Ga), representando
0 embasamento: Faixa Martindpole-Ubajara, correspondendo as sequéncias de margem
continental passiva) (Torquato e Neto, 1996; Gentil, 2010; Caxito et al., 2020).

O dominio também constitui uma unidade metavulcanossedimentar do
paleoproterozoico tardio e grupos metassedimentares como o Metrépole e Ubajara do
neoproterozoico, sequéncias supracrustrais que sao caracterizadas por metassedimentos
siliciclasticos ao norte da regido, e por metassedimentos quimicos (calcérios) e siliciclasticos
ao sul (Gentil, 2010; Ancelmi et al., 2013).

Uma orogenia paleoproterozoica (2,2-2,0 Ga) afetou os embasamentos e posteriormente
ocorreram trés fases de evolucdo tecténica durante a orogenia do Brasiliano em torno de 620 a
557 Ma (Caxito et al., 2020).

O granito Chaval pés-colisdo constitui-se de uma das unidades litoestratigraficas para a
regido, o qual é sinorogénico e fortemente cisalhado, com idade Rb/Sr em rocha total de 507 +
27 Ma (Torquato e Neto, 1996; de Aradjo et al., 2012), sendo o granito Chaval o mais antigo
dos quatro granitoides do dominio Médio Coread.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 SEPARACAO MINERAL

A metodologia de separacdo mineral até a montagem da amostra, segue o método de
Tagami et al., 1988, adaptado pelo grupo DETRAN conforme Rosana, 2015.

Com base nas propriedades quimicas e fisicas do mineral zircdo, diversas etapas sao
necessarias para separar um concentrado de zircdo de uma rocha. O primeiro processo é o de
moagem, no qual pedacos de até 5 cm de rocha (figura 14A) sdo reduzidos a pé através de um
britador de mandibula Jaw Crusher (figura 14B).

A porcdo moida € colocada em um agitador magnético de peneiras (figura 14C) por 30
minutos, com selecdo de granulometria entre 180 um e 250 um, que séo as dimensdes ideais
para o gréo de zircdo pelo MTF.

A amostra entdo passa por uma mesa vibratoria (figura 14D), que através da regulacao
do fluxo de agua e da velocidade de rotacao, realizara uma separacao por peso, na qual os graos
mais pesados séo selecionados por possuirem maior probabilidade de se encontrar o zircéo.

ApOs a secagem, 0 concentrado passa por uma separacdo magnética através do
equipamento Frantz Modelo LB-1 (figura 14E) pelas correntes de 0,5 A, 1 A, e 1,5 A para
separar 0s minerais ferromagnéticos e paramagnéticos de minerais diamagnéticos como o
zircdo.

Em seguida, através de funis de separacdo, é realizada uma separacdo por liquidos
pesados utilizando bromoférmio (2,85 — 2,90 g/cm® a 20 °C) [figura 14F], que pela alta
densidade, ira separar os grios mais densos como o zircio (4,6 — 4,7 g/cmq), que irdo decantar
ao fundo do funil.

O ultimo passo consiste na separacao manual desses graos em um microscopio de baixo
aumento nominal (figura 14G), procurando por suas propriedades como brilho e formato.
Através de uma agulha, os zircdes sdo transferidos para uma lamina com uma fina camada de
vaselina que evita os graos escorregarem. O esquema desse processo esta representado na figura
13.



Figura 13 - Esquema de separa¢do mineral

A Amostra de Rocha } ********* J Pedagosde ~5cm
|

B Britagem J

C [ Ensaio de peneiramento } —————————— Grfgoudz]n;e;gginnt]re
D [ Separacdo gravimétrica ]

E [ Separacdo Magnética } fffffffff Nas CD:[r:r;ti;d: 05 A
F o[ s.apamgaolnemitaﬁa [ il

Separacdo Manual
G | J

Fonte: O Autor.

Figura 14 — Processos de separacdo: (A) rocha bruta; (B) britador de mandibula Jaw Crusher; (C) peneiras

granulométricas; (D) mesa vibratoria; (E) Frantz; (F) funil de separagdo com bromoférmio; (G) separacao

manual de gréos de zircao




21

Fonte: O Autor

4.2 MONTAGEM DAS AMOSTRAS

Ap0s a separacdo manual dos grdos de zircao, eles sdo montados em forma de matriz
em uma lamina, com uma quantidade ideal de 100 gréos para formar uma matriz de 10x10. Em
seguida, a lamina é transferida para uma chapa térmica (figura 15A) onde sera aquecida a 330
°C por 20 minutos. Esse aquecimento permite um polimero teflon derreter na medida correta
para que os graos figuem incrustados totalmente no material. A amostra agora passa por um
procedimento de lixamento e polimento em uma politriz Struers (figura 15B) para que o0s
minerais alcancem a superficie de maneira plana. Com isso, uma etapa de ataque quimico é
realizada nos gréos, com uma mistura de NaOH:KOH (1:1 em proporcao de peso) aquecida em
um forno elétrico Jung (figura 15C) sob uma temperatura de 225 °C até que derreta. A seguir,
as amostras polidas s&o inseridas no liquido para os tracos serem revelados. A duracdo pode

variar de 4 horas até mais de 20 horas. Uma solucdo de HCI 5% é necesséria para parar o ataque
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quimico, assim como um outro recipiente com &gua. O tempo ideal é aquele no qual os tragos
figuem com um comprimento meédio de 2 pum. Para isso a amostra ¢ verificada com um

microscopio optico com aumento de até 1500x em intervalos com tempos variados.

Figura 15 — Equipamentos de montagem do zircdo: (A) chapa térmica, (B) politriz, (C) forno elétrico

.

Fonte: O Autor.

4.3 METODO DE TRACOS DE FISSAO POR DETECTOR EXTERNO (MDE)

4.3.1 Empacotamento e Irradiacéo

No MDE uma irradiacdo na amostra é necessaria. Para isso € inserida acima dos graos
no teflon, uma fina camada de mica muscovita. Um pré-ataque de HF 40% a 15 °C por 90
minutos é realizado nesta camada para diferenciar os tracos de fissdo naturais da mica dos tragos

induzidos. Uma solucdo de bicarbonato de sdédio é feita para parar o ataque. ApoOs o
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procedimento, a amostra € embalada em folha aluminio e enviada para um reator nuclear. As
irradiacOes foram realizadas no reator nuclear do IPEN, S&o Paulo, Brasil.

O reator produz néutrons rapidos (E ~ 2,0 MeV), os quais se transformam em néutrons
térmicos (E ~ 0,025 eV) ao sofrerem colisdo elastica com seu elemento moderador, adquirindo
alta probabilidade de inducio de fissdo nos ntcleos de U?* contidos nos cristais de zircao, cujos
fragmentos da fissdo penetram a superficie da mica, marcando-a no formato do gréo (figura

16). Este procedimento é realizado no MTF para o célculo da densidade de tracos induzidos.

Figura 16 - Fixacdo de uma amostra de zircdo irradiada em I&mina de vidro para microscopia e sua respectiva
réplica no detector externo (mica muscovita) em uma lamina de vidro. As perfuragGes sédo feitas em um dos
vértices e no meio de uma aresta oposta sobrepondo-se o teflon ao detector externo. Dessa forma, obtém-se

perfuracOes especularmente simétricas no detector externo
& A

Nome da amostra
Irradicacdo e data

Montagem de zircdo Réplica no
detector externo

Fonte: Resende (2015).

Os dados da fluéncia de néutrons térmicos sdo obtidos através de vidros dopados com
uranio, que sdo postos de maneira intercalada com as amostras (Figura 17). O dosimetro
utilizado foi o CN-5 com concentragdo de uranio (ppm) certificado em 12,17 + 0,62
(BELLEMANS et al., 1995).

Figura 17 - Empilhamento de amostras e dosimetros para irradiacéo

Detector externo . Vidros dopados com U (CN)

. Montagem de zircdo no teflon . Filme fino de Th

Fonte: Resende (2015).
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Pela exposicdo a radiacdo, a amostra precisa ficar sem manuseio por meses até que se
torne seguro usé-la para contagem de tragos. O tempo é um dos empecilhos para 0 MTF-MDE.

Apés a irradiacdo, as micas passam novamente por um ataque de HF 48% (15 °C por 90
minutos) para que os tracos induzidos sejam revelados. A revelacdo de tracos na mica
geralmente se apresenta de maneira uniforme, com isso é possivel escolher regides aleatorias
para a contagem da densidade, e caso ela se apresente de forma heterogénea, os campos
selecionados para contagem devem corresponder a mesma regido de contagem de tracos de

fissdo no gréo de zircéo.

4.3.2 Contagem de Tragos de Fisséo

Para a contagem de tracos espontaneos e induzidos, foi utilizado o sistema de
microscopia Leica DMRX (figura 18), utilizando-se aumentos nominais de 1000x e 1500x.
Atraveés do software Leica Application Suite, campos de cerca de 400 um? sdo escolhidos em
lugares especificos do grao para o calculo da densidade (figura 19). A forma de contagem varia
com o tipo de grdo. Ndo é possivel contar em grdos anémalos; nos grdos heterogéneos os
campos ficam sobre a area com maior densidade de tracos; nos grdos homogéneos pode ser
feita uma escolha aleatdria das regides de contagem; nos gréaos hibridos é realizada a contagem
na area em que foram revelados tracos de fissdo por geralmente apresentarem apenas uma
pequena regido para essa contagem. O foco deve sempre ser modulado para possuir certeza se

estd contando um tra¢o ou um defeito na superficie do proprio mineral.

Figura 18 — Microscopio éptico Leica MC170 HD

Fonte: O Autor.
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Figura 19 — Contagem de tragos espontaneos em grdo homogéneo

Fonte: O Autor.

Para a contagem de tracos induzidos, utiliza-se a mica pés-irradiada, a qual geralmente
apresenta grande quantidade de tragos induzidos, de maneira a ter o grdo de zircdo inteiramente
desenhado, com isso campos maiores de contagem podem ser utilizados, de forma a obter a
maior quantidade de tracos induzidos possiveis (figura 20). A média de tragos espontaneos e
induzidos contados varia de amostra para amostra. Um esquema de todo o processo de

preparacdo do grdo para a contagem de tragos esté representado na figura 21.

Figura 20 — Contagem de tracos induzidos com luz transmitida e aumento nominal de 1000x

Fonte: O Autor.
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Figura 21 — Estagios de preparacdo do grdo para contagem de tracos
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4.3.4 Equacdo da Idade MTF-MDE

A equacdo de tracos de fissdo para detector externo é derivada a partir da relacdo do
decaimento radioativo de um atomo-pai para seu atomo-filho, que € uma reacdo de primeira

ordem proporcional ao nimero de d&tomos-pai restantes (N) em um tempo infinitesimal dt:

dN/dt = -AN )

Em que ) = taxa de decaimento radioativo (a). Ao integrar essa equacéo, considerando

No como a quantidade original de atomos-pai, temos:

N = Nye (2.1)
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Levando em conta que os nuclideos-filho (Np), podem ser expressos por (Np = Ny —

N), ao substituir em (2.2), obtemos a equacao:
D :N(elt—l) 3)

No MTF sdo medidos os tracos de fissdo que sdo produtos gerados por fissdo espontanea
do is6topo Z*8U. Adaptando (3) para uma quantidade atual de iso6topos de 28U (NZ3¥),
considerando que a constante de decaimento total (Ap) € a soma das constantes de decaimento
alfa (Ao) e de fissdo espontanea (Ar), temos a relagdo (Ap = Ao + AF), € que a quantidade de
decaimentos de fissdo espontidnea segue uma propor¢do (ArAp) em relacdo ao ndmero de

decaimentos de 238U; logo, teremos a expressio para a quantidade de tracos de fissdo espontinea

(Ns):

Ng = %«‘N238 (eldt ~—1) (4)

Pode-se considerar que Ap = Aq, j& que a constante de decaimento de fissdo espontanea
do 2*8U ¢ muito menor do que seu decaimento alfa (ver tabela 4). Resolvendo a equagdo (4)

para o tempo, obtemos:
Aa Ns_
1 [/‘L N238 ] ®)

O célculo de N2 ¢é determinado a partir da quantidade de 2*U, um is6topo com uma
concentraco constante na natureza em relagdo ao 28U (C2%8, ver tabela 4), que pode ser medido
através da irradiacdo da amostra em um reator nuclear, que a partir de uma fluéncia de néutrons
térmicos (¢), induzira a fissdo dos nidcleos de 2°U com sua respectiva se¢io de choque (o, ver

tabela 4). Substituindo essa nova relagédo (6) em (5), teremos a nova forma da equagéo da idade

(N):

N238

N; = N2350-¢ = T o (6)
_ 1 Aq Ng O'¢
t=+In [AFN 2 +1 (7)
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A quantidade Ny é medida na préatica através da contagem da densidade desses tragos
de fissdo na superficie da amostra em um microscépio Optico, portanto, a relacdo deve ser
adequada em termos de uma relacéo de densidade planar e espacial, levando em conta os fatores

fisico-quimicos do ataque quimico que influenciam nesse processo, portanto temos:

Ps = gsNsRsnsf (t)sqs (8.1)
pi = 9iN:Rin;f (t):q; (8.2)

Em que psi = densidade superficial de tracos de fissdo espontaneos/induzidos; Rsi = 0
alcance médio do ataque quimico de um trago de fissdo espontaneo/induzido no material; gsi =
fator de geometria para tracos espontaneos/induzidos (ver tabela 4); #si = eficiéncia do ataque
quimico para tracos espontaneos/induzidos; f(t)si = fator de tempo do ataque quimico para
tragos espontaneos/induzodos; gsi = fator de observagéo para tracos espontaneos/induzidos. O
alcance do ataque quimico para tracos espontaneos e induzidos séo iguais (Rs = Ri) em uma
mesma amostra, e consequentemente se anulam na equacdo (Togliattu, 1965; Bhandari et al.,
1971 apud Wagner e Haute, 1992). Por uma questao de praticidade, agrupam-se os fatores que

possuem propriedades semelhantes:

g = gilgs (9.1)
€238 = Nsf (t)sqs; €235 = Mif (£)iq; 9.2)
R = G¢ (93)

Em que 238235 = eficiéncia de fragmentos de fissdo esponténea/induzida (na qual
podemos considerar e238235 = 1 se a revelacdo de tragos induzidos e espontaneos forem
realizados e contados sob condicdes iguais, porém, quando uma amostra sofre annealing, 0s
tracos espontaneos se encurtam e a densidade diminui, com isso, reduz-se a eficiéncia e
observacdo de tracos espontaneos em relacéo aos induzidos (Bigazzi et al., 1991)); R = fatores

do reator nuclear. Substituindo (8) e (9) em (7), temos a equacao:

t=-"1In [l—“&% L 1] (10)

Aa AF pi €235 C?38

Mais detalhes da demonstracdo da equacéo da idade para MTF estdo em Wagner e Haute

(1992). Entretanto, novas alteragdes foram feitas na equagdo (10) por estudos do grupo de
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Cronologia do IFGW da Unicamp (lunes, 1990, 1999; lunes et al., 2002a, 2002b; lunes et al.,
2004; lunes et al., 2005 apud Resende, 2015) que foi posteriormente adotado pelo nosso grupo
DETRAN. Eles introduziram o fator Rm (equacdo 11.1) relacionado aos fatores do reator
nuclear, o qual permite uma calibracdo absoluta através de vidros dopados com urénio e torio,
que exclui a necessidade de calibracdo com amostras padréo externas.

Os vidros também s&o acoplados a detectores externos de maneira intercalada com as
amostras (figura 17), os quais também necessitam do calculo da densidade superficial (p};) em
um microscépio optico. Dessa forma, a equacéo final de MTF de cada gréo de zircdo (12) pode
ser realizada ao descobrir os valores de Rwv (11.1), e as medidas ps € pi.

Rw=Ry + (NTUh) Ren (11.1)
Py
Ru= NV eV (11.2)
PTh
Rmh = NE, cF (11.3)
_1 Ps €235 A gRm
- ln [1 to Pi €238 AF C238] (12)

Em que Rm = probabilidade por nlcleo alvo da reagdo U?*® ocorrer na amostra durante
a irradiacdo; Ry = nimero de fissdes por nucleo alvo de uranio; Rth = nimero de fissdes por
ntcleo alvo de torio; NtwNu = razdo tério-uranio do mineral; Nf, = é o nimero de 4tomos de
Th por unidade de érea de filme fino; Ny;= é o nimero de d&tomos de U por volume de unidade
de vidro; £”= ¢ a razdo entre a densidade da tragos observada no detector de mica e o nimero
de fissbes que ocorreram em uma unidade de volume de vidro durante a irradiagéo; p; =
densidade superficial de tracos induzidos no detector externo acoplado aos vidros dopados com
uranio; €” = densidade superficial de tragos induzidos no detector externo acoplado aos filmes
finos de tério (lunes et al., 2002a; 2002b);

Tabela 4 — Valores dos fatores da Equacéo de Idade para MTF.

Constante Valor
Ao (constante de decaimento alfa do 2%8U) 1,55125 x 100 a* (Jaffey et al., 1971)

Ae (constante de decaimento por fissdo espontanea do

(8,37 £0,17) x 10°¥ a* (Guedes et al., 2003)
238U)

Cass (concentragéo isotopico do 228U no uranio )
0,99275 (Lederer e Shirley, 1978)
natural)
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g (fator de geometria relacionado ao detector 0,684 + 0,012 (para o zircdo) (Iwano e Danhara,
externo) 1998)
o (segdo de choque do 2U) 570,8 barn (1 barn = 102 cm?)

Fonte: Resende (2015).

Na Provincia Borborema foram analisadas 14 amostras de zircdo pelo MTF-MDE que
foram calibradas pela comparacdo com a amostra padrédo Paleogene Kawamoto Granodiorite
proveniente do Japdo (KG1), a qual é conhecida pela literatura através do artigo de Iwano et
al., 2013, servindo como amostra para calibracdo através do LA-ICP-MS, apresentando idade
em MTF de 32,6 + 0,6 Ma.

4.4 ESPECTROMETRIA DE MASSA (SISTEMA LA-ICP-MS)

As metodologias para obtencéo de idade por espectrometria de massa seguem o padréo
do artigo (Soares et al., 2013). Para as medidas de espectroscopia de massa para MTF e U-Pb
na amostra KG1, foi utilizado o sistema de equipamento LA-ICP-MS (espectrometria de massa
com fonte de plasma indutivamente acoplada com ablacéo a laser) (figura 22) do laboratério
Chronuscamp, prestadora de servicos geo-termocronoldgicos com datacdo por MTF, U-Pb e U-

Th/He, administrada pelo coorientador do trabalho, Dr. Cleber José Soares.

Figura 22 - Sistema LA-ICP-MS.

FONTE: Laborat6rio Chronuscamp.
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4.4.1 Método de Tracos de Fissao via LA-ICP-MS

Com o LA-ICP-MS o método é analogo ao conhecido MTF-MDE. Com a diferenca de
ndo ser necessaria uma irradiacdo em um reator nuclear, com isso ja se evitam 0S meses
necessarios para tornar a amostra segura para manuseio. Neste método, em vez de ser em
regides aleatorias do grdo, dever-se-4 dar em uma &rea especifica do gréo, a qual devera ser
registrada como na figura 23. Com preferéncia ao centro do grdo, em uma regido com rede

cristalina intacta.

Figura 23 — Micrografia de zircdo com regido delimitada para o laser com luz transmitida e aumento nominal de
500x

Fonte: O Autor.

Esta regido marcada serd onde o laser do sistema LA-ICP-MS evaporizard parte da
amostra para analise, deixando um buraco com cerca de 30 um de diametro no local da
superficie. Os dados obtidos pelo equipamento servirdo tanto para achar a idade em MTF
quanto para achar a idade em U-Pb.

Com a ajuda das micrografias de cada gréo, no espectrémetro se seleciona manualmente
0 local de dissolucdo. Logo apds, o equipamento realizard o procedimento de maneira
automatica, levando cerca de 20 segundos para cada grdo, tornando possivel realizar medidas
de mais de uma centena por dia.

Os dados dos is6topos encontrados sdo fornecidos em contagens por segundo pelo
tempo de varredura do laser em uma planilha de excel. Para 0 MTF em zircéo, interessa-nos a
contagem do isétopo %1Zr e 2%8U. O préximo passo é descobrir a quantidade de uranio em partes

por milhdo (Uppm) da amostra, para isso utiliza-se a equacéo (13):
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[Culynk

238, = LSz g (13)

[CU]ref
[CZT]ref

Em que [Cu]ref e [Cu]unk S80 as contagens por segundo da massa 238 do material de
referéncia e da amostra a ser datada, respectivamente; [Cz]ref € [Czr]Junk S&0 as contagens por
segundo da massa 91 medidas durante a mesma anélise do material de referéncia e do material
a ser datado, respectivamente; Urr € a concentragdo de uranio do material de referéncia
previamente determinado. O material de referéncia utilizado para as idades de LA-ICP-MS para
0 zircdo foi a amostra S9 (915000) (Wiedenbeck et al., 1995) com 76 Uppm.

Obtida a variavel Uppm, utilizaremos a equacdo (14) de MTF adaptado para LA-ICP-
MS para determinar a idade, obtida por Soares et al., 2013:

- 1 1 Ps
t= Aa ln[l t+ Sicpms [nqlisrs 238y ] (14)

Em que icpvis (15) séo fatores constantes do material a ser datado:

Aa M

(ICPMS - Zgzm-NA-lO_G-d

(15)

Dessas equacdes temos que Aqyr € a constante alfa/decaimento de fissdo espontanea do
2381; t € a idade por tragos de fissdo em Ma; ps é a densidade de tragos fsseis na superficie
polida; rs € a média do comprimento horizontal dos tracos fosseis confinados; g4 € o fator de
geometria para uma superficie interna; e [nqJis € o produto entre a eficiéncia de observagéo e de
ataque quimico; Na é a constante de avogrado; 238y é a concentracdo (jg/g) do is6topo 28U
determinado pelo LA-ICP-MS; d é densidade média do mineral e M o peso isotdpico do Z8U.

Para o0 MTF via LA-ICP-MS foram selecionados 38 grdos da amostra KG1 com a
finalidade de calibracdo e anélise de concordéncia de idades com aquelas obtidas pelo MTF-
MDE.

4.4.1.1 Calibragdo Zeta ({)

Enquanto para o calculo da idade em MTF-MDE se tem uma calibragdo absoluta, para

o0 célculo do MTF por LA-ICP-MS se utiliza uma calibracdo zeta (), que surgiu para corrigir
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valores de fatores controversos como as variaveis de A € 0 fator [nq]is, 0s isolando da equagéo
e os deixando em fun¢do de um Unico fator, o qual pode ser descoberto pela comparagdo com
idades de amostras ja conhecidas da literatura que foram obtidas por diferentes métodos
radiométricos. Pelos estudos de Hurford em (Vetter et al., 1998, p. 19), temos a equacéo (16)

para o fator (:

e (tStA") -1

Y (5) t
9(5:)s

g (16)

Em que tst = idade da amostra padrdo em Ma; A, = constante de decaimento alfa; g =
fator de geometria; ps (pi) st = densidade de tracos espontaneos (induzidos) calculados da
amostra padrdo. Originalmente feito para 0 MTF-MDE, essa equacéo foi adaptada para o LA-
ICP-MS, obtendo a forma (17):

e (tstﬂ.u) -1

(17)

Pst
A
ugust

Em que Ust = Uppm da amostra padrdo. A amostra padréo utilizada para achar as idades
da Provincia Borborema foram da aliquota da KG1 (lwano et al., 2013).

4.4.2 Sistematica U-Pb

A datac&o por U-Pb se baseia no processo de decaimento dos isdtopos-pais: 28U, 2U
e 2%2Th; para os respectivos isotopos-filhos: 2%Pb, 2°“Pb e 2%Pb:; cuja cadeia radioativa de cada
um estd ilustrada na figura 24. Esses is6topos de chumbo sdo elementos estaveis, assim como
204pp, porém este ndo possui origem radiogénica. Cada cadeia radioativa vai levar um tempo
diferente até atingir seu ultimo is6topo em razédo de suas diferentes meias-vidas, indicadas na
tabela 5.
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Figura 24 — Cadeia radioativa dos isétopos: (A) 2%8U. (B) #5U. (C) %2Th.
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Fonte: Hyper Physics (2008).

Tabela 5 - Abundancias, meias-vidas e constantes de decaimento dos principais is6topos naturais de uranio e

torio.
i o o Constante de
Is6topo Abundancia (%) Meia-vida (anos) .

decaimento (a?%)
281 99,2743 4,468 x 10° 1,55125 x 1010
235y 0,7200 0,7038 x 10° 9,8485 x 1010
22 0,0057 2,47 x 10° 2,806 x 108
232Th 100,00 14,010 x 10° 4,9475 x 1011

Fonte: Faure, 1986, p. 284 Apud Resende, 2015, p. 45.

Quando nao ocorre algum fenbmeno que cause perda de algum destes is6topos-pais,
eles passam a se acumular em uma relacdo inversamente proporcional em comparagdo com
seus isotopos-filhos, os quais tendem a aumentar conforme o tempo, conforme visto na figura
25.
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Figura 25 - llustraco das diferentes meias-vidas de 22Th, 28U e 2%U por meio do decaimento do isdtopo-pai e

do crescimento interno do isétopo-filho.
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Fonte: Schoene (2014).

A grande meia-vida dos is6topos do inicio da cadeia radioativa em comparagdo com 0s
ultimos, permite aplicar o conceito de equilibrio secular, no qual o produto da quantidade (N)
de is6topos-pais com suas respectivas constantes de decaimento (L), é igual para os iS6topos-

filhos, cuja relacdo esta representada na equacao (18):

Nidz = NoAz = ... = Nnkn (18)

Para os sistemas em que nao houve processos de perda de is6topos da cadeia radioativa,
os chamados sistemas fechados, o equilibrio secular sera atingido com o tempo da meia-vida
mais longa de algum is6topo intermediario (Schoene, 2014 apud Resende, 2015). Em processos
que ocorreram perda de parte dos is6topos da cadeia radioativa, € designado como sistema
aberto, e estd relacionado no zircdo a fendmenos fisico-quimicos e geoldgicos, como
metamorfismo, lixiviacdo, metamictizacdo entre outros. Para a sistematica U-Pb, o0s
decaimentos de urdnio passam a se acumular com temperaturas menores do que
aproximadamente 900 °C, que representa a temperatura de fechamento para este sistema,
considerada a maior temperatura de fechamento dos métodos de datacdo radioisotopicos,
podendo indicar a idade de cristalizagdo de um mineral. Detalhes adicionais dessa metodologia

podem ser encontrados em Torquato e Kawashita (1996) e Williams (1998).
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4.4.2.1 Equacdo da ldade U-Pb

Os is6topos 238U, 2*°U e 2*2Th apresentam multiplas emissdes a- e B que produzem

certos isotopos de Pb, indicados nas relacdes (19), com valores de Vermeesch, 2020:

238 —, 206y, + 8¢ + 6 + 47 MeV (19.1)
250 — 207Ph + To, + 4B + 45 MeV (19.2)
232Th — 2P + 60 + 4B + 40 MeV (19.3)

Pelos mesmos principios vistos no inicio da se¢do 4.3.4, o crescimento dos is6topos

radiogénicos (Pb*) de chumbo se apresentam pelas equacdes:

206ppy* = 238 (1238 _1) (20.1)
207ppy* = 235 (12351 _1) (20.2)
208ppy* = 232T (gh2321 1) (20.3)

Em que Azss = Constante de decaimento do 2%U; Az3s = Constante de decaimento do
235(; X232 = Constante de decaimento do 2*2Th (ver tabela 5); t = tempo geoldgico desde o
fechamento do sistema. Cuja resolugéo das equagdes (20) para o tempo das respectivas idades

~

Sao:

1 206pp

t206—@1n (E-F 1) (211)
1 207 pps

t207 - aln ( m + 1) (212)
1 208pp.

taos = X232 In ( 23271 + 1) (21.3)

O 20%Ph, conhecido também como “chumbo comum”, ¢ utilizado como is6topo de
referéncia por ndo ser derivado de alguma cadeia radioativa. Ao ser incorporado no mineral,

precisa ser quantificado através das normalizaces:

206 206 238

Pb _ ( Pb) n U (pA238t _ 1) (22.1)
204pp 204pp/,  204pp
207pp _ (207Pb) n 235y (91235t _ 1) (22.2)
204pp 204pp 204pp .
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208 208 232
Pb _ ( Pb) n Th (oA232t _ 1) (22.3)
204p) 204py/, = 204pp

Em que (X)o representa as razdes isotopicas de Pb no mineral no momento do
fechamento do sistema, enquanto as razdes do lado esquerdo indicam as razdes isotopicas do
mineral no momento de anélise; e (*Pb/?®*Pb) representa o componente Pb comum para

determinado is6topo, tornando as equacgdes de idade correspondentes a:

(Gral))

to06 = }\1 In 738y (23.1)
238 204pp
((207Pb )_(207Pb) )
204 204
too7 = ——In el 4 1 (23.2)
235 204py,
< (zoepb )_(208Pb ) )
204 204
toog = ——In P 20 4 1 (23.3)
232 T

A sistematica U-Pb fornece dois geocrondmetros (2°Pb/238U e 20’Ph/?%U) com base em
diferentes isétopos de U e Pb. O sistema precisa estar fechado para produzir idades
significativas e iguais (concordantes), do contrario, resultando em perda de U ou Pb, fazem com
gue ambos os geocrondmetros indiquem idades diferentes (discordantes). Neste caso de perda
ou ganho de U, Pb ou Th, utiliza-se 0 método 2°’Pb/2%Pb, pois é insensivel a perda recente de
U e até mesmo Pb, porque isso ndo afetaria a razdo isotopica do Pb. Ele consiste em dividir os

dois membros das equagdes (22.2 e 22.1), levando em conta a proporcao natural de 238U/?%U =

; razdo atdbmica adotada pela IUGS Subcommission on Geochronology:

137,818
( 207pyp, )_( 207pp, )
207pp« __ \204pp 204pp ), 1 eA235t_1q (24)
206Pb* ( 206pp )_( 206pp ) 137,818 e}\,238t_1
204pp 204pp /,

Essa equacdo se apresenta apenas em funcéo do tempo; ndo possui solucao direta e s6 €
possivel resolvé-las iterativamente através de programas como o isoplotR online.
Para a cronometria U-Pb foram selecionados 27 gréos da amostra KG1 com a finalidade

de calibragéo, cuja idade de U-Pb na literatura e de 33,0 + 0,1 Ma (lwano et al., 2013).
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4.4.2.2 Diagrama de Concordia

Uma ferramenta grafica e muito Gtil para investigar interrupgdes do sistema U-Pb, é
através das curvas de concordia (Figura 26), desenvolvidas inicialmente por Wetherill (1956),
que utiliza as equacdes (20.1) e (20.2). As idades concordantes ficardo na curva de concordia,
e as discordantes na reta de discordia. Idades discordantes indicam que houve um evento
geoquimico que abriu o sistema, sendo a interseccao inferior da reta com a curva, a idade em
que tal evento ocorreu (indicado na figura como t*), designado em geocronologia como a idade

do metamorfismo, enquanto a interceptacédo superior pode representar a idade de cristalizagao

(to).

Figura 26 — Diagrama de concordia
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Fonte: Tulane university.

H& mais de uma interpretacdo para os padrdes de discordia, cujos eventos complexos
deram origens a mais de 8 modelos nos ultimos anos (Jager e Hunziker, 2012 p. 111), que levam
em conta diferentes fendmenos geoldgicos ou fisico-quimicos que possam ter causado a
abertura do sistema, como: a) a recristalizacdo de zircGes durante o0 metamorfismo da rocha
(modelo episddico); b) perda de chumbo por difusdo (modelo de difusdo); ¢) mais de um evento
de perda de chumbo (modelo complexo); d) zonas de alteracdo em zircdes metamiticos (modelo
de alteracdo); e) baixa temperatura de annealing de zircdes metamiticos (modelo da baixa
temperatura de annealing) ou mesmo f) uma mistura de fases de um zircdo (modelos de

mistura).
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4.4.2.3 Processamento de Dados

Os dados utilizados para as idades U-Pb por LA-ICP-MS s&o 0os mesmos obtidos pela
técnica MTF via LA-ICP-MS. A partir da tabela de contagens por segundo de uma série de
isdtopos detectados pelo espectrometro de massa, seleciona-se os envolvidos na sistematica
para o calculo da idade, que sdo: 2%U, 2/Pb e 2°°Ph. Com os quais, através das razdes de
U?%8/Ph?% ¢ Ph207/Pb?%®, e seus respectivos erros, que para o equipamento utilizado, é de 1,5%.
Monta-se uma tabela de ‘razfes + erro’ para cada grdo, exemplificada na tabela 6.

Através da ferramenta online para geocronologia isoplotR (Vermeesch, 2018), o calculo
das equacdes (23.1 e 24) ¢ feito com as respectivas razdes para achar as 3 idades das equacdes
(21.1, 21.2 e 24), conforme exemplificada na tabela 7. Isso é realizado apenas inserindo-se as
razGes isotopicas encontradas pelo espectrometro de massa.

Tabela 6 — Exemplo de razBes isotdpicas para obten¢éo de idades U-Pb através do IsoplotR (dados do IsoplotR).

~ Erro Erro
Grao 38/06 (38/06) 07/06 (07/06)
1 25,094 0,025 0,05131  0,00004
2 25,126 0,025 0,05128 0,00016
3 25,138 0,063 0,05131  0,00008
4 25,151 0,032 0,05129  0,00009
5 25,176 0,025 0,05139 0,00006
6 25,183 0,063 0,05134  0,00007
7 25,208 0,025 0,05143 0,00011
8 25,214 0,038 0,05139  0,00007
9 25,164 0,025 0,0514 0,00006

10 27,724 0,038 0,05135  0,00004
38/06 = Razdo isotopica U?/Ph?%; Erro (38/06) = Erro associado a razdo isotopica U%/Ph?%; 07/06 = Razdo

isotopica Ph?°"/Ph?%; Erro (07/06) = Erro associado a razdo isotopica Pb2’7/Pb20¢,

Fonte: IsoplotR

Tabela 7 — Tabela de Idades exemplo obtida através do IsoplotR.

Gréo t.75 e[t.75] 1.68 e[t.68] .76 e[t.76] t.conc  e[t.conc]
1 252,08 0,28 251,9 0,25 253,75 1,79 251,94 0,24
2 251,67 0,73 251,59 0,25 252,4 7,18 251,59 0,25
3 251,69 0,66 251,47 0,62 253,75 3,59 251,54 0,61
4 251,49 0,48 251,34 0,31 252,85 4,04 251,35 0,31
5 251,7 0,34 251,1 0,24 257,33 2,68 251,15 0,24
6 251,42 0,63 251,03 0,62 255,09 3,13 251,18 0,61
7 251,59 0,53 250,79 0,24 259,12 491 250,81 0,24
8 251,37 0,45 250,73 0,37 257,33 3,13 250,82 0,37
9 251,85 0,34 251,22 0,24 257,78 2,68 251,27 0,24

10 230,84 0,33 228,43 0,31 255,54 1,79 229,1 0,31
t.75: Idades 2°’Ph/?**U (Ma); e[t.75]: Erro padrdo da idade 2°’Pb/?*5U; t.68: Idades 2°6Ph/?*8U (Ma); e[t.68]: Erro
padrédo da idade 2°Ph/?%8U; t.76: Idades 2°’Pb/2%Pb (Ma); e[t.76]: Erro padrdo da idade 2°’Pb/2%Pb; t.conc: Idade
de concdrdia de gréo Unico (Ma) - a interseccdo maxima entre a linha de concordia e o erro de elipse (2°’Pb/?®U -
206pp/238Y); e[t.conc]: Erro padrdo da idade de concérdia de grdo Unico.
Fonte: IsoplotR.
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Essa amostra de exemplo possui seu sistema fechado por obter idades concordantes, ja
que as 3 idades obtidas sdo iguais, conforme explicado na se¢do 4.4.2.1. Essa ferramenta
também permite obter a curva de concordia da amostra, como a correspondente as tabelas 6 e
7, representada na figura 27. Ela mostra os grédos sobre a curva de concordia, aglomerados na
interceptacdo superior, indicando uma possivel idade de cristalizacdo de cerca de 250 Ma.
Atraveés destas informacdes € possivel realizar uma interpretacdo geoldgica da regido com as

idades obtidas.

Figura 27 — Exemplo de gréfico de concérdia de idades U-Pb
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Fonte: IsoplotR.

4.4.3 Termocronologia U-Th/He

Quando U e Th decaem para is6topos de Pb, eles realizam emissdes o, € quando essas
particulas adquirem elétrons, tornam-se atomos de hélio. Dessa forma, Pb e He aumentam em
relacdo ao U e Th ao passar do tempo, tornando essa a base da cronometria por U-Th/He. Esta
forma de cronometria necessita da medicdo precisa de U, Th e, em alguns casos, Sm. O
decaimento de urénio e torio em hélio fornece um crondémetro versatil para examinar o tempo
e as taxas de uma ampla variedade de eventos e processos na ciéncia terrestre e planetaria. Essa
medida é realizada por dissolug&o e diluigdo de is6topos da amostra datada e medi¢des de razéo
de isétopos da solucdo resultante por espectrometria de massa de plasma indutivamente
acoplado (ICP-MS). Ela ¢ aplicada para tratar de problemas relacionados a elevacéo, eroséo,
falhas e outras questdes orogénicas, assim como datacdo de rochas vulcanicas, estimando

historias térmicas de meteoritos, historias térmicas de bacias sedimentares e rastreando 0s
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efeitos de incéndios florestais na superficie da Terra. Podendo obter idades de grande
amplitude, de mais de 4 Ga até menores do que 5 ka.

Em zircdo foram feitas medidas de U-Th/He em 4 amostras da Provincia Borborema
(FT02, CEBP112, CEBP035, CEBP285) e na amostra padrao Fish Canyon Tuff (FCT) (Yu et
al., 2019), em um total de 17 gréos de zircdo. Também foram realizadas medidas de U-Th/He
em apatita para complementar a termocronologia da regido, com as amostras (CEBPO035,
CEBP112, CEBP285) e na amostra padrdo Durango (McDowell et al., 2005), em um total de
16 grdos de apatita. As amostras da Provincia Borborema foram selecionadas pelo critério de
ja possuirem idades radiométricas por outros métodos na literatura para obter sua histéria
térmica.

Essas analises foram realizadas no laboratério ARHDL - Arizona Radiogenic Helium
Dating Laboratory, no departamento de Geociéncias da Universidade do Arizona — Tucson, nos
E.U.A, pelo Prof. Dr. Carlos Tello, orientador desta dissertacdo de mestrado, com
acompanhamento do Dr. Peter William Reiners.

As medidas foram realizadas no equipamento Element 2 HR-ICP-MS (figura 28), um
espectrometro de massa de alta precisao e acuracia na medida de elementos traco e maiores em

solucdes e solidos, como U, Th, Sm, REE, Ca e Zr para a cronometria U-Th/He.

Figura 28 - Element 2 HR-ICP-MS.

Fonte: Laboratério ARHDL — Universidade do Arizona.

Existem trés passos para uma datacdo convencional de U-Th/He: a) selegdo,
caracterizacdo e preparacao de grdos para analise; b) extracdo e medi¢do de He; e ¢) Medidas
de U-Th (e em alguns casos, Sm). Para a preparacdo da amostra, uma sele¢cdo manual de graos
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de zircdo é feita de um concentrado do mineral, na qual s&o priorizados grdos com terminacdes
piramidais, em razdo de facilitar as correcdes de ejecéo alfa. Lasers de longo comprimento de
onda sdo utilizados para a extracdo do hélio das aliquotas, com temperaturas entre 1000 °C a
1250 °C para aquecer 0 zircéo.

Tubos de folha de Nb sdo usados como microfornalhas para conter os gréos analisados;
0 gés purificado é liberado na fonte de ionizagcdo de um espectrdmetro de massa quadrupolo. A
quantidade molar dos nuclideos-pai em zircdo (Zr) sdo medidos ap6s extracdo de “He por
diluicdo de is6topo usando um ICP-MS.

Nucleos de He podem viajar, em média, ~ 15-20 um de distancia dos nuclideos-pais
durante sua criagdo. Essa distancia é semelhante (dentro de um fator de 10 vezes) ao tamanho
de cristais tipicamente datados (50~200 um), portanto, uma correcao é necessaria para levar em
conta o He ejetado do mineral (Hourigan et al., 2005), sendo as idades obtidas por U-Th/He
serdo mais jovens do que sua real formacao ou idade de resfriamento, a qual pode variar entre
20-40% da idade medida para cristais de zircdo. As incertezas associadas a corre¢do dependem
das incertezas da caracterizacdo do mineral, como suas dimensdes, morfologia, e distribuicdo
dos nuclideos-pai internamente e externamente ao mineral. Fatores de correcdo de ejecdo alfa
sdo calculados usando relagfes de area de superficie para volume com a abordagem de
Hourigan et al. (2005) para o zirc@o. A corre¢é@o pode ser desconsiderada para amostras que séo
fragmentos internos de dominios muito maiores com concentragdes de nuclideos-pai
moderadamente uniformes (Reiners et al., 2017). Mais detalhes sobre esta metodologia estao

em Reiners e Nicolescu, 2006, e Reiners et al., 2017.
4.4.3.1 Equagdes U-Th/He
As idades sdo obtidas a partir do céalculo da producdo de *He da amostra, que pode

ocorrer por emissdo de diferentes isdtopos, 0s quais estdo representados na equagdo de

decaimento:

He =8 it (22380 — 1) +7 —— (225 —1)| U + 6(e222 — 1)Th +

0,1499(eM47t — 1) Sm] (25)

Em que os valores '8', '7' e '6' referem-se ao numero de particulas o produzidas nas

cadeias de decaimento de 238U, 2U e 22Th, respectivamente; 137,818 = concentracio de 238U
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em relacdo ao 2°U em minerais acessorios; A.ss2ss2s2147 = constante de decaimento dos
isdtopos 238U, 2°U e 22Th e 7Sm, respectivamente; o Gltimo termo da equagéo representa o
acumulo de hélio por decaimento de Sm.

Essa equacéo (25) pressupde o equilibrio secular da cadeia radioativa dos isétopos de U
e Th. A concentragdo “He da amostra se torna uma funcdo tanto da criagdo quanto pela perda
por difusdo ou ejecéo, e pode ser representada em funcdo do tempo e da temperatura. A perda
por difusdo pode ser descrita pelas leis de Arrhenius para difusdo de volume termicamente
ativado, com parametros especificos para cada mineral, cristal ou tamanho do dominio de
difusdo e, em alguns casos, composi¢do ou dosagem de radiagdo. Mais detalhes sobre os
principios fisicos no célculo da idade de U-Th/He estdo em Vermeesch, 2020.

4.5 ESPECTROSCOPIA MICRO-RAMAN

Na interacdo da energia eletromagnética com algum material, ela pode sofrer efeito de
reflexdo, absorcdo, transmissdo ou espalhamento, como no caso do espalhamento Raman. E
conhecido o espalhamento Rayleigh no qual os fotons sdo espalhados elasticamente apds
interagir com as moléculas, com os fétons espalhados possuindo o mesmo comprimento de
onda dos fétons incidentes, mas cerca de 1 em 1 milhdo de fétons sdo espalhados
inelasticamente, efeito descrito por Sir Chandrasekhara Raman em 1922, do qual se deriva a
espectroscopia Raman (CRAIC Technologies, 2021).

No espalhamento Raman, os fétons espalhados sdo coletados para gerar um espectro,
que representa dados dos modos vibracionais de moléculas do material, 0 que permite
identifica-las, assim como o grupo funcional correspondente.

O féton interage com os elétrons das ligacBes dos grupos funcionais, excitando um
elétron a um estado virtual, o qual relaxa em um estado vibracional ou rotacional excitado,
fazendo com que perca parte de sua energia, e assim ser detectado como um espalhamento de
Stokes Raman. As ligacOes atdbmicas possuem frequéncias de vibracéo especificas, dessa forma,
moléculas complexas exibem muitos picos e podem ser prontamente identificadas por esses
padroes. Lewis e Edwards, 2001, e Ferraro et al., 2003 fazem um estudo sobre o funcionamento
fisico da espectroscopia Raman.

O Espalhamento Raman vem sendo utilizado em estudos de superficies e interfaces, pois
além de ndo requerer qualquer tipo especial de preparacdo de amostras, permite a caracterizacao
estrutural de materiais quanto & composicao, grau de organizagdo molecular, formagdo de

agregados e degradacdo molecular. Quando obtido em diferentes temperaturas, permite ainda
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estudar a evolucdo da organizagcdo molecular a baixas temperaturas e até uma possivel
degradacdo dos materiais sob andlise devido a acdo do calor a temperaturas mais altas
(Constantino e Duff, 2001). E também sensivel ao grau de cristalinidade do material,
possibilitando investigar mudancas de fase, formacdo de ligacdes cruzadas e processos de
dopagem (Job et al., 2003; Constantino et al., 2003).

A espectroscopia Raman é capaz de caracterizar os danos da radiacdo em zircdo, com
estudos documentando o efeito de alargamento das principais bandas Raman, mudando para
frequéncias mais baixas e diminuindo a intensidade conforme maior o dano da regido de analise
(Nasdala et al., 1995, 2001, 2003; Wopenka et al., 1996; Zhang et al., 2000; Anderson et al.,
2020), representado na figura 29.

Figura 29 — Espectro de dois grdos de zircdo com diferentes graus em dano de radiagdo
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Fonte: Anderson et al. (2020).

A intensidade do sinal é uma funcdo de quatro fatores: propriedades do material
(absortividade, refletividade etc.), energia da fonte do laser, a largura da fenda de admissao do
espectrometro e a largura da fenda de resolucao (Kattumenu et al., 2012).

A espectroscopia micro-Raman é o nome dado a um espectrdmetro Raman acoplado a
um microscopio 6ptico, 0 que permite obter espectros em areas microscopicas. E uma técnica
muito aplicada na identificacdo de gemas e minerais, pois cada uma tem um espectro Raman
caracteristico. Inclusdes minerais dentro do zircdo podem ser analisadas via espectroscopia
micro-Raman caso estejam na superficie, a fim de identificar o tipo de mineral e a sua influéncia
na revelacéo dos tracos atraves do ataque quimico.

Para a caracterizacdo por espectroscopia micro-Raman, foram selecionados 3 graos da

aliquota KG1 que apresentaram inclus@es peculiares, nos quais foi incidido o laser em pontos
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fora e sobre tais inclusbes para analisar quais efeitos elas podem provocar nos espectros.
Utilizando uma poténcia entre 10% a 50% e um laser de 633 nm, sendo incidido em diferentes
pontos de cada grdo para comparacdo da variancia do espectro ao longo da superficie. O
equipamento utilizado para as andlises de espectroscopia micro-Raman, é o espectrografo

micro-Raman, Renishaw, visto na figura 30, modelo in-Via.

Figura 30 - Espectrdgrafo micro-Raman, Renishaw

Fonte: Laboratorio de Materiais Nanoestruturados para Anélises Ambientais e Bioldgicas (Unesp-FCT).

4.6 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

O MEV se baseia em um feixe de elétrons focados a partir de uma fonte de emissdo de
elétrons, que serdo acelerados a alta energia, e entdo modificados por aberturas, lentes
magnéticas e eletrostaticas, e bobinas eletromagnéticas que atuam para reduzir o diametro do
feixe de elétrons, concentrando-o, 0 que aumenta o risco de queimar a amostra, podendo deixar
uma marca no material analisado, por isso um cuidado é necessario ao mexer no foco.

Elétrons sdo produzidos na interacdo do feixe com as amostras, que podem ser do tipo:
a) elétrons retroespalhados (BSE), que surgem do feixe com pouca perda de energia cinética
apos um espalhamento e deflexdo causados por campos elétricos dos &tomos da amostra; ou b)
elétrons secundarios (SE), que séo elétrons ejetados da superficie do material pelo feixe. Os
sinais sdo medidos por mais de um detector de elétrons, que sdo utilizados para formar uma
imagem pelo nivel de cinza correspondente a intensidade do local detectado (Goldstein et al.,
2017).

Ele tem sido extensivamente usado para descobrir caracteristicas microestruturais e de
composicgdo de sélidos e filmes finos (Zhou et al., 2007). Medidas de caracterizagcdo usando

MEV permitem obter informacdes da amostra quanto a:
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o Composi¢do Quimica — permite obter a composicdo em peso ou atbmica dos
elementos constituintes de maneira pontual ou por campos selecionados, o que inclui imagens
mapeadas mostrando a distribui¢do dos elementos detectados na amostra;

o Topografia - uma imagem de alta resolucdo e em 3 dimensdes do material pode
ser obtida para observarmos sua forma e superficie, que adquire tom monocromatico e ndo as
cores reais, ja que os detectores indicam a intensidade em nivel de cinza.

A interacdo do feixe com a amostra causa emissao de raios X, que sdo especificos de
cada elemento (exceto H e He que ndo os emitem, e portanto, ndo séo detectados pelo MEV),
mas atomos individuais ndo sdo distinguiveis no MEV (Reed, 2005, p. 1). Esse fenbmeno
permite identificar e quantificar cada elemento detectado pelo feixe, por isso é importante
limpar a amostra antes da anéalise para ndo haver contaminacdo. O MEV consegue medir em
fracdo de massa: concentracGes maiores (0,1 até 1); menores (entre 0,1 e 0,01) e tracos (< 0,01).
Tal deteccéo é realizada através do detector Energy Dispersive Spectroscopy (EDS).

Para o preparo da amostra, é necessario o recobrimento com uma camada condutora;
para o zircdo se utiliza um recobrimento de camadas de carbono, que precisam ser aplicadas
em grande quantidade devido ao polimero teflon que fica envolta do mineral, que ndo é
condutor e nem resistente ao calor. Por outro lado, inclusdes minerais expostas na superficie
podem ser identificadas por MEV, a fim de identificar a influéncia na revelacdo dos tragos
através do ataque quimico.

BSE’s sdo mais valiosos para ilustrar contrastes na composicéo, fornecendo imagens de
alta resolucao (menores que 100 nm) em tons de cinza, com elementos pesados possuindo uma
aparéncia mais clara, tal técnica é realizada através do detector Backscattering (BSD). Para as
medidas de composi¢do quimica e imagens em Backscattering, foi utilizado o Microscépio
Eletrdnico de Varredura Carls Zeiss modelo EVO LS15, que pode ser visto na figura 31. Para
possibilitar as amostras para serem analisadas no Microscopio Eletrénico de Varredura, elas
foram previamente metalizadas pelo Sputerring Quorum, que pode ser visto na figura 32. Este
equipamento é usado para a metalizacdo das amostras com alvos de ouro e grafite.

Para esta metodologia foi selecionado o gréo 84 da amostra KG1 devido a revelagéo de
tracos nesse gréo heterogéneo apresentar influéncia de uma incluséo, de forma que seja possivel

analisar os efeitos do ataque quimico na superficie do grao.
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Figura 31 — Microscopio Eletrénico de Varredura

Fonte: Laboratdrio Multiusuario de Microscopia Eletronica de Varredura (Unesp-FCT).

Figura 32 — Sputerring Quorum

Fonte: Laboratorio Multiusuério de Microscopia Eletronica de Varredura (Unesp-FCT).

4.7 APLICACAO DAS METODOLOGIAS

As metodologias e anélises foram realizadas em diferentes amostras. Para calibracéo
dos métodos de datacdo, foram empregadas 3 amostras padrdo (KG1, FCT, Durango), na qual
a amostra KG1 foi selecionada para caracterizagdo por espectroscopia micro-Raman e MEV
em razdo de apresentar uma gquantidade consideravel de inclusdes que podem revelar
caracteristicas cristalograficas do zircdo. Nas amostras da Provincia Borborema foi realizada
uma analise Optica e 0 MTF-MDE, sendo complementadas com idades da literatura. Os

procedimentos empregados estdo organizados na tabela 8.

Tabela 8 — Metodologias e Anélises aplicadas em cada amostra

) ] MTF via
micro- Analise MTF-
Amostra MEV . LA-ICP- U-Pb U-Th/He
Raman Optica MDE
MS
KG1 X X X X X X -

FCT - - - - - - X
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X

Durango - -

FT-06 ) N

CEBP-
321
CEBP-
035
CEBP- i N
317
CEBP-
314

FT-02 . -
FT-04 - -

CEBP- i N
112

FT-03 - -

Wwc-03 . .
CEBP-
219
CEBP- 1 1
285
CEBCEI-
175
CEBCEI- 1 1 X X ] ) )

031

X X X X X X X X X X X X X
X X X X X X X X X X X X X

Fonte: O Autor.

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nesta secdo serdo mostrados os dados obtidos nas caracterizacGes e datacGes dos
minerais apatita e zircdo. Foi utilizado o software Origin 2019 para a obtencao dos graficos de
histograma; o Wolfram Mathematica para a obtencéo do qui-quadrado reduzido e idade média
ponderada. Utiliza-se o site isoplotR online (Vermeesch, 2018) para o célculo das idades U-Pb

e obtencdo dos graficos de concordia.
5.1 ESPECTROSCOPIA MICRO-RAMAN

Para analisar os picos obtidos no espectro Raman, devemos comparar com 0s picos de
uma amostra padréo de zircdo da literatura, cujas frequéncias e atribui¢@es vibracionais podem

ser vistas na tabela 9.

Tabela 9 — Picos Raman padronizados na literatura.

v (em™?) Atribuicdes vibracionais
Vibracdo translacional (DAWSON et al., 1971;
202 SYME et al., 1977; MAZHENOQV et al., 1979;

KOLESQV et al., 2001) ou rotacional (NICOLA,;
RUTT, 1974) ou Eg?
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214
225

356

393
439
974
1008

Eg?
Eg?

Eg (SYME et al., 1977; MAZHENOV et al., 1979)
ou v4 (SiOs) (DAWSON et al., 1971; ILCHENKO et

al., 1988)

Eg (SYME et al., 1977) ou Big (DAWSON et al.,

1971)
v2 (Si04) (A1g)

v1 (Si04) (Aug)
v3 (Si04) (Big)

Fonte: Resende (2015).

Em que: v/ — estiramento simétrico; v2 — deformacdo simétrica; v3 — estiramento

antissimétrico; v4 — deformacdo antissimétrica; Aig e Big — modos internos de vibragdo; Eg —

modos externos; v—modos internos (movimento dos atomos dentro da molécula); # Caracteriza-

se por vibragdes envolvendo movimentos dos tetraedros SiOs e ions de Zr.

Na figura 33 obtém-se um espectro Raman de um zircao sintético, cristalino e puro, de

forma a obter um modelo idealizado do padrdo de espectro para grdos de zircdo, em que

podemos observar as vibragfes dos tetraedos de SiO4, com oxigénio representado por bolas

brancas e silicio por bolas pretas, com seus respectivos padrdes vibracionais indicados pelas

setas. Um padrdo similar é obtido por um silicato de Hafnio (HfSiOa).

Figura 33 - Espectro padréo do zircdo (ZrSiO4) com as atribui¢Bes das bandas mais intensas no intervalo de 100
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Fonte: Nasdala et al. (2003)
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De acordo com Nasdala et al., 2003, a incorporacao de impurezas na rede cristalina pode
modificar os modos espectrais, de forma a causar alargamento ou reducéo de banda (FWHM),
deslocamento de padrdo de vibracéo e até picos adicionais. O mesmo efeito pode ocorrer pela
metamictizacao do mineral (Rios et al., 2000; Zhang et al., 2000; Nasdala et al., 2003; Nasdala
etal., 2005; xu et al., 2012). Portanto, torna-se util saber quais efeitos inclusdes minerais podem
causar no espectro Raman.

As microfotografias dos 3 grdos da amostra padrdo KG1 selecionados para esta analise
foram obtidas com o microscépio LEICA MC 170 HD com aumento nominal de 500x%, nas
quais se localizam os dos pontos escolhidos para a incidéncia do laser do espectrégrafo micro-
Raman. O gréo 42 (figura 34) e considerado andmalo por ndo ter revelado tragos, e apresenta
uma inclusdo com formato peculiar que cruza seu eixo principal-c, dessa forma, dois pontos
foram selecionados acima da inclusdo, e dois pontos adjacentes de forma a descobrir alguma

variagdo no espectro.

Figura 34 - Micrografias com luz transmitida do gréo 42

Fonte: O Autor

Na figura 35 podemos ver 0s espectros micro-Raman obtidos nos pontos escolhidos do
grdo 42. O ponto 4 que se localiza logo acima da inclus&o, possui menor intensidade em relacdo
aos 2 e 3 que se localizam adjacentes a inclusdo. A intensidade de picos esta relacionada a
cristalinidade e quantidade, entdo uma possivel causa para a reducéo de picos é que a inclusdo

possa reduzir os padrdes vibracionais de SiOa e a cristalinidade da regido que a circunda.
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Figura 35 - Espectroscopia micro-Raman do grdo 42: (A) com numeracdo dos picos e sobrepostos, (B) em 3
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Fonte: O Autor.

Intensidade a.u

O grdo 65 (figura 36) possui distribuicdo de tracos heterogénea, mas muito apagados,

de forma que ndo é possivel realizar a contagem de tragos, o tornando uma espécie de

intermediario de um gréo heterogéneo e anémalo de superficie intacta. O mesmo apresenta uma

inclusdo que ocupa um lado do gréo, na imagem com luz refletida, na qual podemos observar

sua superficie, € possivel notar que essa inclusdo causou um defeito na estrutura cristalina, que

esta delineada com o formato da inclusdo, dessa forma, dois pontos foram escolhidos acima da

incluséo, e dois pontos fora de forma a descobrir diferencas no espectro.
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Figura 36 — Micrografias do grdo 65 com (A) luz transmitida e (B) refletida

Fonte: O Autor.

Nos resultados do grdo 65 na figura 37, podemos ver que ha uma diferenca significativa
principalmente nos padrdes vibracionais Aig (974 cm™) e B1g (1008 cm™), com os pontos acima
da inclusdo apresentando intensidades maiores, ao contrario do efeito de inclusdo no zircao
anterior em que apresentaram uma intensidade menor. Isto pode indicar que a inclusédo pode
afetar a intensidade e cristalinidade, porém n&o necessariamente tornando o grdo menos ou mais

cristalino.

Figura 37 - Espectroscopia micro-Raman do grdo 65: (A) com numeragdo dos picos e sobrepostos, (B) em 3
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Fonte: O Autor.

J& o0 grdo 84 (figura 38) pode ser considerado heterogéneo, pois apresentou uma
distribuicdo de tracos somente na regido acima da inclusdo de formato conico, que também esta
paralela ao eixo-c do mineral, portanto, dois pontos foram escolhidos na regido em que foram
apresentados tracos (acima da inclusdo) e dois pontos em regides que ndo apresentaram tracos.
As inclusdes nesses grdos ndo alcancaram a superficie, portanto a caracterizacdo ocorre de

maneira indireta pelas alteracGes da rede cristalina que possam ter sido causadas por elas.

Figura 38 — Micrografias do grdo 84: (A) com foco na superficie, (B) foco na incluséo

100 pm 100 ym

Fonte: O Autor.

Nos resultados do grdo 84 na figura 39, podemos ver que 0s pontos que ndo estao sobre
a incluséo (1 e 2) apresentam intensidade maior do que os pontos sobre ela, isso pode estar

relacionado a regido acima da inclusdo ter maior densidade de tragos e, portanto, diminuir a
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cristalinidade do local, j& que os tragos indicam fiss6es que danificam a estrutura cristalina,
porém, de alguma forma, a densidade de tracos esta ligada a inclusdo, ja que possui seu mesmo
formato.

Uma outra explicacdo seria que tal inclusdo fosse rica em elementos radioativos e,
portanto, as fissGes decorrentes contornariam suas dimensdes, porém, 0s tracos latentes
produzidos a partir dela ndo alcancariam a superficie, logo, a causa esté relacionada a alguma
influéncia na estrutura cristalina, por exemplo, com a regido da inclusdo e dos tracos na
superficie estarem sob uma mesma camada de crescimento ou em uma mesma fase em um gréo

de zircdo de multiplas fases.

Figura 39 - Espectroscopia micro-Raman do grdo 84: (A) com numeragdo dos picos e sobrepostos, (B) em 3
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Fonte: O Autor
Pela andlise de todos os espectros, podemos ver pela tabela 10 que os modos

vibracionais dos picos foram comuns em todos os grdos, ndo apresentando deslocamento de
frequéncia, o que ja pode certificar que os graos analisados sdo de fato um zircdo e ndo outro
mineral. As diferencas encontradas em relacdo a presenca de inclusdo estdo relacionadas a

intensidade dos picos.

Tabela 10 — Identificacdo dos picos do espectro micro-Raman.

Ponto Deslocamento Raman (cm™)
1 201

223

355

438

481

732

973

1007

co N o o A WODN

Fonte: O Autor.

Comparando-se os picos encontrados com 0s picos padrdes da tabela 3, podemos notar
que ndo foram revelados os picos 214 e 393 correspondentes, ja 0s picos 481 e 732 ndo se
encontram nos zircdes padroes, talvez as impurezas comuns encontradas na aliquota da amostra
KG1 possam causar a presenca de novas bandas, ou isso tenha ocorrido por um efeito geral das
inclusbes nos grdos. De forma global, quando comparamos as intensidades dos picos obtidos
nos gréos 42, 65 e 84 da amostra KG1 com os picos do zircdo padrédo, observa-se que as
intensidades estdo invertidas. O pico de maior intensidade para os graos analisados sempre € 0
pico 3 sendo que o pico com maior intensidade na amostra padrdo é o 8. 1sso pode ser devido a
interacdo do laser de 633 nm com os tetraedros de SiO4 apresentar uma intensidade padréo
diferente do zircdo comum, o que pode estar relacionado com alguma impureza especifica dos

gréos dessa regido.

5.2 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA

Para a analise em MEYV, foi utilizado o grdo 84 da amostra padrdo KG1 correspondente

a figura 38. Na figura 40 podemos ver as micrografias tomadas com o MEV utilizando
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respectivamente um detector Backscattering e um por técnica EDS. Através do BSD, os
elementos mais pesados tém uma tonagdo mais clara, enquanto os mais leves, uma tonagdo mais
escura, com isso podemos perceber uma distribuicdo uniforme pelo gréo, sendo evidenciados
alguns buracos na superficie e pequenos pontos com elementos mais pesados. O gréo fica em
destaque por ter seus elementos mais pesados que os do teflon. Na figura 40B, podemos ver a
topografia da amostra, a porosidade se da pela quantidade de carbono evaporado, onde podemos
perceber certos aglomerados sobre o grdo, tais regides ficaram mais escuras na imagem em
backscattering. As bordas clareadas significam que o material esta levemente elevado acima da

superficie pois ndo teve tanto contato com o carbono quanto o centro.

Figura 40 — Micrografia do gréo 84 atraves da técnica: (A) (BSD), (B) (EDS)

Fonte: O Autor.

Na figura 41 realizada também por EDS, observa-se a distribuicdo dos elementos que

compdem a formula geral do zircdo, indicados pela tonalidade clara.

Figura 41 — Distribuig8o de elementos pelo gréo 84: (A) Si, (B) O, (C) Zr

Si Kal 0 Kal ZrLal

Fonte: O Autor.
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Pelo mapeamento da distribuigdo dos elementos da superficie do grdo, podemos ver que
esta se da de maneira uniforme, ndo apresentando variagdes ao longo do gréo, por mais que sua
superficie tenha uma distribuicdo desuniforme de tracos, isso pode indicar que a
desuniformidade ndo tem relacdo com a quantidade dos elementos Si, O e Zr.

Para um melhor detalhamento da composi¢do quimica, foi feito um escaneamento em 2
areas, a Al corresponde a uma regido do grdo em que ndo foram revelados tracos, a A2
corresponde a regido na qual foram revelados os tracos delineados na forma da incluséo (figura

42). Com os resultados em porcentagem de peso (p%) e atbmica (a%) correspondentes na tabela
11.

Figura 42 — Anélise composicional de area

100pm ! Electron Image 1

Fonte: O Autor.

Tabela 11 - Composicao quimica espacial no gréo.

Al A2

Elemento p% a% p% a%
OK 28,12 59,40 27,37 57,28
SiK 16,81 20,23 16,64 19,84
ZrL 54,91 20,34 54,26 19,92
Th M 0,12 0,02 0,04 0,01
UM 0,03 0,00 -- --
FK -- -- 1,68 2,96
Total 100,00

Fonte: O Autor.
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Com esses valores se nota que ndo ha diferenca significativa de composicao quimica
nessas duas regides, com o flior sendo correspondente a composicao do teflon que pode ter se
espalhado com o atague quimico. Portanto, o fenémeno relacionado a distribuicao de tragos ou
a influéncia da incluséo na superficie, ndo parece estar relacionado com a composic¢ao quimica.
Na figura 43, uma micrografia dos tracos induzidos do gréo 84 na mica comprova que também
ndo tem relagdo com a concentracdo de uranio, pois a distribui¢do de tracos estd de maneira
uniforme. Portanto, a influéncia da inclusdo sobre a revelacéo de tracos se restringe a um fator

relacionado a estrutura cristalina.

Figura 43 — Distribui¢do de tracos induzidos do grdo 84 na mica

Fonte: O Autor.

5.3 CLASSIFICACAO DOS GRAOS

A tabela 12 indica a quantidade total de grdos e a sua respectiva classificacdo
(homogéneos, heterogéneos, hibridos e andmalos) na montagem de cada amostra, na qual nem
todos foram selecionados para serem datados devido a terem muitos tracos encavalados, ao
ponto de ser impossivel a determinacdo da densidade, por ndo apresentar tragos, ou apresentar
tracos em uma regido muito pequena ou mesmo terem sua estrutura cristalina danificada de
forma dréstica pelo ataque quimico. A classificagdo segue 0s 4 tipos classicos definidos pelo
grupo DETRAN: homogéneo, heterogéneo, hibrido e andmalo, e uma classificacdo extra que
pode indicar uma fase intermediaria ou mesmo um novo tipo de grdo. A andlise foi realizada
em cada grdo dessas amostras através de um microscépio 6ptico.
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Tabela 12 — Quantidade de gréos de cada amostra por classe.

Amostra Homogéneo  Heterogéneo Hibrido Andmalo Inderm'.d,O/.
Intermediério
KG1 34 45 0 13 2 94
FT06 2 9 20 17 11 59
CEBP321 0 0 12 45 19 76
CEBPO035 0 0 3 32 12 47
CEBP317 0 1 19 60 9 89
CEBP314 0 1 10 4 1 16
FT02 5 7 11 42 8 73
FT04 11 29 7 25 12 84
CEBP112 0 1 10 82 4 97
FTO03 15 28 4 5 16 68
W03 17 16 17 38 8 96
CEBP219 0 0 15 35 0 50
CEBP285 23 12 2 14 27 78
CEBCEI175 0 0 5 42 3 50
CEBCEI031 0 12 0 31 2 45
Total 107 161 135 485 134 1022

N = quantidade de gréos por amostra; Indefinidos/Intermediarios = grdos que ficam em uma definicao
intermediaria entre uma classe e outra de gréo.
Fonte: O Autor.

A proporc¢éo de cada tipo de grdo pode ser melhor observada no gréfico da figura 44A
para a amostra KG1 e na figura 44B para as amostras da Provincia Borborema. Na amostra
padrdo KG1 se encontra maior quantidade de grdos homogéneos, que sdo 0s ideais para se
realizar medidas de datacdo, essa € uma das razdes desta amostra ser padronizada; grdos
heterogéneos sdo quase metade da amostra, os quais também é possivel determinar a sua idade
com grande acurécia; grdos anémalos sdo encontrados em menor quantidade; ndo ha graos
hibridos e pouquissimos grdos em situacdo intermediaria/indefinida, na qual se encaixam de
certa forma em um Unico tipo. Isso indica que a estrutura cristalina dos grdos desta amostra
KG1 possuem uma alta resisténcia ao ataque quimico.

Nas amostras da Provincia Borborema temos outro perfil, no qual vemos gréos
andmalos em quase metade das amostras, e graos homogéneos em menor quantidade. Indicando
que a estrutura cristalina dos graos dessa amostra possui menor resisténcia ao ataque quimico.
Aqui também ha um maior nimero de grdos em situacdo intermediaria/indefinida. Tendo em
vista que ambas sdo de rochas graniticas, porem. a amostra KG1 € relativamente mais jovem
do que as idades obtidas na Provincia Borborema. Isso faz com que sua estrutura cristalina
tenha sido menos danificada por metamictizacéo, lixiviacdo e/ou diferenciacéo estequiometrica.

Dessa forma, a KG1 se torna uma amostra que possa ser considerada padrao.



60

Figura 44 — Gréfico de proporcéo entre os tipos de grdos nas amostras analisadas para: (A) KG1, (B) Provincia

Borborema
I Homogéneo B Homogéneo
A | |Heterogéneo B [ | Heterogéneo
I Hibrido I Hibrido
| |Anémalo 50,86% [ ]Anémalo
I Indefinido [ Indefinido
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13,83%
14,22%

2,13%

. 14,55%
36,17% 12.5%

7.87%

Fonte: O Autor.

5.3.1 Novo Modelo de Classificacdo Proposto
Neste trabalho se observa que ha subgrupos nos 4 tipos de grdos. Podemos evidenciar 2
tipos de grdos anémalos: com superficie completamente danificada (figura 45A) e com a

superficie aparentemente intacta, mas sem tracos (figura 45B).

Figura 45 — Micrografias por luz transmitida e aumento nominal de 500x em: (A) grdo andmalo com superficie

destruida, (B) superficie intacta

Fonte: O Autor

Nos graos hibridos podemos ter até 3 subtipos: na regido em que a estrutura ficou intacta
pode ndo haver revelacdo de tracos (figura 46A), haver uma revelagdo uniforme (figura 46B),
ou haver uma revelacdo desuniforme (figura 46C).
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Figura 46 — Micrografias por luz transmitida de gréos hibridos: (A) sem revelacéo de tracos com aumento de

1000x, (B) com uniformidade de tragos e aumento de 500x, (C) desuniformidade de tragos com aumento de

1000x

Fonte: O Autor.

Da mesma forma nos graos heterogéneos, podemos classifica-los de formas diferentes.
Ha grdos que podem revelar tracos apenas em camadas de crescimento visiveis (figura 47A) ou
uma desuniformidade de tracos em uma regido do grdo que ndo esteja relacionado as suas
camadas (figura 47B) mas de maneira irregular. Esses subgrupos de grdos de zircdo

apresentados podem dar origem a uma nova classificacdo mais abrangente.
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Figura 47 — Micrografias de grdos heterogéneos por luz transmitida: (A) tragos limitados por camadas de

crescimento com aumento de 500x, (B) tracos de maneira irregular com aumento de 1000x

Fonte: O Autor.

Gréos intermediarios sdo evidéncias de que os tipos de grdos podem estar em uma
relacdo de grau, e ndo somente qualitativa. No processo de ataque quimico o grdo comeca
integro e sofre um processo de danificacdo até sua superficie ter uma aparéncia rugosa e opaca.
Com isso infere-se que grdos hibridos estdo no meio desse processo, enquanto graos
heterogéneos e homogéneos ficariam no inicio e os grdos andmalos em um processo tardio de
danificagdo (como ilustrado na figura 48, com a grande quantidade de tragos o tornando inviavel
para contagem), efeito relacionado com a degradacdo natural de metamictizagdo. Gréos
andmalos em sua defini¢cdo de ndo apresentar tragos, acabam abarcando grédos com diferentes
propriedades, pois podem considerar tanto grédos integros quanto gréos danificados. Portanto, é

necessaria uma nova familia que leve em consideracdo essas diferencas.

Figura 48 — Grao homogéneo se tornando andmalo com luz transmitida e aumento de 500x

Fonte: O Autor.
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A figura 1B e 1C ddo detalhes internos de um gréo de zircdo, mostrando sua forma de
crescimento em forma de camadas. As figuras 46A e 47A mostram como as camadas podem
interferir nessa revelacdo de tracos, em que observamos que o nucleo do grdo pode possuir
maior resisténcia ao ataque quimico ou que apenas no centro do grdo ha revelacao de tragos,
também é possivel que o ndcleo tenha uma densidade de tragos diferente de outras camadas do
grdo, e este também é um fenébmeno divergente de um grdo heterogéneo convencional, no qual
temos regides irregulares com densidade de tracos diferente do resto do gréo, e ndo separadas
de forma linear igual a um zircdo com camadas visiveis, logo se torna necessaria uma
reclassificacdo de grdos heterogéneos. A figura 49 ilustra também o fenémeno, apresentando
diferentes padrdes de distribuicdo de tragos de forma delineada por camadas, assim como um
fendmeno interessante de uma inclusdo que foi corroida pelo ataque quimico e deixando seu
formato vazio na superficie do gréo. Levando essas caracteristicas em consideracao, propde-se

um novo modelo que esta representando na figura 50.

Figura 49 — Micrografia por luz transmitida de gréo heterogéneo delimitado por camadas

Fonte: O Autor.
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Figura 50 — Nova proposta classificacdo de graos de zircdo

Regido com superficie
intacta.

- Regiao danificada pelo

ataque quimico.

Padrdo de tragos A.

Padrdo de tragos B.

Padrdo de tracos C.

H

Fonte: O Autor.

Pela figura 50, temos 9 possibilidades de classificacdo ao invés das 4 classicas, as quais
séo:

. Gréo Integro — Andmalo [A], Homogéneo [B], Heterogéneo (Irregular [C], em
camadas [D];

. Gréo Hibrido — Anémalo [E], Homogéneo [F], Heterogéneo (Irregular [G], em
camadas [H]);

. Gréo Danificado — Anémalo (1).

Nesta nova classificacdo se complementa informacg6es antigas com 0s conceitos: graos
integros sdo aqueles em que sua superficie se manteve intacta ap6s o ataque quimico; graos
danificados sdo aqueles que tiveram sua superficie totalmente danificada apds o ataque
quimico, estes sao necessariamente anémalos; graos hibridos possuem parte de sua superficie
integra e parte danificada; grdos homogéneos possuem a parte integra com distribuicéo
uniforme de tracos; graos heterogéneos possuem a parte integra com distribuicdo desuniforme

de tracos, a qual pode estar separada de maneira linear (em camadas) ou irregular.
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5.4 RESULTADOS MTF-MDE

Nessas aliquotas foram obtidas as idades via MTF-MDE. As idades da amostra padrao
KG1 estdo no apéndice A e as idades das amostras da Provincia Borborema estdo no apéndice
B de acordo com as suas formagGes geoldgicas. Os principais parametros correspondentes as
idades obtidas através do MTF estdo na tabela 13. Nesta tabela se pode observar que ha 6
amostras que indicam ter mais de uma populacédo de idades. Como a regido da parte norte da
Provincia Borborema sofreu metamorfismo, isso pode ter causado essas diferencas de idades

ou pode ser que existam gréos herdados de outras fontes.

Tabela 13 — Idades da Provincia Borborema.

Unidade 2 2
Tectonica Amostra Im Imp x5 P(x?) N
263+ 7 1,985 1%
* _ ’
FT06 463 + 17 1,074 30%~40% 36
S#o Jose do 239+ 7 0,645 80%~90%
Campestre ~ CEBP321* - 368 + 12 0,637 80% 33
564 + 44 0,113 95%-~98%
CEBP035 287 +11 277 +12 0,770 60% ~ 70% 11
272+9 0,615 80~90%
* _ )
Ry 384 + 14 0,786 60%-~70% 2
CEBP314 405 + 11 398 + 14 0,433 90% ~ 95% 11
o 167+5 1,619 206~5%
. * _ '
R'OS'Z:%“éhas =z 299 + 13 1,133 20%~30% o
FT04 365 + 6 355 + 6 0,650 98% ~ 99% 65
153 +8 0,417 80%~90%
* _ )
CEBP112 255 + 12 1,499 10%~20% &
FT03 447 + 8 411+7 1,235 5% ~ 10% 87
o W03 383+1 355+ 6 1,253 10% ~ 20% 51
219 + 10 1,004 40%-~50%
* _ ’
beano CEBP219 330+ 17 0.626 60%~70% 12
Ceard Central CEBP285 329+5 320+ 6 0,809 80% ~ 90% 54
CEBCEI175 293 +19 286 + 14 1,880 506 ~ 10% 6
Laelle CEBCEI031  410+11 401 + 38 0,609 80% ~ 90% 11
Coreau

Im = Idade média (Ma); Imp = Idade média ponderada (Ma); yZ = Valor de Qui-quadrado reduzido; P (33) =
Probabilidade do valor Qui-quadrado de pertencer a uma mesma populacdo; N = Quantidade total de gréos.
*N&o ha Iy para essas amostras pois possuem mais de uma populacéo de idades.

Fonte: O Autor.

5.4.1 KG1 (Amostra Padréo)

Na figura 51A podemos observar a distribuigdo das idades via detector externo da
amostra padrdo KG1 e na figura 51B se nota que as idades flutuam ao redor do valor medio de

34,0 £ 0,5 Ma. O valor de P(x2) que esta entre 80% ~ 90%, indica que ha apenas uma populago



66

de idades, 0 que era de se esperar pois essa amostra KG1 foi separada uma rocha ignea. A idade

obtida é compativel com a idade encontrada na literatura 32,6 = 0,6 Ma (Iwano et al., 2013).

Figura 51 — Amostra KG1: (A) Distribuicdo de idades, (B) flutuacdo de idades
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A linha em vermelho nos gréaficos de flutuacdo de idades representa a idade média ponderada; N = quantidade de
gréos datados; Im = Idade média; Imp = Idade média ponderada; yZ = valor qui-quadrado; P(y?) = probabilidade de
pertencerem a uma mesma populacéo.

Fonte: O Autor.

5.4.2 S&o José do Campestre

A distribuicdo de idades e as suas respectivas flutuacbes, obtidas neste dominio

tecténico de Sao José do Campestre, podem ser observadas na figura 52.

Figura 52 — Distribuig8o de idades e flutuagéo de idades: FT06 (A), (B); CEBP321 (C), (D); CEBP035 (E), (F)
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A linha em vermelho nos graficos de flutuacdo de idades representa a idade media ponderada; N = quantidade de
gréos datados; Im = Idade média; Imp = Idade média ponderada; yZ = valor qui-quadrado; P(x?) = probabilidade de
pertencerem a uma mesma populacéo.

Fonte: O Autor.

As amostras do macico do Sao José do Campestre possuem uma distribuicdo de idades
que vao de 239 a 564 Ma, indicando a possibilidade de mais de uma populacéo de idades. A
Unica amostra com apenas uma distribuicdo de idades é a amostra CEBP035 com idade média
de 287 + 11 Ma. Isso pode estar indicando que as amostras FT06 e CEBP321 passaram pela
isoterma de aproximadamente 240 °C em diferentes tempos sendo que 0s graos de zircdo seriam
grdos herdados de fontes diferentes. Uma hip6tese mais plausivel para o fato de que as amostras
tenham mais de uma populacéo de idades de tragos de fissao, é que esses plutdes tenham sofrido
metamorfismo e/ou juncdo através de empurrbes sofridos durante o choque dos
microcontinentes durante a orogenia brasiliana ha 600 Ma. (Dantas et al., 1998).

Fazendo uma separacdo das possiveis populagdes de idades através do teste estatistico
do Qui-quadrado, podemos observar que a amostra FT06 aceita duas populagdes, uma em ~
260 Ma e outra em ~ 460 Ma como pode ser observado na figura 52B. Por outro lado, a amostra
CEBP321 aceita 3 populagdes de idades, a primeira em ~ 240 Ma, a segundaem ~ 370 Ma e a
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terceira em ~ 560 Ma, sendo que a amostra CEBP035 possui apenas uma populacdo com idade
de ~ 270 Ma. Esta tltima idade é estatisticamente compativel com a populacdo de idades de ~
260 Ma da amsotra FT06 e com a populacdo de ~240 Ma da amostra CEBP 321. Também pode-
se observar que a populacdo de idades mais antigas da amostra FT06 de ~ 460 Ma €
estatisticamente compativel com a populacdo de idades de ~ 370 Ma da amostra CEBP321.
Dado que a idade de tracos de fissdo representa fisica e geoldgicamente a ultima
passagem da rocha que contém a amostra de zircdo pela isoterma de ~ 240 °C, entdo as
diferentes idades da rocha pluénica estaria sugerindo que neste domino Séo José do Campestre
houve oscilagbes magmaticas fazendo com que esses plutons tenham sofrido soerguimentos e
esfriamentos em diferentes idades. O primeiro teria acontecido ha aproximadamente 560 Ma
com um soerguimento relativamente rapido fazendo com que a idade de TF seja similar a idade
de cristalizacdo da rocha. Apds isto, a rocha teria aquecido a temperaturas maiores do que 240
°C através de um fendémeno isostatico por alguns milhdes de anos, assim o segundo pulso de
soerguimento teria acontecido hd aproximadamente 370 Ma, e apds isto, esta area teria aquecido
novamente a temperaturas maiores do que 240 °C para finalmente ter acontecido o ultimo pulso
de esfriamento ha aproximadamente 260 Ma. E importante ressaltar que estas fases de
aquecimento e esfriamento teriam acontecido de forma parcial ja que alguns graos de zircdo
ndo atingiram temperaturas maiores do que de 240 °C, por registrarem sua passagem por essa

isoterma em diferentes tempos.

5.4.3 Rio Piranhas-Seridd

A distribuicdo e flutuacdo de idades obtidas no dominio tectdnico Rio Piranhas-Serid6
estdo indicadas nos graficos da figura 53. Das seis amostras da unidade tecténica do Rio
Piranhas-Seridd, trés delas apresentam uma ampla flutuacdo de idades, indicando que nessas
amostras temos mais do que uma populacdo de idades. Estas amostras podem ter sofrido as
mesmas condicdes daquelas coletadas no maci¢co Sao José do Campestre. Esse metamorfismo
teria ocasionado um aquecimento de tal forma que as rochas passaram pela isoterma de ~ 240
°C em diferentes épocas.

Apos feita a separacdo das diferentes populagdes de idades (figura 53) na regido de Rio
Piranhas-Seridd, pode-se inferir que nesta regido também houve pulsos de aquecimento e
esfriamento similares aos que teriam acontecido no maci¢o Sao José do Campestre. No caso do

dominio tectdnico de Rio Piranhas-Seridd, o primeiro pulso de esfriamento em temperaturas
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menores do que 240 °C teria acontecido ha aproximadame 400 Ma, o segundo teria acontecido

ha 270 Ma, e o terceiro e ultimo teria acontecido ha 150 Ma.

Figura 53 — Distribuicdo de idades e flutuacdo de idades: CEBP317 (A), (B); CEBP314 (C), (D); FT02 (E), (F);
FT04 (G), (H); CEBP112 (I), (J); FT03 (K), (L)
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A linha em vermelho nos graficos de flutuacdo de idades representa a idade média ponderada; N = quantidade de
gréos datados; Im = Idade média; Imp = Idade média ponderada; yZ = valor qui-quadrado; P(x?) = probabilidade de
pertencerem a uma mesma populacéo.

5.4.4 Jaguaribeano

Fonte: O Autor

As distribuicdes de idades da unidade tectonica de Jaguaribeano e suas respectivas

flutuacdes estdo indicadas nos gréficos da figura 54. A amostra CEBP219 também possui uma

ampla flutuag&o de idades que pode indicar duas populagdes, porém, como nesta amostra temos
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apenas 12 gréos, ndo podemos inferir enfaticamente que esta amostra tenha mais do que uma

populagéo de idades devido a pouca quantidade de grdos datados. A amostra W03 possui uma

idade média ponderara de 383 = 1 Ma, o que indica que ha ~ 400 Ma a temperatura neste

dominio tecténico estava acima de 250 °C, a qual poderia ser vinculada ao metamorfismo da

regido.

Neste dominio tectbnico Jaguaribeano apenas a amostra CEB219 possui duas

populacdes de idades mostradas na figura 54D. Neste caso, os pulsos de esfriamento e

aquecimento das rochas plutdnicas que passaram pela isoterma de 240 °C teria acontecido

primeiro ha aproximadamente 340 Ma e o segundo ha cerca de 220 Ma.
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Figura 54 — Distribuicgdo de idades e flutuagdo de idades: W03 (A), (B); CEBP219 (C), (D)
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A linha em vermelho nos gréficos de flutuacao de idades representa a idade média ponderada; N = quantidade de
gréos datados; Im = Idade média; Imp = Idade média ponderada; yZ = valor qui-quadrado; P(y?)= probabilidade de
pertencerem a uma mesma populacao.

Fonte: O Autor.



72

5.4.5 Ceara Central

A distribuicdo de idades das amostras correspondentes a esta unidade tecténica, assim
como as suas oscilacbes ao redor do valor médio podem ser observadas na figura 55. Nesta
unidade, temos que a amostra CEBCEI175 possui um P(y?) entre 5 a 10%, porém nio podemos
enfatizar que esta amostra tenha apenas uma populagéo de idades devido a apenas 6 graos
datados. Por outro lado, a idade média ponderada de 320 + 6 Ma obtida na amostra CEBP 285
indica que ela teria passado pela isoterma de ~ 240 °C nesse tempo, apontando possivelmente
uma idade de resfriamento em relacdo a velocidade de intrusdo dessa rocha pluténica. Em um
contexto mais complexo, essa temperatura poderia estar vinculada ao metamorfismo que
aconteceu na regido apds o choque dos microcontinentes no Brasiliano.

Neste caso temos duas amostras com apenas uma populacdo de idades, porém, cada
amostra com diferentes idades. Dessa forma, nesta regido as rochas plutdnicas teriam passado
pela isoterma de 240 °C ha aproximadamente 320 Ma (amostra CEBP285) e como na amostra
CEBCEI175 temos apenas seis grdos com idade média ponderada de aproximadamente 286
Ma, entdo podemos dizer que estas duas amostras com idades estatisticamente compativeis

passaram pela isoterma aproximadamente na mesma época, ou seja, ha ~ 320 Ma.

Figura 55 — Distribuigdo de idades e flutuagéo de idades individuais: CEBP285 (A), (B); CEBCEI175 (C), (D)
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A linha em vermelho nos gréaficos de flutuacdo de idades representa a idade média ponderada; N = quantidade de
gréos datados; Iy = Idade média; Imp = Idade média ponderada; %2 = valor qui-quadrado; P(y3) = probabilidade de
pertencerem a uma mesma populacéo.

Fonte: O Autor.

5.4.6 Médio Coreal

Na figura 56 pode-se observar a distribuicdo de idades assim como a sua flutuacédo
individual ao redor do valor médio. Neste caso também temos apenas uma populacao de idades,
porém a quantidade de graos foi apenas de 11. Dado que a idade de 401 + 17 Ma é compativel
com aquela obtida na amostra CEBP 285 do dominio Ceara Central, entdo podemos dizer que
a historia geoldgica de ambos os dominios € similar desde 320 Ma até hoje. Este dominio além
de termos apenas uma amostra que foi possivel de ser datada, ela possui somente uma

populacdo, na qual indica ter passado pela isoterma de 240 °C ha aproximadamente 400 Ma.

Figura 56 — Distribuigdo de idades e flutuagdo de idades individuais: CEBCEI031 (A), (B)

[ idade (V)
10
N=11 550
91 CEBCEIO31 Im = 409,90 + 11,42 B
A o] (DMC) Ivp = 400,85 + 16,84 500
X2 = 0,6086
74 P(x2)= 80% ~ 90% 450
S 6 < 400
3 5 g
g 8 350
L 4 2
] 200] lwp=401%38Ma
P(X2) = 80~90%
5] 250
14 200
. | I s ———————————
220 275 330 385 440 495 550 0 2 4 6 8 10 12
Idade (Ma) Amostra

A linha em vermelho nos gréficos de flutuacdo de idades representa a idade média ponderada; N = quantidade de
gréos datados; Im = Idade média; Imp = Idade média ponderada; 2 = valor qui-quadrado; P(x?) = probabilidade de
pertencerem a uma mesma populacéo.

Fonte: O Autor.



74

5.5 DATACAO MTF VIA LA-ICP-MS PARA KG1

Na figura 57A podemos observar a distribuicdo das idades obtidas por MTF via La-ICP-
MS da amostra padrdo KG1 e na figura 57B se nota que as idades flutuam ao redor do valor
médio de 31,64 + 1,47 Ma. A tabela base de dados pode ser encontrada no apéndice C. As
idades apresentaram uma maior amplitude de valor em comparagdo com as idades via MTF-
MDE (sec¢éo 5.3.1), porém sua média de idades sdo mais compativeis com a idade encontrada
na literatura 32,6 + 0,6 Ma (Iwano et al., 2013). Este método poupa meses de trabalho ao nédo
necessitar de um reator nuclear, além do célculo no gréo ser feito em apenas um local e ndo no
gréo inteiro, e mais de uma centena de medidas ser feita por dia pelo espectrometro de massa,

isso evidencia a praticidade do LA-ICP-MS em relacdo ao MDE.

Figura 57 — MTF via LA-ICP-MS para a amostra KG1: (A) Distribui¢do de idades, (B) flutuacéo de idades
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A linha em vermelho nos gréficos de flutuacdo de idades representa a idade média ponderada; N = quantidade de
grdos datados; Iy = Idade média; Imp = Idade média ponderada.
Fonte: O Autor.

5.6 DATACAO EM U-Pb PARA KG1

A figura 58 mostra o grafico de distribuicdo de idades de concoérdia de U-Pb para a
amostra padrdo KG1. A tabela base de dados e as idades U-Pb podem ser encontradas nos

apéndices D e E respectivamente.
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Figura 58 — KG1: (A) Distribuicdo de idades U-Pb, (B) curva de concoérdia
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N = quantidade de gréos datados; Im= Idade média; Ime = Idade média ponderada.
Fonte: O Autor

A idade média via U-Pb da amostra padrdo KG1 € 31,2 £ 0,3 Ma sendo que ela pode ser
considerara estatisticamente compativel com a idade de 33,0+0,1 Ma determinada pelos
pesquisadores Iwano et al., 2013. Depois de uma analise estatistica, alguns grdos da amostra
KG1 foram retirados por estar localizados mais distantes da curva de concoérdia. Analisando
esses grdos de acordo com a nova classificacdo ap6s o ataque quimico, obteve-se: grdo 12
(heterogéneo irregular integro), grdo 16 (homogéneo integro), grdo 22 (heterogéneo irregular
integro), grdo 26 (heterogéneo irregular integro com tracos quase apagados), grdo 29
(heterogéneo irregular integro), grdo 30 (heterogéneo irregular integro), grdo 31 (homogéneo
integro), grdo 32 (homogéneo integro), grdo 37 (heterogéneo irregular integro), grdo 38
(heterogéneo irregular integro), grdo 46 (heterogéneo irregular integro), 50 (heterogéneo
irregular integro) e 69 (heterogéneo irregular integro).

Se observa que retirando esses graos, a média da idade ficou mais perto da idade obtida
na literatura. Também se nota que a maioria dos graos que estavam relativamente mais longe
da curva de concordancia sao quase todos heterogéneos irregulares e apenas dois homogéneos,
isso indica que devemos fazer uma reclassificagdo considerando as idades isotopicas de cada

tipo de gréo.

5.7 IDADES DE U-Th/He PARA A PROVINCIA BORBOREMA

Na tabela 14 mostramos as idades U-Th/He para amostras de zircdo e apatita da

Provincia Borborema e amostras padréo para calibracéo.



Tabela 14 — Idades U-Th/He de gréos selecionados da Provincia Borborema.
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Idade
. Idade o Massa Th
Aliquota Média “He(nmol/g) Th/U eU(ppm)
(Ma) 9)* (ppm)  (ppm)
(Ma)
Zircao
29,28+ 29,28+
FCT 6,13 47,06 338,80 168,64 0,51 378,43
0,46 0,46
229,68
Zrl 6,65 672,90 610,60 284,20 0,48 677,38
+ 3,20
227,62
FT02 Zr2 12,6 629,58 535,74 276,81 0,53 600,79
£3,06 257,07 =
(DRPS)
300,95 1,77
Zr3 5,83 260,11 180,80 72,42 0,41 197,82
+4,24
314,70
Zrd 5,13 463,25 290,44 156,27 0,55 327,16
+4,13
169,24
Zrl »78 5,49 1614,08 2087,99 466,36 0,23 2197,58
2,
180,39
Zr2 9,49 962,87 1104,81 362,64 0,34 1190,03
CEBP112 +2,93 194,03 =
(DRPS) 248,00 1,60
Zr3 1,56 1413,58 146131 686,43 0,48 1622,62
+3,99
211,66
Zrd 1,76 327,89 381,40 116,09 0,31 408,68
+3,54
165,14
Zrl 18,6 504,91 613,52 191,53 0,32 658,53
+2,71
316,84
Zr2 54,5 283,11 166,65 57,56 0,35 180,18
CEBP035 7,20 22885z
(DSJC) 267,05 1,81
Zr3 4,56 417,94 330,56 153,71 0,48 366,69
* 3,60
284,62
Zrd 15,0 707,10 494,73 220,25 0,46 546,49
13,72
305,81
Zrl 15,4 275,41 173,87 88,90 0,52 194,76
+4,01
323,23
Zr2 5,27 285,10 186,42 93,05 0,51 208,29
CEBP285 434 32335z
(bcc) 319,57 0,92
Zr3 10,9 354,94 216,57 106,61 0,50 241,63
+4,23
348,77
Zrd 9,82 193,27 104,46 59,71 0,59 118,49
+4,63
Apatita
27,85+
Apl 7,77 7,63 8,92 175,56 20,18 50,18
0,34 30,59 £
Durango
Ap2 33,20 £ 0,20
0,219 9,83 12,86 176,32 14,06 54,30

0,46
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Ap3 32,16 +
21,7 8,07 883 15812 18,37 45,99
0,39
Ap4 30,81 +
11,4 9,61 11,06 19611 18,19 57,14
0,44
118,48
Apl 7,02 49,54 7051 10243 1,49 94,58
+132
Ap2 12636 5,80 48,02 68,50 79,19 1,19 87,11
CEBP035 +1,48 113.23 t ' ’ ’ ’ ’ ’
(DSJC) Ap3 112,89 ’
7,07 12,66 1890 2453 1,33 24,66
+1,28
Ap4 120,65
2,68 88,35 161,38 12549 0,79 190,87
+1,47
127,91
Apl 3,27 70,38 116,86 104,68 0,92 141,46
+153
Ap2 162,12 2,07 16,11 1651 2855 1,77 23,22
CEBP112 +2,04 12(\;5,8? * ' ’ ’ ’ ' ’
(DRPS) Ap3 86,49 + ’
1,04 3,77 8,57 15,93 1,91 12,32
1,42
Ap4 135,51
3,92 19,18 24,78 4512 1,87 35,38
+1,80
62,59 +
Apl 1,37 5,60 1961 1346 0,70 22,77
0,96
Ap2 66,00 +
2,57 7,23 22,74 2388 1,08 28,35
CEBP285 0,94 7%2‘; *
(DCC) Ap3 80,44 + ’
3,49 8,83 2260 21,08 0,96 27,56
1,14
Ap4 85,97 +
L1 4,14 12,00 27,76 28,90 1,07 34,55

“He(nmol/g) = Quantidade de mols por grama; eU(ppm) = concentracéo efetiva de uranio em partes por milhéo.
*peso elevado a (107°). Zr = grio de zircdo. Ap = grédo de apatita.
Fonte: O Autor

Pela tabela 14 podemos ver que a idade para a amostra padrdao FCT vai ao encontro da
literatura (Yu et al., 2019), o que da confianca para o resultado das idades U-Th/He de outras
amostras. A metodologia de U-Th/He em zircdo possui uma temperatura de fechamento de
aproximadamente 180 °C, enquanto para MTF em zircdo este valor é de 240 °C, isso causa
idades proximas, porém com MTF > U-Th/He, e ao comparar com as obtidas pelo MTF-MDE
na Provincia Borborema, podemos ver que as idades da tabela 12 sdo menores ou se encaixam
dentro do erro associado ao MTF.

As idades de apatita foram adicionadas com finalidade de complementar a interpretagao

geologica global. A amostra padrao utilizada ‘Durango’ foi calculada com uma média
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ponderada de 30,59 * 0,20 Ma, que vai ao encontro da encontrada na literatura com 31,02 +
1,01 Ma (McDowell et al., 2005), o que d& confianca para os resultados das outras idades em
apatita. Os valores da tabela serdo mais discutidos na se¢éo (5.7).

Essas medidas fornecem um ponto de esfriamento da amostra dado pela temperatura e
a sua idade que indica o periodo em que cada amostra passou por uma isoterma de 180 °C: a)
FT02 com uma média de conjunta de 257,07 + 1,77 Ma corresponde ao periodo Permiano no
estdgio Wuchiapingiano; b) CEBP112 com uma média de conjunta de 194,03 = 1,60 Ma
corresponde ao periodo Jurassico no estagio Sinemuriano; ¢) CEBP035 com uma média de
conjunta de 228,85 + 1,81 Ma corresponde ao periodo Tridssico entre os estagios Ladiniano e
Cardiano; d) CEBP285 com uma média de conjunta de 323,35 + 0,92 Ma corresponde ao

periodo Carbonifero no estagio Serpukhoviano.

5.8 INTERPRETACAO GLOBAL DE IDADES

Na tabela 15 mostramos as idades U-Pb e Ar-Ar obtidas na Provincia Borborema (Sa et
al., 2016) integradas com as idades de MTF e U-Th/He adquiridas neste trabalho. As idades U-
Pb representam a idade de cristalizagdo dos graos de zircdo, ou seja, a idade pela qual a mostra
passou pela isoterma de aproximadamente 850 °C para essas amostras.
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Tabela 15 — Idades por diferentes métodos radiométricos de amostras da Provincia Borborema.
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He-Z = Idades de U-Th/He em zircdo; He-Ap = Idades de U-Th/He em apatita; TR = Taxa de Resfriamento; ref =

referéncias; Imp = ldade Média Ponderada; I.1= Idades Integradas. *U-Ph: 850 °C Zircdo (Dados de

cristalizacdo/geotermometria do zircdo para essas rochas); **Comunicacéo pessoal (dados néo publicados).
Fonte: O Autor

As idades de “°Ar-*Ar em biotita variam de 491 + 3 a 557 + 4 Ma. Em “°Ar-*Ar
Hornblenda as idades variam de 517 £4 a 571 £ 5 Ma. Em U-Pb as idades variam de 571 a 605
Ma. Em MTFZ as idades variam de 153 + 8 a 564 + 44 Ma. Em He-Z as idades variam de 194
+2a323+1 Ma. Em He-Ap as idades variam de 72 £ 1 a 123 + 1 Ma.

Da tabela 15 podemos ver que os valores sdo proximos tanto entre as amostras quanto
entre os diferentes métodos de datacdo, indicando idades que variam entre 500 a 600 Ma, 0 que
representa um periodo do Cambriano de séries 3 até o Neoproterozoico. ldades de cristalizacéo
representadas pelas de U-Pb, se encaixando com o Neoproterozoico, que esta de acordo com a
literatura para a formacéao final da Provincia Borborema.

Através dos valores da temperatura de fechamento para cada método e cada mineral,
podemos determinar a histdria térmica das amostras desde a sua cristalizacao até os dias atuais.
Na figura 59 pode-se observar as historias térmicas obtidas em cada dominio tecténico: Séo
José do Campestre (CEBP321; CEBPO035); Rio Piranhas-Seridé (FT02; FT04; CEBP112);
Jaguaribeano (CEBP219); Ceara Central (CEBP285) e Médio Coreal (CEBCI010),
destacando-se as zonas de annealing de tracos de fissdo e os pulsos de soerguimento e
esfriamento analisados por MTF. Na figura 60 as histdrias se apresentam agrupadas em uma

s0, com o tempo de sua trajetdria em escala de eras geoldgicas.

Figura 59 — Historia Térmica das Amostras da Provincia Borborema: (A) CEBP321, (B) CEBP035, (C) FT02,
(D) FT04, (E) CEBP112, (F) CEBP219, (G) CEBP285, (H) CEBCEI010
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Annealing Total. Valores dos limites de ZAP e ZAT retirados de (Resende et al., 2020).
Fonte: O Autor
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Figura 60 — Historia Térmica das amostras da regido Norte da Provincia Borborema em escala de eras geoldgicas
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Fonte: O Autor.

Séa et al., 2016, mostra idades radioisotopicas de granitos coletados na parte Norte da
Provincia Borborema. Para o mineral hornblenda, idades “°Ar-*°Ar variam de 571 + 5 Ma a 523
+ 8 Ma, para biotitas, 557 + 4 de 490 = 3 Ma, com um resfriamento rapido ap06s a cristalizacdo
da rocha (13 °C/Ma a 16 °C/Ma) e moderado até o fechamento do sistema da biotita (3,7 °C a
5,9 °C/Ma). Certificando que as diferentes idades U-Pb e “°Ar-**Ar para os granitos indicam
diferentes tempos de cristalizacdo, porém nao foi encontrada diferenca significativa na historia
térmica desses diferentes terrenos da Provincia Borborema (temperatura de fechamento da
biotita e muscovita para “°Ar-**Ar: 300 + 50 e 350 + 50 °C), respectivamente [Dodson, 1973]).

Os autores Do Nascimento et al., 2015, obtiveram idades U-Pb da regido Norte da
Provincia Borborema que indicam cristalizacdo de 605 até 571 Ma. Com magmatismo na era
Cambriana no Dominio Rio Grande do Norte com idades de 515 a 510 Ma. Aradjo et al., 2005,
apresenta idades “°Ar-3*Ar da formagc&o Seridd que vao de 500 a 523 Ma.

Sobre a relagéo entre os dominios Rio Grande do Norte e Jaguaribeano:

Pode-se concluir que os Dominios Rio Grande do Norte e Jaguaribeano apresentam a
mesma evolugdo durante o periodo Ediacarano, mostrando que neste periodo estes
Terrenos deviam estar justapostos e submetidos aos efeitos do chamado Ciclo
Brasiliano (Jaziel et al., 2014).
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As datacdes de MTF em apatita e zircdo (analisando as mais jovens) obtidas por Morais
Neto et al., 2008, em alguns blocos (de rochas compostos por arenitos) na parte sul do estado
do Rio Grande do Norte na Formacao Serra do Martins, Platdé Borborema, vao de 64 a 165 Ma.

Por outro lado, quando se observa todas as idades obtidas por esses autores no mineral
zircdo, elas oscilam entre 150 a 540 Ma. Essas idades podem ser vinculadas aos diferentes
eventos tectonicos de esfriamento e aquecimento que se observam nas rochas plutbnicas
coletadas na porcdo norte da Provincia Borborema e analisadas nesta dissertagcdo. Portanto, a
hipdtese de que as rochas plutdnicas tenham passado por diferentes estagios de magmatismo
vinculado com soerguimento e isostasia fica fortalecida, pois os gréos de zircdo com idades
desses diferentes ciclos estdo fazendo parte dos estratos que formam a Formacgdo Serra do
Martins. O resultado mais importante das idades obtidas neste trabalho € que elas explicariam
as anomalias topogréaficas da Provincia Borborema.

Em Neto et al., 2009 através de idades MTF em apatita, se descobre dois episddios de
resfriamento através de idades mais recentes de amostras igneas e metamdrficas do
Proterozdico no Planalto da Borborema: um primeiro resfriamento entre 100 e 90 Ma, e um
segundo entre 20 e 0 Ma. O primeiro periodo de resfriamento é compativel com a historia

térmica apresentada de forma global na figura 60.

6 CONCLUSAO

A aplicacdo dos diferentes métodos geocronoldgicos nas amostras da Provincia
Borborema permite inferir uma histéria térmica regional desde a cristalizacdo das rochas
plutbnicas até os dias atuais. As diversas idades dos zircOes separados dessas rochas coletadas
na Provincia Borborema foram obtidas através do MTF, U-Pb e U-Th/He. Nesta dissertacao
foram obtidas as idades via MTF e U-Th/He, os quais sdo considerados geotermocronémetros
de baixas temperaturas, enquanto que as idades U-Pb e Ar-Ar foram obtidas da literatura. Dessa
forma, pbde-se através desse conjunto de dados, determinar a historia térmica mostrada na
figura 60. As rochas plutdnicas, de forma geral, teriam se cristalizado no Neoproterozoico a
uma temperatura de ~ 900 °C seguindo um resfriamento relativamente rapido em um intervalo
de 60 Ma até atingir uma temperatura de ~ 240 °C, mantendo-a entre o inicio do Cambriano até
0 inicio do Mesozoico, sendo que apos esse processo esses plutdes teriam resfriado rapidamente
até atingirem a temperatura ambiente nos dias atuais. Essa histdria térmica é compativel com

aquela obtida em Neto et al., 2009.
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Os plutbes analisados nesta dissertacdo teriam sofrido diferentes estagios de
soerguimento e aquecimento, fazendo que em algumas rochas plutonicas se encontre mais do
que uma populacdo de idades. Essa hipotese € plausivel devido as diferentes idades obtidas
nessas rochas plutonicas. Essas idades também foram encontradas em gréos de zircdo de rochas
detriticas que fazem parte da formacdo Serra do Martins localizada na Provincia Borborema.
Logo, os resultados obtidos neste trabalho estariam explicando a anomalia topografica
observada nesta provincia.

E importante notar que o intervalo de tempo que esses plutdes estiveram a uma
temperatura ao redor de ~ 250 °C (entre o inicio do Cambriano até inicio do Mesozoico) é
similar a temperatura e periodo que a regido da parte Sul da Faixa Brasilia (mais
especificamente a formacdo Araxa) se encontrava ap0s o0 choque dos microcontinentes para
formar o Gondwana. Isso também acontece com algumas idades obtidas na Faixa Ribeira, 0
que leva a inferir que esse intervalo de tempo e temperatura foi efetivado em toda a Plataforma
Sul Americana (Resende et al., 2020; Curvo et al., 2013).

Constatou-se pelas duas formas de datacdo por MTF, por detector externo quanto por
LA-ICP-MS, que as idades obtidas sdo concordantes com a literatura, e com isso se prova a
praticidade de usar espectrometria de massa, por ser realizado de maneira muito mais rapida,
porém requer um processamento de dados mais complexo. Como mostrado nesta dissertacao,
essa complexidade de analises de dados pode ser evitada através de caracterizacdes da rede
cristalogréfica dos grdos de zircdo antes e depois do ataque quimico.

Para o estudo das causas que levam a uma desuniformidade na revelacdo de tragos, foi
falseada a hipétese de que isso seria devido apenas a influéncia da composicéo quimica, pois
medidas em MEV na superficie do grdo em diferentes densidades de traco, ndo identificaram
diferenca significativa dos principais constituintes do zircdo como Si, O, Zr ou U, 0 que esta de
acordo com a literatura. A concentracdo de uranio também ndo se mostra a causa, ja que 0S
tracos induzidos de graos heterogéneos se apresentam de maneira uniforme na mica. Entretanto,
constatou-se atraves de um gréo que inclusdes podem influenciar na distribuigéo de tracos, com
um caso em que a revelacao de tracos se deu no mesmo formato de uma incluséo paralela ao
eixo-c do grdo. Portanto, as hipoteses para a ndo uniformidade de tragos se restringem a
aspectos da estrutura cristalina.

Verificou-se que amostras padrdo possuem uma quantidade muito maior de graos
homogéneos e mais resistentes ao ataque quimico do que amostras comuns. Ao comparar a

amostra padrdo KG1 com as amostras da Provincia Borborema, aquela apresentou em grande
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quantidade gréos integros, enquanto as de Borborema apresentou graos danificados pelo ataque
quimico em maior grau.

As camadas de crescimento do grdo podem ser afetadas de forma diferente ao ataque
quimico, de modo que algumas ficam intactas ou danificadas e revelam ou néo tragos de fisséo,
efeito possivel de observar por causa da delimitacéo cristalina destes fen6menos na superficie
do gréo por microscopia Optica.

Os diferentes tipos de grdos podem estar diferenciados por uma relacdo de grau,
apresentando parte significativa da amostra com graos intermediarios entre um tipo ou outro,
isso pode ser observado por microscopia Optica, como grdos com revelacdo de tragos bem
apagados ou mesmo com tantos tracos revelados que se torna impraticavel sua contagem,
chegando proximo a uma superficie danificada. A classificacdo dos gréos indica que, na
Provincia Borborema quase metade dos grdos de zircdo se apresentam de forma anémala, a
menor porgdo se apresenta de forma homogénea e uma quantidade significativa de graos
apresentam um carater intermediario. Levando em conta propriedades cristalograficas de
camadas do zircdo e de diferentes estagios do processo de ataque quimico, um novo modelo de
classificacdo com 11 tipos de graos de zircéo é proposto.

Ao incidir o laser do micro-Raman em regiGes sobrepostas e ndo sobrepostas as
inclusdes, é possivel observar uma diferenca quanto a intensidade dos picos, porém ndo quanto
a deslocamentos vibracionais ou alargamento de banda. As diferencas de intensidade podem
ser causadas por 3 fatores que podem se complementar: o efeito do ataque quimico, da
metamictizacdo e da inclusdo na rede cristalina. Nos grdos 42 e 84 analisados por Raman, a
inclusdo apresenta um formato longo e fino, e nas regides adjacentes a ela se obteve uma
intensidade menor no deslocamento Raman, ja no gréo 65, sua inclusao possui formato irregular
e apresentou uma maior intensidade no deslocamento Raman.

No geral, as idades obtidas na Provincia Borborema, via MTF indicam que em alguns
dominios tectbnicos poderiamos ter mais do que uma populacdo de idades, isto poderia ser
explicado através do metamorfismo regional ocorrido apds o choque dos microcontinentes.
Outra hipdtese € que alguns plutBes Brasilianos com diferentes taxas de resfriamento tenham
fusionado através de empurrdes devido a esses choques. Essas hipoteses serdo melhor estudadas
apos termos as idades U-Pb nos mesmos graos e areas (de cada grdo de zircdo) onde as idades
via MTF foram determinadas. Isso serd feito em sequéncia no doutorado do autor desta

dissertacdo.
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PERSPECTIVAS FUTURAS

Perspectivas futuras que possam complementar este trabalho, visam realizar um perfil
em 3 dimensdes de cada tipo de grdo através de um sincroton multimodal por tomografia de
raios X, conforme feito pelo estudo de Suuronen e Sayab, 2018. As intensidades dos picos do
espectro Raman da amostra KG1 apresentam divergéncia quanto aos picos de um mineral de
zircdo sintético puro, fendmeno que sera analisado em um outro trabalho. Também pretende-se
realizar novas técnicas de caracterizacdo em pedacos grandes do mineral zircdo (maiores que 1
cm), as quais sdo dificultadas para grdos micrométricos. Esses avangos metodoldgicos que
pretendemos fazer no doutorado, serdo utilizados nas datagdes de amostras de zircdo a serem
obtidas na Bacia Potiguar e também em qualquer tipo de amostra coletadas em outras regides

de interesse geoldgico.
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APENDICE A - Idades obtidas através do MTF-MDE em zircdes da amostra padrio KG1.

Gr:flo Ne ps N pi (;1-0) G;?’Io Ne ps Ni pi (:t-ll—a)
KG1
1 184 66 2620 22 37+5 39 222 69 2775 24  35%5
2> 741 143 5700 50 3545 40 105 66 2625 24 34+4
3 227 95 3783 26 44+5 41 191 239 9550 64 45+6
4 80 67 2667 26 32+5 42 368 131 5257 46 35+4
5 275 98 30290 29 41+5 43 465 129 5167 48 32+3
6 150 63 2500 25 31+4 44 173 72 2883 24 36+4
7 193 69 2757 25 34+4 45 351 80 3191 31 32+4
8 182 91 3640 30 37+4 46 172 86 3440 30 34+3
9 152 76 3040 26 35:4 47 104 130 5200 42  38+5
10 133 67 2660 28 29+4 48 128 64 2560 24 3243
1 52 43 1733 18 29+5 49 110 92 3667 31 3645
12 215 90 3583 36 304 50 52 43 1733 20  26+5
13 277 63 2518 26 30+3 51 183 114 4575 45 3143
14 493 95 3792 35 33+2 52 147 74 2040 26 3445
15 139 70 2780 27 31+4 53 97 40 1617 15 3445
16 114 71 2850 21 40+5 54 286 55 2200 20 34+3
17 75 63 250 22 355 55 172 72 2867 30 2943
18 938 58 235 20 35+4 56 182 57 2275 28 25+3
19 120 60 2400 27 27+4 57 391 109 4344 39 34+4
20 99 83 3300 26 38+5 58 303 152 6060 44 4244
21 426 82 3277 30 34+4 59 220 69 2750 26 3243
22 153 96 3825 35 33+4 60 160 53 2113 27  24+3
23 526 101 4046 35 35+3 6L 207 86 3450 31 34+4
24 144 60 2400 22 345 62 243 87 3471 32 3344
25 744 143 5723 46 37+3 63 29 73 2900 28 3247
26 255 106 4250 37 35+4 64 209 131 5225 28  56+7
27 194 121 4850 41 36+3 65 70 58 2333 31 2343
28 174 87 3480 36 30+3 66 151 54 2157 21 314
29 44 55 2200 22 30+5 67 137 57 2283 20 34+4
30 108 68 2700 25 32+5 68 156 98 3900 31  38+5
31 48 60 2400 22 33+5 69 117 59 2340 32 2243
32 51 64 2550 22 35+7 70 345 123 4929 41 3744
33 160 133 5333 38 43+5 71 185 93 3700 34 33+3
34 23 58 200 17 TF 72 13 51 2038 20 31%5
35 98 61 2450 23 32+¢5 73 111 139 5550 41 4147
36 223 112 4460 39 35+4 74 66 55 2200 23 29+5
37 135 68 2700 27 31+4 75 285 89 3563 29 3744
38 247 103 4117 39 32+3 76 253 90 3614 31 3544

77 108 54 2160 2,1 31+5




ps = Densidade superficial de tragos espontaneos (10 cm); p; = densidade superficial de tracos induzidos
medida em um detector externo (10% cm2); Ns (N;) = niimero de tragos contados para determinar ps (pi). T =
Idade tracos de fissdo (Ma).
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APENDICE B - Idades obtidas através do Método de Tracos de Fissio (MTF) em zircdes coletados na Provincia
Borborema — RN. Em letras maitsculas estdo o dominio tectdnico, em negrito estd 0 nome da amostra e logo

abaixo o plutdo correspondente.
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31

46

61

38

79

84

55

89

13

20

21

16

21

19

13

24

17

24

24

17

24

16

24

22

22

21

22

18

22

20

15

21

21

14

26

29

16

26

29

25

23

569
138
470 =
75
576
102
522 +
102
383+
58
391+
62
475 %
96
366 +
54
409 =
62
518
67
561 +
95
410 =
69
541 +
90
370 £
64
335+
40
525+
84
424 +
64
353 +
51
332+
41
458 +
69
343 +
40
494 +
86
590 £
124
344 £
43
309 +
32
467 +
90
571+
96
488 =

448 +
80
348 +
48
356 +
46
597 +

396
48

57

58

59

60

61

62

63

64

65

66

67

68

69

70

71

72

73

74

75

76

77

78

80

81

82

83

84

85

86

87

88

232

328

264

452

326

470

346

429

255

313

176

288

316

442

207

260

334

367

348

342

241

256

211

247

267

240

386

217

274

150

364

263

222

18

14

13

24

13

11

19

22

18

11

23

11

18

16

25

15

17

12

21

10

11

15

16

12

16

15

11

14

12

72

36

54

50

96

51

44

76

88

70

45

90

44

73

64

98

61

37

67

49

82

40

42

60

64

46

65

59

43

27

56

37

49

21

14

22

23

25

24

17

21

26

22

25

26

20

22

30

33

21

18

17

21

30

13

26

21

17

12

19

18

17

13

18

16

25

455 +
64
395+
71
423
66
467 £
72
407 =
50
476 =
73
408 £
68
439
58
450 =
59
334 £
46
573 %
99
305+
39
464
77
469 =
62
519+
77
512+
64
528 £
77
511+
91
405 +
57
451 +
71
382 +
51
495 +
87
696
121
529
79
406 +
59
406 +
68
461 +
65
475 +
72
413+
70
478 £
102
503 +
75
460 =
83
473
77

105



45
FT04

Catolé da Rocha

1

2

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

30

31

153

402

254

74

205

362

436

414

178

261

117

286

290

392

147

508

162

347

242

291

288

273

261

383

76

190

232

209

117

396

461

337

29

16

11

19

19

18

18

19

16

26

40

27

11

20

22

26

19

25

20

28

22

13

23

28

24

29

30

42

24

15

16

114

62

43

77

77

72

71

76

64

103

158

107

42

80

89

104

75

100

78

113

37

89

53

93

110

97

114

118

168

94

60

63

22

17

11

19

17

18

18

17

22

22

20

24

15

16

25

21

27

25

27

26

12

21

16

19

24

21

23

26

29

20

19

14

202 +
26

420 =
60
384 +
65
375+
63
337+
47
392 +
53
399 +
54
355+
47
362 £
55
331+
41
282+
36
349
42
360 £
61
320+
41
428 =
60
319+
37
538 +
78
387+
47
359 +
49
366 +
43
339+
61
369 £
48
322+
50
323 +
40
338 +
52
341+
45
319+
39
347
42
395+
50
330+
40
334+

349 +
50

90

34

35

36

37

38

39

40

41

43

44

45

46

47

48

49

50

51

52

53

54

55

56

57

58

59

60

61

62

63

271

289

271

369

319

394

552

142

199

336

411

238

264

424

340

286

456

94

161

443

109

175

92

170

390

150

120

351

283

343

305

242

23

24

18

20

23

25

10

15

12

22

17

17

14

14

17

14

26

12

12

17

21

54

23

18

27

22

30

19

26

13

92

37

97

70

78

93

98

38

58

48

88

67

68

57

55

68

54

104

46

46

68

85

215

93

72

108

36

86

118

77

102

53

30

12

23

18

16

20

23

12

20

21

21

15

26

18

17

14

19

24

13

18

22

22

31

21

16

25

15

22

28

17

28

12

506
65

340 +
61
364 +
46
411+
56
321+
43
332+
41
367 +
43
325+
61
358 £
55
668 +
107
365+
45
347 £
50
403 =
57
324
48
323 %

330+
47
367 +
55
354+
52
305+
53
416 £
67
335+
54
401
56
219+
29
357 +
48
353 +
48
362
48
432
84
398 +
51
364 +
43
349 +
46
423 +
51
430 =
68

106



32

33

CEBP112
Caralbas

1

2

W03
Pereiro

1

2

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

225

221

143

84

60

202

198

47

450

144

260

211

118

312

233

300

222

185

309

213

247

272

132

67

153

239

200

236

233

225

33

36

41

26

37

60

56

59

34

26

18

52

17

18

23

27

24

23

26

33

14

11

14

15

17

22

22

26

35

16

130

144

165

102

147

241

224

235

134

102

73

208

69

72

91

109

94

90

102

133

57

42

56

58

68

88

89

102

139

23

32

29

14

15

25

25

24

23

29

26

23

24

39

19

25

28

21

26

24

22

25

11

17

22

22

25

21

23

19

463 =
121
544 +
64

153+
19
131+
18
225+
38
262 +
30
158 +
17
241 %
40
220+
20

JAGUARIBEANO

337+
43
570 £
71
497
71
175+
21
579+
81
407
57
427
54
397 £
49
342 +
46
444 +
56
363 £
46
383+
44
449 +
68
408 +
74
464
86
579+
92
494 +
71
441 +
59
376 £
49
357+
45
314 +
36

65

66

67

10

11

12

13

14

29

30

31

32

33

34

35

36

37

38

39

40

41

42

43

44

45

46

47

48

175

165

241

90

146

54

43

52

162

157

95

147

268

369

345

118

151

118

154

237

198

191

327

283

404

396

276

202

140

250

272

34

33

33

53

36

43

29

39

37

49

23

26

31

20

21

42

35

23

17

19

21

22

38

13

25

29

16

26

18

18

22

136

133

133

212

143

170

117

156

149

197

92

105

124

79

85

166

139

90

66

75

82

89

152

51

98

115

65

105

71

72

86

29

28

30

23

18

18

22

17

20

26

24

25

24

21

23

24

30

24

19

24

25

27

25

14

31

36

21

25

23

25

27

336
41
324 £
40
354 +
41

163 +
22
292
36
163 =
26
142 +
26
171 +
28
310+
38
303+
35

295 %

365 *
49
308 £
36
404
53
421
54
324 +
41
330+
41
396 =
58
453 +
69
489 +
68
468 +
64
461
62
376 +
40
431+
68
491 +
59
485 +
55
431+
62
376 +
48
493 +
75
536 =
75
490 +
64

107



22 141
23 271
24 166
25 232
26 85
27 204
28 240
CEBP219
Norte Jaguaribe
1 177
2 157
3 207
4 212
5 274
6 202
CEBCI031
Chaval
1 108
2 262
3 236
4 312
5 245
6 151

13

28

20

23

24

19

22

26

32

72

58

57

53

43

24

30

23

24

18

52

110

78

91

95

75

87

104

126

287

230

226

212

171

94

119

90

96

73

24

23

24

21

21

20

20

15

20

26

27

30

34

343+
57
322+
39
471 %
68
352
46
340 £
53
411+
58
349 +
46

217+
28
354 +
45
208 £
21
264 £
27
308 £
30
361+
39

50

51

52

53

54

55

56

11

12

MEDIO COREAU

27

33

34

35

35

30

242
31
395+
50
427 +
51
435+
55
413
53
467 +
69

10

11

12

156

116

214

359

193

261

147

122

103

177

211

47

191

252

105

231

110

379

173

19

24

22

16

18

19

42

60

62

34

15

40

40

20

17

12

37

10

20

74

96

87

64

70

74

169

241

248

134

60

161

159

79

66

48

149

41

81

26

23

19

18

21

24

25

24

26

16

23

24

32

32

26

33

28

24

29

366
54
377 £
54
350 +
47
436
62
475+
69
496 +
68
330+
40

233+
28
238+
30
185+
22
370 £

224 +
38
305+
35

414
56
413 =
67
390 +
64
316 £
42
435+
74
403 £
57

ps = Densidade superficial de tragos espontaneos (10 cm); p; = densidade superficial de tracos induzidos

108

medida em um detector externo (108 cm2); Ns (Ni) = niimero de tragos contados para determinar ps (pi). T =

Idade tracos de fissdo (Ma).

APENDICE C - Idades obtidas através do MTF via LA-ICP-MS em zircdes da amostra padrio KG1.

Ns Ps
23 5,75
56 14
38 9,5
28 7
28 7
10 2,5
34 8,5
21 5,25
22 55
32 8
28 7
45 11,25
31 7,75
36 9

15 3,75

Uppm

583,98
614,05
628,73
593,91
431,17
320,36
561,47
509,69
429,34
672,52
664,82
645,28
544,29
477,74
423,08

Erro
Uppm
8,76
9,21
9,43
8,91
6,47
4,81
8,42
7,65
6,44
10,09
9,97
9,68
8,16
7,17
6,35

Idade
(Ma)
23,15
53,47
35,49
27,70
38,12
18,35
35,55
24,21
30,10
27,95
24,75
40,93
33,45
4421
20,84

Erro
Idade
5,37
8,99
6,80
5,95
8,19
6,10
7,09
5,83
7,11
5,70
531
7,39
6,91
8,64
5,79

Ns

19
42
40
46
40
20
22
56
41
30
39
33
60
32
44

Ps

4,75
10,5
10
11,5
10
5
55
14
10,25
7,5
9,75
8,25
15
8
11

Uppm

502,44
652,36
492,77
783,59
561,99
403,91
456,72
780,27
612,01
546,81
775,98
491,49
772,76
588,36
535,68

Erro
Uppm
7,54
9,79
7,39
11,75
8,43
6,06
6,85
11,70
9,18
8,20
11,64
7,37
11,59
8,83
8,04

Idade
(Ma)
22,23
37,79
47,61
34,47
41,77
29,09
28,30
42,12
39,32
32,22
29,52
39,41
45,55
31,94
48,18

Erro
Idade
5,58
6,99
8,96
6,18
7,86
7,15
6,69
7,08
7,33
6,74
5,60
7,95
7,49
6,52
8,77
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20
60
24
30

5
15
6
7,5

434,27
704,97
478,44
580,40

6,51
10,57
7,18
8,71

27,06
49,91
29,47
30,36

6,65
8,21
6,72
6,35

28
23
43
36

7
5,75
10,75
9

610,81
431,09
1514,99
821,91

9,16 26,93
6,47 31,34
22,72 16,69
12,33 25,74

5,78
7,27
3,06
5,03

ps = Densidade superficial de tragos espontaneos (10® cm); Ns = niimero de tragos contados para determinar ps.

APENDICE D - Razdes isotopicas para idades U-Pb dos zircdes da KG1

Grao

PRNEBEBEhhREhe bR booNounrwN R

NN
o o1

N

29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40

238/206

223,371
210,6506
204,802
213,9158
196,7777
200,0604
150.448
204,884
204,0042
200;2928
208,6793
204,1375
1907161
178,98
2042281
220,4725
213,4451

225:3909
204,3908
202:43
1892284
207,7687
206,4545
207,3207
2043512
205,6783
195:5083
204,5313
200,5052
188,4402
206,9696
186,5279
184,7355
198,5666
2010593
208,4553
209,4974

E238/206

KG1

3,350565
3,15976
3,07203

3,208738

2,951666

3,000906

2.256719
3,07326

3,060063

3;004392

3,130189

3,062063

2860741

‘2,6847

3,063421
3,307088
3,201677

3:380864
3,065862
3036451
2838426
3,116531
3,096817
3,109811
3110268
3,085175
2932624
3,067969
3,007578
2,826603
3,104544
2,797918
2,771032
2,978498
3015889
3,126829
3,142461

207/206

0,042927
0,054683
0,050356
0,051217
0,053969
0,058506
0127575
0,036625
0,052061
0041185
0,045546
0,048694
0-063317
0,045555
0-028823
0,054242
0,055067

0624859
0,050531
0064402
0067921
0,052234
0,047959
0,048184
0;037682
0,049315
;028896
0,052851
0,045206
0,052368
0,042352
0,043953
0,036206
0,047704
0;020578
0,056224
0,043598

E207/206

0,000643911
0,000820242
0,000755343
0,00076825
0,000809536
0,000877584
0,001913631
0,000549377
0,00078092
000064777
0,000683185
0,000730407
0-000949752
0,000683328
0-000432343
0,000813626
0,000826011
0;000329052
0600572418
0-000986026
000037288
0,000757967
0-000966034
0001018816
0,000783517
0,000719378
0,000722763
000056523
0,000739719
0-000433446
0,000792758
0,000678097
0,00078552
0,000635283
0,000659293
0,000543088
0,000715556
0-0003086%7
0,000843358
0,000653972

238/206 = razao isotopica 2*8U/?%Pb; E238/206 = erro padrio associado a razdo isotopica 2*U/?%Pb; 207/206 =

razdo isotopica 2°’Ph/?%Ph; E207/206 = erro padrdo associado a razdo isotopica 2°7Pb/2%Pb.

APENDICE E — Idades U-Pb de zircdes provindos da amostra KG1. Dados obtidos por meio do Isoplot online

NO

O©oo~Noolh~wWNE

t.75

26,54
35,69
33,84
32,96
37,67
40,12
112,23
24,71
35,10

e[t.75]

0,56
0,74
0,71
0,69
0,78
0,83
2,25
0,52
0,73

t.68

28,80
30,53
31,40
30,07
32,68
32,14
42,71
31,39
31,52

e[t.68]

KG1
0,43
0,46
0,47
0,45
0,49
0,48
0,64
0,47
0,47

t.76

0,00015
398,3
210,4
249,6
368,7
5478

2064,0

0,00015

287,1

e[t.76]

3,334,637
33,6
34,8
34,5
33,8
32,8
26,5

2,845,072
34,3

t.conc

28,55
29,93
31,26
29,86
32,14
30,94
30,55
29,10
31,23

e[t.conc]

0,43
0,45
0,47
0,45
0,49
0,47
0,54
0,45
0,47
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10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
34
35
36
37
38
39
40

28,37
30,09
32,84
45,43
35,01
19,56
33,86
35,48
13,79
25,47
45,33
15,32
34,02
43,57
49,03
34,59
32,00
32,01
25,12
33,01
20,47
35,53
31,07
38,16
28,24
32,45
27,06
33,07
14,22
37,06
28,71

0,59
0,63
0,69
0,94
0,73
0,41
0,71
0,74
0,29
0,53
0,94
0,32
0,71
0,90
1,02
0,72
0,67
0,67
0,53
0,69
0,43
0,74
0,65
0,79
0,59
0,68
0,57
0,69
0,30
0,77
0,60

32,10
30,82
31,50
33,71
35,92
31,49
29,17
30,13
29,10
31,06
32,40
28,54
31,46
31,77
33,98
30,95
31,15
31,02
31,01
31,27
32,89
31,44
32,07
34,12
31,07
34,47
34,80
32,38
31,98
30,85
30,70

0,48
0,46
0,47
0,50
0,54
0,47
0,44
0,45
0,44
0,46
0,48
0,43
0,47
0,48
0,51
0,46
0,47
0,46
0,46
0,47
0,49
0,47
0,48
0,51
0,46
0,52
0,52
0,48
0,48
0,46
0,46

0,00015
0,00015
1321
717,9
0,00015
0,00015
380,1
4139
0,00015
0,00015
797,0
0,00015
218,5
753,9
865,2
294,6
96,2
107,3
0,00015
161,8
0,00015
321,4
0,00015
300,5
0,00015
0,00015
0,00015
83,5
0,00015
460,2
0,00015

3,199,266
3,538,027
35,3
31,8
3,538,767
2,238,985
33,7
33,5
1,704,070
2,964,395
31,4
1,931,043
34,7
31,7
311
34,2
355
354
2,927,170
35,1
2,244,697
34,1
3,511,677
34,2
3,289,955
3,414,297
2,812,503
35,6
1,598,553
33,3
3,386,741

31,48
30,79
31,46
31,62
35,88
2274
28,65
29,49
12;96
29,51
29,96
16:23
31,31
29,59
31,03
30,64
31,14
31,00
29,26
31,20
23;82
31,06
32,02
33,77
30,71
34,30
31,97
32,38
1243
30,03
30,52

0,47
0,46
0,47
0,49
0,54
0:40
0,43
0,45
6:29
0,45
0,47
032
0,47
0,46
0,49
0,46
0,47
0,46
0,45
0,47
0;41
0,47
0,48
0,51
0,46
0,51
0,50
0,48
6:30
0,46
0,46

t.75: Idades 2°7Pb/>*U (Ma); e[t.75]: Erro padréo da idade 2°/Pb/>*U; 1.68: Idades 2°6Pb/?*U (Ma);; e[t.68]: Erro
padréo da idade 2°6Pb/?%U; 1.76: Idades 2°"Ph/?%Pb (Ma);; e[t.76]: Erro padrdo da idade 2°’Ph/?%Pb; t.conc: Idade
de concdrdia de gréo Unico (Ma) - a interseccdo maxima entre a linha de concérdia e o erro de elipse (?°’Pb/*°U
- 206p/238Y); e[t.conc]: Erro padréo da idade de concérdia de gréo Unico.



