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Resumo

No presente trabalho foram efetuados estudos sobre o annealing dos tracos de fissdo em
epidoto. Os experimentos foram feitos aquecendo-se o mineral por tempos de 1, 10 e
100 horas, variando a temperatura de 350 a 950°C. Os resultados obtidos foram curvas
de annealing tanto para comprimento como para densidade dos tracos. Os dados de
comprimento dos tracos de fissdo foram utilizados para obter os parametros do modelo
de cinética de annealing para o epidoto. O modelo utilizado foi o proposto pelo grupo
de Cronologia da UNICAMP. Calculos baseados nesses ajustes conduziram a uma
previsdo de zona de annealing parcial (ZAP) entre 218 a 588°C (para 1 Ma). Quando
unidos com os dados de annealing para epidoto de Curvo (2005) a zona de annealing
parcial prevista varia de 218 a 487°C (para 1 Ma). Esses valores situam a ZAP para
tracos de fissdo armazenados no epidoto acima da ZAP para a apatita e sobreposta a
ZAP do zircédo (possuindo, contudo o limite superior da ZAP acima da do zircdo). Uma
nova curva de ataque quimico foi confeccionada com intencao de se utilizar uma menor
temperatura do reagente (15°C, 40% HF). Nove pontos de ataque quimico foram
realizados, em tempos que variam de 30 a 110 minutos. O tempo estabelecido como
6timo foi 80 minutos. Realizou-se também, uma tentativa de datacdo de uma amostra de
fratura localizada nas redondezas do municipio de Curitiba. A idade aparente encontra
da foi de 240+209 Ma.

Palavras chave: annealing; traco de fissdo; epidoto.



Abstract

This paper presents studies conducted on the annealing of fission tracks in the epidote.
The experiments were done by heating the mineral in time periods of 1, 10 and 100
hours, varying the temperature between 350 and 950°C.The results obtained were
annealing curves both for length and for density of the fission tracks. The length data of
the fission tracks were used to obtain the parameters for the annealing kinetics model of
the epidote. The kinetic model for fission track used was the one proposed by the
UNICAMP Chronology group. The mathematical calculations based on these
adjustments led to a prediction of a partial annealing zone (PAZ) between 218 and
588°C (for 1 Ma).When united with the data for epidote annealing from Curvo (2005)
the partial annealing zone varies from 218 to 487°C (for 1 Ma).These values situate the
epidote PAZ above the apatite PAZ and having an intersection with the zircon one
(presenting however an upper limit superior to the zircon PAZ).A new etching curve
was measured aiming at a lower reagent temperature (15°C, 40% HF). Nine etching
points were carried out in time periods ranging from 30 to 110 minutes. The optimal
etching time was 80 minutes. An attempt to date an epidote fracture sample located near
the city of Curitiba was also conducted. The dating provided the apparent age of
240+209 Ma.

Keywords: annealing; fission track; epidote.
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| - INTRODUCAO

1.1 - Sobre o Método de Tracos de Fissdo (MTF)

Segundo o postulado de Bohr e Wheeler, os nucleos de atomos pesados se comportam
como uma gota liquida que assumem a forma esférica devida sua tensdo superficial. Estes
autores sugeriram que o nucleo pode chegar a um tamanho critico, quando a forca de repulsao
eletrostatica entre seus nucleons se torna maior que a forga nuclear responsaveis por manté-
los unidos. Neste momento, o nucleo estaria susceptivel a fissdo espontanea. Os nucleons do
nacleo se afastam uns dos outros, formando um estrangulamento que cresce e, por fim,

provoca a total separacdo do nucleo inicial em dois fragmentos.

No processo de fissdo nuclear, tem-se uma liberagdo total de energia de
aproximadamente 200 MeV. Essa energia liberada é distribuida entre a energia cinética dos
fragmentos de fissdo (165 MeV), energia dos raios-y instantaneos (7 MeV), particulas beta
emitidas (7 MeV), neutrinos emitidos (10 MeV), energia cinética dos néutrons (5 MeV) e
energia dos raios-y emitidos (6 MeV). A passagem do fragmento de fissdo provoca a
ionizacdo dos atomos do mineral ao longo de sua trajetéria, fazendo com que os atomos
ionizados sofram repulsdo coulombiana, afastando-se assim uns dos outros. 1sso origina uma

zona desarranjada na estrutura cristalina do mineral, o chamado trago latente.

Young em 1958 foi o primeiro a observar tracos nucleares em materiais dielétricos.
Porém o desenvolvimento de um método de datacdo s6 ocorreu na década de 60 através dos
trabalhos de Price e Walker em 1962, Fleisher e Price em 1963 e Price e Walker em 1963,
com base no decaimento do ?**U por fissdo espontanea. Esta técnica de datacdo é conhecida
hoje como Método de Tracos de Fissdo (MTF).

1.2 - Equacédo da Idade

A base da datacdo pelo MTF é a mesma utilizada em outros métodos de datacdo, ou
seja, um atomo-pai instavel decai nuclearmente para um atomo-filho estavel. Este decaimento

é proporcional a concentracao de is6topos pai (N), ou seja, uma reacdo de primeira ordem ou:
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dt 1)

onde Aé conhecida como constante de decaimento e é expressa em a*. O valor desta

constante é caracteristico para cada radionuclideo. Da equag&o (1) tem-se que,

an = —Adt
N )

Integrando-se esta equacao (2),

3

InN— InNo = —A(t — to) ()

Na equacao acima, tem-se que N, € 0 nimero original de d&tomos-pai para o0 tempo
t=0.

()

No (6)

_ —Ar
N = Npe )
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Para determinar a idade t da amostra, é necessario obter o nimero de a&tomos-pai (N) e
o numero de atomos-filho (Np), por unidade de volume no mineral. E possivel escrever a

equacdo (7) de um modo mais conveniente:

No = Ne't

Considerando que,

ND:ND_ N (9)

Ny =N(e* —1) (10)

A equacdo (10) é a equacdo basica para todos os métodos de datacdo isotopica.

Para o caso do MTF, os tracos das fissdes espontaneas expressam a quantidade de
atomos-filhos, ja que foram produzidos pelos fragmentos de fissdo do 2U, “os &omos
filhos’ no caso. No entanto, o “**U além de sofrer fissdo espontanea, pode também decair por
emissdo de uma particula alfa para o proximo isétopo da sua série radioativa formada a partir
do **®U. Tem-se, portanto, como conseqiiéncia, duas constantes: uma associada ao
decaimento-alfa (1,) e outra associada a decaimento por fissdo espontéanea (A). Assim, é

possivel escrever a constante de decaimento total como:

A=A+ A
@ (11)

De acordo com a equacdo (11), o nimero de 4tomos de U depois de um tempo t é

dado por Z8N(e*-1), onde ***Nrepresenta o niimero de atomos do %*U no tempo t. Portanto



19

tem-se 0 numero de tragos espontaneos Ns, que terdo acumulados (por unidade de volume) é

dado por:

Ng = ('%f) N(e® —1)
12)

Devido a constante de decaimento para fissdo espontanea (A=8.50x10"a™) ser muito
pequena, comparada & constante de decaimento alfa (A,=1.55125x10"a™) pode-se fazer a

aproximacgéo A=A,.

Da equacéo (12) é possivel reescrever:

1 A\ [ Ne
=25 () -

A principio, o MTF é baseado na determinagéo do N e 2**N. O parametro Ns é obtido
através da densidade de tracos espontaneos por unidade de area (o), que pode ser escrito
como apresentado na equacdo 14, observados na superficie do mineral. O parametro >N
representa os atomos de 2*®U por unidade de volume na amostra, que ainda pode ser escrito
por NyCass, sendo Ny 0 nimero de atomos de urénio por unidade de volume na amostra e Cpsg

é a concentragdo isotopica do *®U, no uranio natural.

a
f
Ps= EZEBNUCZHBI [ef —1] (14)

onde:
&% é um fator de eficiéncia de deteccdo, que representa a razdo entre 0 nimero de tracos de

fissdo do ***U observados por unidade de superficie e o nimero de fissées espontaneas

ocorridas no mineral por unidade de volume.
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38 0 mineral em estudo é

Devido a grande dificuldade em se determinar Ny e &
irradiado com néutrons térmicos em um reator nuclear, para induzir a fissdo do ndcleo do

is6topo 2*°U. Fazendo a contagem dos tracos de fissdo induzido, p, tem-se:

Pr = &NyCazsop¢o (15)

onde, a9 é secdo de choque para fissdo induzida do U por néutrons térmicos, ¢ é a fluéncia
de néutrons térmicos a que a amostra foi submetida e & é um fator de eficiéncia de detecgéo,
que representa a raz&o entre o nimero de tragos de fissdo do 2**U observados por unidade de
superficie e 0 numero de fissdes espontaneas ocorridas no mineral por unidade de volume.
Lembrando ainda que os 4tomos de ***U e de *°U sio encontrados em amostras naturais
numa razao isotdpica constante, ou seja, Ca3s/Co3s = 1, se obtém das equacdes (14) e (15) a

idade aparente do mineral pelo Método dos Tragos de Fissao:

)

Uma boa sintese dos problemas relacionados com modelos de formacdo de tragos,
ataque quimico e as aplicagdes do MTF, podem ser encontrados em Wagner e Van den Haute,
(1992) e Schiwietz et al., (2004).

1.3 - Annealing

Um mineral, quando submetido a alta temperatura, possui uma instabilidade em sua
rede cristalina, podendo ndo haver acimulo de tracos de fissdo. Ou seja, 0 mineral pode se
comportar como um sistema aberto. Apds alcancar uma temperatura suficientemente baixa, de
forma que ha uma estabilidade na rede cristalina do mineral, tem-se o inicio do acimulo dos
tracos de fissdo espontaneos. Neste caso, 0 mineral alcancou sua temperatura de fechamento,

comportando-se assim, como um sistema fechado.
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Estudos realizados na década de 60 mostraram que os tragos de fissdo sdo sensiveis ao
aumento de temperatura (BIGAZZI, 1967; WAGNER, 1968), ou seja, a zona desarranjada
dentro do mineral (traco latente) pode ser reorganizada. Isto porque os atomos deslocados
com a passagem dos fragmentos de fissdo podem retornar a sua posicao de origem, devido a
efeitos do tempo e temperatura. Este efeito é denominado annealing. Através deste tem-se
uma diminuicdo na eficiéncia de observacdo dos tracos de fissdo espontaneos comparados
com a eficiéncia de observagédo dos tracos de fiss@o induzida, acarretando na diminuicdo da
idade das amostras durante suas histérias térmicas. A diminuicéo da eficiéncia se da por conta
da reducdo individual do comprimento dos tracos latentes, conseqiientemente apOs serem
submetidos ao processo de revelagcdo quimica seu comprimento medido no microscépio
optico, € menor do que os tracos que nao sofreram annealing, levando a que sua densidade
superficial (ps) também sofra diminui¢do, pois menos tracos vao alcancar a superficie que foi

atacada quimicamente.

Obtem-se informacgdes sobre o grau de annealing que a amostra sofreu, através de
medidas de comprimento dos tracos de fissdo que estdo totalmente contidos nos minerais
(tracos confinados) e que sejam paralelos a superficie de observacdo, o que facilita e torna
mais acurada a medida de seu comprimento. Estes sdo observaveis apenas quando o reagente
revelador é inserido por um canal, nesse caso, um traco que cruza com outro traco, track-in-

track (TINTS) ou quando cruza com uma fratura, track-in-cleavage (TINCLES).

Esses tracos, quando submetidos a temperaturas convenientes, podem sofrer apenas
encurtamento ou serem apagados completamente. O apagamento completo dos tragos é
também chamado de annealing total. No primeiro caso, a amostra geoldgica estaria dentro de
um intervalo de temperatura conhecida como Zona de Annealing Parcial ou Zona de Retencao
Parcial (WAGNER et al., 1972; SHARMA et al, 1980). No segundo caso, ela estaria dentro
da regido denominada de Zona de Instabilidade dos Tragos (Figura 1). Através da distribuicao
dos comprimentos de tracos é possivel reconstruir a evolugdo térmica da amostra. Para isso
sdo utilizados modelos que descrevem o annealing. Usualmente a Zona de Retencdo Parcial é

definida entre 10 e 90% do valor original do seu valor original.
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Figura 1: Gréfico da Zona de Annealing Parcial (ZAP) e seus limites superior e inferior (modificado
de BERNET, 2009).

A natureza dos fendmenos que ocorrem durante o annealing vem sendo estudada
desde a década de 70 (HAACK, 1972; DAKOWSKY et al., 1974; BERTAGNOLLLI et al.,
1983; CROWLEY, 1985), mas ainda ndo é bem conhecida.

Estudos realizados em apatita mostraram que aspectos como a orientacdo do traco na
estrutura cristalina do mineral, e variacbes na composicdo quimica do mesmo, podem

influenciar o comportamento do annealing (CROWLEY et al., 1991).

Nos ultimos anos foram feitos trabalhos utilizando a pressdo como parametro que
influencia o annealing (WENDT et al., 2002; GLASMACHER et al., 2006), porém existem
controvérsias se de fato é necessario considerd-lo no MTF (KOHN et al., 2003 e DONELICK
et al., 2003).

Tendo o conhecimento do annealing é possivel fazer uma relacdo entre o

comprimento dos tracos revelados e a exposicao deles ao bindmio tempo e temperatura. Em
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geral, curvas de annealing sdo medidas em laboratério expondo-se 0s minerais a tempos e
temperaturas controlados e medindo-se a variagdo dos seus comprimentos. Com o auxilio de
modelos cinéticos de annealing, pode-se fazer o caminho inverso deste fendmeno. Em outras
palavras, com medidas de comprimentos de tracos espontaneos, € possivel inferir a

temperatura e o tempo ao qual o mineral foi submetido.

A obtencdo das possiveis historias termicas experimentadas pela amostra sdo obtidas
através da comparacdo entre os dados experimentais e os dados simulados (idade e
distribuicdo de comprimento de tragos confinados). Detalhes sobre a obtencdo de histdrias

térmicas podem ser encontrados em Lutz e Omar (1991) e Hadler et al. (2001).

Outra importancia do conhecimento do grau de annealing € saber sua influéncia no
resultado das idades dos minerais. Com o encurtamento dos tragos de fissdo ocorre uma
diminuicdo na densidade de tracos medidos. Portanto, uma vez calculada essas idades, é
possivel que uma correcdo seja necessaria. Storzer e Wagner (1969) mostraram que existe
uma relacdo linear entre o encurtamento dos tracos e sua densidade superficial. A correcédo €

dada pela curva (p/po Vs l/lp), e esta é utilizada pelo “size correction method”.

1.4 - Modelos de annealing

1.4.1 - Laslett et al. (1987) e Laslett e Galbraith (1996)

Os modelos de annealing podem ser descritos através da lei de Arrhenius:

In(t) = A(r) + B(r)R(T) com 1=/l (17)

Na qual t estd em segundos e a temperatura T em Kelvin. O parametro r representa o
comprimento reduzido dos tragcos (comprimento atual (I) / comprimento dos tragos que néo
sofreram annealing (lp)), h descreve uma funcdo de temperatura e B é dado por:
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B

B(r) =
U ke (18)

Onde E, € a energia de ativagdo e kg é a constante de Boltzmann.

Em Laslett et al., (1987), a constante A foi tomada como dependente do comprimento
do traco de fissdo r, no caso do ajuste com a lei de Arrhenius para o modelo paralelo, onde a
energia de ativacdo é constante. Para o caso da lei de Arrhenius para o modelo fan, a energia
de ativacdo é uma funcdo do comprimento relativo r, e como consequéncia, B também é

funcdo deste comprimento relativo.

A lei de Arrhenius, tanto para 0 modelo fan quanto para o modelo paralelo, foram
testadas com os dados de Green et al., (1986), sendo que o melhor ajuste aos dados foi dado

lei de Arrhenius para o modelo fan. Portanto, a equacédo de ajuste para esta lei é:

g(r) = F(t,T) (19)
onde,
1—rb
e
glr) =——— 20)
e
F(t,T)=Cy+ Cl[m?}—;cz]
r o (21)

onde a, b, Co, C4, C; e C3 sdo constantes determinadas a partir do ajuste dos dados.

Os resultados apresentados por Donelick et al., (1990) para apatitas, sugeriram que 0
annealing ocorre mesmo a temperatura ambiente logo apo6s a irradiacdo. Até entdo, 0s

conjuntos de dados utilizados ndo levavam em conta esse fato.
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Entdo, Laslett e Galbraith, (1996) propuseram uma mudanca nos modelos anteriores.
O comprimento maximo lnax do tragco passou a ser um parametro ajustavel do modelo, e a
observacao nula, passou a ser um limite de convergéncia para as curvas. O novo modelo

proposto segue:

I \Ca F(t,T) =Cy+ Ci[——]
g =mIm[1—-{—]"] 1
(5 m) e T~ 6 (22)

onde | é o tamanho do traco que sofreu annealing, ln.x é 0 trago isento de

encurtamento, Co, C1, C,, C3 e C4 sdo constantes determinadas pelos ajustes de dados.

Os modelos propostos acima sdo apenas empiricos. Este tipo de modelo possui um
bom ajuste para dados laboratoriais, mas devido a falta de significado fisico nos seus

parametros, deve-se ter cautela no uso para dados geologicos.

Devido a este problema, foram feitos estudos para novos modelos de annealing
considerando  parametros fisicos. A dificuldade de estudar estes parametros
independentemente os torna semi-empiricos, pois estes acabam sendo ajustados aos dados
experimentais, como € feito nos modelos empiricos, mas a diferenca é que suas equacdes se

baseiam em consideracdes tedricas, como é o exemplo do modelo seguinte.

1.4.2 - Guedes et al., 2005

Este modelo assume que os tragos sdo formados por sitios atbmicos vazios (YADA et
al., 1987), que provocam defeitos na rede cristalina do mineral. Estes defeitos sdo formados
com a passagem dos fragmentos provindos da fissdo, produzindo N defeitos durante sua
desaceleracdo. Se a velocidade da reacdo quimica nos defeitos for maior que a da estrutura

nao danificada, tem-se:
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Onde k e n sdo parametros relacionados ao volume dos tragcos e o ataque quimico.
Com isto pode-se escrever a seguinte equacgéo para a reducao dos tragos r, considerando Iy 0

comprimento inicial do traco e Np a quantidade inicial de defeitos:

LI

fo Mo (24)
Como os tragos sdo estaveis ao longo do tempo e os defeitos sdo produzidos por
atomos deslocados de suas posi¢Bes na rede cristalina, tem-se que a estabilidade do traco é
garantida por uma barreira de potencial que impede o retorno imediato dos mesmos. Para a
regeneracdo da rede cristalina, é necessario que os atomos atravessem esta barreira. Em
principio, qualquer atomo tem a mesma probabilidade de ultrapassar a barreira. Sendo assim,

para o numero inicial de defeitos Ny, tem-se que:

ANy = T(Ng, T)Ng (25)

Onde 7 é o coeficiente de transmissdo que depende da temperatura e da quantidade de

defeitos existentes. A quantidade residual de defeitos no traco é:

Nl = Nu_ﬁNu (26)

Ap0s o annealing continuo e um nimero m de sucessivas variacdes na concentracdo

de defeitos, pode-se considerar:

m—1 m—1
N
Fu=ﬂﬂ[l—rm,ﬂ]%exp[—;rwhn]
i i (27)

Deste modo, da equacao 26, tem-se:

m—1

—=epln Y WD)
0 i=0 (28)
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Cada N; pode ser relacionado a uma energia intermediaria de uma barreira de
potencial U;. O coeficiente de transmissdo de uma barreira U € definido como o equivalente
aos coeficientes de transmissdo pelas barreiras intermediarias U;. Logo, um coeficiente de
transmisséo depende de U e T e pode representar a probabilidade dos atomos desarranjados
atravessarem a barreira de potencial. Considerando uma barreira de potencial uma solucdo
JWKRB para o coeficiente de transmissdo (SAKURAI, 1994), tem-se que:

E II'
7= exp{-nexp [—w(U - kgi‘"}lfﬂ]}
0 (29)
Na qual ksT € a energia do atomo, w € a largura da barreira de potencial e depende das

caracteristicas dos &tomos desarranjados.

Para encontrar a energia média da barreira é feita uma hipo6tese empirica relacionado a

evolugéo temporal, logo:

4 (30)

Na equacéo acima o tempo t € normalizado e o fator de normalizagdo é estabelecido
como 1s. Ug € a barreira logo apos a formagdo do trago e o A; o coeficiente que controla a
dependéncia temporal da barreira de energia. Desta forma tem-se a equacgdo cinética para o

annealing do traco de fissao:

I - | y
— =exp{—nexp|-w| Uy — Zﬂj[{lnt}lU—kBT] 21

Iy
(31)

O formato da curva de annealing depende dos parametros n, w e Uy, sendo que o
primeiro esta relacionado aos efeitos do ataque quimico e os dois Ultimos a barreira

hipotética.

Para efeitos de comparacdo com os modelos empiricos, as fungdes propostas foram:
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1
glr) =In [#] 32)

F(t.l T} = _Vr'{UD - 2‘1.1 ln{t} + 2‘1.2 [ln(t}]z — kﬂﬂlflrz (33)
O ajuste desta funcdo aos dados experimentais da equacdo 33 se d4 com a expansao
da serie dos logaritmos até a segunda ordem. Uma vez que o coeficiente A; possui

dependéncia temporal implicita, r tende a zero mais rapido que a funcao logaritmica.

1.5 - Localizacbes das amostras

As amostras usadas neste trabalho foram doadas pelo Dr. Eduardo Augusto Campos
Curvo, co-orientador deste projeto (amostra de Brejui-RN) e pelo Prof. Dr. Peter

Hackspacher, orientador (amostra FC).

Abaixo esta a localizacdo da amostra de Brejui-RN, coletada na mina Barra Verde

(ver Mapa-1).
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Mapa-1: Localizacdo da mina Barra Verde-RN, mostrada pelo ponto vermelho. (modificado de
www.googlemap.com).

A amostra FC esté entre as coordenadas: sul 25°41'00, 6” e oeste 49°31'36, 9" a 903m
NN (ver Mapa-2), local em que se enquadra na Bacia Sedimentar de Curitiba, abrangendo

Curitiba-PR e municipios vizinhos.
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Mapa-2: Localizagdo da amostra de Curitiba-PR (amostra FC), mostrada pelo ponto vermelho. Mapa
com as principais rodovias proximas da amostra coletada. (Modificado de www.googlemap.com).

1.6 - O epidoto no MTF

Atualmente o mineral mais estudado pela comunidade de tracos de fissdo é a apatita,
devido a sua janela de retencdo dos tracos, 60-120°C, que coincide com o intervalo de
maturacao de hidrocarbonetos, em tempos da ordem de poucos milhdes de anos.

A apatita possui  uma temperatura de fechamento relativamente baixa
(aproximadamente 120°C, para o intervalo de 1 Ma). Neste caso, se houver algum evento
geoldgico que forneca um aquecimento elevado e/ou que este aquecimento perdure por um
longo periodo, os tracos espontaneos serdo apagados por completo. Neste caso, a idade obtida
é a idade do ultimo evento térmico em que esse mineral foi exposto. Este limite baixo fez com
que se buscassem outros minerais em que 0s tragos de fissdo suportassem temperaturas mais
altas, servindo assim como um complemento da apatita ou para estudos independentes que

necessitem de geocrondmetros que suportem temperaturas mais elevadas. Estes minerais sdo
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0 zircdo e epidoto. O zircdo possui temperatura de fechamento por volta de 250°C (TAGAMI
et, al., 1996) e o epidoto por volta de 544°C (CURVO, 2005).

O epidoto tem como férmula geral Ca,(Al, Fe);Si3O1(OH) e é um importante
constituinte para estudos de temperaturas de baixo e médio grau de rochas metamorficas.
Segundo Poli e Schmidt, 2004 € possivel encontrar epidotos se formando a temperaturas entre
500 e 700°C a pressao de 0,2 a 0,6 Gpa e outro de 720 a 760°C a pressdo de 1,6 a 3 Gpa. Sua
formagdo se da por ativacdo deutérica durante a fase de cristalizacdo magmatica, por
metamorfismo regional e por atividades hidrotermais, ou seja, por percolacdo de solugdes
(que reagem quimicamente com as rochas) através das fraturas geralmente com temperaturas
entre 300 a 500°C segundo Bar et al., (1974).

Na auséncia de um evento térmico, a idade do primeiro tipo de epidoto indicara a
idade de resfriamento de corpos plutdnicos. O segundo tipo de epidoto fornece a idade de
metamorfismo. E finalmente, se for assumido que epidotos hidrotermais foram formados
durante ou logo ap6s as falhas ou fraturas, seus dados indicardo a idade aproximada deste

evento tectbnico.

Naeser et al., (1970) mostraram que o epidoto é adequado para 0 MTF. Isso fez com
que a comunidade cientifica de tragos de fissdo se voltasse a esse mineral. Porém, apesar de
seu potencial, ndo existiu um acordo quanto ao ataque quimico necessario para a revelacéo
dos tracos de fissdo, assim como sua temperatura de fechamento. Estes motivos levaram a que

este mineral fosse abandonado desde entdo do MTF.

Apenas em 2002, Curvo retomou a metodologia e mostrou que as dificuldades
apresentadas nao eram suficientes para abandonar o MTF em epidoto. O desenvolvimento e
aplicacdo do MTF em epidoto podem ser visto em (CURVO et al., 2005 e CURVO et al.,
2007). Cabe mencionar que a aplicacdo deste mineral € bastante promissora, principalmente

quando é usado juntamente com a apatita e zircéo.
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1.7-Objetivos da tese

O Objetivo principal deste projeto foi obter uma ferramenta para estudos
termocronoldgicos utilizando o mineral epidoto. Para isso, é necessario fazer um estudo do
annealing, obtendo pardmetros através de modelos de cinética de annealing para tragos de

fissdo e, como consequiéncia, encontrar uma zona de annealing parcial para este mineral.
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Il -CONTEXTO GEOLOGICO

2.1-Contexto geologico da Provincia Borborema

A provincia Borborema é constituida pela maior por¢do ocidental de uma unidade
tectonica, situada entre os Cratons Oeste-Africano, Amazonico e S&o Francisco-Congo,
estendendo-se por baixo da Bacia Parnaiba e incluindo possivelmente a Faixa Araguaia e
parte setentrional da Provincia Tocantins (ALMEIDA et al., 1977). Segundo Brito Neves et

al. (2000) a area que esta provincia cobre excede 450.000 Km?.

No trabalho de Jardim S&, (1994) sobre a Provincia Borborema, procurou-se
subdividi-la em dominios, caracterizados por sua evolucéo geoldgica e tectonica especifica. A
proposta para a subdivisdo dessa regido se tornou classica por Brito Neves (1975), em

sistemas de dobramentos e maci¢os medianos.

Os macicos apresentam ocorréncias de corpos de rochas basicas e ultra basicas em
proporgdes descontinuas, com predominio de rochas de fécies anfibolito. Estes litotipos

constituem o embasamento geoldgico da Provincia Borborema.

Os sistemas de dobramentos sdo formados principalmente por seqiiéncias
metassedimentares e metavulcanossedimentares, divididos em sistemas interiores e marginais.
Nos sistemas interiores predominam os litotipos psamiticos e peliticos com sequéncias
variadas de quartzitos, mica-xistos, filitos, metassiltitos e rochas calcérias e cacio-silicatadas
subordinadas. Os sistemas marginais caracterizam-se de rochas carbonaticas com sequéncias

terrigenas e vulcanicas subordinadas.

As associacOes de rochas presentes nos sistemas de dobramentos e nos macicos
apresentam caracteristicas petrograficas, geoquimicas e isotopicas que mostram um
entendimento de evolucdo tectbnica especificos. Junto a esses registros, a macroestruturacao
desses terrenos em varios compartimentos litoestruturais com importantes zonas de
cisalhamento ddctil serviram como base para a divisdo da Provincia Borborema nos seguintes
subdominios tectonicos: Terreno Noroeste do Ceard, Terreno Ceard Central, Terreno
Jaguaribeano, Terreno rio Piranhas, Terreno Seridé e Terreno Caldas Branddo (Cavalcante,
1999). A érea inserida nesse trabalho se encontra no Terreno Serid6 que segundo Jardim Sa e
Salim (1980), é formado por trés unidades: a basal, conhecida como Formagéo Jurucutu, a
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intermediaria, a Formag&o Equador, e por fim no topo a Formacdo Seridd. Segundo Jardim Sa
(1994) as trés formacdes fazem parte de um megaciclo de sedimentacdo, sem discordancias

regionais.

Formacéo Jurucutu

Segundo Jardim Sa (1984), a Formagdo Jurucutu, € constituida de paragnaisses
quartzo-feldspaticos com pouca biotita, muscovita e epidoto. Em escala métrica e decamétrica
tém-se anfibolitos, marmores, quartzitos, micaxistos, calciossilicaticas e formacdes ferriferas

que ocorrem intercalados com biotita gnaisses e gnaisses quartzo-feldspaticos.

Formacdo Equador

Os principais litotipos dessa formagdo sdo: muscovita-quartzitos com variagao
faciolégica para muscovita quartzo-xistos. Em pontos localizados, ocorrem quartzitos
feldspaticos com bastante muscovita, quartzitos ferriferos, paragnaisses e intercalacdes de
metaconglomerados, estes Ultimos mono ou polimictos descritos por Jardim S& e Salim
(1980).

Formacao Seridd

Segundo Trindade 2000, esta formacgéo € composta por micaxistos diversos, ocorrendo
localmente em niveis enriquecidos em aluminossilicatos com andaluzita, silimanita e com
menor freqiiéncia a cianita. E comum a presenca de cordierita e por vezes estaurolita
associados aos aluminossilicatos. Os micaxistos da Formacdo Seridé também exibem
intercalacdes localizadas de Mamoré, quartzitos, metavulcanicas, rochas calciossilicaticas e

metaconglomerados.
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2.1.1-Mina Barra Verde-RN

Esta regido se insere na faixa Seridd, onde se encontra a mina Barra Verde, a mesma
estd inserida na porcdo basal do grupo onde a litoestratigrafia se encaixa na Formacao

Jurucutu.

A Formacgdo Jurucutu é em geral consituida por biotitas, epidoto, anfibdlio,
paragnaisses, com intercalacdes de marmores, calcissilicaticas, metavulcanicas e formagdes
ferriferas (TRINDADE, 2000). Esta formacéo é considerada como metassedimentar, tem seus
principais depdsitos a scheelita, hospedados nas calcissilicaticas denominada localmente de
tactitos ou escarnitos, além de outros bens materiais tais como molibdénio, ouro, niquel,
cobre, cromo e ferro. Ressaltam-se ainda os espessos horizontes de Marmore intercalados
nesta formagdo (NASCIMENTO e MEDEIROS, 2008).

Acredita-se que a génese da mineralizagdo se deu por metassomatismo hidrotermal,
porém permanecem davidas quanto a idade e fonte dos fluidos mineralizantes, com
preferéncia para fluidos tardios liberados no final da cristalizagdo de granitoides intrusivos,
sin a pos-tectdnico a ultima fase de deformacao e metamorfismo que atuou na Faixa Serid6 no
Neoproterozdico durante o Ciclo Brasiliano, ha cerca de 600 Ma, segundo Legrand et al.,
(1993) e Luiz Silva (1995).

Foi definido por Salim (1993) e Salim et al., (1994 a e b) que os dois tipos principais
de rochas calciossilicaticas com base nas associacdes minerais sdo formadas por alteracao
hidrotermal, uma primaria e a outra secundaria. A primaria é caracterizada pelas seguintes

paragéneses: 1) plagiocéasios; 2)cinopiroxénios e granadas; 3) quartzo.

As rochas calciossilicaticas secundarias se formaram a partir da primaria através de
alteracdo hidrotermal das rochas calciossilicaticas primarias, caracterizadas pelas seguintes

paragéneses: 1) escapolita-vesuvianita; 2) epidoto-prehenita e 3) zeolitos.

Em 1993, Salim sugeriu o intervalo de 450 a 650°C para a formacgédo da paragénese
primaria, para as secundarias os intervalos propostos foram de 380 a 450°C para a formada
por escapolita-vesuvianita, de 270 a 380°C para o epidoto-prehnita e de 200 a 300°C para 0s

zeolitos.



36

Na figura-2, temos a coluna litoestratigrafica local bem definida, tendo trés pacotes de
gnaisses, um € chamado topograficamente de gnaisse superior, 0 outro de gnaisse
intermediario e por ultimo o gnaisse inferior. A coluna mostra dois niveis de calarios

metarmorficos intercalados e varios horizontes de tactitos.

Figura-2: Coluna litoestratigrafica da mina Barra Verde (modificado de Maranhdo et al., 1986).

Do ponto de vista petrolégico os marmores inferior e superior sdo extremamente
semelhantes. 95% do rocha volume da rocha é a calcita, deste modo sendo o mineral
dominante. A flogopita, grafita, actinolita, epidoto, pirita, quartzo, condromita, plagioclasio,

apatita e scheelita sdo minerais acessorios. Proximo dos gnaisses ou quando situados em



37

zonas fortemente fraturadas, os marmores apresentam cores variadas, € mostram-se

enriquecidos de granada, vesuanita, diopsidio e epidoto (CPRM, 1986).

O Mapa-3 mostra a geologia do municipio de Currais Novos em Brejui, onde se
situada a Mina Barra Verde-RN, local de origem da amostra utilizada para obter o conjunto de

annealing.

Vale salientar que em 2005, Curvo e colaboradores, usando o MTF em epidoto,
obtiveram dados geocronoldgicos, a idade corrigida foi de 510+69 Ma, indicando a idade de
cristalizacdo do mineral, tendo em consideracdo que sua formacdo teve origem
metassomatatica hidrotermal liberados no final da cristalizacdo dos granitoides intrusivos sin
a pos-tectonico, sendo a uUltima fase de deformacdo e metamorfismo atuante na area, ocorrida
no neoproterozoico durante o Ciclo Brasiliano, ha cerca de 600 Ma e sua orogenia se deu se
deu como uma paragénese secundaria com intervalos de 270 a 380°C, mostrando ndo ser

suficiente para um apagamento total dos tragos em época alguma.
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Mapa-3: Mapa geoldégico do municipio de Currais Novos, Brejui-RN, local onde se encontra a mina
Barra Verde. (Modificado do CPRM 2005).

2.2-Contexto geoldgico da Bacia de Curitiba
2.2.1-Bacia Curitiba

Eventos tectdnicos na regido sudeste brasileira ttm sido documentados tantos por
trabalhos de campo como por dados indiretos (Geofisica), tais como gravimetria,

magnetometria e sismica, bem como pela datacao por tracos de fisséo.

Alguns trabalhos ddo enfoque em eventos “tectdbnicos mais modernos’ nesta area,
sendo que existem uns que estendem para regides de dominio exclusivo a Bacia do Parana,
tais como Soares, 1973; Bjornberg, 1969 e Franco-Magalhdes, 2009. As areas mais visadas

pelos pesquisadores, sdo aquelas onde se situa a Serra do Mar, cuja evolucdo foi vista
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primeiramente por Fulfaro & Poncano (1974) como relacionada a evolugdo da tectdnica
Andina.

Em 1967, Almeida definiu os conceitos ja existentes para a Plataforma Brasileira. A
Reativacdo Wealdeniana, definido pelo mesmo, a partir do final do Jurassico, foi adotado
como um periodo atual da plataforma. Tendo inicio este evento de magnitude continental,
ocorrido ha cerca de 120 milhGes de anos, episodios tectbnicos de escala local ou regional,
ocorreram reativando antigas falhas (HASUI, 1990) ou planos de riftes. Salamuni (1998)
defini rifte como sendo uma depressao alongada e relativamente estreita, limitada por falhas

de borda extensional.

Almeida (1976) denomina essa regido como “ Sistema de Riftes Serrado Mar”, o qual é
formado por vales tectdnicos, macigos montanhosos e pequenas bacias sedimentares de

origem tectonica.

A evolugéo tectdnica do sistema de riftes da Serra do Mar tem como principal agente
pulsos tectonicos a partir de um arqueamento, resultado de fenémenos termais do manto
superior (SALAMUNI, 1998).

Em 1987, Riccomini e colaboradores falam que o sistema de riftes da Serra do Mar
estaria ligado a uma evolucgéo tectébnica marcada por um estagio distensivo sin-sedimentar no
Paledgeno e um estagio transcorrente de idade pos-oligocénica. Os mesmos, ao estudarem os
depositos nas Bacias de Taubaté e Resende, com idade pleistocénica, encontraram evidéncias
de movimentacgdes transcorrentes. Hasui (1990) sugere uma movimentacao transcorrente E-
W. Em 1989, Riccomini denomina o “Rifte Serra do Mar” de “ Rifte Continental do Sudeste
do Brasil” . Este rifte desenvolve-se entre as cidades de Curitiba-PR, e Barra de S&o Jodo-RJ,
numa extensao de um pouco mais de 900km (RICCOMINI, 1989; RICCOMINI et al., 2000).

Segundo vérios autores o Rifte Continental do Sudeste Brasileiro é formado pelas
Bacias, de nordeste a sudoeste, Volta Redonda, Resende, Taubaté, S&o Paulo e Curitiba, além
de depositos Pariquera-Acu, no vale do rio Ribeira do Iguape (HASUI et al., 1978). Essas
bacias sdo consideradas tafrogénicas, ligadas a evolucdo do sudeste brasileiro (SALAMUNI,
1998).
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A Bacia de Volta Redonda, foi considerada por Hasui et al., (1978), como formada por
um basculamento tectdnico e consequente barramento do Rio Paraiba do Sul. Em 1985,
Riccomini e colaboradores falam que esta bacia apresenta-se em forma de graben alongado,
direcionado a ENE-WSW. Quando em termos estruturais, sdo falhamentos orientados entre
NE e ENE, os geradores da calha estrutural desta bacia com movimentacdo a sedimentagédo

cenozdico.

A Bacia de Taubate, é caracterizada por Hasui & Poncano e Hasui et al., (1978) como
estruturada em sub-bacias separadas por falhamentos. Esta bacia é alongada segundo a
direcdo ENE-WSW.

A Bacia de Séo Paulo tem sido bastante estudada desde o inicio deste século. Hasui et
al., (1978) e Hasui & Pongano (1978) mencionam que esta bacia se implantou em zona de
articulacdo de blocos delimitados por grandes falhamentos do embasamento. Segundo
Riccomini et al., (1992) sdo estruturas compreendendo dois conjuntos principais: o primeiro
corresponde a estrutura de reativacdo de alinhamentos do Pré-Cambriano orientadas para
NNE, NNW e ENE, com falhas normais ou inversas e o segundo com conjunto de estruturas
que apresentam falhas de empurrdo, dobras e juntas de cisalhamento. Segundo Riccomini
(1989) a cinemética destes falhamentos deve estar relacionada a mais um tipo de regime de

esforcos.

Em 1985, Campanha e colaboradores analisaram o fraturamento das bacias trafogénicas
continentais do sudeste brasileiro, com excecdo da Bacia de Curitiba, mostrando a notavel

coincidéncia dos trends estruturais entre cada uma delas.

O corpo principal de sedimentos da Bacia de Curitiba distribui-se por uma area de
aproximadamente 1150km?. Segundo Salamuni (1998) uma espessura preservada de até 80
metros de sedimentos foi encontrada na porcao centro-nordeste da bacia. Embora disponha de
consideravel acervo de dados de pogos de agua subterrdnea, a limitada espessura de
sedimentos preservados ndo permite maiores consideracdes sobre a formacao do substrato da
bacia. Esta é delimitada por falhas normais de direcdo NE na sua borda noroeste, NNE na
borda sudeste, e N-S na leste (SALAMUNI et al., 2003).
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A regido de Curitiba é formada por varias unidades litoestratigraficas que perfazem o

embasamento e em parte os sedimentos que preenchem a calha da Bacia de Curitiba. Na

figura-3 é mostrado a coluna estratigrafica da regido de Curitiba.

Mioceno a Plioceno

Idade Unidade geologica Litologia principal
Quartenario (superior) —| Aluvides e  depdsitos | Depositos arenosos pouco
Holoceno coluvionares secundarios selecionados, friaveis e em
parte com matriz argilosa
Quartenario  (inferior) — | Formac&o Piraquara Coluvios argilosos,
Pleistoceno o cascalheiras e lentes de
Formagao tinguis areias arcosianas
Pleistoceno Formacdo Guabirotuba Argilitos, arenitos
o ) arcosianos, conglomerados
Terciario  (superior) - com matriz areno-argilosa,

lentes de arenitos
quartzosos e depdsitos
carbonaticos restritos

(calcretes e caliches)

Juréssico-Cretaceo Formacéo Serra Geral Diques de diabasio e
dioritos

Proterozoico superior a | Macigos graniticos da | Granitos acalinos

Cambriano Serra do Mar

Proterozoico superior Grupo Agungui Quartzitos, filitos e
marmores dolomiticos e
calciticos

Proterozbéico inferior a | Complexo Costeiro ou | Migmatitos, ortognaisse,

Arqueano Dominio  Curitiba  ou | xistos, quartzitos restritos e

Dominio Atuba granitos orogénicos

deformados

Figura-3: Coluna estratigrafica da regido de Curitiba (fonte: SALAMUNI, 1998).

A Bacia de Curitiba tem seu embasamento formado pelo Complexo Atuba, e em sua

maior parte pelo Complexo Costeiro (SIGA JR. et al., 1996).
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O embasamento é formado essencialmente por migmatitos, mas ocorrem também por
outros tipos litologicos tais como paragnaisses, localizados a oeste, norte e nordeste da bacia
(BIGARELLA & SALAMUNI, 1959), além de quartzitos, quartzo Xxistos, micaxistos,

anfibolitos e gnaissses-granitos descritos por Fuck et al., (1967).

Segundo Basei e colaboradores (1992), principalmente na porcéo sul, os terrenos que
formam a Bacia de Curitiba sdo formados por gnaisses, migmatizados, cuja caracteristica
petroldgicas permite separa-los em gnaisses com melanossoma formado por biotita-anfibélio

gnaisse e leucossoma cuja composicao e tonalito-granodioritica e gnaisses graniticos.

Segundo Salamuni (1998), este complexo é considerado como Arqueano a Proterozdico
Inferior, porém a presenca de rochas geradas em ciclos tectono-metamdrficos mais recentes é
frequente, inclusive com remobilizagdes no Ciclo Brasiliano. O mesmo ainda cita que, 0
contato entre as rochas do Complexo Costeiro com as unidades sobrepostas é caracterizado

por uma tectonica de cisalhamento ductil-raptil de baixo angulo.

Estruturalmente o embasamento da Bacia de Curitiba, ou Dominio denominado
Curitiba, € constituido por metamorfismo cuja feicdo principal é uma superficie Sn,
penetrativa, normalmente orientada para NE-SW, com mergulhos maiores do que 45° para
NW. Segundo Siga Jr. e colaboradores (1996), a estruturacdo predominante no embasamento
da Bacia de Curitiba é uma foliagdo Sn de caracteristicas ducteis, nos granitdides, gnaisses
granuliticos e gnaisses bandados migmatiticos. Esses planos correspondem a uma foliacéo de

transposicao, gerada por cisalhamento ductil.

Juntamente a estes planos ha uma deformacdo de natureza raptil a raptil ductil,
orientada subparalelamente a superficie Sn, possivelmente ligada a eventos transcorrentes,

posteriores a justaposicao dos terrenos (SALAMUNI, 1998).

As lineacdes sdo decorrentes da interacdo dos planos foliares e também do estiramento
mineral, este Ultimo sugerindo uma tectdnica de cisalhamento. Este embasamento constituiria
parte do Dominio Curitiba, constituindo um bloco tecténico, limitado as seqiéncias
proterozoicas do Complexo Setuva. A articulagdo entre os dois se faz tectonicamente atraves

da falhas de empurrdo provavelmente reativadas (SALAMUNI, 1995).



44

Goes et al., (1985) propods a definicdo de grandes compartimentos estruturais ou blocos
tectonicos para o leste paranaense. Cada um dos compartimentos seria limita por falhas
transcorrentes, um exemplo é a Falha de Lancinha (SALAMUNI, 1995).

Estas reativacdes demonstram que todo o sistema transcorrente regional deve ter sofrido

movimentacOes posteriores ao Proterozoico (SALAMUNI, 1998).

2.2.2-Complexo Atuba

O Complexo Atuba ocorre no municipio de Curitiba e regiGes circunvizinhas do
Primeiro Planalto Paranaense e anteriormente conhecido como Complexo Costeiro ou
simplesmente uma denominagdo genérica como " Embasamento Cristalino” (CHAVEZ-KUS
& SALAMUNI, 2008). Este é um bloco tecténico da Provincia da Serra da Mantiqueira onde
se insere 0 Dominio Curitiba, estando limitado a noroeste pelas sequencias proterozoicas
metassedimentares do Grupo Agungui e Complexo Setuva e a sudeste com 0S gnaisses
granuliticos do Dominio Luis Alves (FUCK et al., 1967; BASEI et al., 1992; SIGA JR., et al
1995; SALAMUNI 1998). Esta unidade formada no Paleoproterozéico e intensamente
retrabalhada no Neoproterozoico e Eopaleozbico, predominam gnaisses bandados e
granitoides em parte migmatizados. Os litotipos s&o representados principalmente por biotita-
anfibdlio-gnaisse (SIGA JR., 1995). Em termos metamorficos, as rochas do Complexo Atuba
apresentam paragénese de grau médio a alto (facies anfibolitos), com cristalizacao de granada,
hornblenda e biotita. A presenca de recristalizacdo de muscovita, biotita derivada de
hornblenda e quartzo de segunda geracdo seriam indicativos de uma historia de
retrometamorfismo até a facies xisto-verde, zona da biotita e até mesmo zona de clorita
(CHAVEZ-KUS & SALAMUNI, 2008).

Estudos realizados no setor nordeste de Santa Catarina e sudeste do Parana, em
terrenos localizados entre os Cinturdes Ribeira e Dom Feliciano, permitiram caracterizar a
existéncia de trés compartimentos geotecténicos com evolugdes proprias e distintas: Dominio
Luis Alves, Dominio Curitiba e Dominio Paranagua (BASEI et al.,1992; SIGA JR., 1995).
Ocorrem ainda, no ambito desses dominios, expressiva granitogénese de natureza alcalina-
peralcalina, bem como, importante vulcanismo acido a intermediario relacionados a regimes
distensionais pos-orogénicos (SIGA JR et al., 1994; SIGA JR.,1995).
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Dominio Luis Alves

O Dominio Luis Alves limita-se, na por¢édo setentrional, com 0s gnaisses migmatiticos
granitéides do Dominio Curitiba, no setor oriental, em parte atinge a costa brasileira e em
parte é balizado pelo Dominio Paranagua, na por¢cdo meridional, faz contato com o Cinturdo
Dom Feliciano, sendo a oeste recoberto pelos sedimentos da Bacia do Paranad. Os estudos
realizados permitiram caracterizar a continuidade deste segmento para nordeste, rumo a Serra
Negra, onde ocorre como uma estreita faixa, localizados entre os Dominios Curitiba e
Paranagué (SIGA JR., 1995).

Sua litologia é representada por ortognaisses granuliticos, bandados a macicos de
composicdo tonalito-granodioritica, com frequentes intercalacbes de granulitos basicos.
Ocorrem, também, ultramafitos, quartzitos, gnaisses, kinzigiticos, formacbes ferriferas e
migmatitos (SIGA JR. et al., 1995). O padrdo geocronolégicos (BASEI, 1995; SIGA JR.,
1995) caracteriza a presenca de terrenos formados no Arqueano (2800 a 2600 Ma) e no
Proterozdico (2200 a 1900 Ma). Grande parte desses terrenos encontrava-se frio no
Neoproterozoéico, temperaturas inferiores a 300-250°C, representando possivelmente nessa
época um segmento continental (microcontinente) posicionado entre os cratons do Congo/Sao
Francisco-Kalahari/Parana.

Dominio Paranagua

O Dominio Paranaguéa ocupa parte da porcéo oriental estudada, sendo representado por
granitéides heterogeneamente deformados, migmatitos, bem como por granitdides isétropos,
gerados no Neoproterozoico (LOPES, 1987), Como restos de rochas encaixantes Xistos
aluminosos, biotita gnaisses, mica xistos, quartzitos e anfibolitos. Os limites destes terrenos
com o Dominio Luis Alves sdo representados por expressivas zonas de cisalhamento
(Lineamento do Rio Palmital, Alexandra e Serra Negra). Os dados geocronolégicos (SIGA
JR.,1995) sugerem a formacdo/deformacao desses granitdides principalmente no intervalo no
intervalo 620-570 Ma. O padrdo K-Ar (560-480 Ma) indica que o resfriamento deste
segmento, ou de parte dele. Atingiu o Cambro-Ordoviciano, evidenciando provavelmente
processos relacionados as fases finais de aglutinagdo das massas cratbnicas e conseqliente

formacdo do Gondwana Ocidental.
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Dominio Curitiba

O Dominio Curitiba ocupa a porcédo setentrional, constituindo uma faixa relativamente
estreita (extensdes médias da ordem de 50 a 60 km) e alongada segundo a dire¢cdo NE-SW.
Limita-se no setor noroeste com as sequencias metassedimentares dos Grupos Acungui e
Setuva e, a sudeste com os gnaisses granuliticos do Dominio Luis Alves, contatos esses que

se faz por importantes zonas de cisalhamento (SIGA JR., et al., 1995).

O Dominio Curitiba inclui dois expressivos conjuntos de rochas, o primeiro, é
representado por gnaisses bandados migmatiticos, com frequentes intercalagcbes de corpos
anfiboliticos e de xistos magnesianos. Este conjunto, é denominado Complexo Curitiba
(SIGA JR. 1995). O segundo conjunto é representado por granitoides calcio-alcalinos,
heterogeneamente deformados(Suite Rio Pién, Machiavelli et al., 1993), distribuidos na borda

meridional do Dominio Curitiba.

Estudos geocronoldgicos

A regido estudada foi datada com os métodos K-Ar,Rb-Sr, U-Pb e Sm-Nd. As
interpretagcdes geocronoldgicas obedeceram as particularidades especificas inerentes a cada
metodologia, comentadas em Siga Jr. (1995).

Segundo Siga Jr. (1995), o estudo geocronoldgico das rochas do Complexo Atuba
mostrou-se problematico, uma vez que esses terrenos sdo constituidos por duas geracdes de
migmatitos. As variaveis envolvidas nesses estudos incluem aspectos relacionados a
representatividade total das amostras utilizadas, o grau de homogeneizacao isotdpica entre 0s
constituintes, bem como a génese complexa dos mesmos. Tais fatos fizeram com que fossem

feitos estudos radiométricos envolvendo além de rochas total, as diferentes fases minerais.

A aplicacdo do uso Rb-Sr nos gnaisses granuliticos indicaram idades de 1826+96 Ma.
Numa tentativa de definir melhor a idade, foram feitas datacdes com U-Pb fornecendo a idade
de 209515 Ma, interpretada como a época de cristalizacdo do zircdo. A idade obtida pelo Sm-
Nd foi de 2822 Ma, interpretada como época relativa em que os precursores crustais dessas

rochas derivaram do manto. Andlises de K-Ar em biotitas e anfibélios resultaram em um



47

intervalo de 650-600Ma, indicando que essas rochas atingiram temperaturas superiores a 450-

500°C durante Neoproterozdico.

Os dados obtidos caracterizam a formacéo das rochas no Paleoproterozdico, indicando
que as mesmas encontravam-se relativamente frias (<500°C) no Neoproterozoico (Ciclo

Brasiliano). No Mapa-4 € mostrada a geocronologia da regido em que foi coletada a amostra.
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Mapa-4: Mapa geologico e localizagdo da amostra coletada nos arredores de Curitiba. (Modificado do
CPRM 2005).
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111 -PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

Nesse trabalho foram utilizadas duas amostras brasileiras de epidoto. A amostra para a
confec¢do do conjunto de annealing foi a de Brejui-RN, doada pelo Dr. Eduardo Augusto
Campos Curvo, co-orientador desse projeto. Esta amostra foi a mesma utilizada em seus
trabalhos de mestrado e doutorado. A amostra utilizada para obter a idade pertence a falha de
Curitiba-PR, e foi doada pelo professor Dr. Peter Christian Hackspacher, orientador desse

projeto.

3.1-Composicao quimica

O epidoto € um mineral que possui uma grande familia, sendo que a diferenca entre
eles esta em alguns dos seus elementos quimicos. Por isso, uma forma de diferenciar o
epidoto é obter a sua composicao quimica através de um espectrdometro de massa. Para se
saber qual epidoto foi utilizado neste trabalho, as amostras foram enviadas ao laboratério
Activation Laboratories Ltd no Canada. A tabela-1 mostra o resultado da analise. O método
de anélise foi por fusdo, usando o aparelho FUS-ICP. A Tabela contendo os elementos
quimicos, expressas em ppm, esta apresentada no apéndice A. O aparelho utilizado foi o ICP-
MS.

Tabela-1: Composi¢des quimicas das amostras de epidoto. O termo LOI, se refere ao material perdido
na ignicao, (Loss On Ignition).

Simbolo Si0, | AlLO3 | Fe;03 | MnO | MgO | CaO | Na,O | K,O | TiO, | P,Os | LOI | Total
Unidade % % % % % % % % % % % %
Erro 0,01 0,01 | 0,01 |0O001| 001 | 001 | 0,01 | 0,01 |0,001] 0,01 0,01
Brejui-RN 37,73 | 23,79 | 12,84 | 0,218 | 0,03 | 23,55 | 0,02 | 0,01 | 0,063 | 0,07 | 2,09 | 100,4
Curitiba-PR | 42,99 | 21,73 | 10,53 | 0,176 | 0,07 | 19,1 | 0,7 | 0,83 | 0,08 | 0,21 96,41

Com esses resultados € possivel verificar que os minerais usados sdo epidotos de

formula quimica Ca,Al,Fe**Sis01,(OH). Ambos 0s minerais pertencem a mesma familia.
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3.2-Montagem e preparacéo das amostras

Para os experimentos de annealing, utilizou-se um monocristal de epidoto puro
proveniente da Mina Barra Verde em Brejui — RN (Ver figura-4). Esse monocristal foi
guebrado inicialmente com o auxilio de um martelo e posteriormente triturado com um
cadinho e um pistilo, até que se chegasse ao tamanho aproximado de 1,3mm. Estas amostras
foram pré-aquecidas a 850°C por 24 horas para que todos os tracos espontaneos fossem
apagados. Posteriormente foram submetidas a uma irradiagéo no reator nuclear IPEN/CNEN-

SP, com o fluxo de néutrons térmicos nominal, da ordem de 2,5x1015 néutrons/cm™.

Figura-4: Monocristal de epidoto provinda de Brejui-RN.

Ap6s a irradiacdo, as amostras contendo apenas tracos induzidos, foram

convenientemente aquecidas para se obter o conjunto de annealing. Estes aguecimentos estdo
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bem documentados no capitulo 4. Com isso, 0s graos de epidoto foram depositados em um
molde plasticos com diametro de 3 cm. Em seguida foi despejada resina epoxi misturada a um
catalisador para que o processo de secagem fosse acelerado. Desta forma, obteve-se um bloco

cilindrico e transparente, onde em uma das superficies estéo incrustados os graos de epidotos.
Feito isso, as amostras foram lixadas com as seguintes especificagdes:

granulometria 220 (~36 pum), 200 gramas sobre a amostra e 100 r.p.m.;
granulometria 320 (~34 um), 200 gramas sobre a amostra e 130 r.p.m.;
granulometria 600 (~30 wm), 300 gramas sobre a amostra e 130 r.p.m.;
granulometria 1200 (~24 um), 300 gramas sobre a amostra e 130 r.p.m.;
granulometria 2400 (~18 um), 300 gramas sobre a amostra e 130 r.p.m.;

granulometria 4000 ( ~12 pum), 300 gramas sobre a amostra e 120 r.p.m.

A etapa seguinte consistiu no polimento das mesmas. Para isso, foram usados panos e

pasta de polimento com as seguintes especificacoes:

epasta de diamante de 3 um, 300 gramas sobre a amostra, 10 minutos e 120 r.p.m.;

epasta de diamante de 1 um, 300 gramas sobre a amostra, 15 minutos e 120 r.p.m.

A amostra de epidoto utilizada para a datacdo pertence a uma falha nas proximidades
Curitiba — PR (ver Mapa-2). Apresenta-se como um veio de epidoto incrustado na rocha
hospedeira (ver figura-5). Para retirar a amostra de epidoto da rocha, usou-se formdo e
martelo, trabalho este bastante minucioso e longo. Sua montagem foi realizada em uma forma
quadrada de silicone, com dimensdes laterais de 1 x 1 cm, comumente utilizada para
montagens de EDM. Esta amostra ndo se apresenta na forma de grdos, e sim em forma de
peguenas “lascas’ de epidoto. Mesmo ndo se tratando de gréos, o EDM permite lidar com

esse tipo de amostra.
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Figura-5: Amostra FC, provinda do Complexo Atuba.

Devido a natureza da amostra, as especificacdes para o lixamento e para o polimento

foram diferentes das mencionadas anteriormente:

e granulometria 600, 1200, 2400 e 4000, desbastamento manual;
e pasta de diamante 3 um, 200 gramas sobre a amostra, 5 minutos e 120 r.p.m.;

e pasta de diamante 1 um, 200 gramas sobre a amostra, 15 minutos e 120 r.p.m.

Apbs o polimento da amostra esta foi acoplada a uma mica muscovita (detector
externo) e entdo submetida ao reator nuclear para acessar as fissdes induzidas do ***U. Os
fragmentos de fissdo que atravessam a superficie do mineral sdo entdo registrados pela mica
muscovita. A razdo entre a densidade de tragos espontaneos no mineral, e a densidade de

tracos induzidos na mica muscovita conduz a idade de trago de fissdo.

A realizacdo das medicGes das amostras do conjunto de annealing foram feitas de

modo aleatorio para que ndo houvesse inducdo de resultados (blind measurement). Em outras
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palavras, as especificacdes das amostras (tempo e temperatura de aquecimento) sé eram vistas

apos a finalizacdo das medidas.

As medidas foram realizadas em um microscépio Zeiss Axioplan 2 com aumento
nominal de 10x100 a seco. Os erros das medidas de densidades sdo desvios padrdes das
médias de distribuicdo poissonianas e 0os dos comprimentos de distribuicdo gaussiana. Cabe
mencionar que todas as etapas descritas foram realizadas no IFGW-UNICAMP no
Laboratorio de Cronologia do Departamento de Cronologia e Raios Césmicos (DRCC),

liderado pelo Prof. Dr. Julio Cesar Hadler Neto.

3.3-Verificacdo da distribuicdo de uranio na amostra de Brejui-RN

O epidoto utilizado é um monocristal que possui partes cujo hébito cristalino € bem
formado, pesando cerca de 10 kg (Ver figura-2). Antes de se escolher uma parte deste
monocristal, realizou-se a verificagdo da distribuicdo de uranio no mesmo. Para isso, foram
escolhidos trés pontos distintos na amostra. Estes pontos foram identificados como Ep-1, Ep-2
e Ep-3. A preparacdo das amostras é exatamente a mesma para obter o conjunto de annealing
e idades. Para revelacdo dos tracos foi usado o ataque quimico antigo, descrito por Curvo
(2002) (HF 48% durante 16 minutos a 35°C). Para analise dos tragos foi usado um
microscopio optico Zeiss Axioplan 2, com aumento nominal de 1000x (objetiva com aumento
de 100x a seco e ocular com aumento de 10x). Os dados foram entdo analisados com o auxilio
do programa Origin 7.5, os resultados estdo mostrados na figura-6:
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Figura-6: Histogramas de tracos fosseis, para analise da distribui¢do de uranio no monocristal de
epidoto da regido de Currais Novos, Brejui-RN. Onde N é o nimero de grdos, <x> é a média de tragos
por campo, S € o desvio da distribuicdo, n° de tracos é a somatdria de tracos contados na amostra e
<p> é a densidade de tragos por campo com erros de 1c.

Na tabela 2 sdo apresentados também os dados da Figura 6, isto é, 0 nimero de gréos

contados, a média dos tracos por campo <x>, 0s desvios da distribuicdo S, o nimero de tracos

contados e a média da densidade <p>.



Tabela 2: Dados dos histogramas de densidade de tracos espontaneos.
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Namero de <> S (desvioda o oo tracos <P (x10°)
graos (tracos/campo)  distribuicdo) tracos/campo

ep-1 162 17,38 6,66 2816 1,931+0,513
ep-2 197 14,29 7,71 2816 1,588+0,549
ep-3 149 19,59 7,51 2919 2,177+0,631

Os histogramas nos mostram uma distribuigdo larga. Atraves das médias de tragos por

campo, percebe-se que existe uma distribuicdo ndo homogénea de urénio entre os trés

monocristais. Sabendo deste problema, a solugdo encontrada foi selecionar apenas um dos

monocristais (ep-3), visando deste modo minimizar a variagdo do contetdo de uranio da

amostra.

3.4-Curva de atague quimico

Em meados dos anos 70, a comunidade de tracos de fissdo voltou-se ao epidoto devido

a sua ocorréncia em zonas de falha, através de metamorfismo hidrotermal. No entanto, ndo

houve consenso sobre sua temperatura de fechamento e sobre o ataque quimico padréo para

revelacdo dos tracos. Na tabela 3, sdo mostrados os ataques quimicos e temperaturas de

fechamento existentes na literatura.




Tabela 3: Ataque quimico, Lo, e temperatura de fechamento.
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Temperatura de

Autor Ataque quimico Lo (um) fechamento (°C para
um milhéo de anos)
50N NaOH, 150°C,
Naeser et al.,1970 - 630
60 a 180 minutos
37,5N NaOH, 159°C,
Baretal., 1974 ] - -
150 minutos
75N NaOH, boiling,
Haack 1976 ) - 260
30 minutos
100N NaOH, 200°C,
Saini et al., 1978 ) 10, 79+2,2 250
40 minutos
48% HF, 40°C, 5 a
Bal et al., 1982 ) - -
40 minutos

Chakranarayan e
Powar, 1982

25N NaOH, 150°C,
120 minutos + 48%
HF, 30°C, 15 minutos

Lal e Waraich, 1983

HF:HCI (1:1), 25°C,
20 a 25 minutos

Em 2005, Curvo e colaboradores refizeram todos os processos de ataque quimico

apresentados na tabela acima, porém apenas o ataque com 48% HF revelou tracos na amostra

de epidoto utilizada. Sua amostra foi um monocristal de epidoto proveniente do Rio grande do

Norte, a mesma usada nesse trabalho.

O motivo para o levantamento de uma nova curva de ataque quimico se da pelo fato de

que a temperatura utilizada por Curvo é relativamente alta considerando que é utilizado o

acido fluoridrico. Este acido comeca a evaporar a 20°C, podendo causar sérios danos a quem

0 manuseia. A nova temperatura para a revelacdo dos tracos do epidoto foi 15°C.

A amostra usada foi 0 ep-2 (um pedago do monocristal). Este pedaco foi quebrado e 0s

gréos reduzidos a uma granulometria de aproximadamente 1,3 mm, utilizando um cadinho e

pistilo.
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Para se obter o tempo étimo de ataque quimico utilizou-se HF 40%, a 15°C, com 0s
tempos de 30, 40, 50, 60, 70, 80, 90, 100 e 110 minutos. Optou-se por utilizar uma montagem
para cada tempo de ataque quimico, ao inves de re-atacar uma Unica amostra. Foram medidos

para 0 levantamento desta curva somente 0s tracos esponténeos.

Abaixo séo apresentados os histogramas da densidade de tracos encontrados para cada
tempo de ataque quimico. Juntamente com os histogramas, estdo as respectivas fotos dos

tracos revelados, na figura-7:
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XY 110 minutos

184 N=100

<x>=16,70

1 S=6,34

n° de tragos=1670
<p>=(1,860+0,045)x10"tragos/campo

Namero de tragos

10 15 20 25 30 35 40 45

Tragos/campo

Figura-7: Histogramas da densidade de tracos e suas respectivas fotos aumentadas em 1000x. N é o
namero de gréos, <x> é a média de tragos, S é o desvio da distribuicdo, <p> é a média da densidade de
tracos nas amostras.

A tabela 4 apresenta o numero de grdos contados, a média dos tracos <x>, 0s desvios
da distribuicdo S, o numero de tracos contados e a media da densidade <p>, como
apresentado nos histogramas acima.

Tabela 4: Dados dos histogramas de densidade de tracos espontaneos.

Tempo
) 30 40 50 60 70 80 90 100 110
(minutos)
NUmero
100 100 100 100 100 100 100 100 100
de gréos
<X>
(tracos
5,91 8,89 12,21 12,47 15,84 16,71 18,12 18,54 16,7
por
campo)
S 3,85 3,96 6 6,13 6,29 6,66 6,61 7,04 6,34
N° de
591 889 1221 1247 1584 1671 1812 1854 1670
tragos
<p>(x10°
| 0,0657+ 0,988+0, 1,357+0, 1,385+0, 1,760+0, 1,857+0, 2,013+0, 2,060+0, 1,860+0,
tragos/ca
¢ | 0,027 033 039 039 044 045 047 048 045
mpo
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Através das médias das densidades obteve-se a seguinte curva de ataque quimico

(figura-8):

_ _
N o @ © < N o @ © < N o
~N N — — — - -

(odwreo/soden) apepisuap

T t t t t t T
© n < ™ o~ — o
sodes) ap oJswnN

3
m S
%)
2 2 st
e ) w793 4
s £ ith e i
o S .
@ S 77222277774
P 3 /-
o - 22~ 3
© o 2
g = = )
H m © \\ ©
: x=J 7/
- g = & D,
JLRLY
- g & £ 5 o
£« B
HH ml m r'nla © © A_,, o~ 00
% D © sodeu) ap oJewnN
e -8 8 e @
. g £ &5
> - —
HH . m % G % w.v
g & ©o = T 3 p
g s £ = £
£ S = S
™ -2 [ = [ 7 4
© n 5 m
. 3 s 2 &
o o @ >
| o L2 o % / V22277
° E = c
<)
a £ 3
L L L L B B B R N R n_wbl %m
I = =
— o] >
@ s &
he] S
I
- E S
> > ©
© =
[ee} c <
1 o o
& %
> S
= S



62

XV 60 minutos

Y 50 minutos

t t t
) © <

14
12 4
0

sode.) ap oJaWnNN

N=52
<x>=9.76um
S=2.09um
6=0.30um

T T
o ) o
1

sodeu] ap OJaWNN

L(um)

80 minutos

70 minutos

t
o
«

11.73um

=100
1.93um
6=0.19,m

<xX>;

sodeu) ap oJaWwnNN

20

T
) o 0
=1

sode.) ap OJaWnNN

100 minutos

90 minutos

soden ap oJawnN

%,

T T T
o I} o )

30
25

soden ap oJswnN

16 18 20 22

L(um)

9: Histograma da distribuig&o de tracos confinados, traco em trago (TT) e trago em fratura

(TC). N é o numero de tracos medidos, <x> é a média do comprimento dos tracos, S € o desvio da

Figura-

distribuicdo e o é 0 desvio da média.
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A tabela 5 apresenta 0 numero de tracos medidos, a média dos comprimentos dos

tracos <x>, os desvios da distribuicdo S e o desvio da média c.

Tabela 5: Dados dos histogramas da distribuicdo do comprimento dos tracos.

Tempo
) 30 40 50 60 70 80 90 100
(minutos)
Numero de
23 32 52 65 100 101 104 100
tracos
<x> (um) 9,15 9,87 9,76 10,98 11,73 11,53 11,67 11,68
S (um) 2,42 2,49 2,09 2,03 1,93 1,85 1,65 1,75
o (um) 0,51 0,44 0,3 0,25 0,19 0,18 0,16 0,18

A seguir o gréfico da distribuicdo dos comprimentos de tragos confinados (figura-10):

comprimento (um)

12 4

10

| ®  comprimento (um) |

20

T T T T T T T T 1
40 60 80 100 120
tempo (minutos)

Figura-10: Curva de ataque quimico da distribuicdo do comprimento de tragos confinados. Barras de

erro representam lc.
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Observando o gréafico de densidades de tracos de fissdo ndo é possivel concluir um
tempo 6timo de ataque quimico, porem conclui-se que 110 minutos, ndo é um tempo
interessante devido a sua queda na eficiéncia de observacdo dos tracos de fissdo e como
conseqiiéncia na densidade dos mesmos. A explicacdo dessa queda se da a dificuldade de se
contar os tragos que estdo excessivamente atacados. Esses tracos, por estarem exageradamente

alargados, perdem sua caracteristica.

Pelo grafico da distribuicdo do comprimento de tragos confinados, percebe-se que o
inicio da estabilidade do aumento do comprimento dos tracos esta em 70 minutos. Este
resultado nos permite concluir que o tempo 6timo de ataque esta dentro do intervalo de 70 e

100 minutos.

Em especial, os tempos de 70 e 100 minutos ndo sdo seguros como tempo 6timo de
ataque quimico. Isto porque se considerarmos o tempo de 70 minutos, qualquer intervalo de
tempo precedido, conduz a uma zona de tracos sub-atacados. Inversamente, se for utilizado o
tempo de 100 minutos, qualquer intervalo de tempo excedido, conduz a uma zona de tracos

super-atacados. Em ambos o0s casos, ha alteracao na eficiéncia de observacao.

No tempo de 80 a 90 minutos no grafico de densidade de tragos espontaneos, existe
um aumento significativo no nimero de tracos seguido por uma pequena estabilidade em 100
minutos. A explicacdo mais plausivel € que em 90 minutos 0 ataque quimico alcanca uma
superficie inferior a superficie original, devido a corrosdo do corpo do mineral. Como
conseqliéncia, inicia-se a revelacdo de novos tracos, pertencentes a essa nova superficie. Essa
conclusdo se da porque neste tempo € possivel observar tracos bem revelados e tragos muito

pequenos, tipicos de tracos no inicio deste processo.

Conclui-se, portanto, que o tempo 6timo de ataque quimico é de 80 minutos. Neste
tempo, os tracos em geral estdo bem revelados deixando o observador confortavel para analise
dos mesmos. Cabe mencionar que mesmo neste ponto, ha ainda poucos tracos pequenos, no

entanto eles sao revelados suficientemente bem para serem reconhecidos.



65

3.5-Tentativa de datacdo da amostra FC

A idade obtida na amostra FC, nos remete ao periodo Permo- Triassico (240209 Ma),
periodo em que a regido sudeste sofreu com os efeitos da propagacdo de tensdes
compressionais intraplaca, durante a Orogenia La Ventana (RAMOS, 1988; MILANI &
RAMOS, 1998). Este evento tem como principios a sutura da Patagbnia a América do Sul.
Esta orogenia gerou uma tensdo principal méxima de sul para norte que condicionou a
reativacdo de diversas falhas e lineamentos dentro da Bacia do Parana e arredores (SOARES,
1991). Segundo Ribeiro et al., (2003), estes lineamentos possuem grande relacdo com as
atividades recorrentes de falhas dentro de cristalinos. Uma evidéncia do efeito dessa orogenia
é vista no Alto Estrutual de Guatigua localizado na Bacia do Parand, reativando a Zona de
Falha de Jacutinga (ROSTIROLLA et al., 2000).

Pelo contexto, geral temos uma possivel datacdo de uma reativacdo de falha pos
Orogenia La Ventana. ApOs a reativacdo a amostra usada pode ter sido formada por
hidrotermalismo em alguma falha do Complexo Atuba, isso seria possivel devido a formacgéo
hidrotermal do epidoto ser gerada atraves de reacdes quimicas com as rochas cristalinas da
regido. Porém, esta datacdo foi apenas uma tentativa de uso em falhas ou fraturas. Nesta
foram encontradas dificuldades na utilizagcdo desse mineral assim como a quantidade usada (1

amostra).

Como mencionado na sec¢do 3.2 (“Montagem e preparacéo das amostras’) a amostra
se apresenta na forma de uma fina camada de epidoto. Essa foi a primeira vez que
trabalhamos com uma amostra de epidoto nessa forma. Foi possivel realizar a datacdo da
amostra, mas averigou-se a existéncia de dificuldades experimentais (descritas no préximo

parégrafo) que indicam a necessidade de se melhorar o tratamento dado a amostra.

Durante os procedimentos de montagem da amostra, foram conseguidos poucos graos
para a contagem dos tracos fosseis de fissdo. Desses grdos apenas uma pequena parte (cerca
de 20%) apresentou boa qualidade ética. Os outros grdos eram muito opacos, o que afeta a
eficiéncia de medida do microscopista uma vez que dificulta a identificacdo dos tracos. Além
disso, a densidade de tragos induzidos na mica muscovita ap0s a irradiacdo com néutrons
térmicos foi baixa. Devido a escassez de grdos optou-se por utilizar o Método do Detector
Externo (External Detector Method - EDM) para realizar a datacdo. No EDM a area utilizada

para a contagem dos tracos induzidos na mica muscovita tem de ser a mesma area utilizada
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para a contagem dos tracos espontaneos no mineral. A baixa densidade de tracos no detector
externo aumenta a incerteza na obtencdo da idade do mineral. Uma forma de evitar esse
problema é realizar a irradiacdo com uma fluéncia de néutrons térmicos maior, gerando assim
mais fiss6es induzidas do **U no mineral e, conseqiientemente, aumentando a quantidade de
fragmentos de fissdo que chegam ao detector externo. Na figura 11- é mostrado o histograma

das idades obtidas gréo a gréo.

R FC

nimero de grdos=48

§ numero de tragos fosseis=442
numero de tragos induzidos=129

Idade=238+209 Ma

J 0 DN N
] \

Frequéncia

0 100 200 300 400 500 600
Idade (Ma)

Figura-11: Histogramas da distribui¢éo de idades da amostra FC.

Uma evidéncia para o elevado erro é a larga distribuicdo de idades mostrada no
histograma acima. Este fato € observado normalmente em amostras de Bacias sedimentares,

tal ocorrido ndo é visto em amostras de embasamento, como é o caso dessa amostra.

Considerando a formacdo do epidoto em superficie rasa, a idade obtida ndo mostra
estar de encontro com evidencias geoldgicas, devido processos de erosdo ocorridos durante
milhares de anos, lancando a mesma para 0 mar ou bacias (HACKSPACHER et al., 2004).
Para confirmar essa idade serd necessario 0 uso de mais amostras e geotermdémetros para
saber a taxa de denudacédo da regido, com isso sera possivel saber o que houve com a amostra

ao longo do tempo geoldgico.
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Pelo fato de ser utilizada apenas uma amostra e pelas dificuldades experimentais
encontradas na montagem, entende-se que a idade obtida ndo € conclusiva e ndo pode nos

remeter resultados confiaveis.
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IV-ESTUDO DE ANNEALING EM LABORATORIO

4.1-D-optimal

Moreira et al. (2005) desenvolveram uma metodologia baseada em um algoritmo
estatistico, provindo de Aguiar et al. (2005), para a escolha de tratamentos térmicos para a
obtenc¢éo de dados de um conjunto de annealing. Esta metodologia tem como base descobrir a

combinagdo de m experimentos que minimiza a disperséo do ajuste de um dado modelo.

Para seu uso € inicialmente necessario definir o espaco dos possiveis experimentos,
representados por &y, que contém todas as variaveis de condigcdes experimentais possiveis.
Neste trabalho seu uso foi para experimentos de annealing, portanto, &y representa dados de
tempo e temperatura validos para o determinado modelo de annealing a ser usado. Feito isso,
um conjunto de m experimentos candidatos, &y, € escolhido aleatoriamente de &y. O valor de
m é o numero de experimentos que se deseja realizar. ApoOs isso, encontra-se uma matriz
modelo, X, de &n. Cada linha da matriz modelo representa um dado experimento. O nimero
de colunas é o numero de pardmetros, p, do modelo a ser ajustado. Cada elemento da linha é a
derivada parcial do modelo com respeito a um parametro, calculado com os melhores valores
de parametros conhecidos. Por isso, se a equacdo de um modelo é f(t, T, al, ..., ap) onde al,

..., ap sdo parametros do modelo, a matriz modelo torna-se:

Jf f of '-
[ Egid) oGy = ST

r]'.r:1 l‘.}.[l': det p

df . df . Jf

Lty Lty - Le,.1)

X =| 9, ° ° da, = - da, ° -

If of 9

i 2Ty _r"f (t,.T.) - _r'f t,.T,)
| da, da, r}ﬂ", ,

(36)

Entdo, o determinante da matriz informacdo (X'X) é calculado. O conjunto D-optimal

de experimentos € o que maximiza o det(X'X):
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det(X*' X°) = max; . [det(X'X)™] (37)

onde X* é a matriz modelo das condicdes experimentais do conjunto D-optimal de
experimentos e {n=n, representa o grupo total de matrizes &y, escolhido de &y. Isto corresponde

a minimizar o determinante da matriz disperséo (X'X), desde que:

1

det{X* X)) = —————
t'[:X X) det (Xij—l (38)

Para um tamanho constante da matriz dispersdo, pode—se afirmar que quanto maior o
det(X'X)™, mais perto da ortogonalidade esta a matriz dispersdo. A ortogonalidade garante a
independéncia dos parametros do modelo entre si e é Util quando se esta interessado no
significado dos parametros (AGUIAR et al., 1995).

O modelo cinético para o annealing de tragos de fissdo adotado para se efetuar a
otimizacdo, foi 0 modelo de Laslett e Galbraith (1996). Os dados usados para ajustar este
modelo foram os obtidos por Curvo (2005). Este ajuste € necessario porque o D-optimal

funciona numericamente.

No processo de escolha dos experimentos a serem realizados, 0 espaco dos possiveis
experimentos, &y, foi determinado usando tempos de aquecimentos de 1, 10 e 100 horas e
temperaturas diversas. As temperaturas foram escolhidas entre 350 e 950° C, com intervalos
de 65°C para o tempo de 1 hora, 60°C para o tempo de 10 horas e 55°C para o tempo de 100
horas.

Como resultado, foram obtidas varias possibilidades de temperaturas, estando eles no
intervalo de 10 a 30 experimentos a serem desenvolvidos. Na figura-12 esta o resultado do D-

optimal:
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Traco da matriz disperséo (x10%)

Figura-12: Gréfico do nimero de experimentos vs trago da matriz dispersao.

Neste gréfico, € mostrado que se pode obter informagdes significativas com a partir de
15 experimentos, ap0s isso 0 acréscimo destas informacOes existem, porém em grandeza
muito menor. Vale mencionar que para se ter uma informacdo completa seriam necessarios

infinitos experimentos.

A tabela 6 abaixo mostra quais foram os experimentos obtidos via D-optimal. Vale
ressaltar que foram adicionadas as temperaturas de 515, 625 e 950°C, por haver um intervalo

muito grande entre essas temperaturas.

Tabela 6: Experimentos escolhidos pelo D-optimal marcados com um X, utilizando o modelo de
Laslett e Galbraith (1996) e os dados de ajuste do modelo de Curvo (2005). Em verde os pontos
adicionados. As linhas representam as duragdes dos aquecimentos em horas e as colunas representam
as temperaturas em °C.

Temperatura
C) 350|405 |460|515 |545|590|610| 625|650 | 710|735|740| 770|800 |805 | 825|830 |950
1h X X X X X X | X
10h X X X | X X X
100h X | X | X | X X X X | X
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4.2-Aguecimentos

Para a obtencao de dados confidveis de um conjunto de annealing é necessario ter um
bom controle de temperatura. Para isso, usaram-se fornos construidos pelo Dr. Pedro Augusto
Franco Pinheiro Moreira, os mesmos usados por ele para obtencdo de dados de annealing
semelhantes ao obtidos neste trabalho, porém com apatitas. Os experimentos foram realizados
no IFGW-UNICAMP no Laboratério de Cronologia do Departamento de Cronologia e Raios
Cosmicos (DRCC).

Para o controle de temperatura sdo usados dois termopares tipo K, um conectado ao
forno e o outro, ao porta amostras. Esses termopares sdo ligados a um Controlador Universal
de Processos N1100 (da marca NOVUS). Os dados sdo guardados em um data logger
conectado a um no-break, garantindo que os dados figuem guardados caso haja uma queda de

energia.

Para as temperaturas mais elevadas usou-se o forno da AGM Labor, fabricado pela

industria Forlabo Ltda. Seu alcance méaximo € de 1200°C e controle digital OMROM.

4.3-Tratamentos térmicos

Apbs as amostras retornarem do reator nuclear, onde foram induzidas fissées do ***U,
as mesmas foram submetidas a tratamentos térmicos de 1, 10 e 100 horas. O tempo utilizado
para colocar e retirar estas amostras do forno, também foi bastante controlado, sempre em
intervalos menores que 2 minutos. O tempo de resfriamento da amostra ap6s a retirada do

porta-amostra é menor que 1 minuto.

Durante 0 manuseio das amostras no forno, sua temperatura caia em média 15°C, e
retornava ao equilibrio térmico apds aproximadamente 8 minutos. Na tabela 7 sdo mostradas
as temperaturas médias dos termopares internos, seguidos pelos seus respectivos erros, dados

pelo field logger.



Tabela 7: Variagdo da temperatura dos fornos durante os aquecimentos.

Temperatura (°C)

Tempo (horas)

10

100

350

348+1

346+1

350+1

405

401+1

460

458+1

515

513+1

545

5401

590

587+1

610

625

650

613+1

642+1

622+1

710

706x1

735

740

745%1

732+1

770

773+1

800

805

825

800+1

7951

820+1

830

827+2

950

947+2

72



73

Terminado o0s aquecimentos, as amostras foram montadas, em resina, lixadas e polidas
(Ver capitulo 3). O ataque quimico foi feito, com 40% HF, a 15°C, por 80 minutos e

neutralizados com NaHCO3 (bicarbonato de sodio).

Juntamente com essas amostras aquecidas, foi montada também uma amostra
irradiada, porém isenta de annealing. Essa amostra ¢ a que nos fornece os valores de Ly
(comprimento dos tracos sem annealing) e po (densidade dos tracos sem annealing). Na
figura-13 estdo mostrados os resultados obtidos apds sua analise via microscopia optica. Na

tabela 8 sdo mostradas as densidades e comprimentos reduzidos dos tragos:

a) XYY densidade b) XY comprimento
N=100 Nuamero de tragos contados=100
<x>=10.41 204 <x>=13.72pm
$=3.70 $=1.09um
n° de tracos=1041 6=0.11um

104 <p>=(1.15720.036)x10°tragos/cm’
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Figura-13: a) Histograma de densidade de tracos induzidos. N é o nimero de gréos, <x> é a média
dos tracos por campo, S é o desvio da distribuigdo, <p> é a média da densidade de tragos e, b)
Histograma do comprimento de tracos induzidos, <x> é a média do comprimento dos tracos, S é o
desvio da distribuicdo e ¢ é 0 desvio da média.



Tabela 8: Densidade e comprimento reduzido para aquecimentos de 1, 10 e 100 horas.

74

Tempo (horas)

Temperatura 10 100

°C)
p/po L/L, p/po L/L, p/po L/L,

350 1,08+0,05 0,92+0,01 0,91+0,04 0,95+0,01 0,70+0,04 0,91+0,01
405 0,60+0,03 0,89+0,01
460 0,63+0,03 0,85+0,02
515 0,59+0,03 0,84+0,01
545 0,80+0,04 0,92+0,01
590 0,67+0,04 0,85+0,02
610 0,60+0,03 0,85+0,01
625 0,33+0,03 0,75+0,02
650 0,60+0,03 0,85+0,01
710 0,44+0,02 0,77+0,01
735 0,37+0,03 0,64+0,02
740 0,66+0,04 0,82+0,01
770 0,17+0,02 0,54+0,02
800 0,22+0,01 0,55+0,03 0
805 0,44+0,02 0,68+0,01
825 0,03+0,09 0,44+0,05
830 0,40+0,02 0,65+0,01
950 0
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Abaixo estdo os histogramas da distribui¢cdo do comprimento de tragos confinados

aquecidos por 1 hora (figura-14).
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Figura-14: Histogramas da distribuigdo dos tracos confinados aquecidos por 1 hora. O <x> é a média

do comprimento dos tracos, S é o desvio da distribuicdo e ¢ é o desvio da média.
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Tabela 9: Dados da distribuigéo dos tragos confinados aquecidos por 1 hora.
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Abaixo estdo os histogramas da distribuicdo do comprimento de tracos confinados

aquecidos por 10 horas (figura-15).
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Figura-15: Histogramas da distribuicdo dos tracos confinados aquecidos por 10 horas. O <x> ¢ a
média do comprimento dos tragos, S é o desvio da distribuicdo e ¢ € 0 desvio da média.

Tabela 10: Dados da distribuicdo dos tracos confinados aquecidos por 10 horas.

Temperatura
. 350 590 650 710 800 825
4
Numero de
) 100 100 100 100 25 7
tragos medidos

<x> (um) 13 11,59 11,62 10,51 7,49 6,06

S (um) 1,28 1,78 1,49 1,86 1,65 1,81

c (um) 0,13 0,18 0,15 0,19 0,33 0,68

Abaixo estdo os histogramas da distribuicdo do comprimento de tracos confinados

aquecidos por 100 horas (figura-16).
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Figura-16: Histogramas da distribuicdo dos tracos confinados aquecidos por 100 horas. O <x>é a

média do comprimento dos tragos, S é o desvio da distribuicdo e ¢ é 0 desvio da média.

Tabela 11: Dados da distribuicdo dos tracos confinados aquecidos por 100 horas.

Temperatura
. 350 405 460 515 625 735 770
4
Numero de
) 100 100 100 100 100 100 58
tragos medidos

<x> (um) 12,52 12,21 11,72 11,58 10,22 8,84 7,45

S (um) 1,49 1,59 1,86 1,68 2,18 2,17 1,57

G (um) 0,15 0,16 0,19 0,17 0,22 0,22 0,21

Abaixo estdo os histogramas da distribuicdo da densidade de tragos confinados

aquecidos por 1 hora (figura-17).
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Tabela 12: Dados da densidade de tracos aquecidos por 1 hora.
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Abaixo estdo os histogramas da distribuicdo da densidade de tracos confinados

aquecidos por 10 horas (figura-18).
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Figura-18: Histogramas da densidade de tracos aquecidos por 10 horas.

Tabela 13: Dados da densidade de tracos aquecidos por 10 horas.
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Abaixo estdo os histogramas da distribuicdo da densidade de tragos confinados

aquecidos por 100 horas (figura-19).
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Figura-19: Histogramas da densidade de tracos aquecidos por 100 horas.

Tabela 14: Dados da densidade de tracos aquecidos por 100 horas.
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Temperatur

2 (°0) 350 405 460 515 625 735 770 800
Numero de 100 100 100 100 100 100 100 100
gréos
<X>
(tracos/cam | 7,25 6,18 6,58 6,08 3,42 3,85 1,83 ;
po)
S 3,03 221 3.45 256 256 244 1,56 -
N° de tracos | 725 618 658 608 342 385 683 0
6
t<P> sxlo 0,806+0,0 | 0,687+0,0 | 0,731+0,0 | 0,676+0,0 | 0,380+0,0 | 0,428+0,0 | 0,203+0,0 0
ra‘?oz)camp 30 28 29 27 21 22 15

Em geral, os histogramas acima apresentaram um comportamento bem definido,

esperado para esses experimentos. Como resultado, tem-se as curvas de annealing, plotadas

na figura-20 e figura-21 para o comprimento e densidade dos tragos normalizados,

respectivamente:
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Figura-21: Relagéo entre a densidade normalizada de tracos e temperatura, para tempos de 1, 10 e 100
horas.

Para a curva da densidade, considerando 10 horas de aguecimento, pode-se perceber
que a curva é bem comportada, havendo diminuicdo continua, na medida em que se aumenta a
temperatura. Inversamente, para os tempos de 1 e 100 horas, h4 uma flutuacdo dos pontos,
ndo obedecendo assim o0 comportamento prévio. Este resultado era de certa forma esperado, ja
que em Curvo (2005) apresenta um comportamento semelhante também na densidade.
Segundo este trabalho, a causa desta variacdo pode estar relacionada a ndo distribuicdo

uniforme de uranio.

Para o caso da distribuicdo dos comprimentos dos tracos confinados, medida esta que
ndo depende do conteudo de uranio, houve um bom comportamento frente aos aquecimentos,
indicando que esta ndo uniformidade da distribuicdo do uranio pode ser uma das causas para a

flutuacdo estatistica observada.

Os graficos do conjunto de annealing mostraram um comportamento esperado, no
qual apresentou reducdo tanto no comprimento como na densidade de tracos e, a partir de
certa temperatura uma queda brusca em ambos os casos. O mesmo efeito pode ser visto em

Tello (1998) para as apatitas e Curvo (2005) para os epidotos.

Com a juncdo dos dados dessas curvas foram feitas curvas de densidade e

comprimento reduzidos (figuras 22 e 23).
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Figura-22: Curva de densidade reduzida para os tempos de 1, 10 e 100 horas.
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A seguir apresenta-se a curva de correcdo de idades obtidas a partir das curvas de

densidade e comprimento reduzidos (figura-24):

plp,

0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0

Figura-24: Curva de correcdo p/po vs I/ly, para epidoto para os tempos de 1, 10 e 100 horas.

Esta correcdo de idades por comprimento de tragos foi proposta por Storzer e Wagner,
(1969). Ela se baseia no fato de que os tracos que sofreram annealing natural s&o menores que
os tracos induzidos, isentos de qualquer aquecimento. A diminuicdo no comprimento dos
tracos gera como conseqiiéncia uma diminuicdo em sua densidade. Assim, 0s tracos
espontaneos possuem menor eficiéncia de observacdo, comparados com as eficiéncias de
observacao dos tracos induzidos. Deste modo, esta curva visa determinar o nimero percentual

de tracos espontaneos que nao foram revelados devido ao annealing.

As figuras-25 e 26 apresentam a juncdo dos dados deste trabalho com os resultado

obtido por Curvo (2005):
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Figura-25: Curva de densidade reduzida para os tempos de 1, 10, 100 e 1000 horas. As letras W e E,
representam os dados obtidos nesse projeto e os dados de Curvo (2005), respectivamente.
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Figura-26: Curva comprimento reduzido para os tempos de 1, 10, 100 e 1000 horas. As letras W e E,
representam os dados obtidos nesse projeto e os dados de Curvo (2005), respectivamente.
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Esta juncdo de dados foi proposta no inicio do projeto por comunicacdo pessoal com
Curvo. Deste modo, apresenta-se neste trabalho uma complementaridade com os dados de
Curvo (2005). Cabe mencionar que ambos o0s projetos foram realizados no mesmo grupo de

pesquisa. A juncdo dos dados resulta na curva de correcéo plotada na figura-27:
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Figura-27: Curva de correcdo p/po Vs I/ly, para epidoto para os tempos de 1, 10, 100 e 1000 horas. As
letras W e E, representam os dados obtidos nesse projeto e os dados de Curvo, (2005),
respectivamente.

4.4-Ajustes dos dados com o0 modelo cinético de annealing para tragos
de fissdo de Guedes et al., 2005

O ajuste do conjunto de dados com o modelo cinético visa conduzir a uma estimativa
da zona de annealing parcial (ZAP) para o epidoto. O modelo escolhido para o tratamento de
dados foi 0 Guedes et al.,, 2005). A ZAP nos da informacGes sobre um intervalo de
temperatura de reducdo dos tracos de fissdo. Este intervalo se encontra entre 10 e 90% de seu

valor inicial.

O ajuste dos dados para obtencdo dos parametros foi feito através da equacdo 33
usando o método dos minimos quadrados do software Origin 7.5. Como resultado, foram

encontrados 0s seguintes parametros: n = 0.68, w = 10.55, Uy = 0.105, A; = 0.0012 ¢ A; =
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6x10°. O chi-quadrado do ajuste foi de 0,00265. Os ajustes nas curvas s&o mostrados nos

gréficos a seguir:
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Figura-28: Ajuste dos dados de annealing com o modelo cinético.

E a estimativa dada para a ZAP em epidoto estd mostrada na figura29:
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Figura-29: Zona de annealing parcial da apatita, zirco e epidoto.
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Juntando os dados deste trabalho com dados obtidos em Curvo (2005) e pela equagéo

33, foram encontrados os parametros com valores de: n = 0.7, w = 12.67, Uy = 0.113, A; =
0.0022 e A, = 0.00002, com o valor de chi-quadrado do ajuste de 0,00184. Os ajustes nas

curvas sdo mostrados a seguir na figura-30:
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Figura-30: Ajuste dos dados desse projeto mais os de Curvo (2005), com o modelo cinético.

E a estimativa dada para a ZAP em epidoto esta mostrada na figura-31:
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Figura-31: Zona de annealing parcial da apatita, zircdo e epidoto.
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Os limites da ZAP encontrada com os dados obtidos nesse trabalho sdo de 218,2 a
588,4°C, para o periodo de 1 milhdo de anos. Quando unidos com os do Curvo (2005) os
limites dessa ZAP sdo 218,1 a 486,7°C, para o periodo de 1 milhdo de anos. Os dados de
Curvo (2005) fornece a ZAP de 411 a 544°C, para o periodo de 1 milhdo de anos. Ou seja, 0s
trés casos a ZAP do epidoto é superior a ZAP da apatita e no primeiro e segundo €

apresentado uma intersec¢do com a ZAP do zircao.
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V-CONCLUSAO

Neste trabalho constatou-se que o melhor tempo de ataque quimico para a revelagédo
dos tracos de fissdo em epidoto com o reagente HF 40%, a 15°C, € 80 minutos. Esse novo
ataque quimico substitui o antigo realizado com HF 48%, a 35°C por 16 minutos, o qual trazia

mais risco ao manipulador.

Através dos dados deste trabalho e utilizando o modelo de annealing do Grupo de
Cronologia da UNICAMP chegou-se aos limites da ZAP para epidoto entre 218 a 588°C (para
o0 tempo de 1Ma). Quando os dados desse trabalho s&o unidos com os de Curvo (2005) a ZAP
estende-se entre 218 e 487°C (para o tempo de 1Ma). Esse resultado situa a ZAP do epidoto
acima daquela da apatita e possuindo intersec¢do com a do zircdo (possuindo contudo o limite
superior da ZAP acima da do zircdo). N&do ha na literatura conjuntos de annealing para
epidoto que apresentem a reducdo do comprimento dos tracos, nestes termos os dados obtidos

neste trabalho sédo inovadores.

Por fim, a amostra pertencente a falha proximo a cidade de Curitiba-PR foi datada
utilizando-se o EDM, com resultado de 240 = 209 Ma. Pelo fato de se ter utilizado apenas
uma amostra e pelas dificuldades experimentais encontradas na montagem, entende-se que 0
resultado ndo é conclusivo e ndo pode nos remeter confianca. Porém em trabalhos futuros,

sera dado continuidade no aperfeicoamento da datacdo dessa amostra.
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Apéndice A:

Tabela-A: ComposicBes quimicas das amostras de epidoto.

Simbolo Unidade Erro Brejui-RN Curitiba-PR
Sc ppm 1 5 6
Be ppm 1 3 3
\Y ppm 5 194 121
Cr ppm 20 20 20
Co ppm 1 1 1
Ni ppm 20 20 20
Cu ppm 10 10 10
Zn ppm 30 30 30
Ga ppm 1 77 130




Ge ppm 1 33 13
As ppm 5 5 5
Rb ppm 2 2 23
Sr ppm 2 1240 3216
Y ppm 2 35 196
Zr ppm 4 45 18
Nb ppm 1 1 5
Mo ppm 2 2 2
Ag ppm 0,5 0,5 0,5
In ppm 0,2 0,9 0,2
Sn ppm 1 1 1

Sb ppm 0,5 0,5 0,5
Cs ppm 0,5 0,5 0,5
Ba ppm 3 3 108
La ppm 0,1 0,5 107
Ce ppm 0,1 0,9 132
Pr ppm 0,05 0,12 15,7
Nd ppm 0,1 0,7 52,8
Sm ppm 0,1 0,7 10,5
Eu ppm 0,05 0,43 4,31
Gd ppm 0,1 1,5 13,1
Th ppm 0,1 0,4 2,9
Dy ppm 0,1 3,1 21,8
Ho ppm 0,1 0,8 5,2
Er ppm 0,1 2,7 17
Tm ppm 0,05 0,52 2,68
Yb ppm 0,1 4 17,9
Lu ppm 0,04 0,7 2,81
Hf ppm 0,2 1,8 0,8
Te ppm 0,1 0,1 0,2
W ppm 1 1 1

TI ppm 0,1 0,1 0,1
Pb ppm 5 39 47
Bi ppm 0,4 38,3 0,4
Th ppm 0,1 0,1 3,4
U ppm 0,1 14,3 10
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