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METODOLOGIA ISOTOPICA Pb/Pb. APLICAÇÃO AOS MIGMATITOS E ROCHAS 

ASSOCIADAS DA REGIÃO DE SÃO JOSÉ DOS CAMPOS. SP. 

MARLY BAB INS Kl 

RESUMO 

O estabelecimento de procedimentos químico -anal ítî  

cos, purificação de reagentes e montagem de um laboratório limpo-

-classe 100 para datação Pb/Pb em amostras de rocha-total e mine_ 

rais são discutidos neste trabalho. Inicialmente dois métodos de 

dissolução de rochas e separação química de chumbo empregando re_ 

sina aniônica foram testados em amostras de neossoma e páleossoma 

de migmatitos, utilizando reagentes de grau analítico, em labora 

tório químico convencional. Baseando-se nos resultados obtidos 

foi escolhido o melhor método. Em uma segunda etapa foram prepara 

das somente as amostras de neossoma, em laboratório limpo-classe 

100, utilizando reagentes purificados pela técnica "sub-boiling". 

Os resultados obtidos neste trabalho mostraram-se concordantes 

com aqueles determinados, nas mesmas amostras, no Laboratório de 

Geocronologia da Universidade de Oxford, Inglaterra. 

Com o método estabelecido, amostras de paleossona e 

neossoma dos migmatitos de São José dos Campos, e de gnaisses fia 

coidais e protomiloníticos associados foram submetidos ã datação 

Pb/Pb. Em algumas amostras também foram realizadas análises 

Rb/Sr. A idade isocrônica Pb/Pb determinada para as rochas do pó* 

leossoma foi de 233S ± 85 M.a., com Mi « 8,33, que pode ser inter 

pretada como a época do metamorfismo, sendo que a formação destas 

rochas foi, provavelmente, no Arqueano. Os gnaisses facoidais as_ 

sociados possivelmente tenham sido formados na mesma época, e tam 

bém sofreram um evento metamorfico em torno de 2300 M.a. atrás. 
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Para os gnaisses protomiloníticos associados aos migmatitos foi 

obtida uma idade de 2414 ± 800 M.a., cora grande dispersão dos 

pontos em relação à reta, demonstrando que o sistema Pb/Pb foi 

perturbado durante um evento deforraacional. Em relação aos bicti_ 

ta gnaisses associados aos metassedimentos do Complexo Einbu não 

foram obtidos dados suficientes para possíveis interpretações. As 

amostras do neossoma mostram uma idade isocrônica de 

1388 i 290 M.a., interpretada como a época da migmatização. Os 

cristais de feldspato alcalino pertencentes a um neossoma mais 

jovem aquele datado em rocha-total, submetidos à datação Pb/Pb 

mostraram idades, em principio, destituídas de significado geolo 

gico. As idades Rb/Sr determinadas em amostras de neossom; e pa_ 

leossoma dos migmatitos concordam dentro de erro experimental com 

as idades Pb/Pb, porém mostram isócronas que, sem compararão cor* 

outros métodos, não podem ser interpretadas de forma coi fiável. 



LEAD-LEAD ISOTOPE METHOD. APPLICATION TO MIGMATITES AND 

ASSOCIATED ROCKS OF THE REGION OF SAO JOSÉ DOS CAMPOS, SP. 

MARLY BABINSKI 

ABSTRACT 

Establishment of chemical and analytical procedures, 

preparation and purification of reagents and the mounting of a 

clean laboratory (class 100) for the Pb-Pb isotope dating of 

whole rock and mineral samples are discussed in this work. 

Initially, two different methods cf dissolution of rock samples 

and chemical separation of lead using anionic resin were tried 

in a conventional chemical laboratory using analytical grade 

reagents. The samples analysed were paleossome and neossome of 

migmatites from São José dos Campos, SP, and from the results 

obtained the analytical method to be employed was chosen. This 

method was applied to neossome samples in a clean laboratory 

using acids distillel by sub-boiling technique. The results 

obtained by this fiethod agree well with those of the Geochrono 

logy Laboratory at Or ford, for the *ame samples. 

Applying the established analytical procedure, migm£ 

tites and associated gneisses from the region of São José dos Cam 

pos were dated by Pb/Pb method. Some of the samples were also 

dated by Rb-Sr method. The lead-lead isochron age of 

2355 ± 85 M.a. (ui «• 8.33) for the paleossome may be interpreted 

as the age of the i..etasjorphism for these rocks, which were formed 

proba'bly during the Ar^hean. Thi age data for the phacoidal 

gneisses show a similar geological evolution, whereas the 

2414 ± 800 M.a. Pb-Pb isochron age for the protomylonitic gneis_ 

ses indicates a disturbed V\> Pb isotope system. The neossome 



samples define a Pb-Pb isochron age of 1386 ± 290 M.a. 

(iu * 8 . 1 5 ) t which may be interpreted as the age of Kigr&tiza 

t ion . The calculated Pb-Pb ages for two a lkal i feldspars from 

the migmatites are devoid of any geological s i gn i f i cance . The 

age values obtained by the Rb-Sr isotope system for the usessome 

and paleossome of the migmatites agree with the Pb/Pb data 

within experimental errors. However, the study shows that resul ts 

of the Rb-Sr data alone cannot be interpreted unambiguously with 

out comparison with data from other isotope systems. 

* 
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I. IHTRODUÇÂO 

A Geocronologia mostra-se de grande importância e 

aplicabilidade nas Ciências da Terra, porque fornece subsídios 

tanto para a montagem do arranjo cronoestrati gráfico de uma deter 

ainada area, con© também, da seqüência histõrico-evolutiva da 

crosta terrestre. Esta seqüência ou arranjo é montado com base 

nas idades obtidas em função do tenpo de decaimento radioativo de 

vários sistemas isotépicos, a saber: K-Ar, Rb-Sr, U-Th-Pb, Sa-Nd, 

Lu-Hf e Re-Os. As determinações das idades podem ser feitas em 

amostras de rocha-total ou apenas em alguns minerais constituin 

tes da rocha. 

Devido às limitações inerentes a cada sistema radio 

ativo, sua metodologia pode fornecer dados que datam apenas um 

dos diferentes eventos geológicos a que unia área esteve submetida 

através do tempo geológico. Assim, os dados de K-Ar, geralmente, 

fornecem a idade do resfriamente relativo ao último evento térai^ 

co importante que afetou a região; idades isocrônicas Rb/Sr ea ro 

cha-total podem evidenciar a época de formação da rocha, ou a de 

ua evento metaraórfico posterior. 

0 método Sa/Nd, que é mais usado na determinação cro 

nolõgica de rochas básicas e ultrabãsicas, para as quais a téciú 

ca Rb/Sr não é viável, fornece resultados interpretados anterior 

mente como idades de formação da rocha ou de resisdência crüstal, 

já que pensava-se serea estes elementos não fracionados, mesmo 

quando* submetidos a eventos metamórficos de alto grau, No entan 

to, pesquisas recentes de Khitehouse (1988) no Complexo Lewisia 

no, Escócia, mostraram que o sistema Sm-Nd não se manteve fechado 

durante um evento metamorfico de fãcies granulito, há 2.600 M.a., 
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e as idades Sm/Nd obtidas nestas rochas mostraram-se concordan 

tes com idades Pb/Pb, em rocha-total, e U/Pb, em zircões. Portan 

to, considerando que estes elementos podem apresentar mobili 

dade durante eventos metamórficos de alto grau, seus dados, 

atualmente, podem ter outras interpretações. 

0 sistema U-Th-Pb pode ser dissociado em três dife 

rentes metodologi.as: U/Pb, Th/Pb, Pb/Pb. Técnicas isocronicas não 

são aplicadas na determinação de idades U/Pb devido a alta mobî  

lidade química do U durante o processo de intemperismo; embora a 

mobilidade do Th seja menor, isõcronas Th/Pb não são de uso co£ 

rente. Para determinar idades U/Pb, são utilizados diagramas con 

cõrdia (Ketherill,1956), e comumente são datadas fases minerais 

resistentes ã alteração, como por exemplo zircões, que, no geral, 

refletem a época de formação da rocha. Idades isocronicas em 

amostras de rocha-total são determinadas com o emprego da metodo_ 

logia isotõpica Pb/Pb, e seus resultados podem corresponder â 

idade de formação da rocha ou de um evento metamorfico de alto 

grau, geralmente fáceis anfibolito alto. Segundo Moorbath (1984), 

esta metodologia pode determinar a época em que uma rocha sofreu 

grande empobrecimento de U em tempos pretéritos, correspondente a 

um metamorfismo do fácies granulito, o qual é detectado por esta 

metodologia. Por outro lado, o sistema Pb/Pb não é perturbado 

por perdas recentes de U sofridas pela rocha. 

As técnicas Re/Os e Lu/Hf ainda se encontram em es_ 

tãgio inicial de pesquisa, com estudos direcionados às rochas ex 

traterrestres. 

Um fator que restringe o uso da maioria dos métodos 

radiométricos em rochas pré-cambrianas, é sua freqüente altera 

ção.superficial. Gulson et ai. (1986) relatam de suas observa 

ções que os sistemas isotópicos Rb/Sr e U/Pb são perturbados p£ 

Io intemperismo, e a limitada variação quantitativa dos elementos 



terras raras em alguns tipos de rocha, pode resultar em diferen 

ças muito pequenas nas rarões Sm/Nd, tornando a determinação de 

idades por e s te método muito d i f í c i l em terrenos com rochas a l te 

radas. Entretanto, os estudos realizador por esses pesquisadores 

mostraram que o sistema Tb/Pb não é perturbado pelo intemperismo, 

principalmente por três razões: 

1) Os isõtopos de Pb são semelhantemente afetados em 
relação às trocas geoquímicas que ocorrem duran 
te o intcnperismo; 

2) Contrariamente às outras técnicas de datação, o 
resultado depende somente da determinação das ria 
zões isotépicas de Pb; não de medidas de concen 
tração de dois diferentes elementos; 

3) Os eventos intempéricos são relativamente recen 
tes (pós-Terciãrio), e em rochas mais antigas, os 
erros introduzidos pelo intervalo de tempo entTe 
o intemperismo e a época atual , tornam-se pequ£ 
nos. 

Por estas ra:ões a metodologia isotõpica Pb/Pb nos 

últimos anos tem recebido muita atenção por parte dos geocronõl£ 

gos, e sua extensiva aplicação tem resultado em maiores progres_ 

sos . 

Uma lacuna muito ampla nos estudos geocronológicos 

relaciona-se à determinação de idades de deposição de rochas s£ 

dimentares. Para i s to são empregados os métodos K/Ar e Rb/Sr em 

minerais autigénicos , o que restringe bastante a obtenção de ta 

i s dados. Um trabalho bastante recente de Moorbath et a i . (1987) 

mostra novas perspectivas, jã que com o emprego do método Pb/Pb 

em rocfha-total, obtiveram a idade de deposição de rochas carbonl 

t i c a s . Um segundo trabalho em rochas carbonáticas sedimentares 

foi realizado por Jahn (1988) que determinou, também pelo método 

Pb/Pb em rocha-total , a época de um evento teimai de 170 M.a. que 



ocorreu sobre rochas carbonáticas de Ilha Formosa. 

Como outros exemplos de aplicabilidade da métodoIo 

gia isotópica Pb/Pb, podem seT citados os trabalhos de Barton et 

ai. (1986) que determinaram & ade de deposição de formações 

ferríferas analisando amostras afetadas por metamorfismo de f£ 

cies xisto-verde. Já ao analisarem amostras afetadas por metamor 

fismo de fãcies anfibolito foi obtida a idade deste evento. Tam 

bem de Bre.vart et ai. (1986) que empregaram essa metodologia na 

determinação de idades de lavas komatiíticas, onde alguns resultji 

dos se mostraram concordantes com dados Sm/Nd. 

Em estudos geocronológicos, os dados isotõpicos de 

Pb, assim como de Sr e Nd, além de fornecerem a datação de even 

tos, geram importantes inferências de cunho petrogenético que são 

empregados na caracterização de processos de evolução crustal. Ao 

contrário do que ocorre com a razão Rb/Sr, a relação U/Pb mostra 

um empobrecimento muito grande na crosta continental inferior, em 

comparação ao manto superior. Esse comportamento, evidenciado p£ 

Ias razões isotõpicas de Pb, permite caracterizar se o material é 

de origem mantélica (juvenil) incorporado à crosta durante o even 

to estudado, ou se é produto de retrabalhamento de rochas crus_ 

tais pré-existentes. Também, dados sobre o ambiente de formação 

de rochas podem ser obtidas através do modelo de Plumbotectônica 

(Doe e Zartman, 1979; Zartman e Doe, 1981). 

No Brasil a geocronologia teve seu início em 1964, 

com a criação do Centro de Pesquisas Geocronológicas - CP Geo 

na Universidade de São Paulo, que inicialmente desenvolveu o mét£ 

do K/Ar. Posteriormente, com a obtenção do espectrômetro de massa 

Varian, tipo MAT-TH5, iniciaram-se as determinações de idades 

Rb/Sr. Atualmente, estes dois métodos são empregados de forma ro 

tineira por aquele Centro. 

A não implantação de outras técnicas rádiométricas 
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no Brasil, restringindo o campo de aplicação de estudos geocrono 

lógicos, devia-se, principalmente, ã indisponibilidade de labora 

tórios sofisticados, conhecidos como laboratórios limpos, reagen 

tes extremamente puros e de espectrômetros de alta resolução. 

Este trabalho foi realizado, objetivando principal^ 

mente o estabelecimento de um método radiométrico para datação 

de rochas: a metodologia isotópica Pb/Pb. Para isto foi montado 

um laboratório limpo-classe 100 no Instituto de Pesquisas Energ£ 

ticas e Nucleares e desenvolvidos procedimentos químicos de pre 

paração de amostras e de purificação de reagentes. O espectrôme_ 

tro de massa empregado na determinação das ra2Ões isotopicas de 

Pb foi o VG-354, recentemente instalado no CPGeo-USP, com capaci 

dadè de fornecer a precisão e exatidão necessárias para este tipo 

de estudo. 

0 material estudado é procedente da região de São 

José dos Campos, SP. 

Com a finalidade de avaliar a precisão dos procedi_ 

mentos químico-analíticos desenvolvidos neste trabalho, foran utî  

lizados, comparativamente, resultados analíticos de mesmas amos_ 

trás de neossoma de migmatitos daquela área, determinados no Labo 

ratõrio de Geocronologia da Universidade de Oxford, Inglaterra. 

Verificada a concordância dos resultados, foi, então, o presente 

estudo estendido a rochas de paleossoma destes migmatitos, e a 

gnaisses facoidais e protomiloníticos associados. 

CCWlSíAC KAdCNAl U INtRGIA NUCU^/S" • ^ 
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II. FUHD/mENTOS TEÓRICOS 

I I . 1 PRINCÍPIOS DA .METODOLOGIA ISOT0PICA Pb/Pb 

I I . 1 . 1 CONSIDERAÇÕES GERAIS 

A metodologia isotõpica 2 , , Pb/ 2 0 *Pb ê derivada de du 

as Metodologias radiomêtricas independentes do sistema U/Pb. 

O urânio tem t r ê s isótopos na tu ra i s : 2 , , U , 2 S 5U e 
2 , H U, todos radioa t ivos . Na tabe la I I . 1 são mostradas as abundân 

cias i so tóp icas , meias-vidas e constantes de decaimento dos mes_ 

mos.. 

TABELA I I . 1 - Abundancias i s o t ó p i c a s , meias-vidas e constantes 
de decaimento dos isótopos de urânio natural (Fau 
r e , 1986). 

ISÕTOPO ABUNDÂNCIA MEIA-VIDA CONSTANTE DE DECAIMENTO 
% (anos) (ano"1) 

2 Í , U 99,2743 4,468 x 10* 1,55125 x 10" 1 0 

2 , 5 U 0,7200 0,7038 x 10» 9,8485 x 10" 1 0 

2 ' " U 0,0057 2,47 x 10s 2,806 x 10"* 

A ser ie de decaimento do 2 , , U , que inclui o 2 , I ,U co 

mo um f i lho intermediário, termina em20lPb e s t á v e l , após a emis_ 

sao de o i t o par t ículas alfa e se i s pa r t í cu las beta conforme es 

quema simplificado abaixo: 
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*>«U - l««Pb • 8 *He • 66" • Q 
ti t2 a 

onde: Q» 47,4 MeY/átomo ou 0,71 cal/g..ano « energia total de 

decaimento. 

0 2SSU tem como produto final o 2,7Pb estável, após 

emissão de sete partículas alfa e quatro partículas beta confor_ 

me segue: 

2 35 0 ^ 2 0 7 p b + 7 % H e + 4 B- + Q 

92 12 2 

onde: Q= 45,2 MeV/átomo ou 4,3 cal/g.ano. 

Considerando-se um sistema fechado que tenha atingî  

do o equilíbrio secular, pode-se dizer que a taxa de produção 

dos filhos estáveis finais é igual à taxa de decaimento dos res_ 

pectivos pais, em vista da grande disparidade das constantes de 

decaimento dos radionuclídeos intermediários. Dessa forma pode-

-se tratar do decaimento dos isõtopos de urânio diretamente para 

seus respectivos filhos radiogênicos estáveis: 

2 } , U •* 2 0 6Pb 

2'*U •* 207Pb 

Em conseqüência disto, o crescimento de chumbo radio 

gênico em minerais de urânio e rochas pode ser relacionado por 

meio de equações convencionais, como será visto adiante. 

0 chumbo comum tem quatro isõtopos naturais: 2D,Pb, 

207Pb, 20sPb e 201,Pb. Os três primeiros são produtos da desinte 

gração do 232Th, 2,ÍU e 2,8U, respectivamente. 0 último não é ra 

diogênico e é considerado como um isõtopo estável de referência. 

As razões isotcpicas dos 2C7Pb e 206Pb relativas ao 20*Pb, em 

sistemas fechados, pode ser expressa em função do tempo confor 

me: 

2"Pb m (
2"Pb\ +

 2 " U (e^* - 1) n , 

"-Pb ' \20*Pb/i + 2,*Pb 
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2 , * P b * \ 1 1 % Pb/ i * 2 , %Pb 
I I . 2 

onde: 

2 , < P b e 2 , 7 P b 
I I * D K I t * Pb " * P b amostra; 

« razões i s r tóp icas atuais de Pb n: 

/2'«Pb\ fr'7Pb\ 
\ a e H P b / i \ 2 , *Pb/ i 

razões i s o t ó p i c a s in c i a i s de Pb 
incorporado na rocha na época de 
sua formeção; 

2 , , U * " U v 
« u e « — - — • razoes atuais na a m s t r a ; 

i t * p b at%p b 1 3 7 f g 8 

X. e X, * constantes de decaimento do 2 , , U 1 * "2 2 J5 L, r e s p e c t i v . i e n t e ; 

tempo decorrido d-^sde o fechamen 
to do s istema para U e Pb e todos 
os f i l h o s intermediár ios . 

Dividindo-se a equação I I . 2 pe la equação I I . 1 resul 

ta a conhecida equação da metodologia 2 , 7 P b / 2 , , P b : 

( 2 * 7 Pb\ / 2 t 7 P b \ 
\ 2 " P b / h " \ 2 " P b / i _ 1 

/ 2 , , P b \ _ / 2 " P b \ * 137, 
\ 2 , *Pbjh " \ 2 , * P b / i 

( e X 2 t - D 
88 ( e 1 ^ - 1) 

I I . 3 

em que pode-se observar que a razão 2 , 5 U / 2 3 , U é uma constante 

atual e igua l a 1/137,88, para qualquer urânio de composição na 

t u r a l , s e j a qual for sua procedência (Terra, Lua ou m e t e o r i t o s ) . 

Desta forma, a idade 2 , 7 P b / 2 , , P b pode ser calculada sem nenhum 

conhecimento da concentração de urânio . 

Na equação I I . 3 observa-se que: 

/ 2 " P b \ _ / 2 , 7 P b \ 

\ a ' »Pb /h " \ 2 " P b / i m / 2 > 7 P b \ * 

("»Pb\ /2"Pb\ ' \a , íPty 
\ 2 , * P b / h " \ 2 " P b / i 

I I . 4 
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ou seja, é a razão dcs chumbes raj;:ogênicos a , ,Pb e * "Pb. Esta 

razão ê então calculada assumir.o razões iniciais apropriadas. 

*s razoe:; iniciais 2í7Pb/i,%?b ' a,'Pb/1,%Pb pode» ser, em ge 

ral, inferidas medi rido-se a composição isotópica do chumbo "»» 

feldspato coexistente, ou es citadas a partir de um dos modelos 

de evolução do chumbo terrestre. 0 modelo mais comumente utilizá^ 

ao no último decênio é aquele sugerido por Stacey e Kramers 

C'975), em que as razões iniciais evoluíram segundo: 

(a>7Pb/2,HPb)i = 12,998 + 0,070641 (38,2424 - eO.98485.Tj H $ 

(2 0«pb/2 0H p b ) i m n j 5 2 + 9,74 (1,7/529 - e°»
1 5 5 1 2 5- T) II.6 

onde T é uma idade assumida (aproximada), em bilhões de anos, da 

amostra, e sendo válida para amostras com idades inferiores a 

3,7 G.a.. 

A idade t na equação II.3, por esta ser transcendei! 

tal, não pode ser calculada algebricamente; é determinada com o 

auxílio de tabelas (207Pb/2 06Pb) x t, ou, atualmente, com a utî  

lização de computadores, mediante uma série de sucessivas aproxi^ 

inações para t, até que a diferença com a razão (207Pb/20íPb) es_ 

teja dentro de um desejado nível de precisão, em geral 0,11. 

II. 1.2 MÉTODO ISOCR0NICO Pb/Pb 

No sistema U/Pb rochas ou minerais cogenéticos p£ 

dem ter a sua idade Pb/Pb determinada através de um diagraraa iso 

crônico, onde na abeissa devem constar as razões 206Pb/20,'Pb e 

na ordenada as razões 207Pb/20l*Pb. 

Na equação II.3 se t for uma constante, a mesma re 

presenta uma família de retas passando todas por um ponto comum 

cujas coordenadas são (20tPb/2fl*Pb)i e (207Pb/20"Pb)i. 

http://eO.98485.Tj
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Esta equação pode ser reescrita a partir das equa 

ções II.1 e II.2 como: 

/"7Pb\ m [ 1 . e ^ - i l /"«Pb\ + £"Pb\ - _ J e ^ - 1 ,/"'Pb\ 

\"*Pb/h [l37,88 e*!* - i j \"*Pb/h |y,%PbJ[ 137,88 e*^- 1 \ l"Pb/i 

II .7 

Os termos dentro dos colchetes são constantes para 

um determinado conjunto de amostras que foram isotopicamente ho 

mo gene as há t anos atrás. Se o sistema se manteve fechado deste 

então, a equação II.7 é uma relação l inear entre ( 2 , 7 Pb/ 2 , *Pb) . 

e ( 2 , t P b / 2 , * P b ) n , e cuja inclinação é: 

m = - i — • C * 2 * - " * £ * II .8 
137,88 (eA1r - 1) Ax 

0 alinhamento dos pontos para um dado conjunto de ro 

chás ou minerais, não é afetado por perdas recentes de urânio e 

chumbo, mas depende tão somente de algumas condições: 

a) todas as amostras terem a mesma idade t; 

b) todas as amostras terem as mesmas razões iniciais 

para o chumbo; 

c) o sistema estar fechado até ser exposto ao intern 

perismo superficial; 

A idade t da suite de amostras pode ser calculada em 

função da inclinação (m) da reta, e interpolando em tabelas já 

estabelecidas (Faure, 1986), ou utilizando recursos propiciados 

por um computador. 

Foi Patterson (1956) quem pela primeira vez utilizou 

esta técnica isocrõnica, ao analisar a composição isotopica do 

chumbo em dois meteoritos de ferro e em três meteoritos líticos. 

•;n 

rr^LtUUmttMW™^ '•' 
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A equação seria neste caso: 

/ 1 , 7 P b \ 
\ t , % Pb/ 
/ *"pb\ 
\ 2 , *Pb / 

137,88 leX1To - 1 j 
àl I I . 9 
Ax 

Se T0 é uma cons tan te , t e r - s e - á uma r e t a de inc l ina 

ção ra de f in ida , e que deverá passa r por ura ponto cujas coordena 

das (ao e Do) representara a composição do chumbo pr imordial . 

tor Pb 

204 P b 

40 

30 

20 

10 

n 

-

1 

. - ^ 

I 

• 1 

s* 

1 

> 

1 1 

*p^ 

a Mtttoritos ftrricos 

• Mtttoritos litico» 

o Sttfimtnto* motftrnot 

1 1 

r 

i 

^ 

— 

— 

10 20 30 40 50 

206p b / 2 0 4 p b 

FIGURA I I . 1 - ISOCRONA Pb/Pb PARA METEORITOS E SEDIMENTOS 
OCEÂNICOS MODERNOS. A INCLINAÇÃO DA RETA (EQUAÇA0H.9) 
FORNECEU UMA IDADE OE 4,55i 0,07 6.0, PARA 

X l = 1,537 x 1 0 * V X 2 = 9,72 x 10*'° o"1 ( PATTERSON, 1956). 

Ao usar e s t e s argumentos, Patterson (op c i t ) obteve 

realmente uma r e t a , conforme a f igura I I . 1 , cuja idade calculada 

foi de 4,55 ± 0,07 G.a., e confirmada cora diferenças que não su 

peram em g e r a l , 50 M.a. por outras metodologias isotópi.cas. Ne£ 

t a r e t a designada como "Geocrona 0" ou "meteor í t ica" , Patterson 



v e r i f i c o u também que o chumbo de sedimentos oceânicos r e c e n t e s , 

que r e f l e t i r i a a composição média da Terra, ajustou-se p e r f e i t a 

mente dentro do erro experimental . I s t o levou a confirmação da 

i d é i a de que e s t e s continham chumbo com a mesma composição i s o t é 

p ica primordial . As melhores razões para e s se chumbo primordial 

são as obtidas por Tatsumoto e t a i . (1973) em uma t r o i l i t a meteo_ 

r í t i c a conhecida como Canyon Diab lo , que são apresentadas na t £ 

bela I I . 2 . 

TABELA I I . 2 - Composições i s o t o p i c a s de chumbo determinadas para 

o meteo i i to de Canyon Diablo. 

C2 0*pb/2 0«.p b ) o (2<"pb/ 2 0 -pb) o ( 2 0 ' P b / 2 9 - P b ) o REFERÊNCIA 

9,56 

9,310 

9,307 

10,42 

10,296 

10,294 

29,71 

29,57 

29,476 

Murthy e Patterson 
(1962) 

T i l t o n (1973) 

Tatsumoto et a i . 
(1973) 

± 0 , 0 0 6 ± 0 , 0 0 6 ± 0 , 0 1 8 

I I . 1.3 APLICAÇÃO DA METODOLOGIA A Pb COMUM 

Os valores das razões isotopicas i n i c i a i s de chumbo 

expostas na tabela I I .2 associadas à idade da Ter ra , permitiram 

a elaboração de uma sé r i e de idades-modelo para chumbo comum, co 

mo o modelo de Holmes-Toutermans (apud Faure, 1977) em que o 

chumbo com essas composições primordiais t e r i a evoluído até a 

sua remoção (mineralização) hã t e parametricamente segundo v«» 
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lores de u coao ilustrado na fifura II.2. 

*»» 

I t 

1C 

14 

12 

bo 

10 

8 

• 

• 

A 

m ^r .^^ 

Tchimibo 
! primordial 

i 
i 

L, u. 

t» t«0 

* - s>2>* io 

0 0 12 14 18 20 22 

^ W 2 0 ^ 

FIGURA H . 2 - REPRESENTAÇÃO GRAFICA DO MODELO DE HOLMES-HOUTER MANS, 

ONDE A EVOLUÇÃO DOS I SOTO POS DE CHUMBO SEDA EM LM 

ÚNICO ESTÁGIO. 

Neste modelo, que é de estágio simples, as razões i s£ 

tópicas de todos os chumbos que foram removidos de suas fontes, 

ao mesmo tempo t m , devem alinhar-se segundo uma reta de incl ina 

ção definida conforme: 

Í X 2 T O . e X z t m 

m * _ 
137,88 | e A 1 To . e A 1 l 

m 
àl 
Ax 

11.10 

Um outro modelo de duplo estágio para chumbo comum, e 

bastante utilizado ultimamente, e o de Stacey e Kramers (1975). 

Neste modelo a composição isotõpica do chumbo evolui, 

ria a partir de razões primordiais entre 4,57 até 3,7 G.a. em um 

reservatório cujo valor para p seria de 7,192. A partir de 
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3,7 G.a., conforme a figura II.3, as razões evoluiriam segundo 

um novo valor para y « 9,735, atribuído ã uma diferenciação geo 

química. Assim, o ponto P da figura corresponde às razões médias 

4o chumbo crustal atual. 

As isõcronas deste modelo, partem agora do ponto Q e 

a equação isocrônica respectiva será: 

(2'Vb/2'»Pb) - 12,998 m 1 e ^ ' - e*2tm 

(2MPb/2,*Pb) - 11,152 137,88 leAlT' - e^** 

onde T' « 3,70 G.a., é o início do segundo estágio de evolução 

isotópica, quando as razões médias para 207Pb/2,HPb e206Pb/2,%Pb 

eram respectivamente 12,998 e 11,152. 

9,307 1 í, 152 18,7 
t 0 S / M 4 W 

FIGURA n . 3-REPRESENTAÇÃO GRÁFICA OO MOOELO OE STACEY E KRAMERS 

(1975) COM EVOLUÇÃO 00 CHUMBO EM DUPLO ESTAGIO. 

11.11 
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A equação 11.11, ben como a 11.10, de Koines-

-Houteraans, é também transcendental e as idades podem ser obti 

das através de tabelas (Faure, 1986), ou usando recursos intera 

t ivos . 

Um exemplo da aplicação do modelo de Stacey e 

Kramers (1975) encontra-se no Apêndice 1. 

II .1 .4 MÉTODO ISOCRONICO Pb/Pb EM ROCHA-TOTAL E FELDSPATO 
POTÃSSICO 

Consideremos um magma isotopicamente homogêneo, por 

tanto com valor de u bem definido, evoluindo desde T 0 , com ra 

zões primordiais aQ e bQ, ate um certo tempo t j , de forma seme_ 

lhante ao estágio 1 do modelo preconizado por Stacey e Kramers 

(1975). Este magma cr i s ta l i za - se para formar uma suite de rochas 

tendo diferentes razões U/Pb e Th/Pb. As razões isotópicas do 

chumbo deverão evoluir segundo um conjunto de curvas com diferen 

tes valores de u das amostras, semelhantemente ã figura II .2 já 

v is ta anteriormente. Se esta evolução se processar em um sistema 

fechado até um tempo t? ou hoje, os pontos no diagrama 

20ípb/20«,pb x 207pb/20i,pb d e v e m _ s e dispor ao longo de uma reta, 

conforme ilustrado na figura I I . 4 . 

A equação de ta l reta ou isõcrona será: 

11.12 

/2 f l 7Pb\ /2 C 7Pb\ r 1 

\"Tb/ " \2°»Pb/i 1 •**** - e^2 
/ 2 t 8 P b \ / 2 > e P b | " 137,88 [ e A l t l - e A 1 t 2 j 
Y"Pb) \2C,»Pb/i 

onde os índices i são correspondentes às razões isotópicas ini^ 

ciais do chumbo, ou seja do momento do fechamento do sistema há 

t-j anos, e t£ o tempo em que cessou o crescimento isotõpico. Se 

o crescimento continuar até hoje, i s to é, X-i » 0 como na figura 
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I I . 4 , a inclinação dessa isócrona será dada por uma equação j á 

conhecida anteriormente: 

r . * 2 t 
m = 

1 

137,88 
e;-_— - 1 
>'lt .. ! 11.13 

2O6 p f c /204 p b 

FIGURA H . 4 - REPRESENTAÇÃO, GRAFICA DO MODELO ISOCRONICO COM 
EVOLUÇÃO ISOTÓPICA DE CHUMBO EM DUPLO ESTAGIO. 

Esta metodologia foi inicialmente aplicada por Sobo 

tovich (1961) em estudos geocronolõgicos de rochas g r a n í t i c a s , 

onde as idades isocrônicas Ü/Pb em rocha- to ta l não mostraram re 

«ultados s a t i s f a t ó r i o s , principalmente devido â s ign i f ican te per 

da de urânio sofrida pela rocha quando exposta o intemperismo 

químico. Uma aplicação que mostra a e f ic iênc ia deste método foi 

fe i ta por Rosholt et a i . (1973) em rochas graní t icas do Wyoming, 

EUA, onde houve perda de até 83$ de urânio , no entanto a isócro 



crona Pb/Pb em rocha- to ta l mostrou bom t raçado , o que r e f l e t e a 

es tab i l idade dos isótopos de chumbo. Um trabalho recente de 

Gulson et a i . (1986) mostra que a metodologia isotópica Pb/Pb po 

de ser aplicada mesmo em rochas a l te radas intempericamente, onde 

outras técnicas não forneceriam resul tados confiáveis . 

A simplicidade da s is temát ica Pb/Pb tem sido intensa/ 

mente explorada pelo grupo de geocronõlogos de Oxford. Excelen 

tes isócronas em rocha - to t a l , principalmente em ortognaisses cãl_ 

c io - a l ca l i nos , têm freqüentemente concordado dentro do erro ana 

l í t i c o com as idades Rb/Sr em rocha- to ta l correspondentes. 

Quanto aos feldspatos p o t á s s i c o s , devido as suas al̂  

t as razões Pb/U, podem ser in terpre tados como chumbo comum. As 

concentrações de U e Th são , em g e r a l , menores do que 1 ppm, en 

quanto que as do chumbo alcançam desde algumas dezenas a té cent£ 

nas de ppm. Is to far ia com que a composição isotópica do Pb não 

var iasse com o tempo, e gerasse informações sobre a petrogenese 

das rochas. 

No entanto, um número s ign i f i c a t i vo de dados obtidos 

em feldspatos tem apresentado valores menores do que os obtidos 

por outras metodologias, indicando que as premissas não são veri^ 

f icadas . Tal f a to , à semelhança das idades-modelo em chumbo co 

mum, pode ser atr ibuído à incorporação pos te r io r de chumbo radi£ 

gênico ao mineral , ou s e j a , após sua c r i s t a l i z a ç ã o . 

Além das potencialidades desta metodologia isotópica 

em relação ã datação de eventos, importantes subsídios de carjí 

t e r petrogenético são fornecidos através da razão 2}8U/2C*Pb 

( V i ) . 
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II.1.5 UTILIZAÇÃO DO PARÂMETRO 23,U/2,*Pb (pi) 

A crosta continental inferior possue uma razão U/Pb 

mais baixa que aquela encontrada no manto superior e na crosta 

continental superior. A distribuição diferencial destes elemen 

tos pode ser usada como um critério para a identificação da fon 

te magmática de uma suite de amostras. As possíveis fontes de 

magma seriam: manto, crosta granulítica inferior e crosta conti_ 

nental superior. 

Para se identificar a fonte de magma é utilizada a 

razão 23,U/20%Pb, também conhecida por Vi que, segundo Moorbath 

e Taylor (1981), mostra valores característicos para cada uma 

dessas fontes. 0 valor de pi (23,U/2,*Pb) é obtido assumido o m£ 

delo de evolução isotópica de Pb em um único estágio, desde a 

formação da Terra até a idade isocrônica medida. 

Assim, magmas diferenciados a partir do manto supe_ 

rior mostram valores de ui entre 7,5 e 8,0; variações neste in 

tervalo são reflexos da heterogeneidade do manto. Por outro lado 

uma suite de amostras com valores de Vi consideravelmente neno 

res que 7,5 pode significar que estas tenham sido geradas a par 

tir da fusão parcial da crosta grnaulítica inferior. Rochas fojr 

madas através da fusão da crosta continental superior, enriqueci^ 

da em U, mostram valores de pi maiores que 8,0. 

Convém lembrar que os valores de vi não podem ser to 

mados como limites fixos, devido a heterogeneidade dessas fontes. 

Dessa forma, é conveniente que sejam utilizados outros parame 

tros para a interpretação genética das rochas em estudo. Dados 

adicionais podem ser obtidos pelas razões iniciais *7Sr/"Sr, 

extraídas dos diagramas isocrônicos Rb/Sr. Na tabela II.3 pode 

ser observada a relação entre os valores de vi e razões iniciais 

de Sr para as diferentes fontes de magma. 
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TABELA II.3 - Comparação entre os valores de ui tt7Sr/**Sr)i pa 

ra as diferentes fontes de magma. 

FOKTE Ui (23,U/2,*Pb) (,7Sr/,sST)i 

Manto Superior 7,5 a 8,0 < 0,704 

Crosta Inferior < 7,5 < 0,704 

Crosta Superior > 8,0 > 0,708 

Pode ocorrer, em alguns casos, que rochas cogenétjL 

cas analisadas por ambos os métodos não mostrem valores de pj e 

razões iniciais de Sr concordantes. Isto pode estar relacionado 

com perdas de U e Rb durante eventos met amorficos de alto grau, 

em épocas posteriores à formação da rocha em questão, ou mesmo 

por contaminação do material durante sua ascensão através da 

crosta continental superior. 

II.2 ESPECTROMETRIA DE MASSA TERMOlONICA 

A técnica de espectrometria de massa é aplicada para 

a obtenção de medidas precisas de composição isotópica de um à& 

do elemento. A concentração deste pode ser determinada com o au 

xílio da técnica de diluição isotópica. 

0 processo que ocorre em uma analise por espectrom£ 

tria de massa termoiônica envolve a formação de íons, através da 

evaporação térmica dos átomos da amostra depositada em um fil£ 

mento, os quais são acelerados por um campo elétrico, e separ£ 

dos por um campo magnético de acordo com a razão massa/carga dos 

íons. Os feixes de íons separados e transformados em corrente 

elétrica pelo detetor são amplificados e registrados. Atualmente, 
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estes são armazenados e processados automaticamente por um micro 

computador, que é acoplado "on line" ao espectrômetro de massa. 

II .2 .1 PROCESSO DE TERMOIONIZAÇAO 

A termoionização caracteriza-se pela emissão de íons 

a partir de uma amostra sólida depositada sobre a superfície ho_ 

mogenea de um metal de alta função trabalho (Stevens, 1964). Com 

o aquecimento desta superfície há evaporação de moléculas e Ito_ 

mos neutros, e também de íons posit ivos formados pela perda de 

um elétron para a superfície. A razão entre a quantidade de íons 

positivos (n+) e neutros (n°) para uma dada temperatura T (K) da 

superfície é dada pela equação de Saha-Langmuir ( E l l i o t , 1963; 

McDowell, 1963; Kiser, 1965): 

2- s A exp 
n° [ d - »)e 

kT 
11.14 

onde: 

n+/n° = razão dos íons positivos e neutros; 

e = carga eletrônica; 

k & constante de gás de Boltzman; 

T e temperatura absoluta; 

I «= potencial de ionização da molécula ou ato 
mo; 

$ = função trabalho da superfície do filamento, 
e 

A = constante de proporcionalidade. 

Pela equação 11.14 pode ser observado que a e f ic iên 

cia de ionização está relacionada com a diferença entre a função 

trabalho da superfície ($) e o potencial de ionização (I) do e le 

mento a ser analisado. Assim, maior eficiência será obtida quan 

d o 4 > I . S e I > $ a elevação da temperatura pode aumentar a ef í 
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ciência de ionização, mas este procedimento pode ocasionar a per 

da de uma grande fracao da amostra depositada, como também inst£ 

bilizar os feixes dos íons positivos. Uma alternativa, seria adî  

cionar a amostra soluções capazes de aumentar a eficiência de io 

nização. 

Em análises por espectrometria de massa, o objeto de' 

ionização ê um filamento de metal aquecido que pode ser de dife_ 

rentes materiais e arranjos. 

II.2.1.1 MATERIAL DE FILAMENTO 

Algumas características devem ser consideradas quan 

do da escolha do material do filamento, tais como, função trabji 

lho, grau de pureza, insolubilidade em solventes comumente enpr£ 

gados na preparação das amostras, ponto de fusão e custo. 

Comumente, os materiais de filamento são o tãntalo, 

platina, tungstênio e rênio. Na tabela II.4 são apresentados os 

valores de função trabalho, ponto de fusão e resistência ao ácî  

do nítrico destes quatro materiais. 

TABELA II.4 - Propriedades físico-químicas dos materiais de fila 

mento (Tyrrell, 1978). 

FUNÇÃO TRABALHO PONTO DE RESISTÊNCIA AO 
<f> (eV) FUSÃO (K) A Cl DO NÍTRICO 

Pt 5,36 1769 insolúvel 

Ta 4,19 2996 insolúvel 

K 4,52 3410 pouco solúvel 

Re 5,10 3180 solúvel em ácido 
concentrado 

,nüi«iri MCiCK" tf. INt-FGIA MvLt 



Em sua maioria, as analises isotopicas por espectro 

metria de massa termoiônica empregam filamentos de rênio, que 

além de apresentar as melhores propriedades físicas (ver tabela 

II.3), é um material de alta pureza. 0 fato do mesmo ser solúvel 

em ácido nítrico concentrado não restringe seu uso, já que podem 

ser utilizadas soluções diluídas. 

II.2.1.2 ARRANJOS DE FILAMENTO 

Os arranjos de filamento podem ser, basicamente, de 

três tipos: simples, duplo e triplo. 

Em arranjo de filamento simples, o processo de evapo 

ração e ionização da amostra ocorre simultaneamente. Este tipo 

de arranjo é utilizado nas análises isotopicas de elementos eu 

jas razões entre o potencial de ionização e temperatura de evapo 

ração é pequena (I/T«1). 

Em arranjo de filamento duplo, a amostra é depôsit£ 

da em um dos filamentos, no qual as moléculas sofrem um processo 

inicial de evaporação e posterior ionização ao colidirem com um 

segundo filamento aquecido a uma temperatura mais alta. 

Para o caso de arranjo de filamento triplo, a amos_ 

tra é depositada em um ou ambos os filamentos laterais, onde as 

moléculas sofrem ua processo de evaporação, e posterior ioniz£ 

ção no filamento central que se encontra aquecido a uma temperíi 

tura mais alta que a dos filamentos laterais (Inghram e Chupka, 

1953; Mathews, 1978). 

A vantagem dos filamentos múltiplos (duplos e trî  

pios) é o controle independente da temperatura de evaporação e 

ionização, o que facilita as análises de amostras cuja ionização 

ocorre em temperatura superior àquela de evaporação. 



Para o caso do chumbo a emissão termoiônica é difi 

cultada devido ao elevado potencial de ionizaçáo deste elemento, 

e também pela sua característica volátil. Até meados da década 

de 50 a deposição era feita em arranjo de filamento simples com 

adição de boratos, oxalatos, etc, mas a quantidade de amostra 

exigida para uma analise estava em torno de dezenas de ug; quan 

tidades inferiores não apresentavam resultados confiáveis. Gran 

des progressos neste sentido foram obtidos pelos soviéticos (Akî  

shin et ai., 1957), utilizando uma mistura de silica gel e zircô 

nio, com traços de ácido fosfórico, como catalizador para melho 

rar a eficiência de ionizaçáo em análises isotõpicas de chumbo 

por espectrometria de massa. Segundo estes autores, foi observâ  

da uma sensível melhoria nas medidas isotépicas, assim como uma 

redução no efeito de discriminação de massa, o que foi atribuído 

ao controle de evaporação do chumbo pela difusão do mesmo na su 

perfície de vidro silicatado formada sobre o filamento; o ganho 

possível em temperatura, entre 1100 e1400 C aumentou o rendimen 

to da emissão iônica, além da ionizaçáo ser favorecida pela natu 

reza oxidsnte desta nova superfície. 

Mais tarde, Cameron et ai. (1969) descrevem um outro 

método de preparação de silica gel, o qual é atualmente emprega 

do pela maioria dos laboratórios. 

Atualmente são utilizados para análises isotépicas de 

chumbo por espectrometria de massa filamentos de rênio com a£ 

ranjo simples, empregando como catalizadores silica gel e ácido 

fosfórico. Este procedimento tem mostrado medidas precisas, mes_ 

mo em amostras com alguns ng de chumbo. 

II.2.2 EFEITO DE FRACI0NAMEN7O IS0TÓPIC0 

As razões fsotópicas obtidas por espectrometria de 



giassa devem ser corrigidas para o efeito de fracionamento isot£ 

pico. Este efeito é causado pela evaporação preferencial dos iso 

topos mais leves em relação aos mais pesados, e está intimamente 

relacionado à temperatura de evaporação e ionização no filamento, 

e às massas dos nuclídeos envolvidos. 

0 fator de correção para o efeito de discriminação dê 

massa pode ser determinado usando a técnica de normalização in 

terna (Hamilton, 1965; Kasserburg et ai., 1981). Esta correção 

pode ser feita em elementos que possuem, no mínimo, três isóto 

pos não radiogênicos com razões conhecidas, por exemplo, Sr, Nd, 

Gd, etc. 

Para corrigir o efeito de discriminação de massa em 

análises isotópicas de chumbo, que possui apenas um isótopo não 

radiogênico, a técnica de normalização interna é inviável. Por 

este motivo as correções podem ser feitas de forma externa, por 

duas maneiras: 

a) a correção é estimada com referência ã medidas 

efetuadas, em condições equivalentes, em padrões 

internacionais (Catanzaro et ai., 1968; Richards 

e Appel, 1987); 

b) com adição de duplo traçador de chumbo ã amostra 

(Compston e Overby, 1969; Cooper et ai., 1969; 

Russel, 1971). 

A maneira mais usada para a correção do fracionamen 

to isotõpico é a primeira, onde se utilizam padrões internacio 

nais. Neste trabalho foi empregado o padríio de Pb NBS-982. 

II.2.3 ESPECTROMETRO DE MASSA 

Os espectrômetros de massa geralmente utilizados pa 

ra análises isotópicas de elementos de interesse na geocronolo 

gia são os de focalização simple?, do tipo Nier e com deflexão 



iônica de 90 ou 60 . Até meados da década de 70 as determinações 

das razões isotõpicas eram obtidas com espectrometros de coletor 

simples, através de varreduras magnéticas repetitivas, ou técni 

ca de "peak jumping", e os picos registrados em papel especial. 

Nesta técnica, que requer utilização de reguas adequadas e recur 

sos interpolativos, para minimizar flutuações de correntes ioni­

cas, os erros nas razões isotõpicas são da ordem de 0,2 a 0,31. 

Durante a década de 70 e especialmente nesta, todos 

os espectrometros passaram a vir acoplados a microcomputadores 

que, através de interfaces apropriadas, não só passaram a contr£ 

lar as operações, antes manuais, mas principalmente, efetuar as 

aquisições e tratamento estatístico dos dados. Com isto melhorou 

-se consideravelmente a precisão das análises isotõpicas. 

Como último aperfeiçoamento tecnológico nesta déca 

da, surgiram espectrometros totalmente automatizados, que podem 

abrigar em uma torrete especial até 16 amostras, e dotados de um 

sistema de até 9 coletores independentes. Este sistema permite 

que todos os isõtopos do elemento a ser analisado sejam medidos 

simultaneamente, de forma estática, compensando as flutuações de 

correntes iônicas e diminuindo também o tempo requerido na anáH 

se (Habfast, 1983}. Na tabela II.5 são dados alguns resultados 

comparativos entre os sistemas de coletor simples e multicoleto 

res, nas análises isotõpicas de chumbo, estrõncio e neodímio. 

Conforme pode ser observado nesta tabela, com siste_ 

ma de multicoleção necessita-se, em geral, de nenos de 1/3 do 

tempo para uma reprodutibilidade interna três vezes melhor. 

0 espectrômetro de massa empregado neste trabalho 

foi o YG-354 do Centro de Pesquisas Geocronolõgicas, dotado de S 

coletores, conforme esquema mostrado na figura II.5. 

,SSA0 NAClCNH tí IM&CIA M) 
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TABELA II.5 - Comparação de dados obtidos pelo sistema de multico 

leçao e coletor simples, em análises isotopicas de 

chumbo, estrôncio e neodímio. 

ANÁLISE ISOTOPICA MULTI COLETOR COLETOR SIMPLES 

Chumbo SRM 981 (200ug) 

Reprodutibilidade interna 0,002t 

Tempo de aquisição de dados 5 minutos 

Reprodutibilidade externa 0,051 

0,011 

IS minutos 

0,051 

Estrôncio SRM 987 (1,0yg) 

Reprodutibilidade interna 

Tempo de aquisição de dados 

Reprodutibilidade externa 

0,001* 

60 minutos 

0,0031 

0,0031 

200 minutos 

0,003* 

Neodímio (300ug) 

Reprodutibilidade interna 

Tempo de aquisição de dados 

Reprodutibilidade externa 

0,001* 

20 minutos 

0,0031 

0,003* 

150 minutos 

0,003* 
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FIGURA I I - 5 - DIAGRAMA ESOUEMATICO OO ESPECTROMETRO DE MASSA 

VG- 354. 



*o 

III. PARTE EXPERIMENTAL 

II1.1 INTRODUÇÃO 

A parte experimental desenvolvida neste trabalho t£ 

ve como objetivo o estabelecimento de procedimentos químico-ana. 

líticcs empregados na metodologia isotópica Pb/Pb. 

Esta metodologia rrquer cuidados especiais nos proc£ 

dimentos empregados para se obter uma melhor precisão eexatidão. 

Quatro fatores podem afetar os resultados das análises isotÓpi_ 

cas de chumbo, a saber: contaminação ocorrida durante a preparâ  

ção química da amostra; nível de pureza do chumbo em relação aos 

outros constituintes da rocha; emissão iônica durante a análise 

por espectrometria de massa; e efeito de fracionamento isotopico 

ocorrido durante a análise. 

Com relação ã contaminação que ocorre durante a pr£ 

paração química da amostra, segundo a literatura, são quatro os 

principais agentes: o ambiente onde a amostra é preparada; os 

reagentes empregados; os aparatos utilizados; e o próprio analis_ 

ta (Mitchell, 1973; Zief e Nesher, 1974; Zief e Horvath, 1976; 

Murphy, 1976). A falta de controle sobre estes agentes causado 

res da contaminação, pode levar a resultados incertos, principal_ 

mente em amostras onde a concentração do elemento a ser deternú 

nado for muito baixa. A contaminação ambiental pode ser bastante 

reduzida se as amostras foram preparadas em um local desprovido 

de partículas e outras impurezas do ar; este local seria um labo 

ratório limpo-classe 100 (Federal Standard - EUA - 1973). A con 

taminação provinda de reagentes e aparatos utilizados pode ser 

minimizada com o emprego de técnicas apropriadas de destilaçao 
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(Mitchell, 1982 a,b), e rigorosa limpeza do material através de 

ácidos de alta concentração (Little e Brooks, 1974, Moody e 

Lindstrom, 1977). 

Um outro fator que pode afetar os resultados é o 

grau de pureza do chumbo obtido na separação química. Em análi_ 

ses isotópicas por emissão termoiônica o elemento a ser analisâ  

do deve se encontrar na forma mais pura possível, devido a pos_ 

síveis interferências isobáricas e/ou inibições na emissão iôni_ 

ca. Várias técnicas foram desenvolvidas para purificação de chum 

bo (Johnson e Polhill, 1957; Gray e Oversby, 1972; Krogh, 1973; 

Arden e Gale, 1974; Terá e Wasserburg, 1975; Ludwig, 1979; An 

dersen e Taylor, 1988), sendo a maioria através da técnica de 

troca iônica. 

Outros fatores que se levados em consideração podem 

mostrar melhores resultados nas análises isotópicas de chumbo 

são a emissão ionica e correção do fracionamento isotópico, já 

descritos no capítulo anterior. 

Tendo em vista estes quatro fatores, a parte expert 

mental desse trabalho foi realizada em duas etapas: 

. Primeira Etapa - testes de procedimentos químico-

analíticos (dissolução de amostras de rocha; sepa 

ração química de chumbo, e medida das razões isotó 

picas do elemento), em laboratório químico conven 

cional com emprego de reagentes de grau analítico. 

. Segunda Etapa - otimização dos procedimentos usan 

do um laboratório limpo-classe 100 e reagentes pu 

rificados. 

Os resultados obtidos em ambas as etapas deste trab£ 

lho foram comparados com dados determinados no Laboratório de 

Geocronologia da Universidade de Oxford, Inglaterra. 

Neste capítulo serão discutidos a montager. do labora 

tório limpo-classe 100, purificação de reagentes, técnicas quínú 



jnico-analíticas empregadas, os resultados obtidos e sua avalijí 

ção. 

III.2 MONTAGEM DO LABORATÓRIO LIMPO 

Por definição um ambiente limpo é um local fechado 

onde se tem controle sobre a matéria que se encontra sob a forma 

de partículas, e também sobre a temperatura, umidade e pressão. 

A temperatura recomendada para estes ambientes é de 

aproximadamente 22°C e a umidade do ar ao redor de 401. Também é 

mantida pressão positiva para garantir que o fluxo de ar seja de 

dentro para fora da sala, diminuindo a possibilidade de contami^ 

nação externa. 

Segundo a norma 209-B do Federal Standard - EUA -

(1973) são três as classes de limpexa do ar, sendo a classifica^ 

ção baseada na contagem de partículas de tamanhos determinados. 

. Classe 100 - 0 número de partículas com tamanho 

2 0,5u não deve exceder a 100/pé cúbico; 

. Classe 10.000 - O número de partículas com tamanho 

2 0,5u não deve ser maior que 10.000pé/cúbico , 

ou, 65 partículas/pé cúbico com tamanho 2; 0,5p; 

. Classe 100.000 - 0 número de partículas de tamanho 

2 0,5u não deve exceder a 10ü.000/pé cúbico, ou 

700 partículas com.tamanho 2 5,Ou. 

Devido ao alto custo de um laboratório com estas ca 

racterísticas, foi montado no Departamento de Processos Especiais 

do IPEN um microlaboratório-classe 100 usando o princípio dos 

conceitos que caracterizam este ambiente. 

A planta do laboratório montado pode ser observada 

na figura III.1, o qual é constituído por uma ante-sala, para 

que não haja um contato direto entre o laboratório e o exterior, 

e pelo laboratório propriamente dito. O ar e tomado da atmosfera 
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FIG. m . 1 - PLANTA 00 UBORATORIO LIMPO -CLASSE 100 
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e insuflado para a sala sofrendo uma purificação inicial através 

de um sistema de pré-filtros (figura III.2), que resulta em um 

ambiente com classe de limpeza ao redor de 10.000, e pressão po 

sitiva. Dentro desta sala foram instaladas três "glove-boxes" e 

tuna capela de fluxo laminar classe 100, e dois destiladores de 

quartzo. Esta sala teve suas paredes e teto revestidos com papel 

de parede e os materiais metálicos, em sua maioria, substituídos 

por plásticos ou pintados com tinta epoxi. 

Figura III.2 - Vista parcial do laboratório limpo-classe 100, on 

de pode ser observado o sistema de pré-filtros. 

As "glove-boxes" foram construídas com acrílico e 

sâo interligadas através de ante-câmaras. 0 ar que alimenta es_ 

tas câmaras é absorvido da sala (classe 10.000) e novamente purt 



ficado com o emprego de dois filtros absolutos tipo HEPA ligados 

eu série, fornecendo classe 100 de limpeza (figura III.3). Nes_ 

tas "glove-boxes" é mantida pressão positiva, em um intervalo de 

5 a 10 nunca, o que propicia uma melhor troca de ar. Em cada com 

partimento é desenvolvida uma atividade, ou seja, secagem de ma 

terial plástico, coleta de ácidos destilados pela técnica "sub-

-boiling", e tratamento inicial de amostras (fase de dissolução 

e preparação para posterior purificação de chumbo). 

Figura III.3 - Sistema de purificação do ar através de filtros 

absolutos. 

A capela de fluxo laminar, que integra este laborató 

rio, também possui uni filtro de ar absoluto, assim que seu inte 

rior é caracterizado por classe 100 de limpeza do ar. Nesta cape 

Ia é Tealizada a separação de chumbo pela técnica de troca iônî  

ca e a deposição de amostras em filamento, r.ssim como a preparia 

ção de reagentes diluídos. 

Também nesta sala foram instalados dois destiladores 
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de quartzo que são empregados na purificação de reagentes utili_ 

xados nas análises isotópicas de chumbo. 0 produto destilado é 

coletado no interior de uma "glove-box", sendo que a conexão de£ 

tilador-frasco de coleta é feita por um tubo de teflon. 

II 1.3 PURIFICAÇÃO DE REAGENTES PELA TÉCNICA "SUB-BOILING" * 

A técnica de destilação "sub-boiling" foi inicialmen 

te desenvolvida por pesquisadores do National Bureau of Standards 

(EUA), devido a necessidade de reagentes ultrapuros que seriam 

utilizados na determinação de elementos-traço (Kuehner et ai., 

1972). 

A purificação do ácido é baseada na evaporação quies_ 

cente do líquido através de aquecimento, que é feito por resi£ 

tencias elétricas introduzidas no destilador, situadas em um ní 

vel superior em relação ao líquido a ser destilado, e não provo 

cando a ebulição deste. 0 material que compõe o destilador é 

quartzo; para o caso de ácido fluorídrico é utilizado politetra^ 

fluoretileno (Mitchell, 1982 a,b). 

A eficiência do método está no fato de que não haven 

do ebulição, não há formação de bolhas, as quais poderiam duran 

te sua ruptura interar partículas na corrente de vapor, o que 

acarretaria em contaminação do líquido destilado (Kuehner et ai., 

1972). 

Algumas recomendações são dadas para a destilação de 

ácidos nítrico e clorídrico. Para o caso do ácido nítrico concen 

trado é sugerida uma destilação ã baixa temperatura para prev£ 

nir a formação de N02. Para o ácido clorídrico é recomendado que 

o ácido esteja diluído (~ 10N); ácido concentrado ao ser aquecî  

do formaria bolhas que podem contaminar o produto final. 

Para a purificação de água, o produto mostra melhor 
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qualidade quando houver prévia deionização através de colunas 

de troca iônica, e posterior destilação "sub-boiling" (Murphy, 

1976). 

A destilação de ácido fluorídrico é feita com o em 

prego de dois frascos de teflon conectados por um bloco do mesmo 

material, como sugerido por Mattinson (1972). Uma lâmpada forne 

ce calor para uma lenta evaporação, sem ebulição, no frasco ali_ 

mentador, e o vapor condensa num frasco receptor que é resfriado 

com gelo. 

A vantagem do uso de destiladores de quartzo em rei si 

ção à técnica de dois frascos, como sugerido por Mattinson (op 

cit), é o rendimento. A produção diária de ácidos nítrico e cio 

rídrico obtida em destilador de quartzo é de 150 a 300ir.-£, respe£ 

tivamente, enquanto que a de ácido fluorídrico é de 15ml. 

Os ácidos nítrico, clorídrico e fluorídrico, e água 

destilados pela técnica "sub-boiling" e usados na preparação de 

amostras foram analisados pela técnica de voltametria por redis_ 

solução anõdica (Giolito, 1980), para determinação do teor de 

chumbo. 0 ácido bromídrico intensamente usado durante a prepara 

ção química das amostras, não foi purificado devido seu alto n£ 

vel de toxicidade; foi empregado aquele mais puro encontrado no 

mercado, HBr suprapur Merck, com 5 ppb de chumbo. 

Na tabela III.1 são mostrados os teores de chumbo 

nos ácidos destilados pela técnica "sub-boiling" e nos dispon£ 

veis no mercado, em grau analítico (PA) e suprapuro (SP), marca 

Merck. A concentração de chumbo encontrada na água destilada pe 

Ia técnica "sub-boiling" é de 0,02 ppb. 

CCMiiUO ISACCfcil K IWRGI* 



TABELA II1.1 - Teor de chumbo (ppb) nos ácidos destilados pela 

técnica "sub-boiling" e nos comerciais grau supra 

puro (SP) e analítico (PA). 

•EAGEKTE 

HNO, 

HF 

Ha 

DESTILADO 
"SUB-BOILING" 

0,1 

0,32 

0,4 

COMERCIAL 
SP 

5,0 

10,0 

5,0 

COMERCIAL 
PA 

10,0 

50 ,0 

20 ,0 

II 1.4 PROCEDIMENTOS QUÍMICOS DE PREPARAÇÃO DE AMOSTRAS DE 

ROCHA PARA ANALISES ISOTOPICAS DE CHUMBO 

Neste trabalho dois diferentes procedimentos cuímî  

cos de preparação de amostras para análises isotópicas de chumbo 

foram testados. Ambos os procedimentos baseiam-se na dissolução 

da rocha via ácida, separação de chumbo empregando a técnica de 

troca iônica, e deposição da fração de chumbo em filamento. 

II1.4.1 DISSOLUÇÃO DE ROCHAS 

Na literatura são vários os métodos utilizados para 

a dissolução de amostras de minerais e rochas (Gray e Oversby, 

1972; Krogh, 1973; Croudace, 1980; Thirlwall, 1982; Trocki et 

ai., 1984; Shihomatsu et ai., 1987). 

Neste trabalho dois métodos de dissolução foram tes_ 

tados: Método I baseado em Shihomatsu et ai. (1987), e Método II 

baseado em Teixeira (com. verbal, 1987) o qual é empregado pelo 

Laboratório de Geocronologia da Universidade de Oxford. 



Para testar ambos os métodos cerca de 300mg de amos_ 

tra foram dissolvidos em bomba de pressão, ccc.posta por um be 

cker e tampa de teflon e carcaça de aço-inoxidãvel. 

II1.4.1.1 MÉTODO I DE DISSOLUÇÃO 

0 procedimento de dissolução de énostra encontra-se 

resumido na figura III.4. 

A dissolução se inicia com a introdução de 1,0»£ de 

ácido nítrico concentrado e 10,0m£ de ácido fluorídrico 401 no 

becker de teflon contendo a amostra. 0 becker é vedado com fita 

de teflon e submetido a uma agitação no ultra-som por 10 minutos. 

Posteriormente, é colocado na carcaça de aço-inoxidãvel e levado 

ã mufla durante 24 horas ã 140°C. 

Após o resfriamento da bomba de digestão e evapora 

ção da solução em chapa elétrica, a amostra é tratada através de 

estágios sucessivos com 1f0m£ de ácido perclórico concentrado; 

5,0m£ de ácido nítrico concentrado, e 10,0m£ de ácido clorídrico 

8N. Após estas etapas o resíduo é dissolvido eu 5,0m£ de ácido 

clorídrico IN, estando a amostra preparada para ser submetida ã 

etapa de separação química de chumbo. 

III.4.1.2 MÉTODO II DE DISSOLUÇÃO 

Um esquema do procedimento deste nétodo pode ser ob 

servado na figura II1.5. 

A primeira etapa deste método é igual a do Método I, 

isto é, adição de ácidos nítrico e fluorídrico à amestra e aque 

cimento em mufla por 24 horas ã 140°C. 

Após o resfriamento e evaporação da solução a amo£ 

tra é tratada, também através de estágios sucessivos, com 2,0ml 



AMOSTRA * 

AGITAÇÃO 1 

AQUECIMENTO 

EVAPORAÇÃO 

' ' 

EVAPORAÇÃO 

EVAPORAÇÃO 

1 ' 

EVAPORAÇÃO 

- 1 

SEPARAÇÃO QUÍMICA 

1,0a£ HHO, concentrado 
10,0mt HF concentrado 

10 minutos 

140°C 
24 horas 

1,0at HCtO* concentrado 

S,0m£ HW, concentrado 

10,0mt HC-Í 8N 

S,0m* HCZ IN 

FIGURA III.4 - Esquena do procedimento químico do Método I de 

dissolução de rochas (baseado em Shihomatsu et 

ai., 1987). 



AMOSTRA 
> 

AGITAÇÃO 

AQUECIMENTO K D 
EVAPORAÇÃO 

EVAPORAÇÃO 

I 
EVAPORAÇÃO 

EVAPORAÇÃO ATÉ 
RESÍDUO PASTOSO 

CENTRIFUGACÀO 

I 
SEPARAÇÃO QUÍMICA 

1,0ml HNO, concentrado 
10,0ml HF concentrado 

10 minutos 

140°C 
24 horas 

2,0ml HBr 1M 

S.Om-t HCt 6M 

2,0m£ HBr 1M 

2,0m£ HBr 1M 
0,5m* HBr 1M 

6 minutos 
2000 ppm 

FIGURA III.5 Esquema do procedimento químico do Método II de 

dissolução de rochas (baseado em Teixeira, com. 

verbal, 1987). 
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de ácido bromídrico 1,0M; 5,0m£ de ácido c lo r íd r i co 6M; 2,0ni de 

ácido bromídrico 1,0M. Nesta fase a amostra não ê evaporada até 

a secura, mas a té a formação de uma pasta vermelho-acastanhada, 

e a es ta são adicionados 2,0m£ de ácido bromídrico 1M; a solução 

de amostra é t ransfer ida para um tubo de ensaio . 0 becker é lavsi 

do com 0,5m£ do mesmo ácido e esta solução é adicionada a ant£ 

r i o r . A amostra é centrifugada por 6 minutos a uma velocidade de 

2.000 rpm. O sobrenadante da solução é que será levado ã etapa 

de separação e purif icação de chumbo empregando a técnica de t r o 

ca iôn ica . 

I I1 .4 .2 SEPARAÇÃO QUÍMICA DE CHUMBO 

Através da técnica de t roca iôn ica , com o emprego de 

res ina aniônica, dois métodos de separação química de chumbo fp_ 

ram te s t ados . 0 Método A é baseado em Johnson e P o l h i l l (1957); 

as amostras su je i tas a es te procedimento de purif icação de chum 

bo foram previamente t ra tados pelo Método I de dissolução de ro 

chás. 0 Método B de separação de chumbo baseia-se em Teixeira 

(com. ve rba l , 1987) e as amostras foram preparadas pelo Método 

I I de dissolução. 

I I1 .4 .2 .1 MÉTODO "A" DE SEPARAÇÃO DE CHUMBO 

- Resina empregada: Bio Rad, AG 1-X8, 200-400 rcesh, 

cr. 
- Dimensões da coluna de quartzo: 

. comprimento : 150mm 

. diâmetro interno: 8mm 

- Altura da coluna de resina: 80mm 



Preparação da Resina e Condicionamento da Coluna 

1) Pesar cerca de 1,0g de resina; 

2) Adicionar cerca de 40ml de ácido clorídrico 2N; 

3) Agitar no ultra-som por 20 minutos; 

4) Descansar por 1 noite; 

5) Retirar o sobrenadante; 

6) Adicionar cerca de 20m£ de ãcido clorídrico 2N e 

agitar; 

7) Colocar um "plug" de lã de quartzo na parte inf£ 

rior da coluna; 

8) Percolar água destilada e preencher a coluna com 

a resina até uma altura de ~ 90mm; 

9) Percolar pela coluna 30m£ de ácido clorídrico IN 

e acertar o menisco em 80mm; 

10) Percolar 20m£ de ãcido clorídrico 0,01N; 

11) Percolar 10m£ de ãcido clorídrico 1N. 

Separação de Chumbo 

Após a coluna estar condicionada da forma descrita 

acima: 

1) Percolar os 5,0m£ de solução da amostra em meio 

ãcido clorídrico 1N (ver item III.4.1.1); 

2) Lavar as paredes da coluna com J x 10,0ml de áci_ 

do clorídrico 1N; 

3) Eluir p chumbo com ácido clorídrico 0,01N, despr£ 

zando os 2 primeiros ml e recolhendo os últimos 

8mí. 

II1.4.2.2 MÉTODO "B" DE SEPARAÇÃO DE CHUMBO 

- Resina empregada: Bio Rad, AG 1-X8, 200-400 mesh, 

cr. 
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- Dimensões da coluna de vidro: 

. comprimento : 85mm 

. diâmetro interno: 5mm 

- Altura da coluna de resina: 70mm 

Preparação da Resina e Condicionamento da Coluna 

1) Pesar cerca de 1,0g de resina; 

2) Adicionar cerca de 40m£ de água destilada; 

3) Agitar no ultra-som por 20 minutos; 

4) Repousar por - 3 horas; 

5) Retirar o sobrenadante; 

6) Adicionar cerca de 20m£ de água destilada e ag_i 

tar; 

7) Colocar um "plug" de lã de quartzo na parte infe 

rior da coluna; 

8) Percolar água e preencher a coluna com a resina 

até uma altura de - 80mm; 

9) Percolar 2,0m£ de água; 

10) Percolar 2,0m£ de ácido bromídrico 1M e acertar o 
menisco em 70mm. 

Separação de Chumbo 

Com a coluna preparada como descrito acima: 

1) Percolar os 2,5m£ de solução de amostra em meio 

ácido bromídrico 1M (ver item III.4.1.2); 

2) Lavar as paredes da coluna com 3,0m£ de ácido bro 

mfdrico 1M (0,5; 0,5 e 2,0m£); 

3) Eluir o chumbo com 4,0m£ de ácido clorídrico 6M; 

4) Evaporar e dissolver o resíduo com 2,0ml de ácido 

bromídrico 1M; 

5) Recondicionar a coluna com 2,0ml de água destilada 

e 2,0mi de ácido bromídrico 1M; 



6) Percolar pela coluna a solução do item 4; 

7) Repetir o processo a partir do item 2. 

0 processo de purificação de chumbo é repetido 3 v£ 

zes. 

As calibrações das colunas, em ambos os métodos, fo 

ran feitas através da detecção de Pb nas frações coletadas, empr£ 

gando a técnica de absorção atômica. 

II1.4.5 DEPOSIÇÃO DE AMOSTRA EM FILAMENTO 

Após a obtenção da fração de chumbo purificado como 

descrito no item anterior a amostra é evaporada, e o resíduo dis_ 

solvido com algumas gotas de ácido nítrico 0,1N. Esta concentra 

ção é suficientemente diluída para não afetar as propriedades f^ 

sico-químicas do filamento. 

0 filamento empregado nas análises isotópicas de chum 

bo é de rênio refinado por zona com dimensões de 0,001" x 0,025" 

(espessura x largura), previamente degaesificado a uma corrente 

ce 4A sob uma pressão de 10"' Torr durante 30 minutos, com a fina 

lidade de eliminar as impurezas (sódio, potássio, etc) adquiridas 

na montagem. 

Para uma melhor ionização de chumbo durante a análise 

isotõpica é necessária a deposição de aditivos ao filamento, tais 

cono: solução de sílica-gel e ácido fosfõrico, os quais foran pre 

parados da seguinte forma: 

Solução de Sílica-Gel 

Esta solução foi preparada pelo método sugerido por 

Richards (com. verbal, 1978). Em um becker de teflon foram adicio 

nadas - 15,Og de sílica-gel Merck "60 HR extra pure" e - 100mí de 



água destilada, e esta solução sofreu agitações periódicas por 

mna semana. Após este período a mistura ficou repousando por 3 di 

as, e então o sobrenadante foi retirado e estocado em um frasco 

de polietileno. Esta solução é agitada antes de usar. 

Preparação e Purificação de Ãcido Fosfórico 

Devido a notável quantidade de chumbo presente no ácî  

do fosfórico, é recomendável que o mesmo seja purificado. Par? i£ 

to foram utilizadas colunas de polietileno preenchidas como resî  

na catiônica Dowex 50W-X8, 200-400 mesh (Richards, com. verbal, 

1978). 

0 ãcido fosfórico concentrado foi diluído a 0,15K e 

purificado pela técnica de troca iónica e posteriormente reconcen 

trado a 0,75N. 

A deposição da amostra em filamento segue o seguinte 

procedimento: 

1) Depositar no filamento 5u£ de solução de sílica-

-gel e 1u£ de ácido fosfórico 0,75N; 

2) Evaporar a uma corrente de 0,6A, até quase secura; 

3) Depositar 1 gota de amostra em meio nítrico; 

4) Evaporar a uma corrente de 0,6A até secura; 

5) Elevar a corrente até o filamento ficar levemente 

rubro e observar a formação de fumaças brancas 

(P2O5), causada pela eliminação do excesso de ãcî  

do fosfórico no filamento; 

6) Manter a corrente por 10 segundos e em seguida des_ 

ligar. 

III.5 DETERMINAÇÃO DAS RAZOES ISOTÕPICAS DE CHUMBO POR ES 

PECTROMETRIA DE MASSA 

As medidas das razões isotõpicas de chumbo 

ECMlSi/X MCXkM ti LNLRGfA KtCLEAR/SK 



(2oapb/2c.pbí 2°7pb/2o-pb}
 2 0 tpb/ 2 0-Pb), foram obtidas utilizan 

do-se a técnica de multicoleção simultânea. 

Inicialmente foram tomadas medidas com detetor Daly, 

que é tipicamente empregado nos casos em que a corrente iônica é 

menor que 5,0 x 10~13A. A corrente iônica no presente caso foi 

de 1,5 a 2,0 x 10~13A, e a corrente de filamento em torno de-

1,5A. Estas razões preliminares obtidas com a técnica de "peak 

jumping" não entraram no cômputo final, mas tão somente serviram 

para comparação e também para uma focalização iônica inicial. 

Nas medidas com detetor Faraday as correntes iônicas 

totais foram em geral, de 2,0 x IO"12, 5,0 x 10"12, 1,0 x 10"11 

e 2,0 x 10""1XA, e geralmente com 2 a 3 blocos para cada uma des_ 

sas correntes (cada bloco corresponde a 10 razões medidas). As 

correntes de filamento ficaram entre 1,6 a 2,0A e o número de ra_ 

zões determinadas para cada amostra foi em torno de 100. Os ei* 

ros internos foram, em geral, menores que 0,03e*. 

III.6 DETERMINAÇÃO DO FATOR DE FRACIONAMENTO DOS IS0TOPOS 

DE CHUMBO 

1 determinação do fator de fracionamento isotõpico 

inerente à técnica de termoionização foi realizada com o emprego 

do padrão de Pb NBS-982. 

Frações derte padrão foram depositadas em doze fil£ 

mentos e tiveram suas razões determinadas em épocas diferentes, 

a fim de registrar as possíveis variações que poderiam ocorrer no 

aparelho. O número de razões isotõpicas de chumbo obtidas foi ao 

redor de 1300, e os valores médios destas razões medidas, assim 

como os valores NBS tabelados podem ser observados na Tabela 

III.2. 
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TABELA III.2 - Valores das razões isotopicas de Pb tabelados e 

medidos para o padrão NBS-982. 

RAZOES VALOR TABELADO NBS VALOR MEDIDO 

2oe p b /2 0«,pb 

207pb/20',pb 

20'Pb/20 Tb 

36,744318 

17,159457 

36,738453 

36,638675 

17,129212 

36,684816 

O cálculo para a determinação do fator de discriminai 

ção para DM = 1U.FI.a., levando-se em consideração as razões isô  

tópicas 208Pb/20l,Pb é exemplificado abaixo: 

DM {%) = 

DM (I) 

/ ( 2 0 8 P b / 2 0 l , P b ) med\ 

\ ( 2 0 8 P b / 2 0 * P b ) t a b / 

675 \ [ 100 
318 / J 4 

36,638675 
36,744 

DM = 0,072** / u.m.a. 

100 

Admitindo-se que o fracionamento isotõpico seja dir£ 

tamente linear ã diferença do número de massa dos isõtopos de 

Pb, os fatores multiplicativos para as razões 208/204, 207/204 e 

206/204 serão respectivamente: 0,288, 0,216 e 0,144'*. Estes fato 

res estão muito próximos e concordantes, dentro do trro experi^ 

mental das medidas, se a discriminação de massa foi calculada to 

mando-se por base as razões 206/204. O fator, neste caso, para 

208/204 e 0,292$, o que comprova a validade de se admitir uma 

correção linear em função das diferenças de massa. 

http://1u.fi
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III.7 AVALIAÇÃO DAS TÉCNICAS QUÍMICO-ANALÍTICAS E ESTABELE 

CIMENTO DA METODOLOGIA ISOTÓPICA Pb/Pb. 

A avaliação dos procedimentos químico-analíticos de 

senvolvidos neste trabalho foi realizada em duas etapas com o em 

prego de seis amostras de migmatitos de São José dos Campos, SP;, 

destas, cinco são de neossoma e uma de paleossoma. Estas mesmas 

amostras foram analisadas no Laboratório de Geocronologia da Uni 

versidade de Oxford, Inglaterra, e seus resultados foram utilizâ  

dos como um parâmetro comparativo. Esta comparação foi feita, 

principalmente, em função das idades calculadas a partir das ra 

zões isotõpicas medidas, já que podem ocorrer variações entre as 

razões individuais como reflexo da heterogeneidade das composî  

çÕes isotõpicas de chumbo nas amostras, e também porque as ra 

zões isotõpicas medidas, nesta fase do trabalho, não foram cor 

rigidas para o efeito de fracionamento isotõpico. 

Na primeira etapa dois diferentes métodos de dissolu 

ção e dois respectivos métodos de separação de chumbo foram em 

pregados. As amostras tiveram suas razões isotõpicas determina 

das no espectrômetro de massa, e a idade calculada foi comparada 

com aquela da Universidade de Oxford. 

Com base aos dados da etapa anterior foi desenvolvi^ 

da a segunda etapa, com otimização dos procedimentos e nova com 

paração dos resultados. Nesta etapa foi definida a técnica que 

seria empregada para a datação de rochas pela metodologia isotó 

pica Pb/Pb. 

A se&uir serão descritos os procedimentos realizados 

em ambas as etapas, os resultados obtidos e sua avaliação. 



III.7.1 ETAPA I 

Nesta primeira etapa todo o procedimento químico en 

volvido foi realizado em laboratório químico convencional, com 

utilização de reagentes grau P.A., já que a finalidade desta ia_ 

se era a de testar os métodos e não o nível de contaminação. 

Desta forma, as cinco amostras de neossoma e uma de 

paleossoma foram submetidas aos Métodos I de dissolução e "A" de 

separação de chumbo, enquanto que pelos Métodos II de dissolução 

e "B" de separação foram preparadas três destas amostras de neo£ 

soma e a de paleossoma. Estas amostras foram depositadas em fila 

mento de rênio de arranjo simples com adição de sílica-gel e Sei 

do fosfórico 0,75N, e tiveram suas razões isotópicas deternina^ 

das no espectrômetro de massa VG-354 do Centro de Pesquisas Geo 

cronológicas da USP, o qual se encontrava em fase inicial de im 

plantação. Na Tabela II1.3 podem ser observadas as razões isotõ 

picas de chumbo obtidas em amostras preparadas pelos dois neto 

dos desenvolvidos neste trabalho e as razões obtidas em Oxford. 

A partir das Tazões isotópicas determinadas para as 

amostras de neossoma foi traçada uma isõcrona Pb/Pb e a idade 

obtida foi de 1.604 ± 440 M.a. (figura III.6a). Com as razões de 

terminadas em Oxford, nas mesmas amostras, a idade isocrônica 

Pb/Pb foi de 1.275 ± 260 M.a. (figura III.6b). 

Pelas razões isotópicas fornecidas por ambos os neto 

dos aplicados concluímos que para amostras com teor médio a alto 

de chumbo, como é o caso dos neossomas, ambos os métodos mostr£ 

ram-se adequados. Deve-se aqui esclarecer que o Método "A" de s£ 

paração de chumbo, baseado em Johnson e Polhill (1957) foi inî  

cialmente desenvolvido para purificação de chumbo em alimentos, 

onde a matriz é bem menos complexa que a de uma rocha; este neto 

do foi aplicado por Leroy e Holliger (1984) para separação de 



chumbo em minerais de urânio e mostrou-se satisfatório. No entan 

to, para amostras de rocha-total, principalmente aquelas con me 

nor teor de chumbo como é o caso do paleossoma dos migmatitos, 

este método não é aplicável, já que não foi possível detectar Pb 

durante a analise por espectrometria de massa (ver Tabela III.3). 

Já o Método "fi" de separação de chumbo mostrou bons resultados 

mesmo quando se tratando de amostra de paleossoma. 

Tendo em vista estes fatores optou-se pelos Métodos 

II de dissolução e "B" de separação de chumbo para a continuação 

do trabalho, em uma segunda etapa. 

Em relação ã diferença entre a idade obtida nesta 

etapa com aquela de Oxford, pode ser explicada pela grande cont£ 

minação existente, tanto ambiental quanto a nível de reagentes 

utilizados. Um fato que deve ser levado em consideração é que c 

espectrÔmetro de massa utilizado estava em fase inicial de im 

plantação e que estas eram as primeiras análises isotópicas de 

chumbo determinadas em amostras de rocha, o que acarretou en um 

procedimento analítico não padronizado e com erros externos bas_ 

tante altos, ao redor de 0,2$. 

III.7.2 ETAPA II 

Nesta segunda etapa, já tendo conhecimento da capaci_ 

dade dos procedimentos químico-analíticos, os trabalhos foran dî  

recionados para os possíveis efeitos de contaminação das amos_ 

trás, por chumbo estranho, provindo principalmente do ambiente e 

dos reagentes empregados. Neste sentido as cinco amostras de 

neossoma analisadas nesta etapa foram preparadas em laboratório 

limpo-classe 100 e com reagentes destilados pela técnica "sub-

-boiling"; somente o ácido bromídrico empregado foi de grau P.A., 

devido a indisponibilidade no mercado do reagente em nível de 



maior pureza. Também nesta etapa as amostras foram somente pre-pa 

radas pelos Métodos II de dissolução e "B" de separação de chum 

bo, o qual havia se nostrado mais eficiente na etapa anterior. 

As razões isotôpicas obtidas nesta segunda etapa e 

sua comparação com aquelas obtidas em Oxford, podem ser observâ  

das na Tabela II1.4. 

A idade isocrônica Pb/Pb obtida pelas razões isotópi_ 

cas determinadas nesta segunda etapa foi de 1.386 ± 290 M.a. (fi_ 

gura 111.6c) um valor mais próximo e concordante com os 1.275 M.a. 

(figura III.6b) deteminados pelo Laboratório de Oxford. 

Esta concordância das idades, dentro do erro experî  

mental, pode ser explicada pelos procedimentos empregados, como 

o uso de um laboratório limpo-classe 100 e do emprego dos reagen 

tes de grau bastante puro. Também nesta etapa os procedimentos 

para a obtenção das razões isotôpicas foram padronizados, cimi_ 

nuindo com isso o erro externo para menos de 0,11, valor este to 

talmente concordante com o de Oxford. 

Assim sendo, pode-se concluir da grande importâr.cia 

do laboratório limpo-classe 100 montado para desenvolver este 

trabalho, e do alto grau de pureza dos reagentes exigidos nas 

análises isotôpicas de chumbo. Igualmente, o procedimento cuími_ 

co é bastante importante, e neste sentido os Métodos II de dis_ 

solução e "B" de separação de chumbo mostraram-se plenamente ade_ 

quados para o desenvolvimento rotineiro da metodologia isoterica 

Pb/Pb. 



TABELA III.3 - Razões isotopicas de chumbo obtidas na Etapa I 

deste trabalho e as razões determinadas na Univer 

sidade de Oxford, Inglaterra. 

AMOSTRA 206Pb/20*Pb 287Pb/2,%Pb 2,,Pb/2,*Pb OBS. 

1* 

16,6824 

-

16,735 

16,3924 

16,5162 

16,484 

19,6521 

-

19,806 

17,7772 

17,7734 

17,860 

18,1920 

18,1799 

18,222 

S/detecção 

19,9418 

20,390 

15,4289 

-

15,544 

15,4099 

15,4160 

15,513 

15,7233 

-

15,791 

15,5564 

15,5595 

15,664 

15,6005 

15,5827 

15,675 

S/detecção 

15,9066 

16,082 

38,2598 

-

38,632 

37,3599 

37,3510 

37,646 

49,0203 

-

49,648 

40,8747 

40,7058 

41,341 

41,4100 

41 ,1328 

41,754 

S/detecção 

42,5536 

43,660 

l / A 

I I / B 

Oxford 

I /A 

H / B 

Oxford 

I /A 

H / B 

Oxford 

I /A 

I I / B 

Oxford 

I /A 

I I / B 

Oxford 

I /A 

I I / B 

Oxford 

Neossoma 

Paleossoma 

CCMKIÍO UCXKfl tEtUFC-:.-- M ' - ' 



TABELA III.4 - Razões isotópicas de chimbo obtidas e» «nostras de 

neossoaa na Etapa II deste trabalho e razões 

deterninadas na Universidade de Oxford, Inglater 

ra. 

AMOSTRA 1*t?b/1*sVb ,,7Pb/a,*Pb at,Pb/2,*Pb OBS. 

16,835 

16,735 

16,496 

16,484 

19,256 

19,806 

17,811 

17,860 

18,262 

18,222 

15,444 

15,544 

15,410 

15,513 

15,639 

15,791 

15,548 

15,664 

15,613 

15,67S 

38,120 

38,632 

37,315 

37,646 

47,455 

49,648 

40,465 

41,341 

41,161 

41,754 

K.T. 

Oxford 

N.T. 

Oxford 

N.T. 

Oxford 

N.T. 

Oxford 

N.T. 

Oxford 
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FIGURA ID.6 - DIAGRAMA ISOCRONICO Pb/Pb PARA AMOSTRAS 

DE NEOSSOMA OBTIDO COM AS RAZOES ISOTOPICAS 

DETERMINADAS NA ETAPA I DESTE TRABALHO ( o ) , 

EM OXFORD, INGLATERRA ( b ) E NA ETAPA H DESTE 

TRABALHO ( c ) . 



IV. DADOS GEOLÓGICOS E GEOCRONOLOGICOS REGIONAIS E DA 

ÁREA EM ESTUDO 

As rochas datadas neste trabalho tratam-se de migmji . 

titos, gnaisses facoidais e gn?isses protomiloniticos da região 

de São José dos Campos, SP. Todas estas TOchás estão situadas na 

região de domínio do Complexo Embu. 

A seguir será dada uma visão geral e sucinta da geo 

logia do Complexo Embu, dados geocronológicos disponíveis na lî  

teratura para o mesmo, assim como a localização e descrição lito 

lógica da ãrea em estudo. 

IV. 1 DADOS GEOLÓGICOS DO COMPLEXO EMBU 

0 Complexo Embu foi definido por Hasui em 1975, e s£ 

gundo este autor ele estaria inserido no Grupo Açungui, sendo 

constituído por rochas gnáissico-migmatíticas, enquanto que o 

Complexo Pilar do Sul, também dentro deste grupo, seria represen 

tado por seqüências meta-vulcano-sedimentares no fáceis xisto 

verde a anfibolito. 0 Grupo Açungui pertence à Faixa de Dobranen 

tos Ribeira (Almeida et ai., 1973) ou Faixa de Dobramentos Sudes_ 

te (Almeida et ai., 1976), constituindo o Sistema Dobrado Apiaí 

(Hasui et ai., 1975) do Ciclo Brasiliano. 

Segundo o Mapa Geológico do Estado de São Paulo na 

escala 1:500.000 (1981), o Complexo Embu é delimitado a norte p£ 

Ias Falhas de Taxaquara - Monteiro Lobato - Jundiuvira, e a sul 

pela Falha de Cubatão (figura IV.1). 

Litologicamente o Complexo Embu é constituído por or 

tognaisses, migmatitos e metassedimentos. Granitóides brasilia 

„u.<rA0 kACCN/l íl LKtFGIA NUCLEAR/SP • IPEK 
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nos intrusivos são comuns. 

Segundo Hasui et ai. (1981) no citado Complexo predo 

minariam migmatitos, em geral do tipo estromãtico, onde o paleos_ 

soma pode ser gnãissico ou xistoso, e o neossoma é quartzo-felds_ 

pático de composição granítica ou pegmatítica. Carneiro (1977) 

estudando a Folha de São José dos Campos separou os migmatitos 

daquela região em heterogêneos e homogêneos» cujos paleossomas 

seriam xistosos e gnáissicos, respectivamente. Corpos met abas ítî  

cos irregulares com dimensões variadas podem ocorrer como nu 

cleos paleossomáticos (Hasui et ai., 1981). Associados a estes 

migmatitos podem ocorrer gnaisses facoidais cinzentos. 

Os metassedimentos são representados por xistos pre_ 

dominantemente de granulação fina a muito fina, contendo quart 

zo, biotita e/ou muscovita, com intercalates de quartzitos, an 

fibolitos, rochas cilcio-silicáticas e lentes de mármore. 

Muitos corpos granitóides intrusivos ocorrem no Com 

plexo Embu, dispondo-se em geral segundo a direção regional 

NE-SW. Estas rochas foram objeto de vários estudos, dentre os 

quais destacam-se os de Hasui et ai. (1978), Wernick (1979), e 

Janasi e Ulbrich (1985). 

0 fãceis metamorfico generalizado destas litologias 

é anfibolito, com ocorrência muito comum de silimanita, e local̂  

mente anfibolito alto, que se manifesta através de migmatizações. 

0 metamorfismo regional é considerado contemporâneo à fase de 

transposição (Sadowski, 1974; Carneiro, 1977). 

Campos Neto et ai. (1983) e Campos Neto e Basei 

(1983) denominam de Complexo Santa Isabel um conjunto de blasto 

milonitos limitados a norte com o Grupo São Roque através da zo 

na de falha de Monteiro Lobato - Jaguari, e afetados pelas ¥a 

lhas de Santa Luzia e Buquira. Deste modo a area de distribuição 

do lomplexo Embu, segundo o Mapa Geológico de Estado em 1:500.000 



(1981) seria modificada em parte. Neste conjunto de blastomilo 

nitos duas unidades litoestratigraficas foram reconhecidas por 

Campos Neto et ai. (1983): unidade dos blastomilonito-gnaisses 

facoidais na base e a unidade dos blastomilonito-gnaisses banda 

dos no topo; o conjunto encontra-se parcialmente migmatizado. 

Maiores detalhes sobre as ocorrências do Complexo Em 

bu são descritas em: Coutinho (1971), Sadowski (1974), Carneiro 

(1977), Hasui e Sadowski (1976), Fonseca et ai. (1979), Hasui et 

ai. (1980), Sobreiro Neto et ai. (1983) e Fernandes (1987,1988). 

IV.2 DADOS GEOCRONOLOGICOS ANTERIORES 

Os dados geocronolõgicos disponíveis para as rochas 

do Complexo Embu, foram obtidos pelos métodos radiométricos 

Ar/Ar, K/Ar, Rb/Sr, Pb/Pb e U/Pb. 

Vandoros e Franco (1966) analisando granitos da T£ 

gião de Mogi das Cruzes determinaram idades convencionais Rb/Sr 

em duas amostras de rocha total e em uma muscovita, e quatro ida 

des K/Ar em minerais destes granitos. Segundo estes autores as 

idades Rb/Sr ao redor de 620 M.a. representariam a idade de cris_ 

talização dos granitos, enquanto que as idades K/Ar de 460 M.a. 

significariam um evento termal que afetou estas rochas. 

Cordani e Bittencourt (1967) mostram idades K/Ar em 

minerais de rochas metassedimentares e gnáissico-migmatíticas do 

Grupo Açungui, e dos corpos graníticos intrusivos. Segundo estes 

autores, as idades variam em um intervalo de 450-650 M.a. que é 

interpretado como um evento térmico que poderia refletir um cî  

cio orogênico ocorrido na área nesta época. Idades significativa 

mente mais antigas, em torno de 1400 M.a. foram obtidas em um an 

fibõlio pertencente ao migmatito que ocorre a SW de Jacupiranga, 

e em um plagioclásio do epidiorito de Penhinha; esta idade mos_ 



traria a presença de núcleos mais antigos na região. ! 

Minioli (1971) obteve seis idades K/Ar em minerais 

micáceos e feldspato de rochas graniticas e migmatiticas do Com 

plexo Embu, que ocorrem a sul de São José dos Campos. As idades 

de aproximadamente 470 M.a. são interpretadas pelo autor (op 

cit) como a época de resfriamento regional. 

Cordani e Kawashita (1971) determinaram isôcronas de 

referência Rb/Sr em rocha total, para os granitéides intrusivos 

do Grupo Açungui. Para os granitos de Maui e Itaquera, que fazem 

parte do Complexo Embu, as idades Rb/Sr convencionais foram 

670 ±180 M.a. e 600 ± 9 0 M.a., respectivamente,e representariam 

a época de formação destes granitos. Estas idades foram calcula 

das usando XR. = 1,47 x 10"
11 ano"1. 

Kinoshita (1976) determinou idades pelo método Ar/Ar 

em minerais constituintes de três amostras de dioritos do Comply 

xo Embu descritos por Coutinho (1972), que ocorrem na localidade 

de Penhinha, cidade de São Paulo. Para os plagioclásios a idade 

obtida foi de aproximadamente 1200 M.a., enquanto que para os an 

fibólios foi de 545 M.a. e para biotitas 515 M.a. Estas idades 

foram interpretadas, respectivamente, como o início da retenção 

de Ar na rede cristalina do plagioclásio, sendo que a cristaliza 

ção do mineral ocorreu anteriormente, e como limites superior e 

inferior da época de resfriamento regional da área, consideran 

do o evento Brasiliano ocorrido na região. 

Cordani e Teixeira (1979) utilizando dados de Kawa 

shita (1969) obtidos em rochas granito-gnãissicas e migmatitos 

da região da Serra da Mantiqueira, apresentam uma idade isocrÔni 

ca Rb/Sr de, aproximadamente, 640 M.a., ai e interpretada co 

mo a época de cristalização destas rochas. 

Tassinari (1988) fez um amplo estudo geocronológico 

aplicando os métodos K/Ar, Rb/Sr, Pb/Pb e U/Pb, na porção sudes_ 



te do Estado. Em relação ao Complexo Embu os dados obtidos fo ' 

ram: 

. Migraatitos de São José dos Campos - idades isocrô 

nicas Rb/Sr de 1497 ± 46 M.a. para o leucossoma e 

2473 ± 46 M.a. para o melanossoma dos migmatitos ; 

as mesmas amostras de leucossoma submetidas a aná 

lises isotópicas de Pb mostraram uma idade isocrô 

nica Pb/Pb de 1275 ± 240 M.a. Segundo o autor (op. 

cit) a idade de 2473 M.a. representaria a época de 

formação dos protõlitos dos migmatitos, enquanto 

que as mais jovens, seriam a fase de migmatização. 

. Xistos da região de Embú-Guaçü - diagrama isocrôni^ 

co Rb/Sr em rocha-total mostrou uma idade de 

750 ± 20 M.a., que representaria a época da fase 

sintectônica do evento Brasiliano ocorrido na r£ 

gião. 

. Biastorailonitos gnaisses do Complexo Santa Isabel -

determinações feitas em 4 frações de zircões sepa 

radas de uma mesma amostra forneceram uma idade 

U/Pb de 660 ± 13 M.a., que e interpretada como a 

idade de cristalização magmãtica, e consequentemen 

te da formação da rocha. O autor (op cit) utilizan 

do dados de Wernick et ai. (1976), obtidos no mes_ 

mo conjunto de rochas pelo método Rb/Sr em rocha-

-total, determinou uma idade isocrônica de 

645 ± 38 M.a. para estas rochas, que mostrou-se 

concordante com a idade U/Pb em zircões. 

. Granitõides põs-tectônicos - para o Maciço Graníti^ 

co de Embú-Guaçú, a idade isocrônica Rb/Sr de 

612 t 83 M.a. é interpretada como a época de colo 

cação deste corpo em i. *veis superiores da crosta. 

Neste mesmo corpo o ai* or (op cit) realizou uma 

análise K/Ar em cristais de muscovita de um veio 

pegmatítico associado, e obteve uma idade de 

552 ± 15 M.a., a qual é atribuída à época de forma 

çao de tal veio. Para o granito da Serra do Quebra 

Cangalha o autor (op cit) mostra dados Rb/Sr iné 

ditos de Kawashita, que definiram uma idade isocrô 

nica de 713 ± 43 M.a. para o referido corpo. 



IV.3. GEOLOGIA E LOCALIZAÇÃO DA ÁREA EM ESTUDO 

O presente trabalho foi realizado em amostras de ro 

chás que ocorrem ao longo da Rodovia Tamoios (SP-099) entre as 

cidade de São José dos Campos e Paraibuna (figura IV.2). 

Segundo Fernandes (1988) que acompanhou a coleta de 

amostras para o estudo geocronológico, na região entre São José 

dos Campos e Paraibuna ocorrem migmatitos com estruturas estroma 

t i c a s , nebulíticas e "schollen", sendo que o paleossoma é consti^ 

tuído por biotita gnaisses e biotita-hornblenda gnaisses de com 

posição granitica a tona l i t i ca . Podem ser observadas duas gera 

ções de neossoma, um mais antigo de coloração cinza claro de grji 

nulação fina a média, e outro de cor rosea e bem mais grosseiro 

que corta o primeiro. Estes migmatitos são observados em cortes 

de estrada, em sua maioria não alterados. Comumente estas rochas 

apresentam bandas de leucossoma com "envelopes" de melanossoma, 

podendo chegar a ura nebulito ou a um migmatito do t ipo "schollen", 

mas geralmente mostram estrutura estromática. Estes migmatitos 

foram amostrados nos pontos JA-06 e JA-09, onde se colet£ 

ram porções de paleossoma e de neossoma mais antigo (de colora 

ção cinza claro). Nos pontos JA-14 e PAJB-42, foram coletados m£ 

gacristais de feldspato réseo com aproximadamente 20cm de diâm£ 

tro , que provavelmente foram produzidos durante a segunda gersi 

ção de neossoma. 

Associados a estes migmatitos ocorrem, em bancos ou 

boudins métricos, rcchas mesocráticas a hornblenda e plagioclá 

s io ou biotita-hornblenda gnaisses tonal í t icos , também apresen 

tando migmatização.Biotita gnaisses facoidais (pontos JA-04 e 

JA-08) comumente a eles se associam. Estes gnaisses têm matriz 

de granulação fina e exibem cr i s ta i s estirados de feldspato bran 

co com até 2cm; granadas são minerais acessórios. 

COMISSÃO UUHn u l m m , W C L t ( R ,„ . m 



Também associados aos migmatitos ocorrem biotita 

gnaisses com turmalina, protomiloníticos e homogêneos; podem 

apresentar bandas róseas ou brancas ricas em olhos de feldspato 

(ponto 11). 

Mais a sul, próximo a Paraibuna, ocorre uma unidade 

metassedimentar constituída por xistos que mostram intercalaçoes 

decimétricas a métricas de biotita gnaisse fino homogêneo; ban 

das de rochas cãlcio-silicãticas, e quartzitos impuros. A esta 

unidade associam-se biotita gnaisses cinzentos homogêneos de gr£ 

nulaçao fina a média com raros porfiroblastos de feldspato e ra_ 

ras bandas quartzo-feldspáticas. Mostram textura protomilonítica, 

e em geral um forte estiramento mineral (pontos PA-19 e PA-22). 

Estas rochas nâo se encontram migmatizadas (Fernandes, 1988). 

As descrições petrográficas microscópicas das ano£ 

trás coletadas encontram-se no Apêndice 2. 
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V. APLICAÇÃO DA METODOLOGIA ISOTOPICA Pb/Pb ÀS RODAS 

EM ESTUDO E COMPARAÇÃO COR ALGUNS DADOS Rb/Sr. 

V.1 INTRODUÇÃO 

. Neste trabalho foram analisadas 23 amostras de rocha 

-total pelo método Pb/Pb, sendo 5 de neossoma, 10 de paleossoma, 

e 8 de gnaisses que ocorrem associados aos migmatitos ou aos me 

tassedimentos do Complexo Embu. Também foram analisados 2 cris_ 

tais de feldspato alcalino pertencentes a um neossoma mais jovem 

que o datado em rocha-total. 

Para comparação dos resultados realizaram-se anáH 

ses pelo método Rb/Sr em 4 amostras de neossoma e 4 de paleos_ 

soma, em adição e outras mencionadas por Tassinari (1988). 

As amostras submetidas às análises Pb/Pb foram prepsi 

radas pelo Método II de dissolução e "6"de separação química de 

Pb, que se mostraram mais eficientes durante os testes reálizji 

dos na fase preliminar deste trabalho. Os cálculos das idades fo 

ram feitos com o auxílio de um programa desenvolvido em linguâ  

gem Applesoft, segundo o modelo de York (1969). As constantes 

empregadas foram as seguintes: 

X 2,'U = 0,155125 x 10"' ano'1 

X 235U = 0,98485 x 10'' ano"1 

2 Í ÍU/ 2 3 SU « 137,88 

Idade da Terra - 4,57 x 10' anos 

Composição isotópica do Pb primordial (Troilita de 

Canyon Diablo): 

CtfIBSM NAÜCNÍL t t tNtKGU Mi'-'-* '" ^ 



f"Pb/***Pb « 9,307 

2 i 7 p b / í t % p b e 1 0 > 2 9 4 

t»»p b i n p b . 29,476 

Todas as razões isotopicas de Pb obtidas neste tr£ 

balho fora» corrigidas para o efeito de fracionamento isotópico, 

empregando o padrão de Pb NBS-982. 0 fator de correção é de * 

0,0721 por unidade de massa atômica (u.m.a.). 0 erro total adini 

tido para as variações das razões isotopicas de Pb, no cálculo 

das idades, foi de 0,11. 

As análises pelo método Rb/Sr foram realizadas em 

amostras de rocha-total, no Centro de Pesquisas Geocronolõgicas 

da USP, de acordo com as técnicas descritas por Kaw as hit a (1972), 

sendo que a constante de decaimento do rubídio empregada no cál_ 

culo das idades e aquela proposta por Steiger e Jager (1977), ou 

se ja , XRb = 1,42 x IO"11 ano"1. 

As amostras de rocha datadas neste trabalho têm sua 

localização e descrição petrogrãfica apresentadas no item IV.3. 

Y.2 DADOS GEOCRONCLÓGICOS Pb/Pb 

As razões isotopicas de Pb determinadas nas amostras 

de neossoma, paleossoma e em cristais de feldspato alcalino per 

tencentes ao neossoma são apresentados na Tabela V.1 . 

As razões isotopicas obtidas em amostras de rocha-to 

ta l do paleossoma gnái. s i c o , quando lançados no diagrama isocrô_ 

nico 2 , 7Pb/2 , ,»Pb x 2#'Pb/2"*Pb, fornecem uma idade de 

2.335 ± 85 M.a., com um valor de p1 « 8,33 (figura V.1) . Como po 

de ser observado nesta figura, a amostra JA-6-J ficou claramente 

fora de re ta , assim como outros dois pontos (JA-9-A e B). 0 pon 

to JA-6-J embora seja uma amostra de rocha-total, contém maior 



quantidade de minerais nificos em relação às denais. Já os pon 

tos JA-9-A e B correspondem a amostra de partes escuras isoladas 

do paleossoma gnãissico. Portanto, composicionalmente estas três 

amostras diferem das demais. 

K.00 17.00 WOO 19.00 20.00 21.00 

FIGURA 1 . 1 - DIAGRAMA ISOCRONICO Pb/Pb PARA AS AMOSTRAS DE 
PALEOSSOMA DOS MIGMATITOS DE SÃO JOSÉ* DOS CAMPOS. 

As amostras de neossoma analisadas neste trabalho fo 

ram as mesmas que Tassinari (1988) descreveu, sendo que seus da 

dos foram obtidos no Laboratório de Geocronologia da Universida 

de de Oxford, Inglaterra. A idade do neosscma determinada no La 

boratório <Iv Oxford e de 1.275 ±240 M.a., com P1 « 8,27, enquan 

to que a idade isocronica determinada neste trabalho, após a cor 

reção do efe i to de fracionamento isotõpico das razões de Pb, é 

de 1.388 ±290 M.a., com P 1 - 8,15 (figura V.2) . 

CCMIÍ-SAO NAClCNíL Cl LNtRGIA U.-V". 
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FIGURA X . 2 - DIAGRAMA ISO CRÔNICO Pb/Pb PARA AS AMOSTRAS DE 

NEOSSOMA DOS MI6MATIT0S DE SÃO JOSÉ DOS CAMPOS. 

As análises isotópicas de Pb realizadas em dois cris_ 

ta i s de feldspàto alcalino correlacionados a um neossoma mais jo 

vem que aquele datado neste trabalho em rocha-total , têm seus re_ 

sultados expostos na Tabela V.1. As idades-modelo calculadas se 

gundo o modelo de duplo estágio (Stacey e Kramers, 1975) para es_ 

as duas amostras foram: 

Amostra JA-14 A : 1.347 M.a. 

Amostra PAJB-42 : 337 M.a. 

As amostras de gnaisses facoidais e gnaisses protomî  

lonít icos associados aos migmatitos, e de b io t i ta gnaisses as_ 

sociados aos metassedimentos, foram analisadas pelo método Pb/Pb 

e as razões isotópicas de Pb obtidas são mostradas na Tabela V.2. 

Em uma primeira tentativa todos os pontos foram lan 



çados no diagrama isocrônico 2 , 7Pb/2 i %Pb x a,«Pb/***Pb (figura 

V.3) . A melhor reta corresponde a uma idade ao redor de 

2.600 M.a., com û  « 7,91. 0 grande espalhamento dos pontos no 

diagrama é* explicado pela variação, não tanto l i to lóg i ca , mas 

sim genética destas rochas. Dessa forma esta idade seria desti 

tuída de qualquer significado geológico. 

1700 17,50 16.00 18.50 19.00 19 50 
206pb/204pfc 

FIGURA X . 3 - ISOCRONA DE REFERENCIA PELO MÉTODO Pb/Pb DOS 

GNAISSES ASSOCIADOS AOS MIGMATITOS E METASSEDIMENTOS 

DO COMPLEXO EMBU. 

Devido à íntima associação entre os migmatitos e os 

gnaisses facoidais , foram lançados no diagrama as razões isotõpi^ 

cas de Pb das amostras de paleossoma e destes gnaisses. A reta 

determinada é apresentada na figura V.4, cuja inclinação fornece 

uma idade de 2.351 ± 83 M.a., com um valor de u. • 8,29, exibin 

do concordância com aquela obtida com as amostras de paleossoma. 
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FIGURA E . 4 - DIAGRAMA ISOCRONICO Pb/Pb PARA AS AMOSTRAS DE 
PALEOSSOMA E GNAISSES FACOIDAIS ASSOCIADOS AO 
AOS MIGMATITOS DE SÂO JOSÉ DOS CAMPOS. 
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FIGURA 1 . 5 - DIAGRAMA ISOCRONICO Pb/Pb PARA OS GNAISSES 

PROTOMILONÍTICOS ASSOCIADOS AOS MIGMATITOS DE 

SÂO JOSÉ DOS CAMPOS . 



TABELA V.1 - Razões isotopicas de Pb determinadas em amostras de 

rocha-total de neossoma e paleossoma dos migmati. 

t o s , e em cr i s ta i s de feldspato alcalino. 

W DE CAMPO 

J-1-K 

J-1-L 

J-1-N 

J-1-Q 

J - l - R 

J-1-D 

J-1-E 

J-1-G 

J - 1 - I 

J - 1 - J 

JA-6-G 

JA-6-J 

JA-6-M 

JA-9-B 

JA-9-A 

JA-14-A 

JAJB-42 

ROCHA 2 0 S P b / 2 , , , P b 

Migm-Neossoma 

Migm-Neossoma 

Migm-Neossoma 

Migm-Neossoma 

Migm-Neossoma 

Migm-Paleossoma 

Migm-Paleossoma 

Migm-Paleossoma 

Migm-Paleossoma 

Migm-Paleossoma 

Migm-Paleossoma 

Migm-Paleossoma 

Migm-Paleossoma 

Migm-Paleossoma 
(p. e scura ) 

Migm.Paleossoma 
(p. escura) 

Fe ld .Alca l ino 

Feld .Alca l ino 

16,859 

16,520 

19,284 

17,837 

18,288 

19,290 

19,388 

18,847 

20,255 

19,288 

16,453 

16,371 

16,155 

18,096 

17,487 

16,657 

18,984 

a 0 7 P b / 2 0 , , P b 

15,477 

15,443 

15,673 

15,582 

15,647 

15,882 

15,913 

15,840 

16,018 

15,873 

15,435 

14,902 

15,436 

15,531 

15,415 

15,535 

15,919 

2 0 S p b / 2 0 * p b 

38,230 

37,422 

45,592 

40,582 

41,279 

43,564 

43,309 

40,597 

43,223 

43,970 

38,092 

37,507 

37,143 

38,979 

37,908 

36,345 

36,307 

Razões isotopicas corrigidas com padrão NBS-982. 
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TABELA Y.2 - Razoes isotopicas de Pb determinadas em rocha-total 
de gnaisses da região de São José dos Campos. 

N? DE CAMPO ROCHA 206Pb/20%Pb 2 0 7Pb/2 0 , ,Pb 2 0 êPb/2 0 , ,Pb 

JA-04 

JA-08 

PA-19 

PA-22 

JA-11-

JA-11-

JA-11-

JA-11-

•A 

• C 

-D 

-E 

Gn.Facoidal 

Gn.Facoidal 

Bt.Gnaisse 

Bt.Gnaisse 

Gn.Prot. 

Gn.Prot. 

Gn.Prot. 

Gn.Prot. 

18,332 

18,234 

19,810 

18,465 

17,623 

17,163 

17,674 

18,435 

15,637 

15,656 

15,805 

15,701 

15,441 

15,319 

15,372 

15,407 

41,072 

41,047 

40,048 

38,079 

37,640 

37,785 

37,392 

37,198 

Razões isotopicas corrigidas com padrão NBS-982. 
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No diagrama Pb/Pb, as razoes isocópicas dos gnaisses 

protomiloníticos associados aos migmatitos mostraram-se bastante 

dispersas. A melhor reta corresponde a uma idade de 

2.414 ±800 M.a., com valor de Uj * 7,85 (figura V.5) . 

V.3 DADOS GEOCRONOLÕGICOS Rb/Sr 

Datações pelo método Rb/Sr nesta área também foram 

realizadas por Tassinari (1988). Os dados analít icos Rb/Sr de 

Tassinari (op c i t ) e outros determinados neste trabalho são apr£ 

sentados na Tabela V.3. 

Tassinari (1988) analisando amostras de paleossoma 

dos migmatitos de São José do Campos obteve uma idade isocronica 

Rb/Sr para estas rochas de 2.473 ± 4 6 M.a. com r . i . » 0,7003. 

Quatro amostras adicionais de paleossoma foram anaH 

sadas e reunidas as de Tassinari (op c i t ) . No diagrama isocrôni 

co estas amostras apresentaram um espalhamento bastante amplo 

dos pontos em relação ã reta traçada, mostrando um desequilíbrio 

isotópico, e sugerem uma idade de 2.425 ±47 M.a., com 

r . i . = 0,706 para o paleossoma (figura V.6). 

As amostras de neossoma analisadas pelo método 

Rb/Sr por Tassinari (op c i t ) apresentaram uma idade de 

1.497 ± 46 M.a., com r . i . «0,735. Quatro amostras destes mesmos 

neossomas foram datadas neste trabalho e quando lançadas no dí£ 

grama isocrônico juntamente com as amostras de Tassinari (op 

c i t ) , também mostraram uma dispersão dos pontos em relação ã r£ 

ta . A idade obtida é de 1.434 ± 4 0 M.a., com r . i . - 0,738 (figu 

ra V.7). 
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FIGURAS. 6 - DIAGRAMA ISOCRONICO Rb/Sr PARA AS AMOSTRAS DE 

PALEOSSOMA DOS MIGMATITOS DE SAO JOSE DOS CAMPOS. 

Idod* ' I434t 40M.O 

ri > 0,73 6 t 0,001 

M8WD > 42,6 

• 7 « b / , 6 6 r 

FIGURA Y . 7 - DIAGRAMA ISOCRONICO Rb/Sr PARA AS AMOSTRAS DE 

NEOSSOMA DOS MIGMATITOS DE 3Ã0 JOSE DOS CAMPOS. 



TABELA V.3 - Dados analíticos Rb-Sr em rocha-total para as amo£ 

trás de neossoma e paleossoma dos ligmatitos de São 

José dos Campos. 

N? DE CAMPO ROCHA Rb(ppm) Sr(ppm) e7Sr/"Sr ,7Rb/,sSr REF. 

J-1-K Neossoma 202,0 97,2 0,8346 

J-1-L Neossoma 135,2 112,2 0,8121 

J-1-N Neossoma 80,3 99,2 0,7800 

J-1-Q Neossoma 102,6 141,8 0,7838 

J-1-R Neossoma 71,3 148,6 0,7654 

JA-6-A Neossoma 137,1 183,8 0,7700 

JA-6-B Neossoma 117,0 178,8 0,7695 

JA-6-C Neossoma 105,5 206,0 0,7717 

JA-6-E Neossoma 89,3 226,0 0,7685 

J-1-D Paleossoma 122,0 304,0 0,7675 

J-1-E Paleossoma 200,1 209,5 0,8001 

J-1-G Paleossoma 181,3 220,5 0,7525 

J-1-I Paleossoma 204,5 151,3 0,8408 

J-1-J Paleossoma 200,0 172,7 0,8222 

JA-6-G Paleossoma 99,9 127,3 0,7960 

JA-6-I Paleossoma 183,7 101,4 0,8671 

JA-6-J Paleossoma 114,4 377,7 0,7337 

JA-6-M Paleossoma 157,4 112,4 0,8251 

6,108 1 

3,508 1 

2,359 1 

2,110 1 

1,397 1 

2,172 N.T. 

1,905 N.T. 

1,492 N.T. 

1,150 N.T. 

1,168 1 

2,789 1 

2,390 1 

3,963 1 

3,390 1 

2,291 N.T. 

5,326 N.T. 

0,879 N.T. 

4,100 N.T. 

REFERENCIA: (1) Tassinarí, 1988 



V.4 INTERPRETAÇÃO E DISCUSSÃO DOS DADOS OBTIDOS 

A idade isocrõnica Pb/Pb de 2.335 ± 85 M.a. para as 

rochas do paleossoma dos migmatitos poderia, em princípio, r£ 

presentar a idade de formação da rocha. Contudo, levando-se em 

consideração o valor de u. = 8,33 determinado para estas rochas, 

e que indica um valor mais típico para crosta continental sup£ 

rior, a idade representaria a época de um evento metamorfico do 

Proterozóico Inferior, e portanto, um retrabalhamento sobre e£ 

tas rochas que teriam sido formadas, possivelmente no Arqueano. 

Estes dados encontram suporte nas análises Rb/Sr on 

de a idade de 2.425 ± 47 M.a. mostra-se concordante dentro do e£ 

ro experimental^ e o valor da razão inicial de Sr (r.i.) de 

0,706 pode representar retrabalhamento em ambiente de crosta con 

tinental. Ainda, o grande espalhamento dos pontos (figura V.6), 

mostra um desequilíbrio isotópico, possivelmente causado pelo me_ 

tamorfismo. 

No entanto, Tassinari (1988) obteve uma idade isocrã 

nica Rb/Sr de 2.473 ± 46 M.a., para estas rochas, com 

r.i. * 0,7003, o que fez o autor (op cit) interpretar esta idade 

como a época de formação da rocha a partir de um superevento de 

acresção crustai, com material diferenciado diretamente do manto 

superior. 

Os supereventos de acresção crustal foram descritos 

por Moorbath e Taylor (1981) e são baseados em dados isotõpicos 

de Pb, Sr e Nd. Dessa forma é bastante discutível a idéia de 

Tassinari (op cit) que defende um superevento nesta área, basean 

do-se apenas na razão inicial de Sr,, a qual poderia nem mesmo 

representar origem mantélica para este material, mas sim a par 

tir de crosta inferior. Além disso, os dados obtidos neste traba 

lho, tanto para Pb/Pb como para Rb/Sr, mostram valores de u. e 



r . i . que indicam retrabalhamento crustal de material mais anti^ 

go-

As amostras de neossoma analisadas pelo método 

Pb/Pb neste trabalho mostram uma idade de 1.388 ±290 M.a., que 

pode ser interpretada como a época da migmatização. 0 valor de 

Uj = 8,15 demonstra que estas rochas formaram-se a partir de um * 

retrabalhamento crustal. A idade de 1.434 ± 40 M.a. obtida pelo 

método Rb/Sr mostra-se concordante, dentro do erro experimental, 

com a idade Pb/Pb. 

Quanto às idades-modelo de 1.347 e 337 M.a. determi 

nadas para os cristais de feldspato alcal ino dos pontos PA-14A e 

PAJB-42, respectivamente, pode-se supor que no primeiro caso, ou 

seja , a idade de 1.347 M.a. seja resultada de uma assimilação de 

Pb mais antigo durante a cristalização do mineral. Em relação à 

idade de 337 M.a., esta pode ser explicada como uma incorporação 

de Pb radiogenico em épocas posteriores a sua formação. Entretan 

t o , a fa l ta de dados isotópicos em amostras de rocha-total deste 

neossoma mais jovem, do qual estes c r i s t a i s de feldspato fazem 

parte, inpedem a elaboração de qualquer afirmação. Dessa forma, 

em princípio, estes dados seriam destituídos de significado geo_ 

lógico. 

Para os gnaisses facoidais e protomiloníticos as_ 

sociados aos migmatitos pode-se sugerir que estes tenham sido g£ 

rados na mesma época ou logo após a formação das rochas que cons 

tituem o paleossoma. Fernandes (com. verbal) reconheceu as mes_ 

mas fases de deformação dos gnaisses facoidais para os gnaisses 

protomiloníticos, enfatizando a interpretação acima. Quanto aos 

biotita gnaisses associados aos metassedimentos nada se pode 

afirmar. 

Levando-se em consideração este fato foram lançados 

em um mesmo diagrama isocrônico Pb/Pb as amostras de paleossoma 



e dos gnaisses facoidais (figura V.4) , e a idade isocronica de_ 

terminada foi de 2.351 ± 83 M.á.. Esta idade concorda com aquela 

determinada somente com as amostras de paleossoma, igual a 

2.335 ± 85 M.a., e sugere que os gnaisses facoidais podem ter si. 

do gerados na mesma época ou logo apôs os gnaisses do paleossoma, 

e que a idade aqui determinada, próximo a 2.300 M.a, represente 

um evento met amorfico que afetou estas rochas. 

Para os gnaisses protomiloníticos, a melhor reta ob 

tida no diagrama isocrônico Pb/Pb (figura V.5) sugere uma idade 

de 2.414 ±800 M.a., que não é possível considerar s igni f icat iva , 

já que o erro é grande, e o espalhamento dos pontos ê amplo, pos_ 

sivelmente como reflexo de um evento deformacional intenso e que 

perturbou o sistema Pb/Pb. 

Através destes dados pode ser levantada a hipótese 

de que as rochas do paleossoma e dos demais gnaisses tenham sido 

formadas no Arqueano. Após i s t o , ao redor de 2.300 M.a., sofre_ 

ram, provavelmente, um evento metamórfico e deformacional, pos_ 

sivelmente relacionado ao evento orogenico do Proterozóico Inf£ 

r ior . Em épocas próximas a 1.400 M.a. alguns gnaisses foram mi£ 

matizados, provavelmente "in s i tu" , jã que mostram estruturas es_ 

tromãticas e nebulíticas. 

Durante o Proterozóico Superior houve novas injeções 

graníticas, que cortam os migmatítos na região em estudo. Este 

evento foi registrado através de idades K/Ar determinadas por 

Minioli (1971) em micas e feldspatos dos migmatítos, onde obteve 

idades entre 450 e 470 M.a. que foram interpretadas como a época 

de resfriamento regional. 
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VI. CONCLUSÕES 

A partir dos resultados obtidos neste trabalho pode 

-se concluir que: 

1) Os Métodos I e II de dissolução de rochas e A e 

B de separação química de Pb mostraram-se como procedimentos ade_ 

quados para análises isotopicas de Pb em amostras de rocha com 

teor razoável do elemento; porém, era amostras pobres em Pb somen 

te os Métodos II de dissolução e B de separação apresentaram re_ 

sultados satisfatórios. Por isso, foram adotados como procedimen 

tos químicos padrões na preparação de amostras para datação de 

çuchas pela metodologia isotõpica Pb/Pb. 

2) Através das idades Pb/Pb em rocha-total obti_ 

das para as amostras de neossoma dos migmatitos, em ambas as etja 

pas desenvolvidas neste trabalho, e comparando-2s com a idade d£ 

terminada, nas mesmas amostras, pelo Laboratório de Geocronolo 

gia da Universidade de Oxford, Inglaterra, observou-se que i idja 

de fornecida por amostras preparadas em laboratório limpo-classe 

100 e com o emprego de reagentes purificados pela técnica "sub-

boiling", é mais concordante com aquela de Oxford. Este fato en 

fatiza a necessidade de as amostras, para análises isotopicas de 

Pb, serem preparadas em ambiente desprovido de partículas e com 

reagentes de alto grau de pureza, fatores estes que restringiam 

o desenvolvimento de técnicas radiométricas mais sofisticadas no 

Brasil. 

3) 0 procedimento analítico empregado mpstroH j-esul 

dos com boa precisão para as razões isotopicas de Pb, com erros 

interno e externo menores que 0,05 e 0t1\, respectivamente, e 



um fator de f racionamento i so tópica de 0,0721 por unidade de mas_ 

sa atômica, valor este que se encontra dentro da faixa obtida p£ 

Ia maioria dos laboratórios internacionais. A exatidão é compra 

vada quando compara-se a idade das rochas do necssoma dos raigmai 

titos de 1338 ±290 N.a. obtida neste trabalho, com 1275 ±240 M.a. 

determinada em Oxford, Inglaterra. Estes resultados definem que 

os procedimentos químico-analíticos desenvolvidos neste trabalho 

fornecem dados confiáveis, podendo esta metodologia ser aplicada 

de forma rotineira em nosso laboratório. 

4) A idade de 2335 M.a. determinada para o paleos_ 

soma dos migmatitos pode corresponder a um evento metamorfico pos_ 

terior a sua formação, ocorrida, provavelmente, no Arqueano, já 

que o valor de ui = 8,33 sugere retrabalhamento crustal. Pos_ 

sivelmente os gnaisses facoidais e protomiloníticos tenham a mes_ 

ma idade, porém não foram migmatizados. Para os biotitas gnais_ 

ses, associados aos metassedimentos, não foram obtidos dados ps» 

ra uma possível interpretação. A migmatização ocorreu próximo a 

1400 M.a. atrás, idade esta fornecida pelo neossoma dos migmati_ 

tos. 

5) As isõcronas Pb/Pb de amostras de rocha-total mos_ 

tram um melhor alinhamento dos pontos sobre a reta isocronica do 

que as isõcronas Rb/Sr, que exibem um amplo espalhamento no di£ 

grama isocrônico Rb/Sr. Isto evidencia que o sistema sofreu um 

desequilíbrio isotópico, ou não se manteve fechado completamente. 

Neste sentido isõcronas Pb/Pb apresentam resultados mais confia 

veis que aqueles fornecidos pela técnica Rb/Sr. Somente para o 

caso dos gnaisses protomoloníticos o sistema Pb/Pb foi perturbâ  

do, devido aos eventos deformacionais que atuaram sobre estas ro 

chás. 
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6) As idades-modelo Pb/Pb de cristais de feldspato 

alcalino sugerem que entre estes minerais um sofreu assimilação 

de Pb mais antigo durante a cristalização do mineral. Isso restri 

tou uma idade mais antiga. Em outro caso, a incorporação de Pb 

radiogênico foi posterior ã cristalização, fornecendo idade mais 

jovem. No entanto, a ausência de dados isotópicos de Pb, em amos_ 

trás de rocha-total, impede qualquer afirmação. Dessa forma, as 

idades obtidas nestes minerais são, em princípio, destituídas de 

significado geológico. 
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APÊNDICE 1 

CALCULO PARA DETERMINAÇÃO DE IDADE DA AMOSTRA DE FELDSPATO ALCAU 

KO (PA-14 a), SEGUNDO MODELO DE STACEY E KRAMERS (1975) 

Razões isotópicas de Pb determinadas no espectróme_ 

tro de massa» e corrigidas para o efeito de fracionamento isotópi_ 

co: 

çao e: 

2 « 7 p b / 2 0 * p b = 1 5 > 5 3 5 

2 « 7 p b / 2 0 * p b „ 1 6 > 6 5 7 

De acordo com o modelo de duplo estágio , a inclina 

/*B7Pb\ - /ül£b\ 
Vth?bl \2 8 , ,Pb/i m 1 5 , 
/ 2 0 < Pb \ / 2 B t P b | " 16,657 - 11,1 
\"*Pb/ \20*Pb/i 

535 - 12,998 = Q^f>0&5 

52 

Interpolando na tabela abaixo, 

t , i 2 • °'2 x ( 0 ' 4 6 0 8 5 - 0,44457) 
(0,46659 - 0 ,44457) 

t • 1,347 G.a. 



VALORES DE INCLINAÇÃO (m) DE ISOCRONAS E RESPECTIVAS IDADES-MO 

DELO ( t ) , SEGUNDO MODELO DE STACEY E KRAMERS (1975) 

IDADE ( t ) C a . INCLINAÇÃO (m) 

0 

0,2 

0,4 

0,6 

0,8 

1,0 

1,2 

1,4 

1,6 

1,8 

2,0 

2,2 

2,4 

2,6 

2,8 

3,0 

3,2 

3,4 

0,34840 

0,36103 

0,37482 

0,38991 

0,40645 

0,42460 

0,44457 

0,46659 

0,49090 

0,51781 

0,54764 

0,58079 

0,61769 

0,65884 

0,70482 

0,75630 

0,81404 

0,87892 

COMISSÃO KACiCÜAl t t INíF.CU ».U'wt '-' 



APÊNDICE 2 

DESCRIÇÕES PETROGRAFICAS MACRO E MICROSCÓPICAS DAS AMOS 

TRÁS SUBMETIDAS ÀS ANALISES ISOTÕPICAS DE Pb. 

Amostras de Migmatitos (Neossoma e Paleossoma) 

Pontos JA-06 e JA-09 

Nestes pontos ocorrem rochas migmatizadas, produzin 

do um leucossoma róseo a esbranquiçado, de granulação média a 

grosseira, e bandas ate pegmatoides (bolsões normalmente discor 

dantes métricos a decimetricos). 0 migmatito pode apresentar ape 

nas bandas de leucossoma com "envelopes" de melanossoma (com 

hornblenda), podendo chegar a um nebulito. Em geral mostram e£ 

trutura estromatica com coloração cinza médio, e apresentam por 

ções de gnaisse fino como mesossoma (talvez paleossoma ?). 

No afloramento JA-06 foram coletadas 4 amostras de 

neossoma e 4 de paleossoma. No ponto JA-09, apenas diferenciou-

-se parte clara e escura da rocha, sendo que 2 amostras de parte 

escura foram coletadas. 

Ao microscópio o neossoma mostra a seguinte minera 

logia: microclínio, quartzo, plagioclásio, hornblenda e/ou bioti_ 

ta; como acessórios ocorrem calcita, zircão, allaníta, opacos, 

titanita, clorita. A composição é granítica (y 3A), com cerca de 

301 de quartzo, 

0 microclínio ocorre como megacrístais e também co 



mo cristais menores, estes era maior proporção. Apresentam gemina 

ção em grade, são micropertíticos e muito freqüentemente têm mir 

mequitas nas bordas. São xenomorficos e geralmente de forma ova 

lada. Têm inclusões pequenas de plagioclásio, quartzo, zircão e 

biotita. Os contatos são muito irregulares, caracterizando um cre£ 

cimento metamorfico, e em geral são parcialmente envolvidos por • 

agregados de granulação bem mais fina, com muito microclínio e, 

subordinadamente, plagioclásio. 0 microclínio também aparece em 

agregados de granulação fina poligonizados com quartzo. Apresen 

tara-se freqüentemente alterados; à luz natural a alteração mo£ 

tra-se como pontos amarronados abundantes. 

0 quartzo aparece em agregados quase monominerãlicos 

de formato bastante irregular, de granulação mais fina que os 

feldspatos. A extinção é* homogênea ou ondulante em bandas. 

0 plagioclásio ocorre em bem menor quantidade que o 

microclínio, e também em menor quantidade que o quartzo. £ xen£ 

mõrfico, com contornos bastante irregulares (crescimento metamój: 

fico), muito alterado a sericita e epidoto. Os cristais mostram 

extinção ondulante e são parcial ou totalmente envolvidos por 

uma auréola de grãos mais finos, e também apresentam sinais de 

fraturamento - recuperação. 

Como mãficos podem ocorrer hornblenda ou biotita, ou 

ambos, e semente na amostra JA-6-J ultrapassam 51 da mineralo 

gia da rocha. A biotita mostra pleocroísmo em tons amarronados e 

esverdeados, esta bem cristalizada, e em geral, com extinção ho 

mogênea; não mostra alteração. A hornblenda mostra cores entre 

verde azulado a verde claro, e os cristais maiores podem apresen 

tar variação composicional do núcleo para as bordas. 

Como minerais acessórios ocorrem raros cristais de 

calcita, zircão, allanita, opacos rodeados por titanita, e clori 

ta com inclusão de opacos. Estes acessórios aparecem em pequenos 



agregados de formato irregular e bastante esparsos. 

/. textura e granoblãstica (protomilonítica). Algumas 

amostras mostram estrutura foliada, enquanto outras são mais ho 

mogeneas. 

As amostras de paleossoma exibem a seguinte miners* 

logia: microclínio, quartzo, plagioclásio, hornblenda e b iot i ta . 

Como acessórios ocorrem opacos, t i t a n i t a , zircão, apatita, a l ia 

ni ta , calc i ta . A composição é granítica a granodiorítica, sendo 

que nas amostras JA-09 A e B é tonal í t i ca . 

0 quartzo (30 a 401) aparece em bandas, estirado ou 

levemente estirado, envolvendo agregados quartzo-feldspãticos de 

granulaçao fina. Forma muitos "ribbons" recuperados. 

O microclínio ocorre como megacristais arredondados, 

com textura mortar marcante (apresentam extinção ondulante, e a2 

guns são zonados composicionalmente), mirmequíticos a microperH 

t i c o s , e alongados, ou em agregados monominerãlicos também alon 

gados, com contatos intergrãos bastante irregulares e difusos, 

insinuando recuperação; ou em agregados de granulaçao mais fina 

poligonizados. 

0 plagioclásio (provavelmente o l igoclãs io) perfaz em 

torno de 101 da lâmina e apresenta tamanhos variados. São grãos 

alongados e com geminação po l i s s inté t i ca . Nas amostras JA-09 A e 

B a quantidade deste mineral está entre 30 e 40'». 

Os máf5.cos ocorrem em maior quantidade que no neo£ 

soma, ao redor de 10 a 15%, podendo chegar a 301 nas amostras JA-

-09 A e B, e são representados pela hornblenda e b i o t i t a , esta 

em menor quantidade. A hornblenda ê de coloração verde escura e 

mostra inclusões de epidoto ou c l inozois i ta . Está quebrada e 

alongada segundo a foliaçãp. A biot i ta mostra uma tonalidade ca£ 

tanha, e ocorre em menor quantidade; comumente envolve os cris_ 



tais de hornblenda. 

Como acessórios ocorrem opacos envolvidos por titã 

nita; zircio é relativamente abundante; apatita; allanita, calo 

ta. 

A textura é protomilonítica, e a estrutura ê band£ 

da. 

Amostras de Gnaisses Facoidais associados aos Migm£ 

titos 

Amostra JA-04 

No campo ocorre como um gnaisse facoidal onde a ma 

triz é de granulaçao fina e exibe cristais de feldspato, de cor 

branca com até 2cm, estirados. 

Microscopicamente, trata-se de um biotita gnaisse 

porfiroblãstico de aspecto homogêneo. Compõe-se, em ordem decres_ 

cente de abundância, por plagioclásio, aproximadamente na mesma 

quantidade que microclínio, quartzo e biotita. 0 quartzo deve 

perfazer cerca de 201 da rocha assim como a biotita. O microcl^ 

nio ocorre como porfiroblastos lenticulares com textura mortar 

delgada, e às vezes discordantes da foliação. 0 plagioclásio (an 

desina, 431 An) também pode formar, mas mais dificilmente, porfí 

roblastos com textura mortar estreita. Ambos, além de quartzo, po 

dem aparecer em agregados monominerãlicos e alongados. 0 quartzo 

apresenta extinção em bandas e pode estar fortemente cstirado. A 

biotita é castanha escura levemente avermelhada; altera-se a cio 

rita e contém zircão com alos pleocroicos. Acessórios: opacos 

(magnetita ?), titanita, zircão, epidoto. apatita e granada. A 

estrutura caracteriza-se por lentes de minerais felsicos rodea 

das por areas onde se concentram biotitas. A textura é protomilo 

nítica. 
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Amostra JA-08 

Em amostra de mão mostra-se como ua biotita orto 

gnaisse homogêneo, porfiroblástico, cinza médio a escuro. Apre 

senta olhos de féldspatos brancos alterados a cor de rosa de, em 

média, Icm e bastante estirados e ovalados. Ê semelhante ao do 

ponto JA-04. 

Ao microscópio difere bastante daquele coletado no 

ponto JA-04. 0 plagioclásio mostra-se como grandes cr i s ta i s que 

se destacam numa matriz composta essencialmente por quartzo. Es_ 

tão saussuritizados, e seus contatos são irregulares e arrendon 

dados. Apresentam-se geminados ou não, e a extinção onduJante e 

comum, assim como o fraturamento. Aparece em abundância similar 

ao microclínio. Ocorre também na matriz, em áreas poligonizadas 

juntamente com o quartzo e microclínio. 

0 microclínio também ocorre sob a forma de cr i s ta i s 

grandes dentro de uma matriz fina, ou então em megacristnis es_ 

parsos discordantes, ao redor dos quais a foliação sofre desvio 

(são sincinemãticos). Podem apresentar geminação em grade e nu 

cropertitas. Os contatos são irregulares e os grãos arredondados, 

sendo envoltos, em geral, por uma auréola delgada de plagtocia 

s io e microclínio de granulação fina, e também por pequenas rair 

mequitas. Podem constituir grãos pequenos poligonizados, na ma 

t r i z , juntamente com quartzo e plagioclásio. 

0 quartzo ocorre sob a forma de "ribbons", <>u eBl 

grãos poligonizados, ambos na matriz de granulação fina» o u a i ü 

da como cr i s ta i s maiores em baldas de granulação mais grosseira 

e ricas em feldspaf*-. É o principal constituinte da matriz poH 

gonizada, sendo acompanhado por microclínio (em menor quantida 

de) e um pouco de plagioclásio. 

A biotita concentra-se em bandas descontínuas ou 
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nas sombras de pressão dos megacristais de microclínio. Seu pleo 

croísmo varia entre marrom, amerelo pálido e castanho esverdeado. 

Como mineralogia acessória ocorrem titanita, opacos, zircão e al_ 

lanita, os dois últimos causando alos pleocrõicos na biotita. 

A estrutura é lenticular, onde os feldspatos e o 

quartzo concentram-se em lentes descontínuas assim como os aces_ 

sérios. A granulometria é fina/média, bastante inequirreguiar bî  

modal, com grlos maiores de feldspato (inclusive megacristais de 

microclínio) imersos numa matriz bastante fina. Esta matriz apa 

rece em pequenas lentes ou é intersticial aos grãos maiores. A 

textura é granoblastica e protomilonítica. 

Amostras de Gnaisses Protomiloníticos associados aos 

Migmatitos 

Ponto JA-11 

Em amostra de mão é um gnaisse protomilonítico com 

turmalina, biotita, muscovita. Em geral mostra um aspecto homog£ 

neo, mas localmente é bandado (bandas quartzo-feldspãticos sub-

cent imétricas). Coloração cinza médio e granulometria média a fi 

na. Os feldspatos mostram-se arredondados e rotacionados. Não se 

observa lineação de estiramento mineral. Neste afloramento foram 

coletadas 4 amostras. 

Ao microscópio pode ser denominado biotita gnaisse 

tonalítico-granodiorítico protomilonítico com turmalina. 

0 plagioclãsio, provavelmente oligoclásio, perfaz 

40 a 501 da lâmina. Aparece em porfiroblastos ovalados ou rar£ 

mente retangulares, ou na matriz em grãos menores. Estão bastan 

te saussuritizados. Podem estar gerainados polissinteticamente. A 

presentam zonação composicional e, às vezes, extinção ondulante. 

0 quartzo constitui grande parte da matriz junto com 



os mâficos, formando faixas de granuiação bastante f ina. Estio 

poligonizados ou em faixas de "ribbons" recuperados. Representa 

20 a 301 da lâmina. 

O microclínio ocorre como grãos ovalados ou mais 

alongados, mirmequíticos, rodeados por grãos menores, ou então 

na matriz. Perfaz 101 da lâmina. 

A biot i ta mostra coloração castanha, constituindo 

cerca de 101 da mineralogia da rocha. £ de gr anui ação fina e às 

vezes está bastante alterada para c lor i ta . 

Como acessórios ocorrem muscovita, apatita, z ircão, 

a l lani ta , turmalina e c lor i ta . 

A estrutura é fol iada homogênea, e a textura é pro 

tomilonítica com olhos de plagioclás io rotacionados, com sombras 

de pressão, em uma matriz mais fina com muito quartzo "ribbon". 

Amostras de Biot i ta Gnaisses associados aos Meta£ 
sedimentos não Migmatizados 
Amostra PA-19 

No campo trata-se de um corte de estrada com aflor£ 

mento de rochas frescas. Em amostra de mão é um biot i ta protoni 

lonítico fino a muito fino com raros microporfiroblastos de 

feldspato. Embora a rocha apresente algumas bandas quartzo-felds_ 

pãticas, em seu aspecto geral mostra-se homogênea. Apresenta uma 

lineação mineral bastante pronunciada (agregados quartzo-feldspá 

ticos + b i o t i t a ) , indicando cisalhamento. 

Ao microscópio pode ser denominado biot i ta gnaisse 

granodiorítico protomilonítico quartzoso. 

0 quartzo ê bastante abundante, ao redor de 40$. 

Forma "ribbons" ou participa de uma matrix poligonizada, ao lado 

do microclínio. 
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O plagioclâsio está entre andesir.í e labradorita 

(20 - 521 An) e aparece como agregados quase ccnominerílicos to 

dos quebrados e alterados, com contornos interjrãos denteados e 

associados a grãos f inos . Também podem ocorrer como megacristais 

ovalados apresentando recuperação. 

O microclínio pode formar agregades quebrados, com 

contatos intergrãos denteados e associados a nuitos subgrãos, ou 

ocorrer como cr i s ta i s i so lados , ou ainda na matriz junto com o 

quartzo. São mirmequíticos. 

A biot i ta (aproximadamente 301 da lamina) é de colo 

ração castanha avermelhada alterando-se a c lor i ta , com muita ti_ 

tanita associada e , às vezes , com inclusões de zircão e al lanita . 

COmo acessórios ocorrem t i tani ta , apatita, ca l c i ta , 

c lor i ta (retrometamõrfica), e um pouco de zircão e a l lani ta . 

A lâmina mostra uma estrutura foliada homogênea e 

textura protomilonítica. Notam-se dobras apertadas com a fo l ia 

ção principal em posição plano axia l , e preservando nas charnei_ 

ras uma anterior. 

Amostra PA-22 

Também é um afloramento de corte de estrada, fres_ 

co. A rocha é um biotita gnaisse homogêneo com esparsos olhos de 

feldspato, e raras bandas quartzo-feldspáticos. £ de granulação 

fina a média e mostra uma líneaçâo mineral, embora menos pronun 

ciada que aquela do ponto PA-19. 

Em lâmina delgada a rocha pode ser denominada horn 

blenda-biotita gnaisse tonalítico. 

0 plagioclásio ocorre como grãos xenomõrficos de 

tamanhos nuito variados, com zonação composicional e alongados 
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segundo a foliação, as vezes arredondados e em grão maiores cora 

zonas de sombra de pressão onde cresceram cristais de biotita. 

As vezes apresentam extinção ondulante com indícios de recupera 

ção. Normalmente estão pouco alterados, mas às vezes podem estar 

com vários pontos de alteração a epidoto e um pouco de muscovita, 

em grãos com muitas inclusões orientadas de quartzo. Estes pia 

gioclãsios aparecem em agregados lenticulares alongados segundo 

a foliação, com contatos irregulares e difusos entre si, e com 

geração de subgrãos. A orientação das inclusões varia de grão pji 

ra grão. 

O quartzo ocorre em quantidade pouco menor que o 

plagioclãsi.o, e geralmente em agregados alongados, quase mo nona 

nerálicos, com contatos irregulares e poligonizados, com parte 

dos grãos estirados e extinção ondulante marcante. 

Os mãficos, hornblenda e biotita, perfazem cerca de 

301 da lâmina. A biotita mostra coloração castanha clara e extin 

ção ondulante. A hornblenda exibe cor verde clara e inclusões de 

biotita tendendo a formas aciculares segundo as clivagens. 

Como acessórios ocorrem titanita, opacos e zircão 

que causa alos preocróicos na biotita. 

A estrutura é laminada descontínua (os mãficos se 

concentram em lâminas). A foliação é de, no mínimo, segunda gera 

ção, pois hã charneiras de microdobras intrafoliais desenhadas 

por biotitas. A textura é granolepidoblástica de granulome»ria 

média a fina e inequigranular. 
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