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Resumo. A datacdo por tragos de fissdo aplicada em estudos do Plio-Quaternario é pouco
conhecida no Brasil. O objetivo principal do presente manuscrito é expor e fazer ampla divulgagao
das potencialidades desta metodologia aos pesquisadores que atuam nesse dominio temporal
das ciéncias da natureza no nosso pais. Para tal sdo apresentados detalhadamente todos os
aspectos da datagao por Tracos de Fissao. Sao abordados os principios basicos da datagao por
Tragos de Fisséo, a equagao da idade, precisao e acuracia, as técnicas analiticas utilizadas em
fungéo das particularidades e natureza dos materiais, suas limitagdes assim como 0s casos
de sucesso. Também sdo mostrados diversos estudos de caso com exemplos de utilizacdo da
metodologia nas variadas areas de aplicagao de pesquisas do Plio-Quaternario, inclusive em
argueologia.
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Abstract. FISSION TRACK DATING AND PLIO-QUATERNARY GEOCHRONOLOGY. The application of
fission tracks dating in Plio-Quaternary studies is poorly known in Brazil. The main objective of
this manuscriptis to present and greatly disclose the potential of this methodology to researchers
working in this temporal field of natural sciences in our country. For this, all aspects of the fission
tracks dating applied to materials of the Plio-Quaternary are presented in details. The basic
principles of fission tracks dating, the equation of age, precision and accuracy, the analytical
techniques used in function of the particularities and nature of the materials are addressed, as
well as its limitations and cases of success. Also, there are several study cases with examples of
the use of the methodology in various areas of application in Plio-Quaternary research, including
archeology.
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1 Introducao

O método de datacao por Tragos de
Fissao (TF) é hoje amplamente utilizado nas
investigacdes de eventos de baixa temperatura
nas mais diversas areas. Em geologia, 0 método
tem sido aplicado em estudos de eventos
tectonicos, como exumagao ou soterramento
de blocos, reativagao de falhas, mineralizacoes,
intrusbes magmaticas, historias térmicas de
bacias sedimentares, além de estudos em
geomorfologia quantitativa (Wagner & Van Den

Haute, 1992; Braun et al, 2006). Este método
termocronoldgico permite quantificar a duragao
e as taxas de resfriamento e/ou aquecimento
dos eventos da superficie e sub-superficie
terrestre. Tipicamente, os materiais utilizados
sdo 0s minerais apatita, zircao, esfeno, epidoto e
os vidros, tefras e obsidianas. Em geocronologia,
na maioria dos casos, o intervalo de tempo
considerado é da ordem de varios milhdes até
centenas de milhdoes de anos. Entretanto, esse
nao é o unico dominio temporal do método TF.
Com efeito, ele também é aplicado em estudos
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mais recentes, do Plio-Quaternario, onde o lapso
de tempo a ser considerado é dos ultimos 6
milhdes de anos, o que torna a metodologia
particularmente interessante, principalmente por
utilizar materiais de silica. Nos materiais de silica,
como as obsidianas, a datagdo so é possivel
porgue os teores de uranio sao elevados. O
método de datagao por TF quando aplicado aos
materiais do Plio-Quaternario permite investigar
a evolucao e impacto dos seres humanos sobre
0 ambiente, além de estudar os processos
geoldgicos e estabelecer uma correlagédo e
sequéncia temporal entre os eventos. Tendo
como motivacao principal a divulgacao das
potencialidades e limitacdes da datacdo por
Tragos de Fissado aplicada ao periodo recente da
histéria da Terra e da humanidade, foi elaborado
este manuscrito, no qual é apresentado o estado
da arte em geocronologia do Plio-Quaternario.
Sao apresentados os principios da datagao
por Tragcos de Fissao, a derivacao da equagao
da idade, precisdo e acuracia das idades TF,
datacao dos diversos materiais, obsidianas e
tefras, minerais, artefatos e suas aplicagdes em
pesquisas do Plio-Quaternario e arqueologia,
constituindo-se desta forma em um verdadeiro
manual de termocronologia para aqueles que
desejam aprofundar-se nas datagoes TF do Plio-
Quaternario.

2 Fissao nuclear e geocronologia

A fissao espontanea € um dos processos
de desintegragéo nuclear que afeta os is6topos
pesados de ndmero atdmico Z = 90 e de numero
de massa A = 230. Assim, 0s isotopos que
flssionam espontaneamente pertencem a série
dos actinideos, os quais na maioria decaem
igualmente através de outros processos, entre 0s
quais a radioatividade a.

Os unicos que devem ser considerados
sobre a Terra, por razbes de abundancia, sao
0s isotopos naturais 2%2Th, #3%U e #3¥U. Todavia,
para esses, a fissdo tem uma probabilidade de
ocorréncia muito menor do que a radioatividade
a (tabela 1). No caso mais favordvel, caso do
2%, ha somente uma fissao a cada dois milhdes
de desintegracdes a. Considerando as taxas
relativas de fissdo espontanea do tério e do uranio

(tabela 1, coluna da direita), deve-se considerar
apenas o isotopo U em geocronologia pelos
tragos de fisséo (TF).

A fissdo espontanea do #®U deu origem
a dois métodos de datacdo. No método U-Xe
(Khlopin & Gerlin, 1947) e seus desdobramentos
(Shukolyukov et al., 1974; Meshick et al., 1987),
o0 importante é a quantidade dos isotopos
fissiogénicos do xendnio. Tendo permanecido
em um estagio anedotico, eles se aplicam
somente para 0S minerais ricos em uranio cujas
idades sdo mais antigas do que o Plioceno (>5,3
Ma). Na datagao por tragos de fissdo, considera-
se 0 dano de irradiacao causado, no mineral ou
no vidro, pelo relaxamento da energia de fissdo. A
acumulacao desses danos, ou 'tracos de fissao’,
a partir de um tempo t, a ser definido até o tempo
presente, permite obter a idade de um 'evento’
conquanto que se conheca o teor em uranio na
fase a ser datada. Utiliza-se para isso uma outra
propriedade desse elemento, a fissdo induzida de
235 por captura neutrénica. Com efeito, a partir
dafissdoinduzida do ?*°U por captura de néutrons
térmicos e da relagcao natural 22°U/?%U, é possivel
determinar o contelddo de #®U das amostras a
serem datadas. A datagado por tracos de fissao
foi introduzida, de um ponto de vista tedrico, por
Price & Walker em 1963 e logo no ano seguinte,
os resultados dos primeiros programas-teste
foram publicados (Fleischer et al., 1964, Maurette
et al., 1964). A datagao por tragos de fissao foi
progressivamente reconhecida como um dos
grandes métodos da geocronologia isotopica. Ela
é notoriamente indispensavel em geomorfologia
quantitativa, ou na reconstituicdo da historia
térmica e tectdnica de bacias sedimentares
(Wagner & Van den Haute, 1992). Na datagéo das
rochasvulcanicas, elaéparticularmente adaptada
no tratamento dos termos mais acidos, ou seja,
das rochas mais ricas em silica. E precisamente
esse Ultimo aspecto que constitui o seu principal
interesse nas aplicagbes em geologia do Plio-
quaternario até a Pré-Historia.

3 Da fissao aos tragos de fissao
Durante a fiss&o, o nlcleo de um atomo de

uranio gera dois nucleos-filhos, ou fragmentos
de fissdo, de massas quase idénticas (Fig. 1),
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e estatisticamente com 2,07 néutrons livres.
Os produtos leves de fissdao sao isétopos
notadamente de Br, Kr, Sr, Zr, e para os fragmentos
pesados, de |, Xe, Cs, Ba, La. A energia liberada no
momento de uma fissao, da ordem de 200 MeV,
€ muito superior aquela de uma desintegragao
a, sempre inferior a 10 MeV. Mais de 80% dela
incumbe aos fragmentos de fissédo sob a forma
de energia cinética (Fig. 2), o resto repartindo-
se entre particulas ejetadas, néutrons, elétrons,
neutrinos e as radiagdes gama de relaxamento.
A conservagao da quantidade de movimento faz
com gue os fragmentos de fissao sejam ejetados
linearmente segundo direcoes opostas. Nos
minerais e vidros naturais, que sdo bons isolantes,
o percurso de um fragmento de fissdo se situa
em torno de 7-8 uym para o zircao (Krishnaswami
etal, 1974), 9-10 um para a apatita (Bhandari et
al., 1971) e 12 um nas micas. A energia de uma
flssao, muito superior aos poucos eV das energias
de ligacao entre os atomos das redes cristalinas
tridimensionais ou daquelas que constituem as
cadeias silicatadas dos vidros naturais, é assim
dissipada localmente. Sendo os atomos-filhos da
fissao fortemente ionisados, admite-se, como no
modelo de pontas de explosao iénica de Fleischer
et al. (1965a), que eles provocam importantes
danos de irradiagao, conduzindo, ao longo de sua
trajetoria, a uma zona linear muito deprimida em
atomos, rodeada de um halo, ele mesmo muito
perturbado (Fig. 3). Um modelo alternativo para
explicar o mecanismo de formacgédo de tragos
de fissdo € o modelo de pico térmico (thermal
Spike model) proposto por Seitz & Koehler em
1956 (apud Toulemonde et al, 1993). Neste
modelo é postulado que a transferéncia de
energia se da por processo térmico. Diversos
autores (Toulemonde et al.,, 1993; Szeines, 1996;
Chadderton, 2003) revisitaram este modelo e o
consideram adequado para descrever aformagao
de tragos latentes em materiais como obsidianas
e minerais. A observagao desses 'tracos' em
microscopia eletronica de transmissao mostra
qgue o diametro desse halo nao ultrapassa
uma centena de Angstroms. Assim, ndo sendo
visiveis em microscopia optica, essas estruturas
nomeiam-se 'tracos latentes'. E a perenidade
destas ‘cicatrizes’ nos minerais e vidros naturais
que é utilizada na datacao por tragos de fissao.
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Figura 1. Distribuicdo em massa dos fragmentos de
fissao induzida de 2*U por captura neutronica e de fissao
espontanea de 22U (segundo Von Gunten, 1969).

Figure 1. Mass distribution of 2°U induced fission
fragments by neutronic capture and spontaneous fission
of 238U (according to Von Gunten, 1969).
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Figura 2. Distribuicdo da energia cinética devida aos
fragmentos de fissdao espontanea de 2Cf. Sao os
fragmentos mais leves que possuem as energias mais
altas (segundo Whetstone, 1963).

Figure 2. Distribution of kinetic energy due to spontaneous
fission fragments of ?52Cf. The lightest fragments have the
highest energies (according to Whetstone, 1963).
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Figura 3. Mecanismo de formacdo dos tragos latentes
nos minerais, segundo o modelo de pontas de explosao
idnica de Fleischer et al. (1965a). A) lonizagdo ao longo
da trajetéria de um fragmento de fissdo; B) Repulsdes
coulombianas resultantes; C) Relaxamento da regiao
perturbada deixando ao longo dessa trajetéria uma zona
central deprimida em atomos, circundada por uma regidao
de rede sob tensao elastica enriquecida em intersticios
(segundo Fleischer et al., 1975).

Figure 3. Mechanism of formation of latent tracks in
minerals, according to the ‘ion explosion spike' model of
Fleischer et al. (1965a) A) lonizations along the trajetory
of a fission fragment; B) Resulting Coulombian repulsions;
C) Relaxation of the disturbed region leaving along this
trajectory a central zone lacking in atoms, surrounded by a
network region under elastic tension enriched in interstices
(segundo Fleischer et al., 1975).

Os tracos latentes possuem um forte
potencial quimico e sdo consequentemente
suscetiveis de reagir mais fortemente face as
solucbes agressivas. Assim é possivel, gragas
a um agente quimico apropriado, alargar esses
tracos por dissolugao preferencial até os tornar
visiveis em microscopia optica ao longo da maior
parte de seus comprimentos. Em geocronologia,
sao os tracos assim ‘revelados’, intersectando
uma superficie de polimento do material a ser
datado, que sdo utilizados. Geralmente, efetua-
se um ataque com auxilio de acidos (Wagner &
Van den Haute, 1992, p. 240-242). No processo
de revelacao dos tracos de fissao, com o uso de
reagentes quimicos, todos os materiais sofrem
um ataque superficial conhecido como bulk
etching. Nos minerais, a dissolugao inicia-se
praticamente a partir da zona desorganizada que
constitui o nucleo do trago latente, o que conduz
a formas de aparéncias tubulares; nos vidros,
ela afeta mais sensivelmente o material sao.
Como conseqiiéncia, nesses Ultimos materiais,
uma pelicula superficial é dissolvida e os tracos
apresentam uma morfologia diferente, seja
circular (tragos perpendiculares a superficie),
seja mais ou menos eliptica (conforme sua
obligliidade sobre esta superficie) (Fig. 4). Por
outro lado, ndo é o percurso total dos fragmentos
de fissdo que pode assim ser revelado. Os
ultimos dois micra de fim de percurso, la onde
os danos de irradiacdo sdo menos intensos,
permanecem sempre aquém do dominio do
visivel. Trata-se da relagao entre a zona mais
danificada (electronic stopping power) e a zona
menos danificada (nuclear stopping power) de
tragos de fissdo. A observacdo dos tracos de
flssao sendo sempre praticada por microscopia
Optica em transmissao, a datacao TF se aplica
assim em minerais e vidros transparentes, ou
gue, como no caso da obsidiana, tornam-se
transparentes quando em finas espessuras. Na
flgura 5 observa-se o0 aspecto ‘cometa’ dos tragos
nos minerais, um efeito optico devido a reduzida
profundidade do campo de magnificacao utilizada
de 1250x. Na obsidiana, a presenca de tragos
muito arredondados com outros muito mais
finos é devida ao comportamento deste material
descrito na figura 4, precedente: os tracos mais
flnos sado os ultimos a terem tido contato com o
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Figura 4. Esbogos ilustrando a influéncia, sobre a morfologia dos tragos, da velocidade relativa de dissolugao ao longo
dos tragos latentes e em uma superficie ndo perturbada. A) Tragos latentes em mineral (esquerda) e em vidro (direita).
B) Tragos revelados em mineral (esquerda) e em vidro (direita). A diferenga entre minerais e vidros é devida a maior
reatividade destes ultimos em relagao a solugao utilizada para a revelagdo dos tragos. A prépria superficie de observagao
dos tragos revelados é igualmente o resultado da dissolugdo de uma fina pelicula superficial.

Figura 4. Sketches illustrating the influence on tracks morphology of the relative velocity of dissolution along the latent
tracks and on an undisturbed surface. A) Latent tracks in mineral (left) and glass (right). B) Echting tracks in mineral (left)
and glass (right). The difference between minerals and glasses is due to the greater reactivity of the latter in relation to
the solution used for tracks revelation. The observation surface of the revealed tracks is also the result of the dissolution

of a thin surface film.

reagente devido a dissolugao superficial do vidro,
observada em magnificagao 500x. Os tragos
mais longos medem em torno de 11 micra para
0 zircao; apresentam um diametro médio de 6,5
micra nas obsidianas.

4 Derivagao da equacao da idade

O numero de atomos de 28U que
decaem por fissdo espontanea € uma fracao
constante A/A, de todas as suas desintegragoes
naturais. Consequentemente, o numero N_ de
tracos de fissdo espontanea acumulados por
unidade de volume ao longo do tempo tem um
volume compreendendo N, atomos de ***U sera
dado pela equagao 1.

NFENm(eM* —1)

\d [Eq. 1]

A densidade numero.cm® p_ de tragos
de fissao suscetiveis de serem revelados na
superficie de um mineral se expressa pela
equacao 2.

A
ps = kﬁA—;stssts (™ —1) [Eq. 2]

Onde:

A, e A sdo respectivamente as constantes
de decaimento por fissdo espontanea e total
(A, =N*A), A, a constante de decaimento por
radioatividade a;

R,.s 0 percurso médio revelavel de um
fragmento de fissao e;

k,, fator de proporcionalidade que
caracteriza a eficacia de contagem dos tragos.

Este dltimo parametro  pode  ser
considerado como um fator experimental cujo
valor depende dos protocolos de revelagdo dos
tracos e de seus critérios de reconhecimento.
A constante de fissdo espontanea sendo muito
pequena face a constante de decaimento
por radioatividade o, considera-se que A=A,
(Tab. 1). Os Unicos trabalhos realizados para a
determinacao da constante de fissao espontanea
A; a partir de estudos de tragos de fissdo foram
aqueles desenvolvidos por Hadler et al. (1981)
e Guedes et al. (2000), cujos valores obtidos se
estabeleceram em 8,6x10""" anos e 8,35x10°"
anos, respectivamente. Observa-se que estes
valores sao muito proximos do valor de consenso
admitido pela comunidade cientifica atualmente
que € de 8,5x10"'" anos.
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Figura 5. Tragos de Fissdo espontaneos de 28U em um zircao (A) e tragos de fissao induzida de °°U em uma obsidiana (B).
Os tragos sao observados em microscopia éptica em luz transmitida e magnificagao de 500x. Condigoes de revelacao:
zircao, solugao eutética de NaOH-KOH a 220°C durante 48 horas (cliché G. Toro); obsidiana, solugdo de HF 20% a 40°C
durante 120 segundos (cliché G. Bigazzi).

Figure 5. Spontaneous fission tracks of 28U in a zircon (A) and induced fission tracks of 25U of an obsidian (B). The tracks
are observed under optic microscopy with transmition light and magnification 500x. Etching conditions: zircon, NaOH-
KOH eutectic solution at 220°C for 48 hours (figure by G. Toro); obsidian, HF solution 20% at 40°C for 120 secondes (figure
by G. Bigazzi).

Tabela 1. Os is6topos naturais que fissionam espontaneamente 232Th, 238U e 235U.
Table 1. Natural isotopes that fission spontaneously 232Th, 235U and 238U.

Isétopo Ad* Ar* Tk
232Th 1,4x1071° 1,0x10°%! <5x107 "
25k 9,8x10°1° 1,0x10" =106
28y 1,5x1071° 8,5x10°"7 1
* ha e Af, constantes de desintegracdo total e por fissdo espontanea,
respectivamente.

1 ** Taxa relativa ao 2**U de producdo de tragos de fissdo espontinea
durante o Plio-Quaternario.
*#% Calculada para uma razao Th/U=4
wan DSULBY = 7,05%10°,
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Por outro lado, em estudos do Plio-
Quaternario t<5,3 Ma, o termo exponencial se
reduz a série 1+A tHA /2! +.. 1+A t. A equagéo
2 se reduz entao a:

ps = ksAfRass Nasst [Eq- 3]

Da mesma forma, apos irradiagao desse
material por néutrons térmicos em reator nuclear,
a densidade de tracos de ?®U que é possivel
revelar se expressa por:

pi = kiRa3sNagso® [Eq. 4]

Onde o e ® sao respectivamente a se¢ao
de captura de um néutron termal por um atomo
de urénio 235 e a fluéncia néutrons.cm?.sec’
utilizada. A combinagéo das equacgdes [3] e [4]
fornece uma primeira forma da equagao da idade:

Onde:
t = g{;[—‘}& [Eq. 5]
f pi
k=k/k =1 em  dadas  condigbes
experimentais e | expressa a razao isotopica
N,oe/N, .o 1=7,2627x107.

A energia de fissdo e as massas dos
fragmentos de fissdo espontanea de ?2%U
e induzida de ?®UJ sendo muito proximas,
R,s=R,,=1. O surgimento do pardmetro ¢
estd associado a geometria das superficies de
contagem dos tragos; g=1 quando tragos de
filssdo espontaneo e induzido sdo determinados
nas superficies internas obtidas por polimento, e
0,5 para atécnica do detetor externo (ver adiante).
A medida absoluta das fluéncias de néutrons
termais pode ser realizada diretamente através da
medida da radioatividade induzida em monitores
constituidos de fios ou de pastilhas de ouro ou
de cobalto irradiados com as amostras a serem
datadas (Van den Haute et al., 1988; Wagner &
Van den Haute, 1992). Entretanto, na maioria
dos laboratdrios, utilizam-se, por comodidade,
dosimetros de vidro dopados com uranio. A
densidade de tragos de fisséo induzida r, que se
pode revelar é proporcional a fluéncia seqgundo a
equacgao 6:

® = Bpa [Eq. 6]

Onde B é uma constante. Assim, a equagao
da idade se escreve sob uma outra forma
operacional:

[Eq. 7]

A obtencado de umaidade TF é adquirida por
meio de trés contagens de tragos em microscopia
Optica. A utilizagao da equagao 7 repousa sobre
uma calibragao do paréametro B da equacao 6,
a partir de uma irradiagao, ou de uma série de
irradiagdes cuja dosimetria € determinada de
maneira independente. A dosimetria neutronica é
obtida com o uso de vidros dopados em uranio
e filmes finos ou por ativagao neutrénica. Um
trabalho mais recente mostra que ambas as
dosimetrias s&o precisas e equivalentes (Soares
et al., 2014). Para compensar um eventual erro
na dosimetria neutrénica, a constante de fisséo
espontanea (A,) pode entéo ser considerada na
equacao 7 como um parametro independente
cujo valor é ajustado a partir da 'datagao’ de
amostras de referéncia de idade t conhecida
através de outros métodos isotdpicos (ver entre
outros Wagner &Van den Haute, 1992; Bigazzi et
al., 2005b; McDowell et al.,, 2005). Disto resulta
a variabilidade dos valores de A utilizados no
passado. Os padrbes utilizados sao rochas
vulcanicas que nao sofreram nenhuma influéncia
térmica desde sua erupgao.

A equacdo da idade também pode ser
escrita,agrupando o conjuntode suas constantes,
sob uma forma mais condensada (Eq. 8).

1B
t = gC_Ps pd. com { = a5
pi Af

[Eq. 8]

A vantagem em escrever a equagao
desta forma (Fleischer & Hart, 1972) surge
imediatamente. Basta calibrar o parametro ¢
zeta, para determinadas condi¢coes de analise,
a partir de amostras de idades conhecidas,
sem haver necessidade de fazer hipoteses
sobre o valor real das constantes utilizadas e a
equacao permite eliminar qualquer medida de
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dosimetria neutronica. Cabe salientar que € é
um parametro especifico de cada analista cujo
valor é estabelecido pela acuracia na contagem
dos tragos espontaneos e induzidos da amostra
padrdo. Este procedimento é analogo aquele
utilizado para as datagdes por “°Ar/*Ar (Dickin,
1995).

A exatiddo de uma idade TF depende,
portanto, antes de tudo, das exatidoes das
datacOes isotopicas realizadas em amostras-
padrdo, que podem ser estimadas em 2-3%. A
precisdo sobre os parametros B da equacgéo [7] e
¢ da equacéo [8] se situa em geral, conforme os
laboratorios, em torno de 1-2%. A precisao sobre
uma idade TF se deduz das incertezas sobre a
medida das densidades de tracos segundo a
equacgao 9.

(RIS

[Eq. 9]

Nos vidros, como nas obsidianas ou
aqueles utilizados em dosimetria neutrénica,
onde a distribuicdo do uranio é homogénea,
a distribuicao das contagens de tragos é
poissoniana, e a equagao [8] se reduz na equagao
10.

1 1

ot 1
==t =+ = [Eg. 10]

Onde N, N, e N, séo respectivamente
0s numeros de tracos fosseis e induzidos da
amostra a ser datada e o numero de tragos
induzidos associados ao dosimetro.

Como a precisédo sobre p e p, pode
facilmente ser reduzida a 2%, as vezes até
menor, a precisao sobre uma idade TF plio-
guaternaria repousa essencialmente sobre o
numero relativamente menor de tragos fosseis
que podem ser contados. O 'método absoluto’
da equagao [7] foi geralmente utilizado até os
anos 1980, a partir dos quais foi rapidamente
eliminado, para os minerais, em proveito da
‘calibracdo zeta' da equacéo [8]. O unico dominio
em que ele verdadeiramente tenha perdurado é

aquele da datagao de vidros entre outros (Bonetti
et al., 1998; Dorighel et al., 1998; Bigazzi et al.,
2008), embora a equivaléncia entre os dois
métodos tenha sido demonstrada (Balestrieri et
al., 1998).

5 A datagao das obsidianas

As obsidianas estdo entre as rochas
vulcanicas mais ricas em silica (>65% em
massa). Elas sdo a contrapartida 'vitrea' dos
riolitos, formas ‘vitrofiricas” de um mesmo
magma, todos os termos intermediarios entre
estes dois extremos podem existir. A fase vitrea
das obsidianas geralmente contém de 3 a 5 ppm
de uranio, mas pode atingir uns 15 ppm, como
aquelas da ilha de Lipari, ao norte da Sicilia.

Encontra-se poucas obsidianas ante-
nedgenas (>34 Ma), devido a desvitrificagdo
que afeta sua matriz vitrea. Nestas condicoes
as densidades de 'tracos fdsseis' que elas
contém, ou seja oriundas da fissao espontanea,
guase sempre sao inferiores a 10* por cm?. Em
contrapartida, as densidades de tragos induzidos
sao em geral da ordem de 1 a 3x10° por cm?
conforme a escolha da fluéncia, ou seja de 10
a 30 vezes mais elevadas. Como por outro lado
a reparticdo do uranio nesses vidros é muito
homogénea, para a datagao por TF as densidades
de tracos fosseis e induzidos sdo determinadas
sobre dois fragmentos diferentes. Sabendo
que o fragmento irradiado em reator tera uma
densidade de tragos p, =p.tp, as equagdes da
idade 7 e 8 tornam-se (Eq. 7' e 8"):

£ — oIB Ps
“E b —ps' O [Eq. 7]
e
t=1¢ Ps pd [Eq. 8]
Pirr — Ps

As equacgbes da idade 7' e 8 sempre
admitem que R,.=R,.., 0 que foi efetivamente
verificado no caso de registro dos tragos de
flssdo nos vidros (Bigazzi et al, 1991). Os
tracos fosseis e induzidos deveriam assim, nas
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obsidianas, apresentar a mesma distribuigcao
de comprimentos. Ora, constata-se que isso €
raramente observado. Se caracterizarmos, nos
vidros, o tamanho de um trago pelo seu 'diametro’,
quer dizer, para aqueles que sao elipticos (Fig. 5),
pelo comprimento de sua corda maior, constata-
se, na maioria das vezes, uma distribuicao dos
'diametros’ dos tragos fosseis claramente
em decalagem para valores menores quando
comparados com aqueles dos tracos induzidos
(Fig. 6). Neste caso, se D_e D, sdo os diametros
meédios dos tragos fosseis e induzidos, a razéo
D./D, torna-se inferior a 1 e a idade aparente
t,, obtida ndo €& mais aquela da colocagéo
da obsidiana, mas uma idade inferior sem
significado geoldgico. Dois métodos de corregao
dessas idades aparentes foram propostos, que
repousam sobretrés hipdteses: (i) oencurtamento
dos tragos fosseis é devido a uma reorganizagao
parcial dos tracos latentes, que altera sua eficacia
de revelagao seja k <k, (ii) pode-se obter efeitos
similares em tragos induzidos produzidos em
reator nuclear através de tratamentos térmicos
apropriados em laboratdrio, e (iii) sob a condicao
de que o encurtamento natural nao atinja valores
extremos, todos os tragos fosseis sao revelaveis.
Até o presente momento a experiéncia nao
contrapos essas condigoes.

5.1 O método da corregao pelos diametros

Neste meétodo de Storzer & Wagner
(1969) procura-se determinar a perda de
densidade de tragos fosseis que corresponde
ao encurtamento médio observado entre os
tragos fosseis e induzidos. Primeiramente se
estabelece, a partir de diferentes aquecimentos
térmicos de tragos induzidos, uma curva de
calibragao entre as diminuigbes correlativas
do diametro médio e da densidade revelavel de
tracos induzidos produzidos em reator nuclear.
Essas medidas sdo efetuadas em fragmentos
de obsidiana aquecidos a uma temperatura
suficientemente elevada tipicamente 500°C
durange 2 horas antes da irradiagdo em reator
nuclear para eliminar qualquer traco féssil pré-
existente. O valor da razdo D /D, dessa obsidiana
€ entdo utilizado para estimar, com o auxilio da
curva de calibracao, a redugao correspondente

da razéo p/p, (Fig. 7). Para uma determinada
obsidiana, o método primeiramente necessita
0 estabelecimento de uma curva de redugao
correlativa das densidades e dos didmetros de
tragos sob o efeito de uma série de tratamentos
térmicos sucessivos, cada um correspondendo a
um fragmento de obsidiana que nédo tenha sido
reaquecida apos sua irradiagdo. A razao das
densidades de tragos fosseis e induzidos p./p,
da amostra a ser datada é entao utilizada para
determinar graficamente a perda correspondente
n sobre a densidade de tragos fosseis. A
idade TF 'corrigida’ € entdo calculada segundo
tor = b,/ O principal inconveniente desse
método € que cada obsidiana apresenta
caracteristicas fisico-quimicas especificas e
assim deveria-se estabelecer, em principio, pelo
menos uma parte dessa curva de calibragao para
cada amostra a ser datada.

5.2 Método de corregao pelas ‘idades-plateaux’

A corregao pelas idades-plateaux (Storzer
& Poupeau, 1973) trata do restabelecimento da
condicao de aplicacao das equacoes da idade 7'
e 8', quer dizer do restabelecimento da condigao
de aplicagdo de D/D.=R,,/R,,=1. Para isso,
quando D /D<1, procede-se a uma série de
tratamentos térmicos cujo objetivo € de conduzir
progressivamente os tragos fosseis e induzidos
a mesma taxa de reducdo (Fig. 8). Nessas
condicbes as duas distribuigcbes de didametros
tornam-se similares e re-encontramos a
condigdo D/D=1. Na pratica contenta-se de
efetuar dois ou mais tratamentos térmicos, com
o tempo de recozimento constante e com varias
temperaturas suficientemente elevadas para
atingir esta condigdo (Fig. 9). Paralelamente,
as densidades de tragos diminuem com a
temperatura e quando a razéo D /D, atinge a
unidade, as idades TF atingem um valor estavel,
ou ‘plateau’ (Fig. 10).

O método de corregao pelas idades-
plateaux é mais rapido e tem maior precisdo
do que aquele dos diametros e sera na maioria
das vezes o mais escolhido, com excecao dos
casos em que as densidades de tracos fosseis
sao muito baixas, da ordem de algumas dezenas
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Figura 6. Comparagdo entre os diametros dos tragos
fosseis einduzidos de algumas obsidianas do Mediterraneo
Ocidental. A) Tragos fosseis de uma obsidiana da Ilha de
Pantelleria, nao ha nenhum encurtamento em relagao aos
tragos induzidos e a razdo D /D, dos diametros médios é
igual a 1. Nas demais obsidianas, oriundas do Monte Arci
Sardenha, observa-se diferentes graus de encurtamento
caracterizados pelas razoes dos didametros médios
fésseis/induzidos; B) Ds/Di=0,72; em C) Ds/Di=0,62 e em
D) Ds/Di=0,41 (segundo Arias et al., 1984).

Figure 6. Comparison between the diameters of
spontaneous and induced tracks of some obsidians of
the Western Mediterranean. A) spontaneous tracks of an
obsidian of Pantelleria Island there is no shortening in
relation to the induced tracks and the Ds/Di ratio of their
average diameters is equal to 1. In the other obsidians,
coming from Mount Arci (Sardinia), different degrees of
shortening are observed characterized by the ratios of the
spontaneous/induced average diameters; B) Ds/Di=0.72;
in C) Ds/Di=0,62 and in D) Ds/Di=0,41 (according to Arias
etal., 1984).

de tragos, como no caso de obsidianas formadas
ha menos de 10.000 anos. Atinge-se o0s limites
da datacdo no que tange as idades recentes,
em torno de 1.000 anos (Bigazzi & Bonadonna,
1973; Virk et al., 1989) e as idades mais antigas
determinaveis dependendo unicamente dos
efeitos da desestruturacdo da matriz vitrea
propriamente dita.
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Figura 7. Método de corregao das idades TF pelo método
dos comprimentos dos tragos, de Storzer & Wagner (1969).
Neste experimento, realisado com uma obsidiana do
Monte Arci, as condi¢des de revelagdo dos tragos foram
constantes, ou seja um ataque com HF 20% a 40°C durante
120 segundos (segundo Bigazzi & Radi, 1981).

Figure 7. Method of correction of the FT ages by the
method of lengths tracks of Storzer & Wagner (1969). In
this experiment, realised with an obsidian of Mount Arci,
the etching conditions of the tracks were constant, i.e.
a track revelation with HF 20% at 40°C for 120 seconds
(according to Bigazzi & Radi, 1981).

6 A datagao das obsidianas e a pré-Historia

A obsidiana foi considerada, entre as
matérias primas, uma das preferidas da industria
litica préhistorica Sendo material geoldgico,
com efeito, ela pode ser trabalhada tanto em
percussao quanto em pressao para a realizagao
deuma grande variedade de artefatos. Ela permite
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Figura 8. Principio do método de datagao pelas ‘'idades-plateaux’ de obsidianas ver texto (Segundo Poupeau et al.,
1995). T,,,= idade aparente medida antes de qualquer tratamento térmico; t,, = idade determinada apds tratamento
térmico. Esta idade se estabiliza quando D =D, ver figuras 9 e 10. Com as tefras, procede-se, para cada etapa com lotes
de esquilhas que nao tiveram nenhum tratamento térmico.

Figure 8. Principle of the step-heating plateau method of obsidians (see text) (According to Poupeau et al., 1995). T
apparent age measured before any heat treatment, t , = age determined after heat treatment. This age is stable w/;en
Ds=Di (see figures 9 and 10). With the tephras, it is carrled out for each step with keel lots that had not yet been exposed
to any heat treatment.
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Figura 9. Evolugao das distribuicoes dos diametros
dos tragos fdésseis e induzidos de uma obsidiana do
Equador apds tratamentos térmicos, onde Ds e Di sao
respectivamente os diametros médios dos tragos fosseis
e induzidos. Em A, sem tratamento térmico, observa-se
que os tragos fésseis sdo em média mais curtos do que os
tragos induzidos, com Ds/Di=0,76. Em B, apés um primeiro
tratamento térmico a 210°C, sao afetados principalmente
os tragos induzidos, a razao Ds/Di elevando-se a 0,85. Em
C, ap6s um segundo tratamento de recozimento a 250°C,
as duas populacdes sao atingidas e suas distribuigoes dos
diametros tornam-se equivalentes, com Ds/Di=0,97+0,03
(segundo Poupeau et al., 2002).

Figure 9. Evolution of the distributions of the diameters of
the fossil and induced tracks of an obsidian of the Equator
after thermal treatments, where Ds and Di are respectively
the average diameters of the spontaneous and induced
tracks. In A, without heat treatment, it is observed that
the fossil tracks are on average shorter than the induced
tracks, with (Ds/Di)=0.76. In B, after a first heat treatment
at 210°C, the induced tracks are mainly affected, the (Ds/
Di) ratio rising to 0.85. In C, after a second annealing
treatment at 250°C, the two populations are affected and
their distributions of diameters become equivalent, and
(Ds/Di)=0.97+0.03 (according to Poupeau et al., 2002).
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Figura 10. Evolugdao das densidades de tragos e das
idades TF de uma macusanita, obsidiana do Peru em
fungao da temperatura, em uma datagao pelo método
‘idade-plateau’. A) Evolugao das idades e B) evolugao das
densidades (segundo Poupeau et al., 1993).

Figure 10. Evolution of tracks densities and TT ages of a
macusanita (obsidian) of Peru in function of temperature,
in a dating by the method 'age-plateau’. A) Ages evolution
and B) densities evolution. (according to Poupeau et al.,
1993).
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obter, nas suas variedades mais vitreas, tanto
pecas com arestas cortantes excepcionalmente
afiadas, quanto 'espelhos’ com superficie polida
refletora, como aqueles do sitio neolitico de
Catalhdyiik (Turquia). E uma rocha que tendo
sido explotada desde o Paleolitico Inferior,
testemunhou rapidamente o deslocamento dos
homens e a instauragdo das primeiras trocas
em longas distancias que acompanharam a
neolitizagao.

A datacdo por TF pode fornecer dois
tipos de informagdes sobre as relagdes entre o
homem e a obsidiana. Permitindo obter a idade
de formacao de uma obsidiana ‘arqueoldgica’
ela oferece as chaves quanto a origem dessa
matéria prima, entre as fontes vulcanicas
que podem ser vislumbradas (Suzuki, 1969;
Durrani et al., 1971, Arias-Radi et al, 1972).
Mais raramente, quando um artefato foi levado
ao fogo, intencionalmente ou ndo, a uma
temperatura suficientemente elevada T > 200°C,
¢ aidade do préprio objeto, ou mais precisamente
€ a data desse evento térmico que o afetou, que
€ determinada.

6.1 Proveniéncia das obsidianas arqueoldgicas

Os estudos de proveniéncia de obsidianas
por TF foram efetuados principalmente no Japao
(por exemplo, Suzuki, 1973; Koshimizu, 1981),
do Mediterraneo ao Transcaucaso e na Ameérica
andina equatorial. Na segunda dessas regioes,
os trabalhos foram executados sobre obsidianas
neoliticas da bacia do Mediterraneo (Durrani
et al., 1971, Arias et al, 1984; Bigazzi & Radi,
1998), da Europa central (Bigazzi et al., 1990), da
Anatolia central e oriental (Yegingil & Goksu, 1982;
Bigazzi et al, 1993, 1994, 1998) e da Arménia
(Chataigner et al., 2003); na América do Sul, sobre
as obsidianas arqueologicas pré-hispanicas
do Equador e da Colémbia meridional (Miller &
Wagner, 1981, Bigazzi et al.,, 1992; Dorighel et al.,
1998; Marcos et al., 1998; Bigazzi et al., 2005a).
Na maior parte dessas regides, as pesquisas de
proveniéncia conduzidas pela analise por tracos
de fissao, como na Colémbia e no Equador,
ilustrado na figura 11, foram completas e
agora substituidas no Mediterraneo ocidental
por uma abordagem geoquimica. Os artefatos
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arqueoldgicos de obsidiana, de em torno de 50
sitios pré-hispéanicos, foram caracterizados por
tracos de fissdo e/ou em composicao elementar
(Bellot-Gurlet, 1998; Dorighel, 2000; Dorighel et
al., 1998; Poupeau et al., 2002).

0 50 150 km 2
e
0 4 o cali
i&\o r al ' ‘l
00\ et ]
(\OQ ' ,: Popayé;g":'.
? ¥ - Caldera
0° e . de Paletara

- 1
n
TR

nbia

Quitgg ’Caldera
de Chacana

--"
e

Figura 11. Mapa ilustrando as células de difusdo antrépica
(linhas tracejadas) das obsidianas associadas aos centros
vulcanicos das calderas de Chacana no Equador e de
Palétara (Colombia).

Figure 11. Map illustrating the anthropic diffusion cells
(traced lines) of obsidians associated with the volcanic
centers of the calderas of Chacana (Ecuador) and of
Palétara (Colombia).

Efetivamente, um certo numero de
dificuldades limitam a utilizagdo do método
dos tracos de fissdo. A primeira reside no fato
de que nem todas as obsidianas servem para
esses estudos. Se para a maioria dos casos
as obsidianas utilizadas sao suficientemente
transparentes quando sua espessura é inferior
a alguns milimetros, algumas variedades
permanecem opacas mesmo abaixo dessa
espessura, Iimpedindo qualquer visualizagao
dos tracos. Em outros casos, a matriz vitrea
pode conter um grande numero de bolhas e/
ou cristalitos que limitam consideravelmente as
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observagoes, ou figuras de corrosao spurious
tracks que surgem durante o ataque quimico
necessario para a revelagao dos tragos, ao ponto
de tornar toda identificacdo duvidosa (Poupeau
et al., 1998, Fig. 3). Também deve-se considerar
que as obsidianas oriundas de diferentes fontes
possam apresentar idades TF indistinguiveis.
As razdes p/® (equagao 6 ou p/p, equagao 8),
proporcionais ao teor de uranio de uma obsidiana,
podem entdo conduzir a uma tomada de decisao.
Este foi o caso, por exemplo, no Mediterraneo,
onde as obsidianas das llhas de Milos e de
Palmarola, apresentam idades TF quase
concordantes de respectivamente 1,69+0,10 Ma
e 1,67+0,21 Ma, mas se diferenciam nos teores
em uranio (Arias et al, 2006). Contrariamente,
0s tragos sao incapazes de diferenciar os
quatro tipos de obsidianas do pequeno macigo
cristalino do Monte Arci (Sardenha), sendo que
elas sao facilmente distinguiveis pelos teores em
elementos maiores (Le Bourdonnec et al., 2006)
e elementos tragos (Le Bourdonnec et al., 2005;
Luglie etal.,,2007). Enfim, dois ultimos obstaculos
se opbem a uma utilizagdo predominante
da datagdo TF em pesquisas futuras de
proveniéncia, quais sejam: a exigéncia em
materiaiseotempodasmedigbes,frequentemente
proibitivos. De fato, a caracterizagdo de uma
obsidiana por tragos requer duas plaquetas da
ordem de 3x3x2 mm? o que o torna um dos
meétodos mais consumidores em volume de
amostra dentre o conjunto de métodos ditos
destrutivos (Poupeau et al., 2007). Por fim, o
tempo de aquisicao dos dados, as medidas
das densidades e dos diametros dos tragos
frequentemente é maior, podendo facilmente
ultrapassar um dia inteiro para apenas uma
obsidiana.

Entretanto ha situagdes em que o método
dos tracos pode exercer um papel decisivo. Até
0 presente momento, embora existam muitas
outras opgbes (Poupeau et al., 2007, 2008), os
estudos de proveniéncia eram geralmente feitos
por meio de métodos geoquimicos (Cauvin et
al., 1998; Shackley, 1998). Excepcionalmente,
ha situacbes em que estes métodos nao
permitem distinguir as diversas origens das
obsidianas, enquanto os tracos o permitem.
Um célebre exemplo na Anatdlia oriental, é
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aquele das obsidianas percalcalinas de Cavuslar
et d'Orta Duz, nas proximidades de Bingdl,
normalmente impossivel de serem distinguidas
daquelas de Nemrut Dag, vulcdo situado a 80
km de distancia. Essas obsidianas tiveram uma
grande difusao antrépica durante o Neolitico no
Oriente Proximo e no Oriente Médio e seria muito
importante poder reconhecer de qual area-fonte
provém a matéria-prima de um determinado
artefato. Atualmente, a datagao por TF é a Unica
a proporcionar uma resposta sem anbiguidade,
sendo as de Bingdl de idades pliocénicas, em
oposicao a idades inferiores a 40.000 anos para
aquelas de Nemrut Dag (Bigazzi et al, 1998;
Bellot-Gurlet et al, 1999). Em um contexto
diferente, a datagdo por TF de obsidianas
arqueoldgicas da Colémbia e do Equador
revelou a explotagdo de fontes ainda a serem
descobertas (Dorighel et al., 1998, Poupeau
et al, 2002). Inversamente, um conhecimento
aprofundado das idades TF das fontes de uma
provincia vulcanica pode propiciar a eliminagao
de algumas das areas-fonte como recursos
explotados no passado. Assim, a datacao das trés
fontes de obsidianas em Lipari, indistinguivéis
pela composi¢cao quimica, mostrou que apenas
uma pode ser explotada durante o Neolitico, as
duas outras sendo datadas somente do periodo
histérico (Bigazzi & Bonadonna, 1973).

6.2 Datagao de artefatos

Em principio, a datagao de um artefato de
obsidiana por TF é possivel se ele sofreu uma
temperatura suficientemente elevada em um
forno ou durante um incéndio, intencional ou
nao. Neste caso, tipicamente um aquecimento
a 500°C durante 1 ou 2 horas ¢é suficiente para
a perda total dos tragos de fissdo espontaneos
pré-existentes, e a idade TF data este evento
(Fleischer et al., 1965c¢; Watanabe & Suzuki, 1969;
Wagner & Van den Haute, 1992; Bellot-Gurlet et
al, 1999). Condigdes menos extremas T<400°C
podem produzir apenas um encurtamento
mais ou menos importante dos tracos e desta
forma uma diminuicao correlativa da densidade
fossil p,. Eventualmente, em fungéo da taxa de
apagamento dos tragos, pode-se observar
uma distribuicao bimodal dos diametros dos
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tragos fosseis, os mais longos correpondendo
aqueles produzidos entre este evento térmico
e o presente (Miller & Wagner, 1981; Bellot-
Gurlet et al, 1999). Neste caso, determina-se
ao mesmo tempo a idade do recozimento e a
idade da obsidiana. Assim, as duas populagdes
de tracos fosseis de um artefato colombiano, da
figura 12, apresentam taxas de encurtamento
de 74% e 11%, respectivamente. Os tragos
mais curtos com diametros inferiores a 3,5 pm
tiveram um encurtamento importante durante
um evento térmico datado pelos raros tracos
mais longos, com diametros superiores a
4 pum, em torno de 3.400 anos. Salienta-se que
mesmo esssa populagdo de tragos 'recentes’
também sofreu um certo encurtamento, como
pode ser observado no aumento x50 da escala
das ordenadas na parte direita da figura, onde a
sua distribuicao é comparada aquela dos tracos
induzidos revelados nas mesmas condigoes para
este artefato. Uma corregdo pelo método dos
diametros indica que se trata de uma obsidiana
de 2 Ma, que sofreu um aquecimento importante
ha aproximadamente 3.400 anos, interpretada
como sendo a idade de sua utilizagdo pelo
homem (Miller & Wagner, 1981). Tais casos sdo
excepcionais e permitem apenas datagbes com
precisao limitada, e um custo em tempo de
medida de densidade de tragos fésseis, podendo
exigir varios dias de contagem.

7 Datacao de Tefras

Tefras sdo  depodsitos  piroclasticos
provenientes de manifestacoes vulcanicas dotipo
plineano. Nomomentodas 'explosdesvulcanicas’,
grandes quantidades de particulas sao ejetadas
de 20 até 30 km de altura na atmosfera, que ao
cairem rapidamente podem cobrir milhares de
km? formando camadas continuas facilmente
identificaveis em campo. Constituem-se assim
em excepcionais marcadores estratigraficos,
encontrados tanto nos continentes quanto em
furos de sondagem oceanicos. As tefras sao
constituidas por mais de 90% de esquilhas de
vidro glass shards. O complemento mineral das
tefras pode conter anfibdlios, felspatos, micas,
quartzo, e mais raramente apatita, esfeno, zircao,
etc, e encontram-se presentes principalmente

15

4000 [ -
» 3000
Q
o
-
o
-g 2000 - I I I I T ! T I !
ks 4567 89101112
S
S
P

1000 - X 50

O T T T T T T T T T T T T
1234567 89101112

Diametro dos tragcos
(uma unidade = 1,35 ym)

Figura 12. Distribuigao dos diametros de tragos fosseis em
um artefato em obsidiana da Colombia (segundo Miller &
Wagner, 1981).
Figure 12. Distribution of the diameters of fossil tracks in
an obsidian artifact from Colombia (according to Miller &
Wagner, 1981).

nos depdsitos proximais. A datacao por TF das
tefras se faz sobre as esquilhas de vidro ou nos
minerais ricos em uranio, como apatita e o zircao.

7.1 Datagao em esquilhas de vidro

A granulometria das esquilhas de vidro
das tefras diminui progressivamente com a
distancia do centro de emissdo. Geralmente
elas tém uma dimensao submilimétrica e sao as
mais volumosas, entre 100 e 300 microns, que
sao utilisadas para a datagao por TF, quando
sua geometria o permite. Oriundas de um
magma rico em volateis e tendo ainda interagido
com a atmosfera, elas podem, sem duvida, ser
extremamente vacuolares e nado oferecerem
superficies adequadas para as contagens
de tragos. Estes vidros apresentam teores
de urénio da ordem de apenas alguns ppm.
Inclusive, numerosas esquilhas de tefras do plio-
quaternario nao possuem nenhum trago fossil.
No entanto o que as torna dataveis por TF é a
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homogeneidade da distribuicao de uranio e que
por sua vez permitiu a introdugao de uma técnica
conhecida como contagem de pontos, através
das medidas de densidades de tragos (Naeser et
al., 1982).

Numerosas esquilhas de vidro sdoinseridas
em uma resina e polidas conjuntamente, utiliza-
se um campo de visao de superficie constante
para a contagem dos tragos das esquilhas
em toda a area da preparacao. A superficie de
cada campo sendo ocupada parcialmente pela
esquilha e pelaresina e a designamos por zero ou
1 caso seu centro esteja situado sobre o vidro ou
nao. A superficie total do vidro é estimada a partir
da quantidade de "1" identificados. A densidade
de tragos é expressa segundo a equagao
p=Nt/Nc, onde Nt e Nc sdo respectivamente
0 numero total Nt de tracos contados em Nc
campos de contagem. Convencionalmente,
o diametro de observagao sendo da ordem
de grandeza de uma esquilha, utilisa-se sua
superficie para transferir formalmente r em
tragos/cm?. Nesta técnica, diferentemente da
datacao das obsidianas, ndo se determina a area
exata de contagem dos tragos, ela introduz um
erro adicional e a incerteza sobre uma densidade
torna-se (Bigazzi & Galbraith, 1999) segundo a
equacgao 11.

f—l—_ﬁ':.._
oo _J1 1-% [Eq. 11]
o v N; N;

onde n € o numero de medidas pontuais.

De outra forma, na determinacao de
uma idade plateau, frequentemente utiliza-se
temperaturas mais baixas — consequentemente
com intervalos de recozimento mais longos que
aquelas utilizadas para as obsidianas, isto para
levar em conta a hidratacao posdeposicional das
esquilhas de vidro. Efetivamente, um tratamento
térmico com temperaturas >200°C provoca
nas esquilhas de vidro hidratado, mudancgas na
estrutura que se traduzem por uma fraturagao
intensa quando da revelagao dos tragos (Naeser
et al, 1980). Temperaturas mais baixas com
duracdes de recozimento prolongadas permitem
evitar efeitos deletérios (Poupeau, 1982).
Atualmente, faz-se com frequéncia recozimentos
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da ordem de quinze a trinta dias a 150°C
(Westgate, 1989; Sandhu et al., 1993; Westgate et
al.,20071). O limite inferior da datagao de esquilhas
de tefras situa-se em torno de 50.000 anos, idade
para qual ainda é possivel obter uma precisao
de 15% (Bigazzi et al., 2005a). Outras limitagbes
surgem devido a morfologia das esquilhas
(Fig. 13) ou, nas tefras distais, devido a suas
dimensdes muito reduzidas ou ainda em climas
tropicais Umidos (Toro, 1999; Toro et al.,, 2006)
com a sua transformagao rapida em argilas. Em
tefras pouco espessas, com frequéncia ocorre
contaminagoes importantes devidas a materiais
provindos de outras tefras por remobilizagao
edlica, coluvios, aguas de escoamento superficial
e/ou fluviais, bioturbacao, etc. Neste caso, para
data-las recorre-se a procedimentos que se
aplicam a um monocristal, como a utilizagao
de microclinio para as datagdes em 3°Ar/*°Ar
OU a minerais acessorios ricos em uranio como
apatita e zircao com TF, ou seja na pedra pomes.
Neste ultimo material, a datacao pode ser obtida
por TF nos zircdes que sao facilmente extraidos
(Gleadow, 1980) ou ainda na matriz vitrea que
as constitui. Sendo este vidro muito poroso a
determinagao das densidades de tragos por
contagem de pontos, assim como nas esquilhas,
impOe-se na maioria das vezes.

S50um

Figura 13. Tragos de fissdo induzida em uma esquilha
de vidro extraida de uma tefra. O diametro médio dos
tracos é de 6,5 microns. As observagdes foram feitas em
microscopia 6ptica em luz transmitida com um aumento
de 500x (fotografia de G. Bigazzi).

Figure 13. Induced fission tracks in a glass shard extracted
from a tephra. The average diameter of the tracks is 6.5
microns. These observations were made under optical
microscopy in transmitted light with an increase of 500x
(figure by G. Bigazzi).
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7.2 Datacao pelos minerais

Duas propriedades dos minerais como
apatita e zircao lhes permitem datar tefras e
pedra pomes: o elevado teor em uranio e o fato
de que nas temperaturas que vigoram proximo
ou na superficie da terra, os tragos de fissao sao
totalmente estaveis. Devido as caracteristicas de
revelacdo e de estabilidade dos tragos, sempre
serdao escolhidas como areas de contagem
0os planos de polimento paralelos ao eixo
cristalografico C dos minerais, o que ¢é facilitado
pelas suas morfologias prismaticas muito
caracteristicas. Uma outra forma mais robusta de
identificar a face paralela ao eixo C dos minerais é
com o uso da luz refletida. De fato, a observagao
em luz refletida da intersecgao do trago de fissao
com esta face do mineral mostra figuras tipicas,
gue sO se observam quando paralelas ao eixo
C. Os zircdes apresentam teores em uranio da
ordem da centena a varios milhares de ppm,
muito superiores aqueles dos vidros vulcanicos.
Nas tefras se apresentam tipicamente sob a
forma de prismas quadraticos bipiramidados
cujo comprimento atinge no maximo algumas
centenas de microns. Na datagao por TF, utiliza-
se apenas 0s graos maiores do que 80 microns
e cujas faces do prisma apresentam uma largura
que permite evitar efeitos "de borda", ou seja,
evitar os tragos que poderiam provir de fissbes
de atomos de uranio situados na superficie ou na
proximidade imediata, na ganga vitrea (pomes) ou
no material tefritico que os rodeava. Na contagem
dos tragos, sera evitada uma banda periférica
— como para as esquilhas de vidro- de uma
dezena de microns (ou seja, superior ao percurso
maximo de um fragmento de fissdo), o que na
pratica tende a eliminar cristais cuja largura dos
lados do prisma € inferior a 30-40 microns. As
etapas a serem seguidas na datacao de zircoes
sao descritas na figura 14. Os tragos induzidos
correspondentes a um zircao sao registrados e
em seguida revelados, em um 'detetor externo’
mantido em contato com o zircao ao longo da
irradiagao. Exige-se dos detetores de tragos uma
boa qualidade de registro e de establidade de
tracos de fissdo. Eles nao devem conter uranio
(folhas de plastico como o kapton) ou conter
apenas uma quantidade negligenciavel de uranio
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em comparagao com o teor do mineral a ser
datado como a mica muscovita onde o teor de U
pode ser inferior a uma dezena de ppb (ou seja,
mais que 10* menor do que aquele do zircao).
Quando isto é possivel, faz-se o polimento de
um conjunto de pelo menos 20 cristais de zircao,
e cada um fornece uma idade TF. As menores
idades que se pode determinar com esses
minerais se situariam, em condicdes favoraveis,
em torno de 0,1-0,2 Ma (Nishimura, 1980).

Em uma tefra ndo perturbada, todos os
minerais datados devem apresentar, para uma
dada fluéncia neutrbnica, o mesmo valor da
razao p./p, equagdes 7 e 8. Em um diagrama
de comparacdo do numero de tragos fosseis e
induzidos em cada grao datado, todos os pontos
devem alinhar-se, considerando as incertezas
estatisticas, sobreumaretapassando pelaorigem
e cuja inclinagéo depende da idade da tefra. A
dispersao dos pontos ao longo da reta depende
da variagao dos teores em uranio de cada um dos
graos figura 15a. A unicidade de uma populacao
de idades pode ser verificada por um teste de y?
no qual os nimeros N, e N, de tragos fosseis
e induzidos por grao sao comparados com
aqueles esperados para uma distribuicdo cujos
valores médios sao aqueles destas contagens
(Galbraith, 1981 ; Green, 1981). A probabilidade
P (3% calculada para um grau de liberdade n =
n-1 onde n é o numero de graos datados é entéo
superior a 5%. A equacgao da idade de um grupo
de cristais de zircao pertencentes a uma mesma
populagao torna-se conforme a equagao 12.

EN-%J
XNi;

[Eq. 12]

t=¢ pd

Em uma tefra retrabalhada estao presentes
minerais provindos de varios eventos de idades
diferentes, entdo P (x?) se torna inferior a 5%.
Eventualmente, varias populacbes de idades
podem ser definidas (Galbraith & Green, 1990;
Brandon, 1992, 1996; Galbraith & Laslett, 1993).
Entretanto, em todos os casos a isocrona de
referéncia correspondente a populagao de idades
mais jovens e para a qual P (x?) ainda é superior a
5%, fornece um limite superior para a idade desta
tefra (Fig. 15b) (Brandon, 1992).
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Figura 14. Sucessao das etapas a sequir para a obtengédo das densidades de tragos fosseis e induzidos p_ e p,para a
datagao de zircao (segundo Toro, 1999 e Poupeau et al., 2002).
Figure 14. Succession of the steps to be followed to obtain the densities of fossil and induced tracks (p_ et p) in the zircon

dating (according to Toro, 1999 and Poupeau et al., 2002).
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A representagao dos dados em um
diagrama isocrono valoriza o numero de tragos
fésseis e induzidos utilizado para cada zircao. Por
vezes prefere-se substitui-lo por um "diagrama
radial" (Galbraith, 1990), que permite comparar
diretamente as idades individuais de cada grao
e sua precisao em relacdo a uma idade de
referéncia, que pode ser a idade TF das equagdes
7 e 8. Este tipo de diagrama salienta a unicidade
ou nao da populagéo de idades presentes em
um grupo de zircdes. Na figura 16 a localizagao
de cada ponto representativo de um zircao
depende de sua idade e de sua precisao. Assim
0 zircao de 13,5 Ma tem seu ponto representativo
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Figura 15. Representagao isocrona dos dados TF para a
datacao de zircdes plio-Quaternarios da Colémbia Central.
A) Tefra primaria nao retrabalhada; B) Tefra retrabalhada
contendo zircdes vulcanicos de diferentes idades plio-
quaternarias. N_ e N, sdo respectivamente numero de
tragos fosseis e induzidos em cada gréo datado (segundo
Toro, 1999).

Figure 15. Isochronous representation of FT data for the
dating of plio-Quaternary zircons from Central Colombia.
A) Primary tephra not reworked; B) Reworked tephra
containing volcanic zircons of different plio-quaternary
ages. N_ and N, are respectively the number of fossil and
induced tracks in each dated grain (according to Toro,
1999).
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situado sobre um raio que passa pela origem das
ordenadas emuma escalalogaritmica das idades,
sua posicao dependendo da precisao da idade.
Na abcissa, a escala das precisdes é dada pelo
inverso da precisao relativa sobre aidade, 1/(ct/t).
A escala [+2, -2] das ordenadas corresponde
a precisao da ‘'idade central' calculada
considerando o conjunto dos gréos dessa tefra,
neste caso de 7,3 Ma. A idade de referéncia
versus a abcissa sobre o eixo dos log t é fixada
pelo analista. Nao se trata necessariamente
da idade TF do conjunto de graos datados. No
presente caso, trés populacdes de idades podem
ser discriminadas, que sao repectivamente 0,5

Idade, Ma
40,7

Erro relativo, %
1|01

01

Precisado (1/sigma)

Figura 16. Representagao por meio de um diagrama radial
das idades TF determinadas em 52 zircoes extraidos de
uma tefra da Colombia Central.

Figure 16. Representation by a radial diagram of the FT
ages determined in 52 zircons extracted from a tephra
from Central Colombia.
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Ma (21 graos), 3,1 Ma (3 graos) para os zircoes
automorfos de origem vulcanica, e de 13,5 a 41
Ma (28 graos) para os zircdes do embasamento
cristalino (segundo Toro, 1999). A unicidade
das idades pode igualmente ser ilustrada por
diagramas de densidade de probabilidade de
reparticao de idades, como aqueles de Hurford et
al. (1984) ou de Brandon (1992, 1996) (Fig 17).

As apatitas de dimensdes aceitaveis para a
datacao por TF sao muito menos frequentes que
0s zircdes nas rochas vulcanicas piroclasticas
e seus teores em uranio sao sensivelmente
inferiores aqueles dos zircdes, pois situam-se
em algumas dezenas de ppm. Assim elas sao
raramente datadas (mas ha excegdes — ver, por
exemplo, Bigazzietal.,2000; Marcolinietal.,2003).
As apatitas apresentam em geral uma
distribuicdo em uranio relativamente homogénea
em cada cristal e teores pouco diferenciados
entre os graos. Para uma tefra nao retrabalhada,
pode-se datar as apatitas acumulando o nimero
de tracos fosseis e induzidos contados em
grande numero de graos, para a determinacao
de p, e de p, método conhecido como de
'populagbes’ (Wagner & Van den Haute, 1992).
Neste caso nao se pode- mais considerar que a
dispersao das medidas é poissoniana, como para
0s zircoes, nos quais determina-se o conjunto
de tracos fosseis e induzidos para cada grao
individual, ou os vidros, onde a distribuicao de
uranio € homogénea. A incerteza relativa sobre as
densidades de tragos fésseis e induzidos é entdo
calculada pela razao o/N, onde N=3>Nj/n é o valor
meédio do numero de tragos Nj de cada grao, n o
numero de graos contados e ¢ 0 desvio-padrao
da distribuicao dos Nj (McGee et al., 1985).

8 Tefrocronologia por Tracos de Fissao do Plio-
Quaternario

A datagao por TF de esquilhas de vidro
foi extensamente utilisada nos estudos
tefrocronoldgicos da Nova Zelandia (entre outros,
Shane et al., 1995; Naish et al., 1996; Seward
& Kohn, 1997, Shane, 2000) e na América do
Norte (Boellstorff & Te Punga, 1977; Boellstorff,
1978; Naeser et al., 1982; Westgate et al., 2001)
e generalisadamente na crono-estratigrafia

do Plio-Quaternario (e.g. Kyle & Seward, 1984;
Kasuya, 1990; Espizua & Bigazzi, 1998; Westgate
et al., 1998; Hermanns & Schellenberger, 2008;
Moriwaki et al, 2008). Datacbes de esquilhas
de vidro e de zircdes, quando presentes,
se corroboram mutualmente (entre outros,
Obradovitch et al., 1981; Seward & Kohn, 1997).
Em outras circunstancias, como na
Colémbia Central, apenas os zircoes resistiram
as agbes metedricas de um clima tropical umido
e podem contribuir a cronologia numérica das
formagbes superficiais vulcano-sedimentares
que os encerram (Toro, 1999). Foi assim que
na Colémbia Central, a datagao por TF de mais
de 130 zircbes oriundos de trés pontos de
amostragem de uma stone line (Paton, 1995)
do altiplano d'Antioquia (Hermelin, 1993),
permitiu propor uma idade maxima de em
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Figura 17. Diagramas de densidade de probabilidade

(diagramas de Brandon, 1992, 1996) para as idades TF de
zircoes de dois niveis de tefras retrabalhadas, e Mount Tom,
Massachusets, E.U.A. Em A, diagrama correspondendo
aos 52 zircons da figura 16. Em B, diagrama composto
onde estao reunidos os 133 zircoes vulcanicos coletados
em trés sitios de uma stone line (segundo Toro, 1999).
Figure 17. Probability density diagrams (Brandon diagrams,
1992, 1996) for the FT ages of zircons of two levels of
reworked tephra from Mount Tom, Massachusets, U.S. In
A, diagram corresponding to the 52 zircons of figure 16. In
B, a composite diagram gathering the 133 volcanic zircons
collected at three sites of a stone line (according to Toro,
1999).
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torno de 300 Ka para a importante fase erosiva
inicial (Toro, 1999; Toro et al, 2006) (Fig. 17).
A analise da distribuicao das idades TF dos
zircoes deste nivel de referéncia, onde coexistem
zircoes vulcanicos automorfos e zircbes do
embasamento metamorfico de morfologia mais
irregular, mostra a importancia da datagao de
um numero mais robusto de grdos nas tefras
alteradas e/ou nas camadas que contém
elementos transportados e redepositados.

Datacdes de zircdes de tefras, visando a
calibragao cronoldgica dos restos de hominideos
ou de suas industrias, foram efetuadas no Rifte
Valley do leste africano, na Tanzania no Bed | das
gargantas de Olduvai (Fleischer et al., 1965b),
na Etidpia na formacdo de Hadar (Aronson et
al., 1977; Walter, 1989), no Cindery Tuff do vale
médio de Awash (Hall et al, 1984), no Kenia no
tufo KBS (Gleadow, 1980) ou ainda no Membro
Buluk (Hurford & Watkins, 1987).

No norte do Paquistdo, foram os TF que
dataram a presenca precoce do género Homo
ha em torno de dois milhdes de anos (Johnson
et al., 1982; Dennel et al, 1988). Na Indonésia,
sao os tufos de Java que enquadram o Homo
erectus VIII de Sangiran (Nishimura et al., 1980)
qgue foram datados por esta técnica; na llha de
Flores, foi a datacao TF em zircoes de dois niveis
de tufos vulcanicos da série estratigrafica de
Mata Menge que permitiu situar a chegada do
Homo erectus entre 0,88+0,07 Ma e 0,80+0,07 Ma
(Morwood et al., 1998).

9 Outras aplicagoes dos tragos de fissao em
arqueologia

Outras possibilidades foram utilizadas para
datar fosseis humanos ou uma antiga industria
litica. Este foi o caso na China, na caverna de
Choukoutien, na qual restos do homem de
Pequim, situados entre as unidades
estratigraficas 3 e 13 das 17 que comportam o
sitio, foram datados com esfénos ‘queimados’
encontrados, por centenas, junto as cinzas
provindas da atividade humana. Medidas dos
comprimentos dos tracos de uma centena desses
minerais, com granulometria compreendida
entre 50 e 300 micra, mostraram que eles haviam
perdido todos os tragos fésseis pré-existentes
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aos aquecimentos, e as idades TF possibilitaram
datar o sitio. As idades de 306156 Ka e 462+45
Ka foram obtidas para os niveis estratigraficos
4 e 11 respectivamente, e enquadrariam assim
os restos do Homo erectus pekinensis (Guo et
al., 1980), citados em (Wagner & Van den Haute,
1992; Guo et al,, 1991) (Fig. 18).

No sul da China, a presenca de vidros de
impacto meteoritico (tectitos) teria permitido
datar o depdsito de artefatos liticos de Baigu,
proximo de Baise, em Guanxi. Com efeito,
tectitos e abundantes elementos dessa industria
coexistem em uma mesma camada situada a
em torno de um metro de profundidade abaixo
da superficie de um antigo terraco ‘lateritizado’,
hoje situado no topo de uma colina do vale do
rio Youjiang. A idade de 0,732+0,039 Ma de um
dos tectitos (Guo et al, 1997) é concordante
com a Iidade também determinada por TF
de 0,693t0,025 Ma de outros tectitos do
sudoeste da Asia (Storzer & Wagner, 1980).
Na medida em que nenhum outro indicio de
transporte ou remanejo teria afetado este material
(Huang et al., 1990), esta idade foi considerada
por Guo e colaboradores op.cit. como aquela do
depdsito. Estabelecendo-se, ao menos, um limite
superior.

A datacao direta por TF de fosseis de
vertebrados seria em principio possivel, gracas
a hidroxiapatita que constitui a trama mineral
de suas partes Osseas e particularmente mais
de 98% de seu esmalte dentario. Com efeito, a
apatita é sem dulvida o mineral mais utilizado em
geocronologia por TF, e a hidroxiapatita desses
tecidos que praticamente nao contém uranio
nos seres vivos, podem conter de alguns ppm a
algumas centenas de ppm post-mortem. Todavia,
obstaculos aparentemente redibitérios que se
referem tanto a visualizacdo e observacao dos
tracos fosseis quanto a processos diagenéticos
(recristalizagdes, sequéncias de fixagao e perda
de uranio), parecem condenar esta via (Jolivet et
al., 2008).

Outros potenciais dominios de aplicagao,
explorados nos anos 1960-1970, como a
datacao de ceramicas e tijolos cozidos, por
meio da presenga de zircoes ou ainda de vidros
arqueoldgicos, foram limitados, devido as
densidades muito baixas de tragos fosseis e, para
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- 0,306 + 0,056 Ma

Homo erectus pekinensis Il

0,462 = 0,045 Ma

Figura 18. Perfil esquematico da série estratigrafica de Choukoutien indicando os niveis datados por TF (segundo Guo
Shi Lun, 1991, modificado por G. Bigazzi, comunicagao pessoal).
Figure 18. Schematic profile of Choukoutien stratigraphic serie indicating levels dated by FT (according to Guo Shi Lun

(1991), modified by G. Bigazzi, personal communication).

osmateriais compositos recozidos, pelaescassez
desses minerais. Uma excegédo refere-se aos
vidros cujas cores amarelo-verde sao devidas a
adigao de sais de uranio. Assim, o método dos
tragos pode ser utilizado para detetar falsos
vidros de fabricagao recente (Wagner, 1978).
Ao contrario, a disposicao de tais 'vidros da
Boémia' dopados com uranio e com idades de
fabricacao conhecidas, permitiu por meio da
utilizagaodasequacoesdeidade7'e8',determinar
com uma boa aproximacao da constante de
fissdo espontanea A. Assim, um valor de 8,7 +
0,6x10'"anos™ foi obtido (Wagner et al., 1975),
concordante com o valor atual e considerado
como 0 mais preciso de 8,46+0,06x10'" anos™
(Galliker et al., 1970).

Além disso, o método dos tragos permite
conhecer muito precisamente a distribuicao de
uranio nos tecidos 0sseos a partir da irradiacao
em reator nuclear de uma secgao delgada polida
sobre a qual foi fixado um detetor externo. A
revelagao dos tragos de fissao induzida permite
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obter uma cartografia da localizagdo do uranio na
escala da dezena de micra. Os teores de uranio
se deduzem por meio da comparacao entre as
densidades de tracos neste detetor e em um
segundo detetor justaposto em uma amostra-
padrdo com teor de uranio conhecido, em uma
mesma irradiagao (Bahain et al., 1992; Hoffmann
et al., 2008; Jolivet et al.,, 2008, Figs. 5 e 7) (Fig.
19). Esta técnica pode ser utilizada na datacédo
de dentes fosseis de mamiferos por ressonancia
de spin eletronico RPE para a determinagao
das doses de irradiacdo utilizadas (Yokoyama
et al, 1981). O método dos tragos pode entao
mostrar-se de primeira importancia para a
avaliagdo dosimétrica das doses de irradiagcao
recebidas nas datacdes por resonancia de spin
eletronico de dentes ou ossadas fosseis. Essas
cartografias sdo somente relativas ao estado
atual dos ambientes que frequentemente se
comportam como sistemas abertos depois da
primeira fixagcdo pos-mortem de uranio nos
tecidos dentarios.
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Figura 19. Distribuigao do uranio em um fragmento de dente fossil de elefante. A imagem a esquerda (A) ilustra a segao
polida desse fragmento e a direita (B) a distribuigdo correspondente de uranio, registrada em um detetor externo. A
direita (B), as zonas com contrastes mais ou menos intensos correspondem a densidades de tragos mais ou menos
elevadas (o aumento utilizado na imagem nao permite distinguir os tragos individuais). Os numeros indicam os teores
locais em uranio em ppm, correspondentes. Cada numero corresponde ao teor determinado em uma superficie de
100x100 microns. Aqui ele varia entre 18 e 106 ppm, mas as medidass efetuadas em outros fragmentos do mesmo dente
mostram um espectro com teores compreendidos entre 15 e 214 ppm. A incerteza sobre os teores sempre é inferior a
10% (modificado de Jolivet et al., 2008).

Figure 19. Distribution of uranium in an elephant fossil tooth fragment. The picture on the left (A) illustrates the
polished section of this fragment and on the right (B) the corresponding distribution of uranium, recorded on an external
detector. On the right (B), zones with more or less intense contrasts correspond to more or less high tracks densities
(the magnification used in the picture does not allow to distinguish individual tracks). The numbers indicate the local
correspondant levels in uranium, in ppm. Each number corresponds to the content determined on a surface of 100x100
microns. Here it varies between 18 and 106 ppm, but the measurements made in other fragments of the same tooth show
a spectrum with contents between 15 and 214 ppm. Uncertainty about the levels is always less than 10% (according to
Jolivet et al., 2007, modified).

caracterizacao para encontrar as fontes desta
10 Conclusoes matéria prima (Poupeau et al., 2007, 2008). A
utilizagdo do método dos tragos para a datagao
Referente a geocronologia do Plio- propriamente dita de sitios repousa ora sobre
Quaternario, o dominio de aplicagcdao por a oportunidade ofertada pelos niveis de tefras
TF limita-se praticamente aos vidros de mais ou menos remanejadas, ora sobre a
impacto meteoriticos, as rochas vulcanicas ocorréncia de minerais 'recozidos' ou até mesmo
e, particularmente as tefras que fornecem impactitos. Ele pode entdo suplantar a falta
excelentes niveis de referéncia nas séries de outros meios de datacdo. Enfim, se dentes
vulcano-sedimentares continentais, onde este e 0ssos nao podem ser datados por TF, esta
método de datacao numérica, com frequéncia € técnica oferece a possibilidade de apresentar
0 unico a poder intervir. cartografias detalhadas da distribuicao de
Em arqueologia, a principal utilizacdao wuranio que poderiam permitir um refinamento
da datagdo por TF referiu-se ao estudo da das avaliagdes dosimétricas quando da datacao
circulagao pré-histérica da obsidiana. Ela surge por ressonancia de spin eletrénico ou por
como complementar aos outros métodos de luminescéncia estimulada.
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Um dos aspectos da datacdao TF que nado
foi abordado aqui porque ultrapassa o contexto
deste manuscrito é aquele das idades TF
inferiores a 5 Ma encontradas nos minerais e
em vidros pseudo-tachilitos dos embasamentos
cristalinos ou da componente detritica das
formagdes sedimentares, e que refere-se a
termocronologia isotopica.
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