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ABSTRACT

Preliminary  chemical  and  instrumental  procedures  were  tested    with
a  view  to  establish  the  most  ef ficient  technique  for  the  analysis        of
rock  samples  to  be  dated  by  Pb-Pb  ísotope  method.   Two  different chemical
procedures,  both  involving  the  acid  digestion  and  lead  separation         by
ion  exchange  chromatography  using  anionic  resins,  were  tested.              The
samples  were  deposited  in  a  single   rhenium  f ilament  and  the  VG  354  mass
spectrometer  of  IG/USP  was  employed  in  the  isotope  analysis.

Twelve  whole  rock  samples,   five  neosomes   and  seven  paleosomes  were
utilized  iniatilly  to  verify  the  experimental  procedures.  The             five
neosomes  have  already  been  analysed  in  the  Geochronology  Laboratory    of
the  Oxford  University,  England,  and  their  results  served  as  a  comparati
ve  parameter.

Initially  the  test  were  made  in  the  conventional  chemical  laborato
ry,  using  the  two  methods  of  sample  preparation.  The  isotopic  ratios  oE
EP?pE;9%?:Ê  ::d2P?:Ê;S?TÊbsân::::ãmYe:Êe::t:::iâ::aa::i:::t:Êgw:â        thea
chaotic  pattern,  typical  for  such  type  of  rocks.   The  isotopic  ratios  of
neosome   alone,   when  regressed,   yielded  an   isochron  age  of   1.594(+385   ou
-520)M.a..   In  the   second  part  of  the  work  the  neosome  samples            alone
were  prepared  by  the  chemical  method  that  showed  better  ef ficiency       in
the  first  step.  The  analysis  were  carried  out  in  clean  laboratory        of
class   100   and   the   resulting   isochron  age  was   1.276(+291   ou   -360)M.a.  The
same  samples  analysed  in  Oxford  yielded  an  isochron  age  of   1.268(+245 ou
-292)M.a..   Considering  the  fact  that  isotopic  ratios  determined  by  us  is
not  based  on  a  standard  and  uniform  analytical  procedure  and  further  as
the  pr.ocedure  is  being  in  the  process  of  establishment,  these  prelimina
ry  results  obtained  appear  very  satisfactory.

INTRODUçÃO

o  pioneiro  da  datação  Pb/Pb  por  isõcrona  foi  Sbbotovich,   em       1961
(in  Faure,1977)   mas   só  a  partir  de   1970  é  que  seu  emprego  em  rocha-to-
tal  e  feldspatos  potássicos  tem  sido  intensificado  graças  ao  avanço    na
capacidade  analítica  dos   laboratõrios,  que  atualmente  operam  em    condi-
ções  de  rigorosa   limpeza   (laboratório  iimpo-classe   100) ,  obtenção         de
reagentes  ultra-puros,  e  acoplamento  de  microcomputadores  em  espectrôme
tros  de  massa  possibilitando  determinação  de  medidas  com  alta    precisãõ
(Basei   e   Kawashita,1981)  .

ter  n:::àhm:::£::::::t:aã:c:::à::::âçã:rd:e::à::: ,Op:Ê:c:l:a:â.idad2e3,5Su7238u  que  seria  necessâria  no  cáiculo,  é  uma  constante  atual  e  igual       a
1/i37,88   (Shieids   in  Jáger  e  Hunziker,   ig79) .   Nesta  sistemática,   sugere
-se  a  derivação  de  precurssores  magmáticos  de  uma  região  fonte  com    ra-
zão   238u/2"pb   (u)   reiativamente  uniform.e,   próxima  a  uma  evolução `     num
único  estãgio,  désde  a  época  de  fomação  da  Terra  até  a  isocrônica  medi
da.   Maiores  detalhes  e  exempios  podem  ser  vistos  em  vári.os  trabalhos  p±
blicados  príncipalmente  pelo  grupo  de  geocronólogos  da  Universidade    de
Oxford   (Moorbath  et   al,1969;   Taylor,1975;   Taylor  et   al,1984).             Um
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exemplo  bastante  sugestivo  é  aquele  também  apresentado  por  Rosholt      et
al   (1973)   em  rochas   graníticas  do  Wyoming,   Estados   Unidos,   onde       houve
perda  de  até  88%  de  urânio,  no  entanto  a  isõcrona  Pb/Pb  em    rocha-total
mostrou  um  bom  alinhamento  e  com  idade  bastante  concordante  com  a  obti-
da  pelo  método  U/Pb  em  zircões.   Guison  et  al   (1987)   relatam  que  o  méto-
do  Pb/Pb  pode  ser  aplicado  em  rochas  alteradas  intempericamente,       onde
outras  técnicas  não  forneceriam  bons  resultados.  Recentemente  esta  meto
dologia  está  sendo  utilizada  também  para  a  determinação  da  idade  de  de=
posição  de  rochas   carbonatadas   (Moorbath  et  al,1987;   Uahn,1988) .

Atualmente  os  estudos  dos  isõtopos  de  Pb  estão  voltados  não  somen-
te  aos  aspectos  geocronolõgicos,  mas  Lambém  são  utilizados  para  a  carac
terização  de  processos  de  evoiução  crustal   (Basei  e  Kawashita,          1981T
Doe   e   Zartman,1979   e   Zartman  e   Doe,1981)  .

No  Brasil  somente  as  metodologias  K/Ar  e  Rb/Sr  são  disponíveis  ro-
tineiramente.  Com  a  aquisição  de  modernos  espectrõmetros       automáticos ,
acoplados  a  microcomputadores  e  aiiados   às  Lécnicas  modernas  e    adequa-
das  de  preparação  química  das  amostras,  novas  e  sofisticadas    metodolo-
gias  deverão  ser  implantadas  em  breve.  Neste  trabalho,   a        metodologia
à:::::!à:i!.::Í:;e::::::::::::m::::::Í:i:à::::í:d:::;::::ã:r¥#t:::::f
coletadas  na  Rodovia  Tamoios,  entre  as  cidades  de  São  Üosé  dos  Campos  e
Paraibuna.   Doze  amostras   foram  coleLadas,   sendo  sete  de  paleossoma   (   63
a  68  e  74)   e  cinco  de  neossoma   (69  a  73) .   Regionalmente  estas  rochas   fa
zem  parte  do  chamado  Complexo  Embü  definido  por  Hasuí  e  Sadowski  (1976)-,
e  também  estudado  por  Carneiro   (1977),   Fonseca  et   al   (1979)  ,   Hasuí       et
al   (1980),   Hasul   et   al   (1981),   Campos   Neto  e   Basei    (1983),          Fernandes
(1987)  .

pRoéEDiMENTos   ANALÍTiG]s

Este  trabalho  foí  desenvolvido  em  duas  etapas,   sendo  que  a  la  com-.
preendeu  a  realização  de  CesLes  de  preparação  químíca  das  amostras      de
rocha,  em  laboratório  químico  convencional,  empregando  duas    diferentes
técnícas,  e  determinação  das  razões  isotópicas  de  Pb  por  espectrometria
de  massas.  Os  resultados   foram  comparados  oom  aqueles  determinados       no
Laboratório  de  Geocronologia  da  Universidade  de  Oxford,  Inglaterra,  o`n-
de  algumas  amostras   foram  feitas  em  paraielo,  e  definimos  a  melhor  téc-
nica  para  preparação  da  amostra  e  separação  de  Pb.  Durante  a  2a      etapa
as  amostras  foram  preparadas  em  laboraL6río  limpo-classe  100,  utilizan-
dó  reagentes  suprapuros,  empregando  a  técnica  que  mostrou  melhores    re-
sultados  na  etapa  anterior.  Também  foi  feíta  a  comparação  entre  os    re-
sultados  obtidos  na  13  e  2a  etapas  com  aqueles  determinados  em    Oxford,
I nglaterra .

0  €rabalho  realizado  em  ambas   as  etapas  compreendeu. fundamenLa]men
te  da  dissolução  de  cerca  de  300mg  de  rocha, viadigestão  ácida,  separa=

?ã:f:j£;::::2ç:::;ããT:ãitããcd:::::::Í:::::Í:5::a:::::::ã:2f::!!:e::b::
gressão  linear  empregado  nos  cálculos  de  idade,   foi  aquele    precx)nizadõ
pc.r   Tcirk    (1969)  .

DESEWOI,VIMENTO   E   RESULTADOS   DA  ETAPA  1

químiâagaã:í;bça£e:Êa=::::aÊeg:a:àgmâ:i:o:é::ão=ã:iã::sàzu:â:aã:çõ:ã-
chas,  Método  i,  baseado  em  Shihomatsu  et  ai   (i987) ,  e  Método  ii,  basea-
do  em  Teixeira   (com.verbal,  empregado  no  labora€õrio  de       Geocronologia
da  Universidade  de  Oxford,  Inglaterra) .

0  Método  i  de  dissolução  consiste  na  digestão  da  rocha,  em      bomba
de  teflon,   adicionando-se   à  amostra  HF  e  HNO3 ,  e  mantendo-a  em  muflapor
24  horas,   a  140°C.  A  seguir  a  amostra  é  evaporada  e  tratada  através    de

:::ági::|sá:eÊãiv?ã :o: HÍ:gtíaHg:Êa::n;io:t:C:aÊ:. s:: 5à:::d:ã:aagà:à:
na  de  troca  iõnica  para  separação  do  Pb  dos  outros  elementos  constituín
tes  dÊor&:::dáf::;  ààós  digestão  em  bomba  de  tef|on,  a  amostra  é  evapo-
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rada  e  tratada  também  através  de  estágios  sucessivos,  porém  utilizando
HBr   lM,   Hcl  6M,   seguida  de  nova  adição  de  HBr   lM,   centrifugação            da
amostra,  e  então  o  sobrenadante  é  passado  pela  coluna  de  troca    iõnica
(fig.   2)  .

Para  o  Método  i  de  dissolução  de  amostras  há  um  respectivo  método
de  separação  de  Pb,  Método  A,   baseado  emdohnsone  Pohlill   (1957) .     Por
este  método  a  amostra  é  passada  por  uma  coiuna  contendo  resina  aniôni-
ca  AG   1-X8,   200-400  mesh,   com  uma  altura  de   80mm  de   resina,   e  onde       o
Pb  é  eluído  com  10ml  de  Hci  O,01N.   A  caiibração  desta  coluna  foi   feita
coletando  10   frações  de  2ml  do  eluído,  e  o  teor  de  Pb  determinado    por
absorção  atõmica.

Para  o  Método  ii  de  dissolução  foi  aplicado  o  Método  8  de  separa-
ção  de  Pb,   baseado  em  Teixeira   (com.verbal)   no  qual  também  é  utilizada
resina  aniõnica  AG   1-X8,   200-400  mesh,   com  uma  altura  de   70mm  de   resi-
na,   e  o  Pb  é  eluído  com  4ml  de   Hcl  6M.   Por  este  método  a  amostra  é  pas
sada  3  vezes  pela  coluna,   sendo  que  no  Método  A  é  passada  uma         únicã
Vez.

Após  a  obtenção  da  fração  contendo  Pb,  esta  é  evaporada  até  a  se-
cura  e  uma  gota  de   HNo3   iN  é   adicionada.   Esta  solução  juntamente       com
uma  gota  de  ácido   fosfõrico  O,75N  e  uma  gota  de  síiica  gel   (  Richards,
com.verbal)   é  depositada  em  filamento  de  rênio  de  arranjo  simples  e   le
vada  ao  espectrõmetro  de  massas.

A  tabela  1  mostra  o  número  da  amostra   (naquelas  em  que  uma     letra
acompanha  o  número,  trata-se  da  mesma  amostra,   só  que   feita  por    outro
método) ,  método  de  dissoiução,  método  de  separação  de  Pb  e  ãcido  eluen
te.

0  espectrõmetro  de  massas  utilizado  para  a  determinação  das razões
isotópicas  de  Pb  foi  o  VG-354  do  instituto  de  Geociências  da  USP.   Como
estas  foram  as  primeiras  análises  a  serem  executadas  no  novo  aparelho,
não  houve  um  procedimento  padrão  constante,   acarretando  em  erros  exter
nos  relativamente  altos,  cerca  de  0,2%.

As  razões  isotópicas  foram  obtidas  utilizando-se  detetor  Faraday,
mas  preliminarmente  utilizou-se  detetor  Daly,  que  apresenta  maior  sen-
sibilidade.  As  correntes  iõnicas  totaís   foram,  em  geral,  de  2,Oxl0-]2,
5,oxio-L2,   i,Oxio-LL   e   2,Oxl0-]LA,   e   geralmente,.  coh   2   a   3   blocos         (1
bloco  =  10  medidas)   para  cada  uma  dessas  correntes.   As  correntes  de   fi
lamento  foram  entre   1,6  a  1,9  A.   0  número  de  razões  obtidas  nas       amog
tras   foram,  em  média,   de   ioo,   com  exceção  das   amostras   65,64-X,   66       ã
68  que   foram  obtidas   apenas   10  razões   (1   bloco),   e  na  amostra  72-X,   50
razões   (5   blocos).

Das  dezessete  amostras  analisadas  nesta  la  etapa,  trés  não    apre-
sentaram  emissões  mensuráveis  de  Pb   (63,   64,   67-X),   quatro   (64-X,     65,
66,   68)   mostraram  resultados  não  satisfatórios   (apenas   10  razões   foram
obtidas) ,  enquanto  dez  amostras  mostrarain  resultados  satisfatórios.

Na  tabela  11  constam  as  razões   isotópicas  obtidas  em  amostras  prÊ
paradas  pelo  método  i  de  dissolução  e  método  A  de  separação  de  Pb   (com
exceção  das  amostras   72-k,   64-X  e   73-X  nas  quais  o  Pb  foi  eluído       com
HN031,ON,   em  todas   as  outras  o  eluente   foi   Hcl  O,01N)  ,   e  também  as   ra
zões  obtidas  em  amostras  preparadas  pelo  método  ii  de  dissolução  e  mé=
todo  8  de  separação  de  Pb.

Nas   amostras  em  que   foram  determinados  mais  que  uma  série  de       ra
zões   (repetições) ,  e  em  amostras  preparadas  por  dois  métodos,   foi     fel
ta  uma  média  dos  vaiores  obtidos  e  estas  médias  é  que   foram  usadas    pÊ
ra  a  construção  das  isócronas.

Como  tentativa  primeira   iançamos   no   grãficx)   2°7pb/20+pb  x  . 2o6pb/2°+Pb  os  resultados  de  todas  as  amostras  de  migmatitos   (neossoma  e    p±
leossoma) ;  na  figura  3.a  podemos  observar  a  isõcrona  que  nos     forneceu
una   idade   de   2.542    (+122   ou  -134)M.a.,   com  MSWD   =   52,39.   Nessa  errõcro
na  podemos  observar  um  padrão  ca6tico,  típico  para  este  tipo  de  rochaT
Na   figura  3.b  em  que   somente  as   amostras  de  neossoma   (69  a  72)   são   lan
çadas   foi  observado  um  bom  alinhamento  dos  pontos.  A  isócrona             cor
respondente   a  uma   idade   de   1.594    (+385   ou  -520)M.a.,   com  MSWD   =   0,17.

trabalho,  a  partir  das        ra
melhor  método  de    preparaçãõ

Como  resultados  da  primeira  e€apa  de
zões  isotópicas  obtidas,  concluímos  que  o
de  amostras  para  análises  isotõpicas  de  Pb  é  o  método  ii  de  dissolução
de  amostras  e  o  método  8  de  separação  de  Pb.  Todas  as  amostras  prepar±
das  por  este  mêtodo  mostraram  resultados  satisfatórios,  assim  como  uma
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melhor  eficiência  de  ionização  térmica  durante  a  anãlise  com  espectrôme-
tro  de  massás.  Possiveimente  isto  se  deve  ao  fato  que  o  Método  A  de  sepÊ
ração  de  Pb,   baseado  em  Johnson  e  Polhill   (1957)   foi  originalmente  emprÊ
gado  para  separação  de  Pb  em  alimentos,  e  posteriormente  adaptado      para
rochas,   enquanto  que  o  Método  8  foi  desenvolvido  oara  separação  de  Pb  em
amostras  de  rocha-total,  onde  a  matriz  é, indicutivelrmte   ,  mais  complexa.

DESENVoLVIMENTo   E   RESuLTADoS   DA   2a  ETAPA

Durante  esta  segunda  etapa  do  trabalho,   foram  preparadas  somente  as
amostras  de  neossoma  dos  migmatitos   (69   a  73) .  Todo  o  procedimento  químí
co  de  preparação  das  amostras  foi  realizado  em  laboratório    limpo-classe
100,   empregando  ãcidos  suprapuros  e  todos  os  cuidados  exigidos  em  anãli-
ses  isotópicas  de  Pb.   As  amostras  foram  preparadas  pelos  Métodos  ii      `de
dissolução  e  8  de  separação  de  Pb,  o  quai  havia  se  mostrado  mais  eficien
te  durante  a  primeira  etapa  do  trabalho.

Aqui  novamente  as  frações  portadoras  de  Pb  foram  depositadas  em  fí-
lamento  de  rênio  de  arranjo  simples,  com  adição  de  sílica  gel  e         ácido
fosfôrico  O,75N.  A  deposição  foi   feita  em  capela  de  fluxo  laminar-classe
100.   Todas  as  amostras,   com  exceção  da  73,   foram  depositadas  em  duplica-
ta.

As  razões  isotópicas  de  Pb  determinadas  nesta  etapa,  devido  a      uma
certa  padronização  nos  procedimentos  das  anãlises  espectrométricas ,  exi-
biram  resultados  com  erros  externos  menores  que  0,1%,  comparãveis  aos  er
ros  obtidos  em  Oxford.

Da|y,'.=3eéman:ã:::nt=o:ã:::af:àif:àt:ed=:â:ãi:::,g=ç!àm:n:rc:::eâ::etâ:
filamento  em  torno  de   1,5  A.

gera|"â:  ;:â:í3Ê:2:o; ,g::àeÊ¥ ,CT?o::o:?fr:n::ãxig¥iâ:  à:t:à:r:::e=     â:
filamento  foram  entre  1,6  e  2,5  A.  0  número  de  razões  obtidas  nas     amos-
tras   foram  em  média  de   100,   com  exceção  da  amostra  73,  que  não  havia  du-
plicata,  e  após  55  razões  foi  abortada  pelo  aparelho  devido  à  evaporação
total  da  amostra.

Na  tabela  111  podem  ser  observadas  as  razões  isotópicas  de  Pb  obti-
das  nas  amostras  preparadas  em  laboratório  limpo-classe  100,  durante  es-
ta  segunda  etapa.

Tomando-se  a  média  das  razões  isotópicas  da  tabela  iii  a  idade  iso-
crõnica  calcuiada  é  de   i .386(+263  ou  -3i8)M.a.,   éom  MSWD   =   3,47.   Exciuin
do-se  a  amostra  73  que  não  foi  analisada  em  duplicata  e  que  foi    aborta=
da  pelo  aparelho  conforme  comentado  anteriormente ,  a  idade         isocrõnica
correspondente   é  de   1.276(+291   ou   -360)M.a.,   com  MSWD   =   1,31    (figura   4).

COMPARAÇÃO   DOS   RESULTADOS   OBTIDOS   NÀ   ETAPA   1  ,   ETZU?A   2   E   DE   OXFORD

Na  etapa  1  o  melhor  resultado  que  obtivémos  nos  forneceu  uma    idade
de   1,594(+385   ou  -520)M.a.   para  as   amostras  de  neossoma   (figura  3.b)..   Es
te  resul€ado  foi  obtído  através  de  amos€ras  preparadas  em        laboratóriõ
químico  convencionai,  sem  os  cuidadoé  exigidos  em  tais  anãlises;     também
temos  que  considerar  a  falta  de  um  proçedimento  constante  tanto  na  prepÊ
ração  da  amostra,  como  na  determinação  de  suas  razões  isotópicas  de    Pb,
com  o  espectrômetio  de  massas  VG-354  que  se  encontrava  em  fase  de    cali-
braÇão.`Na  e€apa  2  os  resultados   já  se  mostraram  conside.t:avelmente  melhores.
A  isõcrona  obtida  nesta  segunda  etapa  foi  definida  pelas  amostras  69      a
72,   onde   a  idade  calculada   foi  de   1.276(+291   ou  -360)M.a.    (figura  4)  .

Comparando  os  resultados  da  etapa  2  com  aqueles  de  Oxford,     podemos
concluir  que  nossas  determinações  se  mostraram  satisfatórias.  A  idade  ob

::Í:z::dsxá:::L!::âã: ã::s:::ãeso:sgà.3Ê:à:oãed:  sáã:s:::S ç::  :aT3;s f.f
de   1.275(+241   ou.-280)M.a.   com  MSWD   =   i  ,34,   e   outra   idade,   também  calcu-
1ada  em  Oxford,   agora  com  quatro   amostras   (69   a  72)   foi  de   1.268(+245  ou
-292)M.a.   com   MSWD   =   1,95    (figura   5).

Na  tabela  IV  e  V  podem  ser  observadasscomparaço~esentre  as  idades  e
razões  isotópicas  obtidas,  respectivamente,  para  o  neossoma  dos  migmati-
tos  durante  a  etapa  1  e  2  deste  trabalho  com  aquelas  delerminadas    pelos
geocronólogos  da  Universidade  de  Oxford,  Inglaterra.
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Em  termos  de  razões  ísotópícas  pode-se  observar,  com  raras         exce-
ções,  que  as  nossas  determinações,  tanto  na  primeira  como  na  segunda  eta
pas,   são  sistematicamente  mais  baixas  que  aqueles  determinados  na  Univef
sidade  de  oxford.  No  nosso  entender  atribuímos  este  fato  ao  diferente  mã
todo  de  deposição  de  amostra  em  filamento,   já  que  em  oxford  as     amos€rag
foram  depositadas  por  técníca  de  eletrodeposição,  conforme  descrito    por
Arden  e   Gale    (1974)  .

CONCLUSOES

Considerando  estes.  resultados  aqui  obtidos  como  preliminares       podÊ.
mos  descrevê-los  como  satisfatõrios  quando  comparados  com  aqueles  deter-
minados  na  Universidade    de  oxford,   inglaterra,   já  que  houve  uma  boa  con
cordância  nas  idades  isocrõnicas,  mesmo  sem  correção  para  efeito  de  fra=
ciónamento  isotópico.

Um  fat.o  de  reconhecida  importância  é  a  utilização  de         laboratõrio
limpo-classe   100  e  reagentes  purificados.  Comparando  os  resultados  obti-
dos  a  partir  de  amostras  preparadas  em  laboratório  químico  convencional
e  laboratório  limpo,  observamos  sensíveis  variações  nas  razões     isotõpi-
cas,  bem  como  nas  idades  determinadas.   Face  a  falta  de  um  traçador         de
Pb,   não  foi  possível  avaliar  o  grau  de  contaminação  das  duas  etapas.

Um  outro  fator  que  certamente  inf luiu  nos  resultados  foi  a      pureza
dos  reagentes  utilizados  durante  a  digestão  química,  e  dos  aditivos   (sí-
líca-gel  e  ácido  fosfõrico)   empregados  na  deposição  da  amostra  em    fila-
mento.   Embora  sem  meios.  de  avaliar  corretamente,  pareceu-nos  que  o         Pb
contido  nos  aditivos,  os  quais  não  foram  preparados  adequadamente  na    la
etapa,   foi  mais  significativo,  talvez  quase  comparãvel  ao  Pb  contido  nas
amostras  de  paleossoma,  e  nas  quais  não  1ogramos  análises  isotópicas  prÊ
cisas .

Quanto  à  idade  isocrõnica  Pb/Pb  de   aproximadamente   1,3  B.a.   para    o
neossoma,  parece  ser  a  idade  da  migmatização,   face  à  concordância  com    a
idade  isocrõnica  Rb/Sr  de   aproximadamente   1,4   B.a.    (Tassinari,       com.ver
bal) .
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TABELA        I

"OSTm MÉTolm           D E MÉTOD0            DE Pb        ELUIDO
DISSOLUÇÃO sEPAmçÃo COM

67 11 8 Hcl           6M

70* 11 8 Hcl           6M

72* 11 8 Hcl           6M

73* 11 8 Hcl           6M

63 I A HCI          O,01N

64 I A Hcl         O'01N

65 I A Hcl         O'01N

66 I A Hcl         O,01N

68 I A Hcl         O'01N

69* I A Hcl         O,01N

71* I A Hcl         O,0,N

74 I A Hcl         O,01N

64-X I À HN03       1,0   N

67-X I A Hcl         O'01N

70-X I A Hcl         O,01N

72-X I A HN031,0N

73-X I A HN03       1,0   N

*  Amos€ras  analisadas  em  Oxford,  Inglaterra.
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TABELÀ         11

ANÃLISES   ISOTÓPICAS   DE   CHUMBO   COM  VG-354       :      C/      COI,ETOR      MÚI.TIPLO

MÉTODO      I      /      A

"OSTRA Pb     206/204 Pb     207/204 Pb     208/204

65 19,157     ±(.25%) 15,708    ±(.26%) 42,928    ±(.26%)1bl.48,8127±(.022%)

716874 19 ,5920±  ( . 021 %) 15 ,6680±  (  . 02%)
19 ,7122± (  .090%) 15 ,7785±  (  . 092%) 49 ,2279± ( . 091 %)

19,374    ±(.2%) 15,972    ±(.2%) 44,393    ±(.2%)1bl

19,558    ±(.42%) 16,099    ±(.044%) 44,683    ±(.43%)

16 ,3410±  (  . 018%) 15 ,3770±  ( .017%) 39 ,1758±  ( . 018%)

69 16 ,6824±  (  . 011 %) 15  ,4289±  (  .011 %) 38 ,2598±  (  .010%)

66 19,54        ±(.94%) 16,46        ±(.97%) 42,38       ±(.97%)1bl.

70X 16 , 3924±  (  .013%) 15  ,4099±  (  .011  %) 37 ,3599±  ( . 012%)

72X 17 ,7772±  (  .052%) 15 ,5564±  (  .052%) 40 ,8747± (  . 053%)5bl.43,7427±(.022%)1bl.41,4100±(.028%)

64X 19 ,3570±  (  .023%) 15 ,8561 ±  ( .027%)

73X 18 ,1920± (  . 028%) 15  ,6005± (  .026%)

MÉTODO      11      /      8

"OSTRA pb     206/204 Pb     207/204 Pb     208/204

67 19 , 9418± ( . 025%) 19 ,90662± (  .027%) 42,5536    ±(.031%)

7072 16 ,5381 ±  (  . 029%) 15,4184    ±(.025%) 37,3657    ±(.025%)
16 , 4944± ( . 009%) 15,4136    ±(.010%) 37,3363    ±(.009%)

17 ,7734± (  .010%) | 5 , 55Ó953± ( . 007 % ) 40  ,70378± ( . 008%)

73 18 ,1799±  ( .051 %) 15,5827    ±(.047%) 41,1328    ±(.048%)
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TABELA    111   -     Razões   lsotõpicas  de   Pb  obtidas  em  Amostras  Preparadas
em  Laboratório  Limpo-classe   100.

AMOSTRA 2 0 6 pb/ 2 0 4 pb 2 0 7pb/2 0 +Pb 2 0  0pb/2 0 4pb

69 16 ,8263  (  .018% ) 15  ,4393  (  .018%) 38 ,10435  (  . 018%)

69 16 ,8437  (  .055%) 15  , 4486  ( . 055% ) 38 ,1357  ( . 056% )

70 16  ,4932  (  . 019%) 15  '4071  ( .020%) 37 ,3054  ( .020%)

70 16  , 4994  (  . 008%) 15  ,4126  (  .008%) 37 , 3246 ( . 007%)

71 19  ,2607  (  .014%) 15  ,6413  (  .014%) 47  ,46155  (  .014%)

71 19  ,2516  (  .017%) 15 ,6366  (  .017%) 47 ,4493  ( .017%)

72 17  ,8083  (  .02 3% ) 15 ,5456  ( .022%) 40 , 4592  ( .026% )

72 17  ,8130  (  .009%) 15  ,5506  (  .009%) 40,4711  (  .009%)

73 18 ,2624  ( . 027% ) 15  ,6129  (  .027%) 41,1610  (  .034%)

TABELA       iv     -     Comparação  entre  as   idades  determinadas  nas  Etapas
1   e  2  deste  trabalho,  com  as  idades  obtidas  na  Uni
versidade  de  Oxford,  Inglaterra.

IDADES        (M.a. ) AMOSTRAS      ANALI SADAS

ETAPA      1ETAPA2OXFORD 1.594(+385   ou   -520) 69         a      72

1.386(+263   ou   -318) 69         a      73

1.276(+291    ou   -360) 69         a      72

1.275(+241    ou   -286) 69         a      73

1.268(+245   ou   -292) 69         a      72
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TABEiA    V    -    Comparação  das  razões  isotõpicas  de  Pb  determinadas  duran
te  as  duas  etapas  deste  trabalho  e  de  Oxford.

ZU`losTm 206/204 207/204 208/204

6970717273 16 ,6824  (±0 ,011 %) * 15  ,4289 (±0 ,011 %) 38 ,2589 (±0 , 010% ) 1aEtapa
16 ,8263  (±0 ,018%) 15 , 4393 ( ±0 , 018% ) 38 ,10435  (±0 ,018%) 2aEtapa
16 , 8437  ( ±0 , 055% ) 15 , 4486  ( ±0 ,055%) 38 ,1357  (±0 , 056%) 29Etapa
16,735     (±0,017%) 15,544     (±0,016%) 38,632     (±0,033%) Oxford

16 ,3924  (±0 ,013%) * 15 , 4099  (±0 ,011 %) 37 , 3599 (±0 , 012% ) 1aEtapa
16,5381  (±0,029%) 15  , 4184 ( ±0 ,025% ) 37 , 3657  (±0 , 025% ) 1aEtapa
16 , 4944  ( ±0 ,009% ) 15 , 4136  (±0 ,010%) 37 , 3363 (±0 , 009%) 1aEtapa
16 , 4932  ( ±0 , 019% ) 15  ,4071  (±0 ,020%) 37 , 3054 (±0 ,020% ) 2aEtapa
16 , 4994 ( ±0 , 008%) 15  , 4126  (±0 , 008% ) 37 , 3246 (±0 , 007% ) 2aEtapa
16,484     (±0,016%) 15,513     (±0,016%) 37,646    (±0,038%) Oxford

19 ,5920 ( ±0 , 021 % ) * 15 , 6680 ( ±0 , 020% ) 48 , 81.2 7  ( ±0 , 022% ) 1eEtapa
19 ,7122  (±0 ,090%) * 15  ,7785  (±Ó ,092%) 49 ,2279 (±0 ,091 %) 1aEtapa
19 ,2607  (±0 ,014%) 15 ,6413 (±0 ,014% ) 47 ,46155  (±0 ,014%) 2aEtapa
19 ,2516  ( ±0 , 017% ) 15 , 6366  ( ±0 ,017% ) 47 ,4493 (±0 ,017%) 2aEtapa
19,806     (±0'020%) 15,791      (±0,016%) 49,648    (±0,050%) Oxford

17 ,7772  (±0 ,052%) * 15 ,5564 (±0 ,052%) 40 , 8747 (±0 ,05 3% ) 1aEtapa
17  ,7734  (±0 ,010%) 15 ,5595 3 ( ±0 ,007% ) 40 , 70378 (±0 , 008% ) 1aEtapa
17 ,8083 ( ±0 , 02 3% ) 15 ,5456 ( ±0 , 022% ) 40 , 45 92  ( ±0 , 026% ) 2aEtapa
17 ,8130  (±0 ,009%) 15 ,5506  ( ±Ó , 009% ) 40,4711   (±Ó,009%) 29Etapa
17,860     (±0,018%) 15,664     (±Ó,016%) 41,341      (±0,041%) Oxford

18 ,192 0  ( ±0 , 02 8% ) * 15 , 6005 ( ±0 , 02 6% ) 41,4100  (±0,028%) 1aEtapa
18 ,1799  ( ±Ó , 051 % ) 15 ,5827 ( ±0 , 047% ) 41,1328  (±0,048%) 1aEtapa
18 ,2624  (±0 ,027%) 1 5 , '6 1 2 9  ( ± 0 , 0 2 7 % ) 41,1610  (±0 ,034%) 2aEtapa
18,222     (±0,018%) 15,675     (±0,016%) 41,754     (±0,040%) Oxford

*  Método    I  /  A
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FIGURA 01 - Procediment o químico do Método I d e di s solução d e amostras

(b a s e ado em Shi homa t s u et a I . , 1987) .

PESAR AMOSTRA

ADICIONAR 1 , Oml HN03 conc . + 10 ,Oml HF conc .

COLOCAR EM BOMBA DE DIGESTÃO ( 24 ho r as + 140 °C)

ABRIR BOMBA E EVAPORAR

1,Oml HCI 0 4 , EVAPORAR

S ,Oml HN03conc . , EVAPORAR

10 ,Oml HeI 8M , EVAPORAR

S ,Oml HCI 1N, PASSAR PELA COLUNA
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FIGURA 02 - Pr ocedimento químico do Método 11 de dissolução de amos ­

t ras (baseado em Teixeira , com.verbal) .

PESAR AMO STRA

ADI CIONAR 1ml HN03 conc . + 10,Oml HF co nc.

COLOCAR EM BOMBA DE DIGESTÃO ( 24 ho r a s + 1 40 °C

ABRIR BOMBA E EVAPORAR

2ml HBr 1M, EVAPORAR

I
5ml HCI 6M , EVAPORAR

2ml HBr 1M, EVAPORAR

I
2 ,5ml HBr 1M , CENTRIFUGAR 6min . , < 2 . 00 0 ppm

SOBRENADANTE SERÁ PASSADO PELA COLUNA
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FIGURA 4 - DIAGRAMA I SOCRÔNICO Pb/ Pb OBTIDO COM AS MEDIAS DAS RAZÕES
ISOTÓPICAS DETERMINADAS EM DUPLICA TA.

P b 2 0 7
Pb 2 0 4

15 . 90

15 . 3 0

71

IDADE :

A :
MSWD :

1268 ( + 245 ou -292) Mo
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FIGURA 5 - DIAGRAMA ISOCRÔNICO Pb/Pb DAS AM OST RA S DE NEOSSOMA, DEFIN IDO

COM AS RAZÕES ISOTÓPICAS OBTIDAS NA UNIVERS IDADE DE OXFORD .
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FIGURA .3 b - DIAGRAMA ISOCRONICO Pb /Pb DE AMOSTRAS DE NEOSSOMA DOS M IGMATlTOS.

FIGURA !la - DIAGRAMA ISOCRÔN ICO Pb/Pb DAS AMOSTRAS DE MIGMATITOS DE sÃo JOsÉ

DOS CAMPOS (PALEOSSOMA E NEOSSOMA).


