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RESUMO

Este trabalho apresenta um estudo em Tracos de Fissdo em olivinas
presentes nas rochas vulcanicas da llha das Flores, Arquipélago dos Acores,
Portugal. O estudo almeja promover a discussao acerca da aplicabilidade das
olivinas no estudo termocronoldgico por Tracos de Fissdo, em uma retomada e
aprimoramento da metodologia aplicada na década de 1960. Para tanto, a base de
dados deste estudo foi constituida por amostras de rochas dos Complexos
Vulcanicos de Base e Superior (CB & CS) da llha das Flores. As amostras foram
tratadas e analisadas em distintos laboratorios da Universidade Federal do Pampa
(Unipampa) e Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS). A metodologia
do estudo consistiu em etapas de descricdo petrografica das amostras com auxilio
de microscopia Optica de luz transmitida, microscopia eletronica de varredura (MEV),
e por fim, o Método Termocronolégico de Tracos de Fissdo, que inclui etapas como:
desagregacao mineral, separacdo de olivinas, montagem de pastilhas em resina
epoxi e ataque quimico para revelacdo dos tracos de fissdo. Foram testados quatro
atagques quimicos com base em Hidroxido de Potassio e Acido Fluoridrico (T1, T2,
T3 e T4) em que sao diferenciados os tempos de submisséo das olivinas para cada
ataque. Os resultados mostraram-se muito promissores para a revelacdo de tracos
espontaneos e compreensado da evolugao e comportamento dos tragos em funcao
do tempo de exposicao das olivinas aos agentes quimicos de ataque. Deste modo, 0
estudo contribuiu para o entendimento e aperfeicoamento da metodologia envolvida
na revelagdo de Tracos de Fissdo em olivinas magméaticas e com o estudo das

olivinas da llha das Flores, Arquipélago dos Agores-PT.

Palavras-Chave: Tragos de Fissdo; Termocronologia; Olivina; Arquipélago dos

Acores; llha das Flores.



ABSTRACT

This work presents a study in Fission Tracks in olivines presents in the
volcanic rocks of Flores Island, Azores Archipelago, Portugal. The study aims to
promote the discussion about the applicabilty of the olivines in the
thermochronological study by Fission Tracks, in a resumption and improvement of
the methodology applied in the 1960s. For this purpose, the data base of this study
was composed of rocks samples from the Volcanic Complexes (BC & UC) of Flores
Island. The samples were treated and analyzed in different laboratories of the
Federal University of Pampa (Unipampa) and Federal University of Rio Grande do
Sul (UFRGS). The methodology of the study consisted of steps of petrographic
description of the samples with the aid of transmitted light optical microscopy,
scanning electron microscopy (SEM), and finally, the Fission Tracks
Thermochronological Method, which includes steps such as: mineral disintegration,
separation of olivines, assembly of pellets in epoxy resin and chemical attack to
reveal the fission tracks. Four chemical attacks based on Potassium Hydroxide and
Hydrochloric Acid (T1, T2, T3 and T4) were tested. There was a differentiation of
olivine submission time for each attack. The results were very promising for the
revelation of spontaneous tracks and understanding of the evolution and behavior of
the traits as a function of the exposure time of olivines to attack chemical agents.
Thus, the study contributed to the understanding and improvement of the
methodology involved in the revelation of Fission Tracks in magmatic olivines and the

study of olivines from Flores Island, Archipelago of the Azores-PT.

Keywords: Fission Tracks;, Termocronology; Olivine; Archipelago of the

Azores; Flores Island
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1. INTRODUCAO

A ilha das Flores se situa no Arquipélago dos Acores, regido autbnoma da
Republica de Portugal. Em termos de evolugdo geoldgica, esta ilha se localiza no
encontro de trés placas tectdnicas: Africana, Euroasiatica e Norte-americana
(WHITE et al., 1979), na chamada Juncéo Tripla dos Acores (ATJ, na sigla em
inglés) (SEARLE, 1980). A regido das ilhas acorianas apresenta caracteristicas
geoldgicas peculiares (FRANCA et al., 2003). Conforme Machado et al. (2008) &
Miranda et al. (1991), a Plataforma Acoriana representa uma regido geodinamica
muito complexa e a grande maioria das estruturas geologicas sao afetadas por
estruturas tectdnicas como a Dorsal Meso-atlantica, a Zona de Fratura do Leste dos

Acores, o Rift da Terceira e a Falha Acores-Gibraltar.

Petrologicamente, a ilha das Flores é constituida por balsaltos, tefritos, tefrito-
fonolitos, hawaiitos, mugearitos, benmoreitos e traquitos. de afinidade alcalina
dispostos em Complexos Vulcanicos — os quais discutiremos a seguir. A génese
destas rochas é atribuida a interagdes entre pluma mantélica e rifteamento da Dorsal
Meso-oceanica (MAR) (HILDENBRAND et al., 2014; VOGT & JUNG, 2004;
CANNAT et al., 1999; LUIS et al., 1994; SCHILLING, 1975; SEARLE, 1980; WHITE
et al., 1976). Os complexos vulcanicos da ilha®, neste trabalho, sdo separados em
dois grandes grupos (0 Complexo de Base — BC e o Complexo Superior - CS) de
acordo com as caracteristicas dos distintos eventos vulcanicos como sugerem
Azevedo et al. (1986) e Azevedo e Ferreira (2006).

Estas rochas apresentam em sua mineralogia principal minerais como augita
((Si,Al),O¢), plagioclasio e outros minerais qualificadores® como a olivina
((Fe,MQ@)2SiO4), mineral de estudo neste trabalho. As olivinas séo nesossilicatos de
ferro e magnésio que possuem razdo Fe/Mg variando entre dois extremos
estabelecidos pela Forsterita (Mg2SiO4) e pela Faialita (Fe2SiOs4). As olivinas
apresentam um sistema cristalino bipiramidal ortorrdmbico, onde as formas
cristalinas relacionam-se com o0s trés eixos cristalograficos de comprimentos
desiguais formando angulos de 90° entre si (KLEIN & DUTROW, 2012).

5 Estes complexos vulcanicos sdo melhor discutidos no Capitulo 6 EVOLUCAO VULCANO-
TECTONICA DA ILHA DAS FLORES

6 Ao contrario dos minerais essenciais, os Minerais Qualificadores, conforme Gill (2014), sdo
0S minerais cuja a presenca nao afeta o nome raiz, mas permite uma subdivisdo qualitativa da rocha.
Por exemplo: Olivina-basalto. Neste caso, a olivina é mineral qualificador da rocha.
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Diversos sao os trabalhos de petrologia experimental envolvendo o estudo de
olivinas. Destaca-se trabalhos como o de Toplis & Carroll (1995), que estudaram a
fugacidade do O, equilibrio de fase e relacbes de equilibrio em mineral-fusdo em
sistemas basalticos; Wenk & Tomé (1999), sugeriram modelos de recristalizacdo de
olivinas; Sperandio & Gomes (no prelo), estudaram microestruturas em olivinas
magmaticas com vistas a compreensdo dos processos de mineralogénese; Roeder
& Emslie (1970), dissertaram sobre as condi¢des de equilibrio olivina-liquido (fuséo).
Assim, é notdrio que caracteristicas reoldgicas da olivina, que transcendem a uma
pressdo média de 0,3 a 15 GPa e a uma profundidade de 400 km, sejam a chave
para o conhecimento da estrutura termal e dindmica do manto superior (GRIGGS et
al., 1960). Ainda, Wenk & Tomé (1999) sugerem que a deformacédo deste mineral
controla a reologia do manto superior. Portanto, o estudo das olivinas permite a

compreensao de diversos processos da petrologia.

Por outro lado, o estudo dos Tracos de Fissdo em diferentes minerais vem
sendo aplicado desde a segunda metade do século XX. Afra et al. (2012) indicam
que o estudo do comprimento e morfologia dos Tracos de Fissdo podem ser
utilizados para determinar a historia termal da crosta terrestre e de meteoritos. Neste
ambito, propomos uma discussao tedrica e metodoldgica para a revelacdo destes
Tracos de Fissao nas olivinas de rochas vulcéanicas da llha das Flores.

2. OBJETIVOS

A abordagem realizada e discutida neste estudo, em primeira 6tica, abrange
um amplo espectro de areas-fins da Geologia e das Geociéncias. Pleiteia-se,
portanto, executar uma sistematizacdo dos objetos de estudo. Para tanto, esta
sistematizacdo é apresentada na forma de Objetivos Gerais e Objetivos Especificos

dados a segquir:

2.1.0bjetivos Gerais
I. Apresentar uma contribuicdo ao estudo dos Tragos de Fissao
espontaneos em olivinas;
II. Fornecer subsidios paro com o estudo das olivinas das rochas
vulcanicas da llha das Flores, Arquipélago dos Acores;
lll.  Contribuir para o entendimento acerca da metodologia para a
revelacdo dos Tracos de Fissdo espontaneos em olivinas magmaticas;



23

IV. Verificar a aplicabilidade e éxito dos Tracos de Fissdo espontaneos em
olivinas na compreensdo e estudo das historias térmicas desses

minerais.

2.2.0bjetivos Especificos
I. Analisar e caracterizar petrograficamente as amostras da llha das
Flores que contém as olivinas estudadas;
[I. Descrever a quimica mineral e a cristaloquimica das olivinas presentes
nestas rochas por meio da Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV);
lll. Realizar separacdo mineral de olivinas e confeccionar pastilhas em
resina epoxi;
IV. Empregar as técnicas de ataque quimico para promover a revelacao de
Tracos de Fissao espontaneos nas olivinas;
V. Promover a discussdo acerca das distintas técnicas de Tracos de
Fissdo por ataque quimico em olivinas;
VI. Experimentar e testar, controladamente, novas formulagbes para o
ataque quimico de revelacdo de Tracos de Fissdo espontaneos em

olivinas com vistas ao refinamento da técnica descrita na literatura.

3. JUSTIFICATIVA

Varios trabalhos estudam a evolucao geolédgica da llha das Flores em termos
vulcanotecténicos (AZEVEDO & FERREIRA, 2006; FREIRE LUIS et al. 1994),
hidromagmaticos (MORRISSEAU & TRAINEAU, 1985), petroguimicos (AZEVEDO,
2003), paleomagnetismo (SERUGHETTI & ROCHA, 1968). No entanto, é
desconhecido o estudo dos Tracos de Fissdo espontaneos em olivinas presentes
nas rochas vulcanicas dessa ilha. Assim, seu estudo se mostra extremamente

importante para o conhecimento cientifico acerca da evolug&o da olivina na ilha.

Atualmente, inumeros trabalhos cientificos apresentam abordagens,
metodologias e técnicas para aplicar o método de Tragos de Fissdo (GOMES &
ALMEIDA, 2019; GALLAGHER et al., 1994, 1995; BORBA et al., 2002; TELLO et al.,
2003; HACKSPACHER et al., 2004; GOMES, 2011; HIRUMA et al., 2010; FRANCO-
MAGALHAES et al., 2010; SIQUEIRA-RIBEIRO et al., 2011; CHEMALE JR. et al.,
2012; KARL et al., 2013; DE OLIVEIRA et al.,, 2016). No entanto, de forma mais

geral, esses trabalhos apresentam contribuicbes que s&o avaliadas apenas com
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exemplos voltados ao estudo de particulas ambientais de apatita e zircdo. Além
disso, o Método de Tracos de Fissao pode ser aplicado para diversos dominios de
conhecimento ainda nao explorados ou deixados no esquecimento pela academia e
principalmente pela industria - isto é, aplicacdes para além do foco no petrdleo.

A importancia deste estudo se justifica por dois motivos principais: propor uma
nova metodologia para a revelacdo de Tracos de Fissao espontaneos em olivina e
promover estudos para o desenvolvimento cientifico, destinado a capta¢do de novas

tecnologias e de inovacdo com potencial para patenteamento futuro.

4. SITUACAO E LOCALIZACAO DA AREA EM ESTUDO

A é&rea de estudo esté localizada no Arquipélago dos Acores. O Arquipélago
esta situado no Atlantico nordeste e € composto por nove ilhas principais, e um
aglomerado de ilhas menores, divididas em trés grupos principais: Oriental —
formado pelas ilhas de Sdo Miguel e Santa Maria, Central — composto pelas ilhas
Terceira, Graciosa, Sao Jorge, Pico e Faial, por fim, o grupo Ocidental — do qual
fazem parte as ilhas Flores (este estudo) e Corvo (Figura 1).

Figura 1 Mapa de localizac&o do Arquipélago dos Acores.
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Fonte: adaptado de Beier, Haase & Brandl (2018) com dados gerados a partir do GMT; Wessel &
Kroenke (2009); Wessel & Smith (1991) e Vogt & Jung (2004).
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Em termos geoldgicos, o Arquipélago, esta situado no Platé dos Acores. O
vulcanismo do Arquipélago tem seu processo petrogenético atribuido a interacdes
entre a pluma mantélica e o rifteamento da Dorsal Meso-Oceanica (MAR)’
(HILDENBRAND et al., 2014; VOGT & JUNG, 2004; CANNAT et al., 1999; LUIS et
al., 1994; SCHILLING, 1975; SEARLE, 1980; WHITE et al., 1976) entre 20 e 7
milhdes de anos atras (HILDENBRAND et al., 2014; GENTE et al., 2003; CANNAT et
al., 1999).

Geotectonicamente as ilhas ocidentais do arquipélago - isto €, Corvo e Flores
(este estudo), estdo localizadas na placa norte-americana, enquanto que as demais
ilhas estao distribuidas na fronteira entre as Placas Euroasiatica e Africana. Franca
et al. (2003) destacam que as diferentes ilhas se apresentam alinhadas segundo
uma faixa de orientacdo geral NW-SE, apresentando uma extensdo de cerca de 600

km entre as ilhas de Santa Maria e Corvo (Figura 1).

5. CONTEXTO GEOTECTONICO DO ARQUIPELAGO DOS AGORES

Franca et al. (2003) na obra Geologia dos Acores: Uma Perspectiva actual,
destacam o Arquipélago dos Acores como estando encravado em uma zona de
convergéncia de uma grande série de estruturas tectbnicas onde a dinamica é
diretamente responsavel pela sismicidade e vulcanismos atuantes nas ilhas que
compde o arquipélago. As grandes estruturas de regime tectdnico que compde a
regido do Arquipélago sdo a Dorsal Meso-Atlantica, o Rifte da Terceira, a Zona de
Fratura Norte dos Acores, a Zona de Fratura Este dos Acores e a Zona de Fratura
Oeste dos Acores (Figura 2). A ilha das Flores (este estudo) e Corvo estéo inseridas
na Placa Norte-Americana, enquanto que as demais ilhas estdo distribuidas na

fronteira entre as Placas Euroasiatica e Africana (Figura 2).

7 Ha certa dificuldade na adequacéo de termos geocientificos na lingua portuguesa frente ao
utilizado na literatura inglesa. No original, em inglés, os autores citados constroem estrutura
lexical/semantica proxima a “attributed to plume-ridge interactions”.
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Figura 2 Contexto geotectdnico do Arquipélago dos Acores, com as idades radiométricas (em Ma) para cada ilha.
(dados geocronolégicos de ABDEL-MONEM et al., 1968, 1975; WHITE et al.,, 1976; FERRAUD et al., 1980;
FERREIRA & MARTINS, 1983; FERAUD et al., 1984; FORJAZ, 1988; AZEVEDO et al., 1991; AZEVEDO, 1999;
NUNES, 1999; AZEVEDO et al., 2003). Note o destaque para a llha das Flores (este estudo) em vermelho.
(Adaptado de AZEVEDO & FERREIRA, 2006).
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Fonte: Azevedo e Ferreira, 2006. (Adaptado)

6. EVOLUCAO VULCANO-TECTONICA DA ILHA DAS FLORES

Azevedo e Ferreira (2006; 1999) e Azevedo, Ferreira e Martins (1991),
discutem com profundidade e precisdo os eventos vulcanicos e tectdnicos que se
sucederam ao longo da evolugéo geoldgica da llha das Flores. Azevedo e Ferreira
(2006) aliados aos trabalhos de Blakely (1974); Needham e Francheteau (1974);
Freire Luis et al. (1994), destacam que ambas as ilhas sao partes subaéreas de um
unico edificio, em grande parte, submarino, construido em um 9.0 a 10.0 Ma. Por
outro lado, o cenario tectbnico e a construcdo vulcanica da llha das Flores,
juntamente com a llha Corvo, esta, provavelmente, relacionada a geodindmica da
Dorsal Meso-Atlantica e as falhas de transformacéo a ela associadas (AZEVEDO E
FERREIRA, 2006).



27

Ainda, os mesmos autores, destacam o desenvolvimento de um importante
movimento tectbnico vertical responsavel por afetar a regido crustal da llha das
Flores a partir de 1.0 Ma atras. Aliado a isto, ocorre destaque para a ilha submersa
localizada a 50 km a oeste da ilha das Flores®. A evolucdo tectdnica desta ilha
submersa sugere que, enquanto na llha das Flores processos de soerguimento
dominavam, na ilha submersa processos de subsidéncia eram dominantes (RYAL et
al.,, 1983; AZEVEDO & FERREIRA, 2006). Sugere-se, portanto, que estes
concomitantes processos de soerguimento e subsidéncia suportem o conceito de
uma compensacao isostatica entre dois blocos adjacentes da crosta oceanica
(AZEVEDO E FERREIRA, 2006).

As rochas atualmente aflorantes na Ilha das Flores registram produtos e
estruturas de vulcanismo subaéreo, bem como de erupcdes emergentes e
submarinas. Deste modo, Azevedo et al. (1986) agruparam as lavas e depositos

vulcanicos em dois complexos:

1. O Complexo Vulcanico de Base (CB)% que inclui todos os produtos e
estruturas que resultaram de o vulcanismo submarino e emergente.
2. O Complexo Vulcéanico Superior (CS), que inclui todos os produtos

vulcanicos da atividade vulcanica subarérea.

Azevedo e Ferreira (2006) em seu trabalho destacam que o mapeamento
geoldgico em escala 1:15.000 de Azevedo (1999), corroborado com idades de K/Ar
dos trabalhos de Ferraud et al. (1980); Azevedo et al. (1986); Azevedo (1990);
Azevedo et al. (1991); Azevedo (1999), e também de *C de Morrisseau e Traineau,
(1985), além de dados petrograficos e geoquimicos de Torre de Assuncédo et al.
(1974); Azevedo (1999; 2003) permitem dividir ambos Complexos (UC, BC) e

determinar uma vulcano-estratigrafia relativamente detalhada.

8 Atualmente ela é um monte submerso a 450 metros de profundidade.

9 Em determinados momentos, neste trabalho, o termo Complexo Inferior é utilizado para
designar o CB. Salienta-se, no entanto de que quando isto ocorre a sigla CB sempre estara
acompanhando a estrutura frasal.
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Figura 3 Mapa da Ilha das Flores indicando os Complexos Vulcanicos.
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6.1.Complexo Vulcanico de Base (CB)

Azevedo (1998), descreve o Complexo Vulcéanico de Base (CB) como sendo
todas as formacbes de substrato ao Complexo Superior. Em sintese, sdo as
formagbes que constituiram a proto-ilha das Flores. Franca et al. (2003) destacam
gue nestas circunstancias, a ocorréncia subaérea € excepcionalmente limitada ao
fato de que é resultado da evolucédo geotectdnica e geomorfologica da ilha e suas

oscilagBes quaternarias do nivel médio das aguas do mar

Franca et al. (2003) ainda salientam que datacfGes radiométricas aliadas a
critérios estratigraficos permitiram que Azevedo (1998) dividisse o Complexo de
Base (CB) em duas unidades, CB1 e CB2, com suas respectivas subunidades
(Tabela 1; Tabela 2).

Tabela 1 Vulcanoestratigrafia do Complexo de Base e suas subunidades com as idades radiométricas de
Azevedo (1998)

Complexo Subunidade Idades Radiométricas
A 0,75-0,80 Ma & 0,65-0,70 Ma
CB1 B 1,0-1,5 Ma & 0,75-0,80 Ma
C =1,8 Ma & 1,0-1,5 Ma
D 2,0-25Ma-e=18Ma
CB2
E >2,5 MaB.P.

Fonte: Franca et al. (2005); Azevedo (1998). (adaptado)

6.2.Complexo Vulcanico Superior (CS)

O Complexo Superior € constituido pelos materiais vulcanicos emitidos durante
as varias erupcdes subaéreas que ocorreram na llha das Flores (FRANCA et al.,
2003), Neste Complexo Azevedo (1998) considerou trés unidades (1, 2 e 3) e oito
subunidades distribuidas em: A, B, Ce D (CS1); Ee F (CS2) e G e H (CS3). As
idades dos eventos vulcanicos estdo apresentadas na Tabela 2 e foram
estabelecidas pelo mesmo autor. Nas unidades do CS ocorrem lavas basalticas,
havaiticas, mugeariticas e benmoreiticas, além de piroclastos e depoésitos
freatomagmaticos (FRANCA et al., 2003; AZEVEDO, 1998).



Tabela 2 Vulcanoestratigrafia da llha das Flores
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Grupo (complexo) Unidade Vulcanica

Subunidade Vulcanica

Geocronologia (Ma)

Superior - CS3

Depositos Freatomagmaticos — H

Cones de Escoria Strombolianos -G

Intermediaria - CS2

Hawaiitos Intermediarios — F

Basaltos Intermediarios — E

Complexo Superior - CS

Inferior - CS1

Superior - CB1

Complexo de Base - CB

Benmoreitos!’-Traquitos Inferiores — D
Hawaiitos-Mugearitos - C
Basaltos-Hawaiitos Inferiores — B
Basaltos Inferiores — A

Brechas e Tufos Palagonitizados?! - a
Basaltos e Hawaiitos Palagonitizados — b

Brechas Palagonitizadas — ¢

Inferior - CB2

Basaltos Palagonitizados — d

Depdsitos Vulcanoclasticos Palagonitizados — ¢

0.002

0.003

0.22

0.40

0.55

0.67

0.70-0.80

1.0-15

=1.8

2.0-2.2

Fonte: Azevedo & Ferreira, 2006 apud Azevedo 1999. (adaptado)

10 Benmoreite é uma variedade de Traquiandesito rico em sédio
11 |sto é, em fungdo do processo de palagonitizacdo — interacdo entre agua e lava basaltica.
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Figura 4 Secdes transversais indicando as unidades e complexos vulcanicos para a llha das Flores.
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7. TERMOCRONOLOGIA POR TRACOS DE FISSAO

Afra et al., (2012) indicam que o estudo do comprimento e morfologia dos Tracos
de Fissdo podem ser usados para determinar a historia termal da crosta terrestre e
de meteoritos. Os Tracos de Fissdo sdo a base do Método Termocronoldgico. Neste
ambito, as olivinas'?, objeto deste estudo, sdo investigadas por uma série de autores
(FLEISCHER, PRICE & WALKER, 1965; KRISHNASWAMI et al., 1971; MAURETTE,
PELLAS & WALKER, 1964). Conforme segue:

7.1.0 Método Termocronoldgico — Principios e Histérico

“A fast charged patrticle, when passing through an insulating
solid, creates a narrow trail of damage along its trajectory. This
damage trail persists in the solid after the particle has come to rest

and is called a charged particle track or nuclear track.”?

E com estas palavras que Wagner e Van den Haute acendem a discuss&o
dos Tracos de Fissado, ainda no primeiro paragrafo, do icénico livro Fission-Track

Dating lancado em 1992 pela Kluwer Academic Publishers.

O estudo dos Tracos de Fissdo (TF) em minerais remonta a segunda metade
da década de 1950 com os trabalhos de Young (1958), Silk & Barnes (1959) e Price
& Walker (1962) ja no inicio dos anos 1960. Seus estudos contribuiram para a
compreensdo e descoberta dos Tracos de Fissdo espontaneos!* presentes nas
micas, filossilicatos monoclinicos®®, revelados pelo ataque quimico com &cido

fluoridrico (HF) - uma solucéo aquosa de Fluoreto de Hidrogénio.

Em dezembro de 1938 Hahm & Strassmann conseguem cindir um atomo de
urénio, descobrindo assim a fissdo nuclear deste elemento. Hahm & Strassmann
bombardearam atomos de U com néutrons, obtendo, assim, a primeira fissdo de
U causada artificialmente. Os minerais, de forma geral, apresentam certa quantidade
de atomos de uranio (U) em partes por milhdo na sua estrutura cristalina. E de

notério conhecimento que o isétopo mais estavel e abundante do uranio — 238U —

12° A cristaloguimica e mineralogénese das olivinas é melhor discutida no capitulo 7.2.1
7.2.1Mineralogénese e Cristaloquimica de Olivinas: Contexto Petroldgico.

13 Em treduc3o livre: “Uma particula carregada rapidamente, ao passar por um sélido isolante,
cria uma trilha estreita de dano ao longo de sua trajetdria. Essa trilha de dano persiste no sélido
depois que a particula parou e é chamada de traco de particula carregada ou traco nuclear”

14 Também chamados de tracos de fissdo naturais ou fésseis.

15 O sistema cristalino monoclinico é caracterizado por trés eixos cristalograficos de
comprimentos diferentes.
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decai naturalmente. Por outro lado, Young (1958) observou, ineditamente, que
materiais de carater dielétrico conseguem registrar a passagem de particulas
carregadas viajando em altas energias, na forma de uma trilha de ionizagéo nesses

materiais.

A cadeia de decaimento do 238U inicia, obviamente, por este elemento e inclui
ao longo desta série elementos como astato, bismuto, chumbo, polénio, protactinio,
radio, radonio, talio e tério. A Equacao 1 indica esta série de decaimento.

Equacdo 1 Série de decaimento do 238U

" }'3 0.16%  23ap B~ B~ S @
238 23 234m 1.17 mir 91" Y7 h 234
92U > 255Th > 91Pa 92U

4.468x10° y 24.1d 99.84% 2.445x10% y
117 min
o 14 -
230Th ——— > 23%Ra——— > 222Rn ——— > 2180 ——— > 214pp ——
7.7x10% y 1600y 3.8235 d 3.05m 26.8 min

“asB1 'G—m > 2P > P o> B ‘9— > %3P0 Tasaq 8PP

Franco (2006) destaca que as fissOes espontaneas séo produzidas ao longo
do tempo em minerais e vidros naturais que contenham partes por milhdo de uranio,
presente como uma impureza na estrutura cristalina dos minerais. O 228U é o Unico
radionuclideo que pode produzir fissbes espontaneas em quantidades mensuraveis
nestas estruturas cristalinas (FRANCO, 2006). A mesma autora, em consonancia
com o trabalho de Fleischer et al. (1975), destaca que a fissdo deste &tomo produz
dois fragmentos de massa atémica entre 95 e 135.

Estes fragmentos (Figura 5 — Deslocamento eletrostatico), viajam em direcdes
opostas em energias de ~100 e 70 MeV, respectivamente. Ao longo desta trajetoria,
em alta energia, estes fragmentos acabam por interagir com os atomos e a estrutura
cristalina do mineral. Para Wagner & Van Den Haute (1992) e Franco (2006) a
combinacéo das trajetorias alcancadas por estes dois fragmentos € denominada de
traco latente (Figura 5 — relaxamento e deformacéao elastica).
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Fonte: Fleischer et al., 1975. (adaptado)

Hurford (2018)

capitulo intitulado An Historical Perspective on

discutindo em seu

Fission-Track Thermocronology'® no livro

editado por Malusa e Fitzgerald - Fission-Track

Thermochronology and its Application to Geology'’ aborda sobre a compreenséo do
tamanho dos tracos de fissdo e o que entendemos sobre isto. Basicamente o autor
faz distingdo sobre dois tipos de tracos diferentes — os Tracos de Superficie e os
Tragos Confinados (Figura 6). Os Tragos de Superficie sdo, como 0 proprio nome
sugere, aqueles tracos projetados no plano/face do mineral em que estamos
analisando. Por vezes, estes tracos podem ser chamados de semi-tracos, uma vez
que parte deles foi removida durante processos como o lixamento dos minerais onde
estavam contidos. Em contraste, os Trac¢os-Confinados, ocorrem totalmente
confinados dentro do grédo mineral e sao revelados em funcdo de que fraturas ou

planos clivagem permitem um espacgo para que a solucdo quimica possa percolar e

16 Em traducdo livre: Uma Perspectiva Histérica sobre Termocronologia por Tragos de Fissao.
17 Editado pela Springer (Nature) em 2018. Em traducao livre: Termocronologia por Tracos de
Fissdo e sua Aplicacdo na Geologia.
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com isso os revele. O autor ainda faz uso das denominacfes dadas por Bhandari et
al. (1971) dos termos TICLE e TINTs, abreviacbes em inglés para Traco na
Clivagem e Traco no Trago, respectivamente. A Figura 6 ilustra estas situagoes,

como segue:

Figura 6 Diagrama esquematico comparando tragos confinados e semi-tracos em um cristal de apatita. TINCLE é
um trago confinado com interseccdes de clivagens, fraturas ou até mesmo outro traco, TINT & um tragco
confinado que intersecta a superficie polida do mineral.

tracos horizontais tracos
confinados projetados

‘ face prismatica  face basal
| | atacada atacada

= E‘:' ~\ fissuras
i do ataque

/
TINT N / //
tragos | — // /
confinados semi-tracos fissuras /
do ataque V%

Fonte: Hurford, A.J. 2018 (adaptado)

No entanto, processos de evolucao crustal podem apagar os tracos naturais
presentes na estrutura cristalina destes minerais. A literatura descreve a Zona de
Encurtamento Parcial - PAZ!8, dos Tragos de Fissdo nos minerais (Figura 7). A Zona
de Encurtamento Parcial estd intrinsecamente relacionada aos processos de
denudacado e localizacdo dos Tracos de Fissdo em diferentes profundidades na
crosta terrestre frente as condi¢des de temperatura as quais os TF sdo submetidos.

Nakasuga (2010) nos da uma excelente definicdo do annealing:

Um mineral, quando submetido a alta temperatura, possui uma
instabilidade em sua rede cristalina, podendo ndo haver acimulo de tracos
de fissdo. Ou seja, 0 mineral pode se comportar como um sistema aberto.
ApOs alcancar uma temperatura suficientemente baixa, de forma que ha
uma estabilidade na rede cristalina do mineral, tem-se o inicio do acumulo
dos tracos de fissdo espontdneos. Neste caso, o mineral alcancou sua
temperatura de fechamento, comportando-se assim, como um sistema
fechado. Estudos realizados na década de 60 mostraram que os tracos de
fissdo sdo sensiveis ao aumento de temperatura (BIGAZZI, 1967;
WAGNER, 1968), ou seja, a zona desarranjada dentro do mineral (traco
latente) pode ser reorganizada. Isto porque os atomos deslocados com a
passagem dos fragmentos de fissdo podem retornar a sua posicdo de
origem, devido a efeitos do tempo e temperatura. Este efeito € denominado
annealing (NAKASUGA, 2010)

18 Partial Annealing Zone.
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Deste modo, existem basicamente trés zonas na crosta terrestre que
controlam os Tracgos de Fissado (Figura 6): (i) zona de comprimento total dos tracos,

(i) zona de encurtamento parcial e (iii) zona de apagamento dos tragos.

Figura 7 Zonas de comprimento total, encurtamento e apagamento total dos Tra¢cos de Fissdo na crosta terrestre

Topografia da crosta terrestre

Zona de comprimento total dos Tragos

)

Zona de encurtamento parcial dos Tragos

Fonte: Rahn, M. 2005. (adaptado)

Price & Walker (1962) destacam que esta estrutura de defeito cristalino,
causada em funcdo da ionizacdo das particulas, € uma zona preferencial para o
ataque quimico — uma vez que este ataque permite que os tracos de fissdo se
tornem excepcionalmente mais espessos, a ponto de que possam ser observados

ao microscopio optico.

Gomes (2011) destaca que um mineral pode vir a ser datado, dada a fracao
de tempo decorrida desde a sua formacéo, se acumular um numero significativo de
TF. Uma vez que, Curvo (2002) salienta, o numero de tragcos espontaneos, ou
fosseis, por unidade de &rea, na superficie do mineral, € uma funcdo da idade do

mineral.

Fonseca e Poupeau (1984) destacam que, no entanto, existem premissas a
serem obedecidas para que o Método dos Tracos de Fissdo funcione e possa vir a

ser utilizado efetivamente, como se segue:
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. No mineral em estudo deve haver concentracdo de uranio (U) o
suficiente para que seja produzida uma densidade maior que 10
tracos/cm?, no tempo passado desde o resfriamento da amostra;

II. Os tracos devem ser estiveis a determinadas temperaturas naqueles
intervalos de tempo que sdo comparaveis idade a ser mensurada;

. O material deve ser suficientemente livre de inclusbes, defeitos e
deslocamentos, para permitir a identificagdo e contagem dos tragos;

IV. A distribuicdo de urdnio no espécime deve ser suficientemente
homogénea para permitir uma significativa contagem de Tracos de

Fissao.

7.2.0livinas: Ensaio acerca das caracteristicas reoldgicas e aplicacdo de TF
Neste capitulo serd apresentada a cristaloquimica e a mineralogénese das
olivinas no ambito de seu estudo petrolégico (Titulo 7.2.1) e o estado da arte no

ambito dos Tracos de Fissdo em Olivinas (Titulo 7.2.2).

7.2.1 Mineralogénese e Cristaloguimica de Olivinas: Contexto
Petrolégico

As olivinas sé@o nesossilicatos!® ortorrdmbicos?® de ferro, magnésio e célcio,

de forma que a composicdo quimica destes minerais pode ser expressa pelo

sistema mostrado na equacgao 2.

Equacdo 2 Sistema quimico do grupo das olivinas

CaO — MgO — FeO — SiO> )

Neste sistema, como Klein & Dutrow (2012) destacam, a série mais frequente
é a da forsterita — faialita (Mg2SiOs — Fe2SiO4). Os membros desta série s&o muito
comuns como produtos primarios de fusdes mantélicas com material rico em Mg e

empobrecidos em silica, tais como basaltos, gabros e peridotidos. S&do altamente

19 Nesossilicatos diz respeito classificagdo quimica dos minerais em diferentes grupos. Neste
grupo os tetraedros de SiO4 estéo isolados e ligados uns aos outros por ligagdes ibnicas com cétions
intersticiais presentes na estrutura cristalina (Klein & Dutrow, 2012).

20 Ortorrdmbico diz respeito ao sistema cristalino do mineral — que resultard na definicdo de
sua forma exterior. Neste caso, no sistema ortorrdmbico, os eixos cristalograficos do mineral
apresentam comprimentos desiguais e formam um angulo de 90° entre si. Em geral temos que os
eixos a, b e c estdo dispostos de forma que a<b<c (Klein & Dutrow, 2012).



38

refratarias apresentando pontos de fusdo, e com isto, de estabilidade/instabilidade
cristalina, em 1.890°C e 1.205°C para forsterita e para a faialita, respectivamente. A
Figura 8, extraida de Gill (2014), indica as curvas de estabilidade mineral, onde se
tem melt?!, melt + cristais de olivina e as zonas composicao-temperatura, onde se

encontra somente cristais de olivina para este sistema.

Petrélogos tém consenso de que o0s basaltos extravasados na superficie
terrestre sofreram, em maior ou menor grau, algum tipo de cristalizagéo fracionada
durante o processo de ascensdo manto-crosta — inclusive aqueles encontrados nas
Dorsais Meso-Oceéanicas (MORBSs) (GILL, 2014). No entanto, para a compreensao e
conhecimento do manto terrestre, sua dindmica e geoquimica, é necessario ter em
vista os liquidos magméticos priméarios, que sofreram pouca e insignificante

cristalizacao fracionada (GILL, 2014).

Ha, na petrologia experimental, ensaios que permitem analisar o carater
primario de um magma baseado na quantidade de Mg da lava (indicado, por vezes,
como Mg#). A Figura 8 ilustra este principio, na forma que, conforme Gill (op. cit.)
ressalta, as composi¢cdes das olivinas presentes em xenolitos peridotiticos gerados
no manto tendem estar na faixa Foss—F092. Na Figura 8 a banda vertical localizada a
esquerda, representa este intervalo. Por outro lado, as linhas de amarragéao
horizontal indicam o intervalo de composicdo do sistema capaz de coexistir

juntamente com a olivina mantélica (GILL, 2014).

21 Em uma traducgdo livre, do inglés, melt é tido como o produto da fuséo parcial.
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Figura 8 Composicao-temperatura para o sistema Mg2SiO4 - Fe2SiO4 em pressdo atmosférica. O termo 'ss'
(subscrito) indica solucéo sélida (estabilidade mineral).
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Fonte: Gill, 2014 (adaptado).

Roeder & Emslie (1970) em seu trabalho intitulado Olivine-liquid equilibrium
mostram, de forma simplificada, uma relagdo entre a composicéo de um basalto e a

olivina — que pode estar em equilibrio. A Equacéo 3 expressa esta relacéo:
Equacdo 3 Relacdo sistematica entre a composicéo de equilibrio entre um basalto natural e a olivina

F 2+ Livi
( e /{Mg]nm:m

FI?.:-I-

~03 ©

]!z’quido magmatico

Fonte: Gill (2014).

Onde, o Fe?* e 0 Mg séo proporcdes atdmicas de ferro ferroso e do magnésio
presente em cada uma das fases (GILL, 2014; ROEDER & EMSLIE, 1970). E mais
comum, no entanto, expressar as propor¢ées Fe:Mg de uma rocha em termos de

nameros de Mg (GILL, 2014). Conforme é expresso na Equacéo 4.
Equacéo 4 Propor¢Bes de Fe:Mg presentes em uma rocha em termos de Mg#

. 100 Mg
Numero de Mg = L—,,]
Mg+ Fe~ .
aromico

B 100 (M g0 /40,32) (4)
~ (Mg0/40,32) + (Fe0/71,85)
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Fonte: Gill (2014)

Existe uma solucédo solida completa entre a forsterita (Mg2SiOa4) e a faialita
(FeSiOa4). Ha, ainda, outros membros mais raros desde grupo, como a monticellita®?
(CaMgSiOa) e a tefroita (Mn2SiOa4). A figura 9 indica as composi¢des das diferentes
olivinas no sistema Ca2Si04-Mg2SiOs-Fe2SiOa.

Figura 9 Composic@es das diferentes olivinas no sistema CazSi0O4-Mg2SiOs-Fe2SiO4

CaZSiO4
% molecular
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Fonte: Klein e Dutrow (2012).

7.2.2 Aplicacdo de Tracos de Fissdo em olivinas: Contextualizacao
da Pesquisa

Ao longo das décadas de 1960 e 1970 foram publicados diversos trabalhos

com ensaios acerca do estudo de Tracos de Fissdo em olivinas magmaticas e
meteoriticas. Maurette, Pellas & Walker (1964) estudaram os Tracos de Fissao
induzidos de raios césmicos em meteriorito. Os autores destacam que o ataque
quimico as olivinas é excepcionalmente mais complexo do que aquele realizado por
Price & Walker dois anos antes, em 1964, em micas (filossilicatos monoclinicos).
Para o caso das micas - muscovita, no trabalho de Price e Walker (1962), fora
utilizado uma solucédo de acido fluoridrico a 20% diluido em agua régia em 50° C por

2 minutos.

22 Mineral de alta temperatura em calcarios silicificados e dolomiticos metamorfizados.
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Maurette, Pellas & Walker obtiveram excepcionais resultados no que tange a
revelacdo dos Tracos de Fissdo espontaneos em olivinas por meio de sequéncias
alternadas de ataque em solugdes fortemente acidas e fortemente bésicas. O objeto
metodoldgico destes autores consistiu no ataque a olivinas em uma solucdo, a
160°C, composta por 29g de hidroxido de potassio (KOH) e 9g de H20 por 4
minutos. Decorrido este tempo, uma submissao das olivinas ao acido fluoridrico (HF)
a 5% por 30 segundos € realizada. Os autores repetiram este procedimento,

tipicamente, por duas vezes.

Alguns anos mais tarde, Krishnaswami et al., (1971) publicaram outro
expoente estudo sobre Tragos de Fissdo espontaneos em olivinas. Os autores
desenvolveram trés compostos quimicos para revelacdo desses tracos. Segundo
estes autores, o éxito da pesquisa se deu com a solucdo, desenvolvida por estes,
denominada WN. Uma mistura preparada com 1g de acido oxalico, 1ml de acido
ortofosforico (85%), 40g de sal dissddico EDTA em 100ml de agua destilada. O pH
da solucdo, geralmente proximo a 3, foi ajustado para 8 com auxilio de uma base

forte, neste caso, hidroxido de potassio.

8. METODOLOGIA

O tépico metodologia foi dividido nos itens: 1) Petrografia das rochas
vulcénicas da llha das Flores; 2) Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e
Espectroscopia de Raios-X por Dispersdo em Energia (EDX) das ; 3) Preparacéo
dos minerais para a revelacdo dos Tracos de F; 4) Confeccdo das Pastilhas por
Impregnacao; 5) Ataque Quimico para Revelacdo dos Tracos de Fissdo do 235V nas
e 6) Revelacado dos Tracos de Fissdo espontaneo com ataque em KOH — HF, a fim

de se obter uma discussdo metodol6gica mais qualificada.

Deste modo, nos itens abaixo introduzir-se-a as respectivas metodologias
utilizadas em cada uma das atividades realizadas. Para além disto, confrontar-se-a

os parametros metodolégicos escolhidos com a bibliografia existente.

8.1.Petrografia das rochas vulcanicas da Illha das Flores
As caracteristicas de uma rocha, em especial a petrografia, estédo
intrinsecamente relacionadas com os processos de resfriamento do magma. Para
além disto, os processos de cristalizacao fracionada, mistura parcial ou completa de

magmas, assimilacao crustal e a imiscibilidade de magmas sao parte fundamental
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deste sistema. Inerente a isto, ha, portanto, a necessidade de fazer o
reconhecimento destes aspectos petrograficos das rochas em estudo para a

facilitacdo da compreensao dos processos petrogenéticos.

A petrografia, coma base no estudo das texturas e estruturas, das rochas
igneas expressa as relacbes geométricas entre 0s minerais de uma rocha ou de
qualquer material amorfo que esteja presente (vidro, vesiculas e amigdalas) que

permitem avaliar as condi¢des de cristalizagdo de um magma ou lava.

Assim, neste estudo a petrografia esta baseada na descricdo das texturas,
estruturas e mineralogia encontradas nas rochas investigadas, com base na

seguinte delineacao indicada na Tabela 3, a seguir:

Tabela 3 Resumo de caracteristicas, minimas, analisadas na descri¢do petrografica das rochas deste estudo

1 - Aspecto Geral da Rocha:

2 — Mineralogia

2.1 - Grau de Perfeigéo
2.2 — Habito

2.3 - Outras propriedades caracteristicas

3 - Grau de Cristalizacéo

4 — Granulagdo

5 - Arranjo entre 0s minerais

6 - Texturas que expressam orientacéo

7 - Texturas que expressam
intercrescimento
8 - Texturas cumulaticas

9 — Estruturas

9.1 - Relacionadas a Escape de gases

9.2 - Relacionadas a Movimento da Lava

9.3 - Relacionadas a resfriamento Sin/Pds-

Descricéo geral da rocha em termos de tamanho, grau de alteracdo (baixo, moderado ou
alto), suas cores nas superficies fresca e alterada.

Descrigdo (em termos de tamanho, caracteristicas e etc) de cada um dos constituintes
minerais, sua classificagdo e sua distribuicdo percentual na rocha.

Euédrico, subédrico ou anédrico.
Equidimensional, tabular, lamelar, prismatico, esquelético e etc.
Cor, zonagdo, alteragao, inclusdes, magnetismo etc.

Holocristalina - Predominio de minerais; Hipocristalina - Predominio de minerais sobre
vidro vulcanico; Hipohialina - Predominio de vidro sobre minerais; Holohialina -
Predominio de vidro (podendo ser: Vitréfiro: nome genérico; Obsidiana: Brilho vitreo;
Pitchstone: brilho resinoso; Perlito: Vidro cinza (hidratado) com fraturas circulares).

Afanitica (minerais ndo distinguiveis a olho nu): Microcristalima (micrélitos vistos ao
microscopio) e Criptocristalina (cristalitos vistos ao microscopio). Faneritica (minerais
distinguiveis a olho nu): Muito fina (<0,5mm); Fina (0,5 — 1mm); Média (1 — 3mm);
Grossa (0,3 — 1cm); Muito Grossa (>1cm).

Equigranular (muito fino, fino, médio, grossa, muito grossa); Inequigranular, dividida em:
Porfiritica - presenca de fenocristais ou megracristais; Vitrofirica - fenocristais envoltos por
vidro; Glomeroporfiritica; Seriada e Poiquilitica/ofitica.

Traquitica - dividida em Pilotaxitica (matriz cristalina) e Hialopilitica (matriz vitrea);
Spinifex - orientagdo de cristais aciculares de olivina e piroxénio.

(Micro)Gréfica (microscopica/macroscopica); (micro)Granofirica (arranjo radial) -
intercrescimento de quartzo; Mirmequitica - intercrescimento de Qtz e Plg;
Pertitica/Antipertitica - exsolugéo de Na (Albita)/exsolucdo de K (ortoclésio); Simplectitica
- Intercrescimento com habito vermicular

Ortocumulato - crescimento adicional da fase cumulus pds-decantagdo em sistema fechado;
Adcumulato - Crescimento adicional da fase cumulus pés-decantagdo em sistema aberto;
Heterocumulato - crescimento adicional da fase intercumulus poiquiliticamente

Amigdala/Vesicula - Preenchida/Vazia; Litofise - Cavidade em esferulito; PUmice (magma
acido); Escoria (magma basico)

Foliagéo de fluxo/lineagdo de fluxo/dobra de fluxo; Brecha de derrame (textura jigsaw-fit);
Blocos (derrame aa)/lava em corda (derrame pahoehoe); Peperito (interacdo lava e
sedimento Umido)

Diaclése - junta ou disjuncdo tabular ou colunar; Entablamento - disjuncéo curvada;
Fratura conchoidal; Perlito - microfratura conchoidal; Almofada - ambiente subaquoso;
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deposicional Esferulito - devitrificagcdo; Soldagem (em piroclésticas) - classificada em: Incipiente,
moderada e densa (razdo comp./larg: 1:1 a 2:1 / 3:1 a 5:1 / e >5:1 respectivamente)
(soldagem moderada/densa: textura eutaxitica. Se reomorfico: parataxitica)

9.4 - Estruturas tectonicas Ex.: FoliagBes
10 — Classificacdo Classificacdo da rocha através dos diagramas Streckeisen e Classificacdes IUSGS

Fonte: Matté, 2016. (adaptado)

8.1.1 Confeccao de Laminas Delgadas
As laminas delgadas utilizadas neste estudo foram confeccionadas no
Laboratério de Laminacdo e Polimento, do Nucleo de Preparacdo de Amostras, da
Universidade Federal do Rio Grande do Sul (UFRGS) e no Laboratério de
Mineralogia e Petrografia da Universidade Federal do Pampa (UNIPAMPA).

A preparacdo das laminas delgadas seguiu os procedimentos padroes,
conforme segue: (i) corte da rocha em serra adiamantada, de forma a se obter uma
fatia de rocha com dimensdes préoximas a 45 mm x 25 mm x 30 mm; (i)
Aquecimento da rocha, em chapa aquecedora, (~60° C); (iii) Impregnacdo da
amostra com Araldite®, endurecedor e acetona; (iv) Polimento da fatia impregnada
com abrasivos nas granulometrias 320; 600 e 800 micra; (v) colagem, com resina, da
fatia de rocha na lamina de vidro, sendo que a lamina ja devia estar previamente
fosqueada; (vi) Secagem da rocha na lamina (ao ar livre); (vii) Processo de corte
(serrar) longitudinal a fatia de rocha de modo a diminuir ainda mais a sua espessura;
(viil) Desbaste da lamina com a rocha na desbastadora (até que esta fique com uma
espessura aproximada de ~60 micra); (ix) submissdo da lamina a politriz giratoria
com abrasivos de 320, 600, 800 e 1200 micra até obtencdo de uma lamina com
espessura de 30 micra (0,03mm). A calibracdo desta espessura de 0,03 mm era
realizada por meio da verificagdo, da polarizacéo cinza, dos minerais de quartzo e

feldspato ao microscépio petrogréfico.

8.2.Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) e Espectroscopia de Raios-
X por Dispersao em Energia (EDX) das olivinas.

A analise por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) foi realizada no Centro
de Microscopia e Microandlises da Universidade Federal do Rio Grande do Sul
(UFRGS) e na Universidade Federal do Pampa (UNIPAMPA) com os equipamentos
Jeol 6610-LV da UFRGS e Zeiss EVO | MA10 da UNIPAMPA.

As imagens foram obtidas com um detector de elétrons retroespalhados

(backscatter electrons detector), para que deste modo, os niveis de escala de cinza
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da imagem fossem proporcionais ao peso atdbmico médio dos elementos excitados

pelo feixe de elétrons durante a varredura.

8.3.Preparacdo dos minerais para a revelagdo dos Tragos de Fisséo
espontaneos

O primeiro passo no processo de revelacdo dos Tracos de Fissdo

espontaneos é a obtencdo das amostras de minerais a serem estudadas. Deste

modo, no presente estudo as amostras de rochas da llha das Flores foram

selecionadas de modo a garantir uma correta analise para dados geoquimicos. Isto

€, garantindo que as amostras se encontravam livres de processos intempéricos.

Foram selecionados um total de 4 amostras de rocha, que foram submetidas
ao processo de britagem em um moinho de discos oscilantes a fim de se obter a
reducdo da granulometria e granularidade, de modo a ser possivel a separacédo dos
diferentes constituintes mineralicos. A partir disto, se realizou o processo de
separagdo mineral e confeccdo das pastilhas por impregnacéao.

A Figura 10 indica detalhadamente o fluxograma das etapas citadas. O
fluxograma representado na Figura 14 (pagina 52) representa a continuacdo desde

agui apresentado.
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Figura 10 Fluxograma das etapas metodoldgicas adotadas para a britagem, moagem, separacdo e catacao
mineral.
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Fonte: Gomes, 2011. (adaptado)

8.3.1 Desagregacao da Amostra de Rocha: Britagem e Moagem.
Seguindo a metodologia descrita por Gomes (2011), para britagem e moagem
das amostras, utilizou-se uma prensa hidraulica com vistas a reducdo do tamanho
das amostras a fim de que o processamento destas no britador ndo ficasse
comprometido. Como destacado, ap6s a submissdo das amostras a prensa
hidraulica, estas foram levadas ao britador de mandibulas afim de garantir a reducéo

de sua granularidade ao diametro médio de 10 mm.

Tendo sido realizado o processo de britagem, as amostras foram submetidas
a agua corrente e secas naturalmente. Apds este processo as mesmas foram
pulverizadas em moinho de disco por um tempo entre 10 e 20 segundos para a
obtencdo de uma granulometria final entre 80 e 125um.
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Estes procedimentos foram realizados junto ao Laboratorio de Preparacao de
Amostras da Universidade Federal do Rio Grande do Sul, sempre observando
procedimentos laboratoriais, tais como a limpeza dos equipamentos com pincel,

alcool etilico, propanona e jatos de ar comprimido para cada amostra tratada.

8.3.2 Separacéo e Catacao Mineral
Contando com a rocha desagregada, resultado obtido através do processo
descrito no item 8.3.1 - Desagregacao da Amostra de Rocha: Britagem e Moagem,
tem inicio o processo de catacdo e separacdo mineral. Esta etapa consiste
basicamente em métodos e técnicas utilizados neste estudo para extrair os minerais

de interesse.

Inicialmente, com vistas a separacédo de olivinas, cada uma das amostras foi
submetida ao processo de peneiramento. Tendo como referéncia o trabalho de
Gomes (2011), foram utilizadas peneiras de analise granulométrica nas fracbes
0,177mm?3; 0,0149mm?* e 0,105mm?°. Sendo que, para a separacdo granulométrica
de cada uma das amostras, as peneiras foram limpas com jatos de ar comprimido,

cerdas de aco e/ou agulhas e pincel.

ApOs o processo de peneiramento das amostras foram reservadas as fracoes
0,177 mm e 0,0149 mm, uma vez que as olivinas, o mineral de interesse para este
estudo, ficaram retidas nestas respectivas fragcbes. O processo de separacéo
mineral a partir do p6 de rocha peneirado que fora reservado no processo de
peneiramento consistiu em duas etapas: I) Separacdo de minerais fortemente

magnéticos; e Il) Separacéo Eletromagnética, conforme descrito por Gomes (2011).

A separacado dos minerais fortemente magnéticos foi realizada com o auxilio
de um im&, onde sobre cada uma das amostras capturava os minerais de alta
afinidade magnética. A segunda etapa do processo, Separacdo Eletromagnética, foi
realizada com o auxilio do Separador Isodinamico Frantz. A regulagem do aparelho
foi realizada em inclinacéo frontal de 15° enquanto que a inclinacao lateral foi dada
em 25°. As amostras foram submetidas as amperagens de 0.1 A, 0.3 A, 0,6 Ae 1.0
A. A olivina, junto com os piroxénios, ilmenita, biotita e outras micas foram

separadas em 0.3 A. O Separador Isodinamico Frantz foi limpo para cada

23 |sto &, 80 mesh.
24 |sto é, 100 mesh.
25 |sto é, 150 mesh.
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processamento de diferente amostra a ele submetido. A limpeza deu-se com jatos

de ar comprimido, pincel e alcool.

Apés a realizacdo das etapas do processo de separacdo mineral, 0 processo
de selecdo final foi manual com o auxilio de uma lupa binocular. Para tanto, neste
estudo os minerais foram selecionados com base nas seguintes caracteristicas
(Tabela 4):

Tabela 4 Critérios de selecao mineral adotados durante a execucao do trabalho

Caracteristica Indicador de qualidade

- - - Or
Mineral ndo deve apresentar nenhum tipo de feicdo que de

m
- Nenhum grau de alteragdo remeta a processos intempéricos (dissolucdo ou similares) de
pri
ori
. . . L . . L da
- Estrutura cristalina mais bem Prioridade dada aos minerais prismaticos. Sem quebras, de
preservada lascas ou afins em sua estrutura cristalina 22
col
ha
O mineral deve apresentar tamanho adequado ao estudo. N&o da

S
- Tamanho adequado deve ser pequeno a ponto de dificultar a visualizacdo dos TF ca
ra
revelados. cte
V ris

tic

Fonte: Autor (2019).

8.4.Confeccéao das Pastilhas por Impregnacéao
A confeccdo das pastilhas de minerais por impregnacgéo foi iniciada apos a
conclusdo das etapas descritas nos itens 8.3.1. e 8.3.2. No processo de
impregnacao das olivinas e montagem das pastilhas, a primeira etapa do processo &

a disposicéo dos minerais na pastilha.

As olivinas foram dispostas com auxilio de uma sonda exploradora
endodontica?®, com o cuidado para que o eixo C dos minerais — isto €, o eixo de

maior elongacéo, estivesse alinhado (Figura 11).

26 Sonda exploradora endodéntica € um instrumento odontolégico.
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Figura 11 Modelo da pastilha de impregnacao de olivinas desenvolvida (imagem digital)

_ Envoltério de Borracha
(25 mm)

Minerais alinhados
no eixo ¢

.

cocooooo0000
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Fonte: Autor (2019).

A segunda etapa no processo de confeccao das pastilhas, foi a preparacédo da
resina a ser aplicada sobre a pastilha. A composicdo da resina foi dada pelos
componentes, epoxi e 0 seu respectivo catalisador. Neste estudo, a escolha da

resina para confeccao das pastilhas foi baseada nos seguintes fatores:

e Excelente transparéncia (do tipo Cristal);
e Boa fluidez;
e Facilidade de Processamento;
e Contragcdo minima;
e Nao liberar subprodutos;
e Excelentes propriedades dielétricas com alta isolagéo;
e Alta resisténcia quimica,
e Alta resisténcia mecanica,
e Estabilidade aos ciclos térmicos, impactos e agcdes mecanicas;
e Alta dureza e resisténcia a abraséo;
e Facil impregnacao na aplicacao.
No processo de preparo da resina e do catalisador foi utilizado a propor¢ao

indicada pelo fabricante. Apés a confecgdo da resina de poliepéxido, a mesma foi
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aplicada sobre a pastilha, que ja contava como os minerais dispostos conforme
indicado na Figura 11. A secagem da pastilha foi realizada em temperatura de 23° C

(x 3°C) com um tempo total de 72 horas. A Figura 12 indica as etapas seguidas.

Figura 12 Etapas do processo metodoldgico de confeccéo das pastilhas.

Disposi¢ao dos minerais selecionados na pastilha

A partir dos minerais ja selecionados faz-se a montagem da 0s mineras sdo dispostos na pastilha alinhados no eixo de
pastilha de minerais maior elongacdo (eixo c)

A 4

Confecc¢do da resina de impregnacao

Utiliza-se resinas do tipo Cristal de excelente transparéncia,
resisténcia quimica, estavel a ciclos térmicos, boa adesdo e

A 4

Para a confeccdo da resina utiliza-se dois reagentes, aresinae

0 secante.
alta dureza.

Impregnacao da pastilha mineral

.Bolhas de ar sdo inconvenientes nas etapas junto ao
microscopio dptico, por isto toma-se extremo cuidado na
impregnacdo para que ndo crie-se bolhas de ar

Secagem da pastilha

Apds impregnadas as pastilhasinicia-se o processo de Para a secagem total é necessario um tempo total de 72 horas
secagem. em temperaturas proximas a 25°C

Com a resina feita, impregna-se a pastilha onde os minerais ja
estdo dispostos conforme a etapa 1 deste processo

Fonte: Autor (2019).

8.4.1 Lixamento e acabamento final das pastilhas
Neste processo, as pastilhas foram submetidas ao lixamento, polimento e
acabamento final. Ao final deste processo as pastilhas estdo aptas para o processo
de ataque quimico, bem como a visualizacdo dos minerais impregnados ao
microscoépio de luz transmitida. O diagrama da Figura 13 demonstra o fluxograma
desta etapa.
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Figura 13 Processo de acabamento final e lixamento das pastilhas

Descolamento da pastilha seca

Apds as pastilhas ja se encontrarem secas, apos 72 horas da Retira-se as mesmas do envoltério de borracha em que estdo

aplicagdo da resina. contidas
Lixamento
Utiliza-se Pasta de Diamante (Carbeto de Silicio - SiC) de Objetiva-se retirar o excesso de resina impregnado nas
granulometria #100 pastilhas - em ambos os lados

A 4

Polimento

0 polimento se faz necessario a fim de reduzir as ranhuras
causadas na pastilha durante o lixamento. A etapa é
fundamental para um melhor resultado junto ao microscépio

0 polimento é realizado com a Pasta de Diamante (Carbeto de
Silicio - SiC) de granulometria #200

Acabamento final

A pastilha é cuidadosamente lixada e polida de modo a se Nesta etapa, deve-se estar junto ao microscépio optico a fim
de se controlar a espessura ideal do mineral de modo auma

. 1 .
obter a espessura do mineral em = do tamanho original s Ra—— .
3 6tima visualizagdo equipamento

Fonte: Autor (2019).

O processo de Lixamento e o Polimento sdo realizados com abrasivos de
carbeto de silicio (SiC) (Pasta de Diamante) nas granulometrias de #200; #600 e
#1200. Ambas as faces da pastilha foram lixadas e polidas, de modo a reduzir as
imperfeicdbes formadas durante o processo de secagem da resina, bem como,

reduzir ao maximo as ranhuras na superficie dos minerais e da pastilha.

8.5.Ataque Quimico para Revelacdo dos Tracos de Fissdo do 2*°U nas
olivinas

Neste estudo propomos atacar quimicamente as olivinas para a revelacao dos

Tracos de Fissdo espontaneos com base em uma solucdo de KOH — HF, tendo

como base a metodologia de Maurette, Pellas & Walker (1964). Embora, para o caso
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dos ataques quimicos realizados neste estudo, tenham sido testadas variacfes nas
condicbes de tempo e concentracdo quimica do acido (HF) e da base (KOH)
utilizadas por estes autores com vistas a verificar o0 comportamento dos tragos de
fissdo frente a estas variagbes. Estas mudancas metodoldgicas em relacdo ao
trabalho citado buscam aperfeicoar a referida técnica de ataque quimico em relacéao

as condicdes de tempo e temperatura nas quais as olivinas sdo submetidas.

8.5.1 Revelacdo dos Tracos de Fissdo espontaneo com atague em
KOH - HF

Esta metodologia consistiu em submeter as olivinas a ataques sequenciais

em base forte — 4cido forte. A metodologia de Maurette, Pellas & Walker (1964) foi
tomada como referencial para este ataque quimico. No entanto, foi considerado
necessario adequacdes no processo de ataque quimico em relacdo ao tempo e
temperatura de exposicdo das olivinas uma vez que, conforme resultados
experimentais obtidos, os tracos de fissdo espontaneos foram revelados em

condicBes relativamente mais amenas do que aquelas indicadas por estes autores.

A metodologia apresentada por Maurette, Pellas & Walker (1964), consistia ha
submissdo das olivinas a um ataque alternado por 4 minutos em uma solucédo de

NaOH?’ a 160° C e uma solucgdo de HF?8 por 30 segundos.

\

Neste estudo submetemos as olivinas a uma solucdo de Hidréxido de
Potassio (KOH), 1 mol.L, em 100° C (+ 3°C) e, em seguida, submetidas ao Acido
Fluoridrico (HF), 10%, em 23° C (x 3°C). O processo foi repetido duas vezes para
cada ataque/amostra. O tempo de exposi¢cdo da amostra ao KOH e HF foi variavel,
no intuito de estudar o comportamento dos tracos de fissdo espontaneos em relacao

ao tempo de exposicao.

A Figura 14, adaptada de Gomes (2011), indica o fluxo de trabalho que esta
pesquisa esta seguindo no ambito do ataque quimico para revelacdo dos tracos de

fissdo espontaneos.

27 29¢g de KOH e 9g de H20
28 HF em concentragdo de 5%
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Figura 14 Fluxograma da Método dos Tragos de Fissao
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Font
e: Gomes, C.H., 2011. (adaptado)

9. RESULTADOS E DISCUSSOES DOS RESULTADOS

9.1.Petrografia das amostras de rocha da llha das Flores
Os ensaios petrograficos foram realizados no Laboratério de Microscopia da
Universidade Federal do Pampa seguindo os procedimentos indicados no item
Metodologia. Em sintese, os estudos petrogréficos revelaram que as rochas
apresentam, em geral, textura porfiritica (Figura 15 — a, b, g) e, por vezes,

glomeroporfiritica (Figura 15 - c, e, f), muito vesicular a vesicular, sendo que
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disjuncdes prismaticas sdo muito comumente encontradas. Em geral, em sua textura
porfiritica, se destaca a olivina substituida?® por piroxénio subédrico a euédrico;

plagioclasio prismatico e raros cristais aglutinados de quartzo.

Além da olivina é possivel observar bytownita (Anvs-7s) e clinopiroxénio como
minerais primarios. Olivina com borda ou totalmente alterada para iddingsita°,
clinopiroxénio e uma pequena proporcao de magnetita, vénulas de biotita + clorita =
fluorita £ Oxidos e sulfetos, além de corindon, fluorita e esfeno. A matriz faneritica
fina em proporcdo de 3:1 em relacdo aos porfiros, por vezes é observada como
intergranular e por outras vezes pilotaxitica (Figura 15 - a, c, d, g,) formada por ripas

de plagioclasio.

29 A transformacao olivina-piroxénio é dada pela seguinte equacao (Gill, 2014): Mg2SiO4+SiO2
- Mg2SiOs onde temos: olivina+SiOzmery = enstatita (piroxénio).

30 |ddingsita € um rocha microcistalina derivada da alteracdo da olivina — muitas vezes é
estudada como sendo um mineral. E composta por minerais argilosos, oxidos de ferro, ferri-hidritos e
olivina remanescente.
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Figura 15 Fotomicrografias dos minerais em sec¢do polida. (a) olivina euédrica seccionada no eixo cristalografico
B. Note as fraturas irregulares tipicas para este mineral. (b) olivina euédrica em corte no eixo cristalografico C.
Note a matriz com as ripas de plagioclasio. (c) olivinas euédricas com corte proximo ao eixo cristalografico A.
Note as bordas de alterag¢éo para iddingsita bem marcadas. (e) Plagioclasio (Bytownita Anzs-7s) euédrico sobre a
matriz composta pelo mesmo mineral na forma de ripas. Note a olivina euédrica, fraturada e com borda de
alteracdo para iddingsita no canto superior direito. (e) Olivina euédrica com cor de interferéncia (rosa) entre
terceira e quarta ordem. No canto inferior esquerdo é possivel identifica um grande mineral de olivina marcado
com a alteracéo, tipica para estas rochas, de iddingsita.
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9.2.Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV) de olivinas presentes nas
amostras de rocha

A andlise por MEV revelou a excepcionalidade das olivinas presentes nas rochas
da llha das Flores. Em geral, elas contém multiplos grédos de diferentes tipos,
tamanhos e composicdes. Os grdos normais sdo de olivinas com Fossz36 € faixas
estreitas nas bordas ricas em Fe (>250um; Figura 17; Figura 18; Figura 26). Por
vezes, € claramente observado o0 zoneamento quimico progressivo nos graos
(Figura 17; Figura 18). Esses graos mostram um crescimento excessivo de Fe, que
marca o contorno do grdo. Olivina com zoneamento normal mostra ndcleo rico em
Mg (Fois-s0) € sempre esta contornada por um crescimento excessivo em Fe (F019-66)

do que os graos normais.

Graos subédricos com inclusdes de magnetita sdo também comuns e fraturas
bem marcadas (Figura 22, Figura 23). Olivinas normais sempre apresentam 0S
ndcleos magnesianos quando coexistem com dusty olivines. Esta é uma indicacdo
provavel de que os grdos normais foram formados em uma segunda etapa. No
entanto, estes graos sao claramente mais forsteristicos do que em outras olivinas da

ilha Flores.

A identificacdo da dusty olivine (Fosz-63) € baseada na presenca de diminutas
formas alinhadas em seu nucleo (Figura 29(b); Figura 30). Esta olivina, dusty olivine,
é claramente mais arredondada do que a olivina normal e com tamanho menor (200
pm). Ela tem uma aparéncia manchada marcada por diminutas formas que ao EDS
aparecem com uma tonalidade de cinza claro. Estas por¢des sdo mais enriquecidas
em Fe do que as partes com tonalidade de cinza escuro, que se mostram ricas em
Mg. Algumas dusty olivines apresentam um zoneamento quimico bem marcado e
normal, onde o nucleo é rico em Mg. Notadamente observa-se 0 excessivo

sobrecrescimento de Fe no seu entorno.

Contudo, o0 nucleo da olivina rica em Mg mostra uma textura distinta em
comparacdo com a borda homogénea. Esse nucleo parece uma trama de filetes
entrelacados ricos em Mg (Fois-s0) € empobrecidos em Fe (Foes-71), ou, por vezes, 0
inverso. Em alguns graos é possivel observar o nucleo mais destruido, assumindo
um padrdao em favo de mel (Figura 29). Quando algumas trilhas ricas em Mg
desaparecem, o lugar ocupado por elas fica com uma aparéncia de superficies de

dissolucéo (Figura 27; Figura 28). A identificacdo desses grdos como reliquiares se
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baseia em parte no tamanho do nucleo anormalmente grande, que é visivelmente

marcado pelo aspecto manchado do gréo.

Figura 16 Fotomicrografia em MEV e Microssonda (perfil) da olivina 1 na amostra FL_6.
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Figura 17 Fotomicrografia em MEV e Microssonda (perfil) da olivina 2 na amostra FL_6. Note as variacbes
guimicas dadas pela borda de iddingsita
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Figura 18 Fotomicrografia em MEV e Microssonda (pontual) da olivina 2 na amostra FL_6. Note a borda de
iddingsita
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Figura 19 Fotomicrografia em MEV e Microssonda (pontual) da olivina 4 na amostra FL_6.
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Figura 20 Fotomicrografia em MEV e Microssonda (pontual e perfil) da olivina 3 na amostra FL_6.
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Figura 21 Fotomicrografia em MEV e Microssonda (pontual) da olivina 4 na amostra FL_6 .
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Figura 22 Fotomicrografia em MEV e Microssonda (perfil) da olivina 1 na amostra FL_8. Note a anomalia quimica
registrada pela inclusédo férrica na porgao central da olivina
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Figura 23 Fotomicrografia em MEV e Microssonda (pontual) de incluséo férrica na olivina 1 da amostra FL_8.
Destaque para os altos valores de Fe e Ti na composi¢&o quimica.

2063 ] s

100

10

keV

10 -

Si
Mg

Fe

Al

o

keV

Fe

Fe

16 0

Si

Al

N -

keV

Fe

14

Figura 24 Fotomicrografia em MEV e Microssonda (perfil) na olivina 3 da amostra FL_8.
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Figura 25 Fotomicrografia em MEV e Microssonda (perfil) na olivina 4 da amostra FL_8.
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Figura 26 Fotomicrografia em MEV e Microssonda (perfil) na olivina 2 da amostra FL_10.
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Figura 27 Fotomicrografia em MEV e Microssonda (pontual) na olivina 4 da amostra FL_10. Perceba a borda
férrica.
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Figura 28 Fotomicrografia em MEV e Microssonda (perfil) em detalhe na borda superior da olivina 4 da amostra
FL_10 (figura anterior).
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Figura 29 Fotomicrografia em MEV na olivina 6 (imagem A) e olivina 3 (imagem B) da amostra FL_10. Note que
na imagem A temos uma olivina reliquiar rica em Mg com textura esqueletal. As partes escuras do nucleo séo
ricas em Fe e as partes claras ricas em Mg. Na imagem B: Nucleos agregados de forsterita (ndcleo reliquiar) e
sobrecrescimento da borda rico em Fe.
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Figura 30 Fotomicrografia em MEV e Microssonda (pontual) de uma dusty olivine com nucleo reliquiar com
interdifusdo de Fe-Mg e sobrecrescimento rico em Fe da amostra FL_10.
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A utilizacdo de imagens de elétrons retroespalhados obtidas por MEV
constituiu uma técnica util e eficiente para a investigacdo da reologia e subsequente
desenvolvimento de fenocristais ferromagnesianos dos minerais aqui estudados. A
abordagem delineada neste trabalho é inferida para revelar a existéncia de fases
interdigitadas e sobrecrescidas no desenvolvimento da olivina, que tem propriedades
Opticas que normalmente impedem a deteccdo de tais caracteristicas na secao
delgada e fornece uma definicdo extremamente clara da variacdo composicional

guimica desse mineral.

As caracteristicas da olivina demonstram que esse mineral cristaliza em
ambientes com condigbes impares. Os processos diferenciados, seja de
fracionamento magmatico, pressdo ou temperatura, a que foi submetida ficaram
impressos em sua composicdo quimica e morfologia. Gill (2010) destaca estudos
empiricos acerca da cristalizacao de olivinas em magmas ultrabasicos em funcéo da

velocidade de resfriamento
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Figura 31 Morfologias tipicas de olivinas cristalizadas experimentalmente em liquidos magmaticos ultrabasicos
em fungao da velocidade de resfriamento (°C por hora). Onde AT °C indica o grau de super resfriamento abaixo
do liquidus, no qual a olivina comega a se formar.

(a) (b) (c) (d) w

(e)
°C/hr 0.5 2.5 7 15 40
AT°C 10 20 30 50

Fonte: Gill (2010)

Note que as olivinas estudadas, em sua maioria, apresentam uma distincdo entre
0 nucleo rico em Mg e as bordas ricas em Fe. Toplis & Carroll (1995) sugerem que a
composicao da olivina afeta a relacdo olivina-magma original. Neste caso, a olivina

rica em Mg tende a ter composicdes proximas as composicdes do magma original.

Sabe-se, por outro lado, que a formacdo de olivina rica em ferro se d4 em
temperaturas inferiores as da olivina rica em magnésio (Deer, 1966). Uma parte do
ferro que havia disponivel no sistema pode ter sido absorvido pela iddingsita, o que
nos faz pensar em uma erupcdo mais proxima da superficie com varios pulsos que
propiciaram o zoneamento e a interdigitacdo do Fe e do Mg nas olivinas em um
ambiente oxidante. As temperaturas, possivelmente, mais elevadas e quantidades
insuficientes de SiOz2 limitaram o desenvolvimento de clinopiroxénio. A formagéo de
forsterita sugere uma cristalizagdo em um ambiente com temperaturas em torno de
1800-1900°C.

9.3.Separacao Mineral e Confeccado das Pastilhas por Impregnacéo
A separacao mineral e a confec¢do das pastilhas por impregnacdo, conforme
descrito no topico Metodologia, foi realizada no Laboratério de Mineralogia e

Petrografia da Universidade Federal do Pampa.

Em sintese, a metodologia aplicada para o desenvolvimento das pastilhas de

impregnacdo mostrou-se satisfatoria. A solugcdo de resina epdxi e catalisador
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(secante), da qual as pastilhas aqui utilizadas foram desenvolvidas. No que se refere
a aspectos como (i) transparéncia da pastilha, (ii)) contracdo, (iii) liberacdo de
subprodutos quando atacada quimica ou termicamente, (iv) resisténcia mecanica, (v)
estabilidade a ciclos termoquimicos e (vi) facilidade de aplicacdo/montagem, as
pastilhas mostraram-se muito eficazes para os objetivos pretendidos neste trabalho,
dadas as condic¢es fisico-quimicas as quais elas foram submetidas — temperatura e

composicdo das solugdes quimicas nas quais sofreram ataque.

9.4.Ataque Quimico e Revelacado dos Tracos de Fissdo espontaneos
O ataque quimico as pastilhas com olivinas foi realizado no Laboratério
Institucional de Quimica da Universidade Federal do Pampa, conforme descrito no
tépico metodologia, deste trabalho. Estes ataques foram realizados a partir da
submissdo das Pastilhas por Impregnacdo, na qual estavam contidas as olivinas
aqui estudadas, em uma solucdo composta por Hidréxido de Potassio (KOH) em

1Mol.L? e sequencialmente submetidas a uma solucdo de HF em volume de 10%.

A fim de que fosse possivel a compreensdo de forma sistematica do
comportamento dos tracos de fissdo espontaneos nas olivinas em funcdo do tempo
de exposicdo na solucdo, optou-se por realizar o ataque quimico de forma a existir
uma relacdo de progressao linear entre o tempo de exposicédo para cada uma das

pastilhas atacadas (Figura 32).

Figura 32 Progresséo linear entre cada um dos quatro ataques (T1-T4) em funcdo do tempo de exposi¢do nas
solugdes quimicas
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O tempo de exposicdo das pastilhas a estas solucbes é a peca principal
destes ataques quimicos. A fim de se verificar 0 comportamento dos tracos em
funcdo do tempo de exposicdo foram testados quatro tempos de ataque quimico.
Para o ataque quimico 1 (T1) o tempo na solu¢cdo de KOH foi de 4 minutos,
engquanto que para o HF foi de 30 segundos. Em T2 o tempo de ataque quimico foi 9
minutos e 68 segundos para KOH e HF respectivamente. Nos tempos T3 e T4 as
pastilhas permaneceram 12 minutos e 15 minutos em KOH e 90 segundos e 112
segundos em HF, respectivamente. Todos os ataques foram repetidos de forma
sequencial por duas vezes em todos os tempos (T1-T4) em temperatura de 98° C
(x3° C) para o KOH e 23° (+3° C) para o HF.

Figura 33 Tempo de Exposi¢éo das Olivinas em KOH (minutos) versus HF (segundos)

15 T4

15 min em KOH
12 3 112 seg em HF.
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90 seg em HF.
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30 seg em HF. de Exposigdo em KOH
versus HF

0 20 40 60 80 100 120

Tempo de Exposigao em HF (segundos)

Tempo de Exposicdo em KOH (minutos)

Fonte: Autor (2019).

9.4.1 Dos Resultados para o Ataque Quimico em T1
O ataque quimico em T1 foi realizado, conforme ja relatado em outras
ocasides neste trabalho, com o tempo de exposicdo em KOH por 4 minutos e em HF

por 30 segundos.

Os tracos de fissdo espontaneos revelados neste ataque quimico mostraram-
se muito promissores conforme revelam as imagens indicadas na Figura 34. Os
dados estatisticos (Figura 36) revelam que os comprimentos dos tragos de fissdo
revelados variaram de 1.10 a 7.74 ym. Portanto, temos que a amplitude do tamanho
dos tracos de fissao para o tempo T1 foi de 6.64 pm.

A maior taxa de revelacdo dos tracos de fissdo foi concentrada em TF com
tamanhos 3.00 e 4.00um. Conquanto, a média dos tracos de fissdo espontaneos

analisados foi medida em 3.91um com um desvio padrao de +1.68um — uma vez que
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a variancia®, isto é, a dispersdo dos valores em funcdo da média, estd dada em

Figura 34 Fotomicrografias em microscépio eletrdnico de varredura dos Tracos de Fissdo espontaneo obtidos
no ataque T1. Note que as escalas séo diferentes.

TRACOS

A Figura 35 indica a existéncia de um traco do tipo Tincle32 conforme segue:

Figura 35 Demonstracao de parte dos tracos fosseis obtidos durante o ataque T1. Repare no TINCLE (Trago de
fissdo na fratura).

TINCLE

»
A
w
2,
N

31 Tome nota que a Variancia (Var) é dada em funcéo de 5° = %
Desvio Padréo da populagdo amostral € dado por ,/Var(TF)

32 Trago na clivagem ou trago na fratura.

e que, obviamente, o
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A existéncia do traco TINCLE indica que o mesmo foi revelado a partir da
entrada do agente quimico na fratura existente naquela regido, conforme indica a
legenda fratura na fotomicrografia. Repare a fratura de aproximadamente 8

micrometros que esta no quadrante sudoeste da imagem.

O histograma da Figura 36 faz uma indicacéo grafica dos dados citados. Note
gue o grafico possui uma assimetria negativa na qual a maior taxa de revelacdo dos
Tracos de Fissao espontaneos estdo no segundo e terceiro agrupamento (entre 2-4

pm).

Figura 36 Histograma de frequéncias para os tragos espontaneos obtidos na solugdo de KOH por 4 minutos
e HF em 30 segundos
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9.4.2 Dos Resultados para o Ataque Quimico em T2

O ataque quimico para o tempo T2 foi realizado a partir da submissdo das
pastilhas de olivinas em Hidroxido de Potassio a 98° C (x3° C) por 9 minutos e
sequencialmente em Acido Fluoridrico & 23° C (£3° C) por 68 segundos, com duas

repeticoes.

Figura 37 Espécimes de Tragos Esponténeos revelados Nesta metodologia de ataque
em T2. Imagem ao microscopio eletronico de varredura

guimico, as olivinas revelaram seus
tracos de fissdo espontaneos em uma
faixa bastante ampla de tamanhos.
Neste sentido, os tamanhos dos tracos
de fissdo espontaneos, para este
ataque, variaram de 5.31uym a 17.31
TRACOS um. Isto nos da uma variancia dos
dados populacionais (tamanho dos
tracos de fissdo espontaneos) em

12um.

Os tracos de fissédo

espontaneos revelados neste ataque

estao indicados na Figura 37 e Figura
38. A Figura 37 indica claramente esta variacdo de tamanho dos tracos de fisséo
espontaneos. A Figura 38 nos revelou outra importante feicdo do ataque, dois
tracos de fissdo espontaneos instersectando a superficie polida (TISP). Cabe
ressaltar que o TISP é discutido e indicado no diagrama ilustrativo Figura 6, ilustrado
por Hurford (2018), os quais ele denomina de fissuras de ataque, ou semi-tracos.
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Figura 38 Fotomicrografia dos tracos de fissdo espontaneos revelados durante o ataque T2. Imagem ao
Microscopio Eletrdnico de Varredura. Note o Traco de Fissdo espontéaneo intersectando a superficie polida
(TISP)

TRACOS

TRACOS

O histograma da Figura 39 indica que a distribuicdo de tendéncias apresenta-
se assimétrica e negativa — isto €, a maior taxa de tracos de fissdo espontaneos
revelados, em funcédo do tamanho, foi dado no primeiro e segundo grupamento de
dados (entre 4-8 um). Por outro lado, a média do tamanho dos tragos de fisséo
espontaneos foi dada em 9.18um. No entanto, esta distante do intervalo dos
tamanhos com a maior taxa de revelacdo. A variancia do tamanho dos tracos de
fissdo espontaneos é de 13.29um, sendo o desvio padrédo?® destes tragos +3.64um.

33 Veja a nota de rodapé numero 31
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Figura 39 Histograma de frequéncias para os tracos fésseis obtidos na solu¢cdo de KOH por 9 minutos e HF em
68 segundos.
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9.4.3 Dos Resultados para o Ataque Quimico em T3
O terceiro ataque quimico testado (T3) foi dado a partir do atague quimico as
olivinas por 12 minutos em KOH e 90 segundos em HF, nas temperaturas de 98° C

(x3° C) e 23° C (£3° C), respectivamente.

Os resultados estatisticos deste ataque quimico sdo expressos no histograma
da Figura 40. A figura 40 relaciona o nuamero de tracos de fissdo espontaneos
revelados versus o tamanho dos tracos de fissdo espontaneos. O histograma
mostra, claramente, uma curva de distribuicdo de dados assimétricos positivos. Isto
indica que temos, portanto, uma maior concentracdo de dados (assimetria) logo nas

primeiras classes do histograma (positiva).
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Figura 40 Histograma de frequéncias para os tracos fésseis obtidos na solu¢cdo de KOH por 12 minutos e HF em
90 segundos.
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Neste ataque, a maior faixa de revelagéao de tracos de fissédo espontaneos nas
olivinas, no aspecto que tange ao tamanho, foi na primeira classe de frequéncia (1-2
pgm). O tamanho de traco de fissdo espontaneos revelados, neste ataque, variou de
1.05um a 6.29um, sendo que a variagdo no tamanho desses tracos foi de 5.24uym. A
analise estatistica indica que a média do tamanho dos tracos de fissdo espontaneos
foi 2.91ym com um desvio padrdo de +1.40pym, uma vez que a variancia da

populacdo amostral foi de 1.98um.

A Figura 41 e Figura 42 mostram os tragos de fissdo espontaneos revelados
no ataque T3. Neste ataque foi possivel identificar um traco no traco (TINT), ou seja,
um traco de fissdo espontaneo desenvolvido a partir do ataque quimico em outro

traco de fissdo espontaneo (Figura 41).
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Figura 41 Imagem em Microscépio Eletrénico de Varredura dos Tragos de Fissdo Espontaneos revelados no
ataque quimico T3. Repare no trago tipo TINT (track-in-track)

TRACOS

Figura 42 Fotomicrografia em Microscopio Eletrénico de Varredura dos Tracos de Fissdo Espontaneos revelados
no ataque T3

TRACOS
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9.4.4 Dos Resultados para o Ataque Quimico em T4
Em T4, o ataque quimico foi realizado expondo as pastilhas com as olivinas
impregnadas por um tempo de 15 minutos em KOH e 112 segundos em HF com
temperaturas exatamente iguais aquelas dos outros ataques (98° C (x3° C) e 23°C

(x3°C), respectivamente para o KOH e HF.

Os resultados deste ataque sdo mostrados no histograma da Figura 43 e nas
fotomicrografias em MEV (Figura 44 e Figura 45). A Figura 43 relaciona o niumero de
tracos de fissdo espontaneo revelados versus o tamanho dos tracos de fissao
espontaneo. O histograma mostra, claramente, uma curva de distribuicdo de dados
do tipo multimodal®** embora exista uma maior distribuicdo de tracos de fissdo

espontaneo revelados no intervalo de classes entre 2 a 4um.

Figura 43 Histograma de frequéncias para os tracos fésseis obtidos na solucdo de KOH por 15 minutos e HF em
112 segundos.
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34 |Isto é, existem, pelo menos, trés picos de distribuicdo do tamanho dos tracos no
histograma.
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Para o ataque T4 nas olivinas, o tamanho dos traco de fissdo espontaneos
revelados foi de 1.82um. Cabe destaque neste ponto a fato de que, embora, o
tamanho do menor traco de fissdo espontaneo para T4 tenha sido superior ao traco
de fissdo espontaneo revelado em T1 (1.10um), ele é excepcionalmente menor do
gue o tamanho minimo dos tracos de fissdo espontaneos revelados em T2 — que foi
de 5.31um. Em oposigédo a isto, o tamanho do maior tragco de fissdo espontaneo
revelado foi de 13.09um. Isto faz com que se tenha uma amplitude do tamanho dos
tragcos de fissdo espontdneos em 11.27um. A variéncia calculada para este ensaio

apresentou resultados na ordem de 13.76um, sendo o desvio padréo de +3.71um.

Figura 44 Imagem ao MEV dos tracos de fissdo espontaneos revelados no ataque T4. Repare no trago tipo TINT.

TRAGOS
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Figura 45 Fotomicrografia ao MEV dos Tragos de Fissdo espontaneos revelados no ataque T4

TRACOS

9.4.5 Da andlise integrada dos resultados paraT1, T2, T3e T4

A Figura 46 mostra as taxas de revelacdo para os diferentes tempos de
ataque®® quimico em funcdo do tamanho dos tracos de fissdo espontaneos que
foram revelados. Cada uma das curvas amparadas no grafico indicam um tempo (T1
até T4), por outro lado, em uma leitura cartesiana, o eixo x do gréfico esta indicando
duas variaveis: (i) o tamanho dos tracos de fissdo espontaneos na barra inferior do
eixo, em micrometros®; e (ii) a representacdo escalar, na barra superior do mesmo
eixo, indicando a medida de grandeza em: (a) tracos de fissdo espontaneos curtos,
(b) tracos de fissdo espontaneos médios; e (c) tracos de fissdo espontaneos longos.
Por outro lado, o eixo y indica a funcdo do nimero de tracos de fissdo espontaneos

revelados.

Dados os resultados obtidos neste trabalho, exclusivamente em relagédo ao
tamanho dos tracos de fissdo espontaneos — portanto, aqueles indicados no eixo X,
foram distinguidos como tracos de fissdo espontaneos curtos aqueles cujo o
tamanho estava compreendido em até 5 um, os tracos de fissdo espontaneos

35 |sto é, T1, T2, T3 e T4 — conforme indicado no topico 9.4 Atague Quimico e Revelacdo dos
Tracos de Fissao
36 |sto &, a milionésima fracdo do metro
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médios estdo compreendidos entre 5um < 13um, enquanto que os tracos de fissdo
espontaneos longos foram compreendidos na fragcdo maior que 13 pm.

E clara a percepcdo, como mostra a Figura 46, de que as taxas mais
elevadas de revelacdo foram dadas na fracdo tracos de fissdo espontaneos curtos
para a grande maioria dos ataques realizados®’, ficando T2 como o Unico ensaio
onde a maioria dos tracos de fissdo espontaneos foram revelados na fragcéo tracos
de fissao espontaneos médios.

As olivinas atacadas em T1, ou seja, submetidas a duas repeticdes de 4
minutos em KOH e 30 segundos em HF, revelou a taxa mais elevada de tracos de
fissdo espontaneos na zona tracos de fissdo espontaneos curtos. Houve um
progressivo decaimento do tamanho dos tracos de fissdo espontaneos médios e
longos. No gréfico da Figura 46 € facil a observacao de uma decréscimo negativo de
revelacao dos tracos de fissdo espontaneos de tamanho entre 6 e 7 um em relacao
a tendéncia, uma vez que a quantidade de tracos de fissdo espontaneos revelados
com tamanhos superiores a 7 ym apresentou uma quantidade ligeiramente maior e,
logo apds isto, uma taxa de queda do tamanho dos tracos de fissdo espontaneos

versus tempo de exposicao praticamente constante.

Para o tempo T2, ou seja, as olivinas atacadas com duas repeticdes de 9
minutos em KOH e 68 segundos em HF, a taxa mais elevada de revelacao foi dada
na zona de tragos de fissdo espontaneos médios. Isto sugere que entre o ataque T1
e o0 ataque T2 ha um progressivo alongamento dos tracos de fissdo espontaneos em
func@o do tempo de exposi¢cdo na solucdo. Por outro lado, o numero de tragos de
fissdo espontaneos revelados na sua zona de maior revelagéo, a zona de fisséo
espontaneos médios, foi inferior a quantidade de tracos de fissdo espontaneos
revelados na maior zona de revelagéo de T1. Isto também indica que, embora exista
um progressivo aumento na elongagédo dos tracos de fissdo espontaneos em funcao
do tempo, ocorre um progressivo decréscimo na quantidade dos tracos de fisséo

espontaneos revelados entre os ataques Tl e T2.

O ataque T2, ainda, apresentou o que podemos chamar de uma segunda

distribuicdo modal, onde houve um segundo agrupamento de tracos de fissédo

37 Foram trés tempos em que as maiores taxas de revelacdo foram dadas no grupamento
tracos curtos, sédo eles: T1, T3 e T4.
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espontaneos, desta vez tracos de fissdo espontaneos longos, embora em
quantidade inferior aquela revelada na zona de tracos de fissdo espontaneos

médios.

A partir dos ataques T3 e T4, isto é, a partir de uma exposicédo de 12 minutos
e 15 minutos em KOH e 90 e 112 segundos em HF, respectivamente, houve uma
inversao da tendéncia. Enquanto para os tempos T1 e T2 existe uma tendéncia de
alongamento dos tracos de fissdo espontaneos em funcdo do tempo na solucéo,
para os tempos T3 e T4 ha uma tendéncia de encurtamento dos tracos de fissdo

espontaneos em funcéo do tempo de exposicao na solucao.

7

Quando é realizada uma comparacdo entre as curvas T2 e T3 nota-se
claramente que os tracos de fissdo espontaneos que permaneceram um tempo mais
prolongado na solugéo (T3) foram encurtados em relacdo aqueles que ficaram um
tempo menor (T2). Enquanto, a maior taxa de revelagdo dos tragos de fisséo
espontaneos para T2 foi obtida na zona de tracos de fissdo espontaneos médios,
“para T3 obtivemos esta mesma taxa na zona de tracos de fissdo espontaneos
curtos. Portanto, € evidente o encurtamento dos tracos de fissdo espontaneos em

funcdo do tempo de exposicao na solugéo.

Isto sugere que o ponto de encontro entre os maiores comprimentos de tragcos
de fissdo espontaneos revelados e as taxas mais elevadas de revelacdo para as
solucdes de KOH e HF, dadas as condicfes estipuladas no tépico metodologia deste
trabalho, estejam préximas a 4-9 minutos em KOH e 30-68 segundos em HF.
Portanto, a partir de uma exposicdo mais prolongada os tracos de fissao

espontaneos comecam a encurtar e sofrer apagamento parcial.

A ideia apresentada no paragrafo anterior € corroborada quando analisamos
os resultados obtidos em T4, onde as olivinas foram submetidas a um tempo mais
prolongado de ataque quimico testado neste trabalho — 15 minutos em KOH e 112
segundos em HF em um ataque quimico sequencial por duas vezes. A taxa mais
elevada de revelacdo para este ensaio condiz com a menor de todos 0s ensaios. A
zona de revelacdo mais elevada foi a zona de tragos de fissdo espontaneos curtos e
com uma quantidade de tragos de fissdo espontaneos significativamente menor do

gue 0s outros trés ensaios.
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Portanto, os resultados apresentados nestes quatro ensaios, sugerem que as
melhores taxas de revelacdo e comprimento dos tracos de fissdo espontaneos
sejam as obtidas em Tl e T2, conforme mostrado na Figura 46, zona de
Alongamento em funcéo do tempo na solugcdo. Enquanto que ao transpassarmos de
T2 para T3 é notério o encurtamento do tamanho dos tracos de fissédo espontaneos.
Entre T3 e T4, temos o que fora chamado de zona de encurtamento desses tracos
em funcdo do tempo de exposicdo a solugdo. Isto indica que nestes tempos de
ataque quimico foi iniciado uma progressiva diminuicdo do tamanho dos tracos de

fissdo espontaneos e a quantidade de tracos de fissdo espontaneos revelados.



Figura 46 Taxas de revelacdo para os tempos T1, T2, T3 e T4 versus o tamanho dos Tragos (um) de fissdo espontaneos revelados
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9.4.6 Do modelo de curva parametrizada para revelacdo de tragos

de fissdo espontaneos em olivinas para este estudo
Com base nos dados obtidos a partir dos ensaios realizados3® optou-se por
realizar uma curva, onde fosse possivel indicar as zonas de revelacdo de Tracos de
Fissdo espontaneos em olivinas para ataque quimico com base em KOH em 100° C

e HF em 23° C, esta curva esta indicada na Figura 47.

Figura 47 Curva de revelagéo dos Tracos de Fissdo espontaneos dada pelas fungdes: Tempo (f(t)) e Taxa de
Revelacéo (f(txr)).
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A curva é dada a partir das variaveis: (i) Funcdo Revelacao f(txr), que indica a
taxa de revelacdo dos tracos de fissdo espontaneos, (i) Funcdo Tempo f(t), que
indica o tempo de exposicéo das olivinas a solucédo quimica; e (iii) Funcdo Tamanho
dos Tracos de fissdo espontéaneos (T em ym). Nos testes realizados ficou claro e
evidente que as taxas mais elevadas de revelacdo eram dadas logo nos primeiros

minutos (T1 e T2) de submisséo das olivinas ao ataque quimico.

A curva (Figura 47) sugere que as taxas mais elevadas de revelacao de tragos
de fissdo espontaneos em olivinas, para ataques quimicos sucessivos, com duas
repeticdes, em solucdo de hidroxido de potassio (Imol.L') a 100° C e A&cido
fluoridrico (10%) a 23° C, sdo dadas logo nos primeiros minutos (To a Tsmin). A curva

de evolugéo sugere que a partir de Tsmin até =Tsmin €xista uma segunda distribuicao

38 |sto é, T1, T2, T3 e T4.
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modal de revelagdo. Embora, neste caso, com taxas de revelagdo inferiores aquelas
obtidas entre To a Tsmin. A partir de Tismin 0S dados experimentais sugerem uma
revelacao de tracos de fissdo espontaneos em funcdo do tempo insignificante, dada

as condicfes metodoldgicas expostas anteriormente.
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10. CONSIDERACOES FINAIS:

Com base nas observacdes petrograficas e mineraldgicas para as olivinas
estudadas propomos que os trabalhos de petrografia das olivinas, em microscépio
optico e MEV, permitram um novo aporte referencial para o campo da
cristaloquimica e, também, mineralogénese das olivinas das rochas vulcanicas da
llha das Flores. Esta claro que as dusty olivinas com nucleos reliquiares da llha das
Flores contém graos fortemente zonados, marcados por ndcleos magnesianos e
bordas férricas. Isto nos sugere e nos faz pensar que seja o resultado de processos
de cristalizacdo fracionada. No entanto, em alguns casos a identificacdo deste
zoneamento foi incerto. Propomos, portanto, que 0s nucleos destes grdos sao
reliquiares, as bordas férricas e os intercrescimentos foram formados em um evento

de fusao secundario.

Por outro lado, o desenvolvimento deste estudo possibilitou uma nova
discussdo acerca da metodologia de ataque quimico para revelacao de tracos de
fissdo espontaneos em olivinas magmaticas. Obteve-se excepcionais resultados nas
diferentes adequacdes metodoldgicas propostas para a metodologia de Maurette,
Pellas & Walker (1964). Os quatro (T1 a T4) atagues quimicos mostraram-se

eficazes e satisfatérios com os objetivos aqui propostos.

Os resultados indicam que h& um progressivo aumento dos tracos de fissédo
espontaneos nas olivinas quando elas sdo submetidas aos ataques descritos nos
tempos T1 e T2 — que se denominou de alongamento em funcdo do tempo na
solucdo. Portanto, a submissao das olivinas a ataques quimicos entre 4 e 9 minutos
em solucdo de hidroxido de potassio a 100° C e subsequente ataque em &cido
fluoridrico a 23° C por tempo entre 30 a 68 segundos possibilitou as taxas mais
elevadas de crescimento de tracos de fissdo espontaneos. Ao decorrer desta
progresséo de tempo na solucdo, conforme demostrado nos ataques T3 e T4, hd o
gue se denominou de encurtamento em fun¢do do tempo na solucdo. Isto é, os
tracos de fissdo espontaneos que sofreram taxas mais elevadas de crescimento em
T1 e T2 iniciaram um processo de encurtamento quando ultrapassava-se 0 tempo

decorrido destes dois ataques.
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E sugestiva e instigante a continuidade deste trabalho no ambito da aplicagéo
de Métodos Termocronolégicos de tracos de fissdo espontaneos aqui revelados e

estudados.
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