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ABSTRACT

We studied the annealing of fission track in apatite aiming two goals: to be able to produce an
experimental data set that is more complete than those found in the literature and to contribute to a
better understanding of this process. We measured superficial density of fission tracks and restricted
length measurements to the tracks totally confined inside the apatite bulk. To determine the annealing
degree these measurements were performed both in the basal face as in faces chosen at random, where
there is no preferential orientation. We analyzed at the microscope neutron induced fission tracks in
approximately 60 samples that had been previously heated at 1, 10, 100 and 1,000 hours for some
constant temperatures in the interval between 150 and 600°C.

Increasing the thermal treatment intensity the shape of the relative track density reduction d (d
= p/p., the ratio of the track densities between a sample submitted to thermal treatment and another
not heated) is similar to that of the relative length reduction r (r = L/L,, where L and L, are the track
length corresponding to the samples where p and p, were measured, respectively) for d > 0.5. A strong
difference in the behaviour of these curves appears for d < 0.5, where d can be measured but the
measurement of 1 is very difficult because the confined tracks apparently disappeared. We utilized the
d curve to describe the r one where the latter could not be measured, assuming, then, that their shapes
are alike for severe annealings, also.

We observed that two models found in the literature (Carlson, 1990 and Crowley et al., 1991)
describe well our data set, although the former had been criticized. Otherwise, Carlson’s model has
parameters that can be physically interpreted. Then, if it works this means a meaningfull
improvement for the undertanding of the influence of annealing on the reconstruction of the latent

tracks, regions of a mineral that was damaged by fission fragments.



RESUMO

Neste trabalho se estudou o annealing de tragos de fissdo em apatitas com a
finalidade de se obter um melhor entendimento deste processo e apresentar um conjunto de
dados experimentais mais completo que os existentes na literatura. Para isto foram medidas
as densidades superfictais de tragos e os comprimentos de tragos confinados tanto em
segdes basais como em se¢des sem orientagio preferencial (SOP) para determinar o grau de
annealing (apagamento dos tragos) de tragos de fissdo induzida em amostras de apatitas
aquecidas em aproximadamente 60 tratamentos térmicos diferentes em tempos de 1, 10,
100, & 1000 horas a temperaturas constantes, entre 150 e 600 °C .

A forma da curva de redugio da densidade d (d = p/pe, onde p é a densidade de
tragos em amostras que foram submetidas a tratamentos térmicos ¢ po é a densidade em
amostras nao aquecidas) é relativamente parecida com a da redugio de comprimentos r (r =
L/Lo, onde L e Ly sdo comprimentos de tragos nas amostras onde foram medidas p e po
respectivamente) para valores de d > 0.5 aparecendo uma diferenga forte no comportamento
destas duas curvas quando d < 0.5. Nesta faixa de annealing a curva de d esta livre de
problemas que fazem com que a descrigdo da curva de r seja bastante comphicada em
termos fisicos. Este fato foi utilizado para descrever a redugdo de r a partir da curva que
descreve a redugio de d.

Utilizamos dots modelos existentes na literatura (Carlson, 1990 e Crowley et al.,
1991) para descrever nossos conjuntos de dados experimentais obtendo como resultado que
ambos os modelos descrevem bem nossos resultados. No caso do modelo de Carlson, que
havia sido refutado anteriormente, a partir de conjuntos de dados onde foram efetuadas
apenas medidas de 1, os pardmetros envolvidos podem ser interpretados fisicamente,
obtendo-se com isto um avango significativo no entendimento da reconstrugdo da zona
danificada pela passagem dos fragmentos de fissdo depois que esta € submetida a

tratamentos térmicos.



1.-INTRODUCAOQO

1.1.- Método dos Tracos de Fissao (MTF)

Em geral os minerais contém algumas ppm de urdnio como impureza. O =*U,
1s6topo mais abundante do urdnio natural, tem uma vida média de aproximadamente
9.9x10" anos para se fissionar espontaneamente, e quando este evento ocorre, 0s
fragmentos de fissdo sendo altamente carregados, se afastam em dire¢des opostas, liberando
=~ 200 Mev de energia dentro da estrutura do mineral, ionizando e deslocando os atomos que
se encontram nas vizinhangas de suas trajetérias. Os atomos ionizados se afastam devido &
repulsio coulombiana, dando origem a uma zona desarranjada denominada trago latente.

Os tragos latentes, os quais sdo produzidos cumulativamente no mineral durante sua
historia geoldgica, possuem um comprimento da ordem de algumas dezenas de micra, e um
didmetro, da ordem de Angstroms.

Se uma superficie do mineral é polida e submetida a um ataque quimico
conveniente, os tragos latentes que se estenderam até a superficie, por serem mais reativos
ao ataque quimico que o resto do mineral, ficam amplificados com um didmetro de
algumas micra, e podem ser observados ao microscopio 6ptico comum,

Fazendo uma contagem destes tracos de fissdo espontdnea e conhecendo a
concentragio de atomos de uranio, N, , e a eficiéncia de contagem, €, pode-se obter a 1dade
do mineral. Na pratica para evitar a medida de N, e € , uma parte do mineral ¢ aquecida para
apagar todos os tragos espontdneos e em seguida irradia-se comn neutrons térmicos, em um
reator nuclear, para induzir a fissdo do isétopo *U (este isétopo aparece na natureza numa
razio constante, 1, com o isétopo 2**U). Desta forma contando os tragos de fissio induzida,
p, e os de fissdo espontdnea (tragos fosseis) , ps, nas respectivas fragbes da amostra,

podemos obter a idade, T, do mineral a partir da seguinte equagfio:



T 1 1n[1+ ﬂ’o-0¢0 (pS )]

M P (1

onde:

A é a constante de decaimento total do Z**U.

oo € a seio de choque do *°U para fissdo por neutrons térmicos .
At é a constante de decaimento por fissdo espontinea do “*U.

O que for resumido aqui resultou dos trabalhos pioneiros desenvolvidos por
Fletsher, Price ¢ Walker no inicio dos anos sessenta (Price and walker, 1962 a, b, ¢, d;
Fleisher and Price, 1963; Price and walker, 1963). Uma boa sintese dos problemas e das
possiveis aplicagdes do MTF podem ser encontrados em Fleisher et al., 1975 e Wagner and
Van den Haute, 1992.

1.2.- Annealing de traces de fissio

Alguns estudos efetuados no final da década de 60 demonstraram que os tragos de
fissdo sfo sensivels a tratamentos térmicos (por exemplo Bigazzi, 1967, Wagner, 1968). Ou
seja o trago latente que resulta da fissdo espontinea é um fendmeno reversivel, ja que os
atomos que foram deslocados durante a formagdo do trago podem retornar ao seu lugar de
origem depois da amostra sofrer um determinado tipo de tratamento térmico. Este fendmeno
de apagamento do trago é denominado na literatura como annealing. O que se observou foi
que as idades de amostras que sofreram annealing durante suas histdrias geologicas era
menor que suas idades de formagéo. Isto ocorre porque o annealing faz com que os tragos
sofram uma reducgio no seu comprimento, acarretando em uma diminuigdo na eficiéncia de
observagdo de tragos fosseis em relagdo aos tragos induzidos que nio sofreram annealing.
Desta forma a idade obtida pela equagdo 1.1 é na verdade uma idade aparente, a qual pode
ser corrigida para se obter a “idade de tragos de fissdo”, ou seja a idade em que os tragos de

fissdo comegaram a ser retidos na amostra.



Existem dois métodos de correcdo que levam em conta o annealing parcial que
sofreou a amostra para encontrar sua idade de tragos de fissdo: O método de corregdo pelo
tamanho dos tragos, “Size Corretion Method” (Storzer and wagner, 1969), e o método de
corre¢do pelo plateau, “Método do Plateau” (Storzer and Poupeau, 1973).

No primeiro método, o tamanho médio dos tragcos de fissdo espontdnea ¢é
comparado com o tamanho médio dos tragos induzidos. Do grau de redu¢éo do tamanho dos
tragos, a densidade original pode ser obtida usando-se uma correlagdo, estabelecida
experimentalmente, entre redugdo de densidade e redugdo do tamanho devido ao annealing.
Tais curvas de correlagdo, sdo denominadas curvas de corregdo por tamanho.

No segundo método se usa o fato de haver uma maior estabilidade térmica dos
tragos de fissdo parcialmente apagados em relagdio aos tragos induzidos. Com o aumento do
annealing, os tragos vdo ficando cada vez mais resistentes ao tratamento térmico. Neste
método duas porgdes da amostra a ser datada, uma contendo tragos fosseis e a outra tragos
induzidos, sdo simultaneamente tratadas termicamente no laboratério, com condigles de
tempo e temperatura controladas. Quando a razdo ps/pr se estabiliza, os tragos induzidos
estdo em condigdo de annealing semelhante aos fosseis e se terd atingido a idade de
“Plateau”, que ¢ a idade corrigida. Para identificar a regido onde acontece o “Plateau” sdo
requeridos no minimo trés pontos.

A natureza dos fenémenos fisico-quimicos que ocorrem durante o annealing vem
sendo estudada desde a década de 70 (por exemplo, Haack, 1972 Dakowsky et al., 1974;
Bertagnolli et al., 1981; Crowley, 1985; Bigazzi et al., 1988, Carlson, 1990) mas ainda hoje
néo ¢ bem conhecida. Porém se sabe que dependendo da historia térmica da regido onde foi
coletada uma amostra, alguns tragos sofrem maior annealing que outros. Ou seja pode-se
obter informagbes sobre a historia térmica do mineral a partir da distribuigio de

comprimentos de tracos de fissdo. A histdéria térmica é um pardmetro importante em alguns



estudos geolégicos, por exemplo na prospegdo de petréleo (Gleadodw et al.,, 1983), e na
extragdo de minerais (Naeser, 1984; Etniman et al,, 1984)

A geragdo de hidrocarbonetos em rochas sedimentares depende substancialmente do
intervalo de temperaturas ao qual foram expostas as matérias orginicas aterradas. O
intervalo de temperatura onde ocorre a geragdo maxima de hidrocarbonetos liquidos é 60-
125 °C que é coincidentemente o intervalo no qual os tragos de fissdo na apatita sofrem
annealing em tempos geologicos.

A grosso modo, se a reserva que contém hidrocarbonetos foir submetida a
temperaturas maiores que ~ 125 °C em tempos geoldgicos, ela contera basicamente gas. Se
ela no entanto, foi submetida a temperaturas menores que ~ 60°C, contera carvio.

Assim a temperatura maxima a que foram submetidas as reservas que contem
hidrocarbonetos é um fator importante na maturagio de tais detritos. Muitos indicadores de
paleotemperaturas maximas s3o utilizados rotineiramente, sendo que 0 mais importante
deles é a medida da reflectincia da vitrinita (ver por exemplo, Kanstler et al., 1978). Outro
fator importante na geragdo de hidrocarbonetos liquidos é a histéria térmica da jazida.
Possiveis varia¢des da temperatura através do tempo podem ser obtidas através da historia
do enterro, via o chamado “Lithospheric Stretching Model” (ver por exemplo, Hegarty et
al., 1988).

A analise de tragos de fissdo em apatitas pode fornecer a informagéo de qual a
altima vez em que a jazida esteve a temperaturas maiores que 125 °C se for o caso e/ou a
histéria térmica desta jazida dentro da janela de retengdo de tragos (que é a janela de
geracdo maxima de liquidos hidrocarbonetos). Assim, o estudo de annealing de tragos de
fissdo em apatita fornece uma nova ferramenta que pode permitir a redugdo de custos na
perfuracio de pogos de petréleo. Ou seja este ferramental fornece informagdes se a partir de
um determinado ponto, a perfura¢do deve ou ndo prosseguir quando o objetivo € a extragio

de hidrocarbonetos liquidos.



E claro que, diante da importincia de tal senten¢a quanto maior o nimero de
informagio, melhor. Assim, a utilizagdo conjunta de ferramentais baseados em diferentes
principios parece o mais indicado. Diante da potencial importincia econdmica, os estudos
de annealing de tragos de fissdo foram mais dedicados & apatita do que a outros minerais.

Nos primeiros trabalhos experimentais reatizados em annealing de tragos de fisséo
em apatitas (por exemplo, Naesser and Faul, 1969; Wagner and Reimer, 1972; Nagpul et
al, 1974), os resultados foram apresentados em termos de um conceito empirico
denominado “Lei de Arrhenius” . Neste caso, graficos de arrenhius sdo retas que passam
por pontos Intvs T ( Onde t e T sfio tempo e temperatura, respectivamente) responsaveis
pelo mesmo grau de reducio na densidade dos tragos.

Hoje os modelos mais utilizados se baseiam na redugiio do comprimento dos tragos
em fungio de t e T. Este enfoque, adotado a partir da década passada, se deve ao fato de que
as informagdes contidas em um trago (que € misturada com as informagdes contidas nos
outros no caso de medidas de densidade de tragos) podem ser methor aproveitadas que no
caso da densidade.

Abaixo serdo descritos os modelos surgidos a partir de conjuntos de dados que
levam em conta a redugido de comprimento dos tragos com o tempo e a temperatura, Antes
disto porém, nos dedicaremos a uma breve descri¢gdo dos fendmenos que mais influenciam

o processo de annealing de tragos de fissfo em apatitas.



1.3.- Fenémenos que influenciam o processo de annealing em apatitas.
1.3.1.- Anisotropia.- A apatita é um mineral cuja estrutura cristalina é hexagonal, sendo
que o eixo C do cristal ¢ orientado na dire¢do paralela a uma das faces prismaticas.

No final da década do 70 e primeira metade da de 80 (Green and Durrani, 1977,
Green, 1981; Lasllet et al., 1984) foi mostrado que os tragos latentes paralelos ao eixo C séo
mais resistentes ao annealing do que em outras dire¢ées. Em Green et al | 1986, se mostrou
experimentalmente que a anisotropia € mais notavel quando o annealing ¢ maior. Em
Donelick., 1991, foi apresentado um modelo empirico, baseado na simetria da estrutura
cristalina da apatita , que quantifica a dependéncia do comprimento médio do trago de
fissdo com sua orientagdo cristalina. Para obter este modelo, os comprimentos dos tragos
confinados e seus &ngulos com respeito ao eixo C, foram medidos para diferentes
tratamentos de annealing e estes dados foram graficados em um sisterna de coordenadas
polares. O modelo é fundamentado na hipotese de que os comprimentos dos tragos
confinados quando graficados desta forma sfo distribuidos ao redor de uma elipse. Esta
elipse tem como semi-eixos, o comprimento médio dos tragos paralelos (semi-exo maior) e
perpendiculares (semi-eixo menor) ao eixo C. O que se observa dos dados experimentais é
que a diferenga entre o comprimento médio dos tragos paralelos e perpendiculares ao eixo
C, ndo ¢ muito significativa quando o annealing é fraco (comprimentos maiores que 12um).
Esta diferenga var se acentuando conforme o annealing vai aumentando {comprimentos
menores que 12pm), porém nesta regido o medelo “estoura” (Carlson, 1993b).
1.3.2 Gaps.- Pouco se conhece a respeito da estrutura de um trago de fissfo que nio sofreu
ataque quimico. O pouco que se sabe a este respeito resultou dos estudos de dispersdo de
raios X, para baixos angulos , feitos em tragos formados por ions pesados em silicatos
(Dartyge et al., 1978, 1981). Estes estudos sugerem que tragos latentes sdo compostos de
grandes agrupamentos de defeitos atdmicos ou “defeitos estendidos™, os quais estdo

interligados por um grande numero de “defeitos pontuais” muito pequenos. Durante o



anneahing, primeiro sfo removidos os defeitos pontuais ficando os defeitos estendidos
separados por regides restauradas. Isto conduz ao conceito de “gap” relacionado com o
processo de ataque quimico de tragos que sofreram annealing. O ataque quimico é impedido
de prosseguir em seu caminho ao longo do trago devido a presenga de regides restauradas.
No trabalho de Green et al., 1986, este efeito foi observado na apatita de Durango.

1.3.3.- Composi¢ic quimica.- Estudos experimentais demonstraram que o annealing
depende da composi¢do quimica da apatita. Por exemplo em Green et al, 1986, uma
cloroapatita pura, contendo tragos fosseis de ~15um, foi submetida a um processo de
annealing a uma temperatura de 370°C durante uma hora sendo que o comprimento dos
tragos ndo foi alterado. Porém, neste trabalho esta mostrado que este tratamento térmico é
suficiente para apagar completamente os tragos em uma fluorapatita. A composi¢io quimica
da apatita esta dada essencialmente por Ca;o(PQO4)(F,OH,Cl),. Segundo Green et al., 1986 o
parametro da composig#o quimica mais importante no que se refere ao annealing ¢ a razo
CI/F.

Em Crowley et al., 1991, ha um conjunto de dados de annealing, realizados em 2
apatitas com diferentes composigdes quimicas: Uma estréncio-fluorapatita, e uma
fluorapatita pura. A conclusdo deste trabalho é que o processo de annealing nestas duas
apatitas € aproximadamente 0 mesmo.

No trabalho de Ravenhurst et al, 1992, também se apresentaram evidencias
experimentais de que a cloro-apatita é mais resistente ao annealing que a fluor-apatita

Porém a maioria das apatitas na natureza se apresentam como fliorapatitas.
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1.4.- Modelos
1.4.1.- Modelo de Green et al.

A dindmica do annealing de tragos de fiss3o em apatitas foi amplamente estudada e
estabelecida por um grupo australiano, depois de laboriosos trabalhos experimentais (Green
etal, 1986; Lasllet et al., 1987; Duddy et al., 1988; Green et al., 1989).

O modelo proposto pelo grupo australiano é fundamentado sobre um conjunto de
dados experimentais, obtidos submetendo amostras de apatitas, contendo tragos latentes de
fissdo induzida, a diferentes tempos de tratamentos térmicos a temperaturas constantes
(Green et al., 1986). Eles usaram a amostra Durango apatita, a qual pode ser considerada
como amostra padrio dentro da analise de tragos de fissdo em apatitas (AFTA).
Aproximadamente 80 combina¢des de tempo e temperatura foram realizadas. Todas as
medidas de comprimentos foram efetuadas apenas em tragos confinados paralelos a
superficie de observagdo. Os tragos confinados sdo aqueles que se encontram totalmente
dentro da superficie do mineral, freqilentemente localizados embaixo de algum trago que
chega até a superficie de observacdo ou atravessando fraturas naturais da rede cristalina da
apatita, o qual faz possivel que o ataque quimico chegue até eles.

O ponto de partida do modelo empirico, criado pelo grupo australiano, ¢ a “lei de

Arrhenius”, a qual se expressa matematicamente como:

In(t) = A+ BT 12)

Onde A e B sfo constantes no caso em que a energia de ativagdo é constante. A energia de

ativagdo, que esta ligada com o parametro B, € a energia necessaria para que as

combinagdes de defeitos que fazem parte do trago latente retornem ao seu lugar de origem.
O grupo australiano considerou que A e B poderiam ser expressos como fungdo de r

(Laslett et al., 1987), ou seja:

In(t)= A(r)+ BT



11

O ajuste mais significativo estatisticamente que resultou do tratamento dos dados

experimentais esta dado pela seguinte expressio:

[g(r)+4.87] ..
Inh)=-2812+ T
J 0.000168 (1.4)

onde:

[1 - r2'7 ]0.35 _1
2.7
0.35

g(r)= (1.5)

onde t estd em segundos ¢ T em graus Kelvin,

Para estender o tratamento visto nestas equagdes para temperaturas variaveis com o
tempo, em Duddy et al., 1988, fo1 utilizado o chamado “Principio do tempo equivalente”, O
conceito do tempo equivalente postula que quando um trago sofre annealing até atingir um
certo grau de redugdo, o inico parAmetro que interessa frente a um novo tratamento térmico
¢ o ultimo valor na reducdo do comprimento, independente das condi¢bes de tempo e
temperatura que o causaram.

Para explicar este processo, suponhamos por exemplo que a historia térmica seja
dada por uma reta (T vs t), que define um esfriamento linear, que ¢ dividida em degraus
definidos por intervalos de tempo, At; , a temperaturas constantes, T; . Se no inicio de um
dado intervalo (denotado por 1) o trago ja havia sido encurtado a um comprimento reduzido
riq = Lii/Lo , e se o trago tivesse sido submetido a uma temperatura constante T;, para que
ele chegasse ao comprimento reduzido r.; ele devenia ter ficado durante um tempo
equivalente, t.;, que pode ser encontrado a partir da equagio 1.4:

[g(r,,)+4.87]
7 e
0.000168 i

Ing,,)= 2812+
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No fim do intervalo 1, de duragdo At, o comprimento reduzido do trago, r; , pode ser
calculado considerando que o trago foi submetido a um annealing a temperatura T, em um

“tempo efetivo” igual a (t,q + At; ), resolvendo-se a equagio:

[g(r)+4.87]
In@¢ +Ar)=-2812+—=- T
by + ) 0.000168 ' @7

Deve ser notado que novos tragos de fissdo sZo produzidos em cada um destes
intervalos de tempo. Se os At; sdo suficientemente pequenos, pode ser considerado que
todos os tragos foram originados ao mesmo tempo no 1-ésimo intervalo. Desta forma todos
0s tracos que pertencem a um mesmo intervalo, teriam a mesma historia térmica. Assim,
das aplicagdes sucessivas das equagbes (1.6) e (1.7), para os tragos produzidos neste
intervalo, pode-se encontrar o valor do comprimento reduzido, r, hoje.

A distribui¢do de comprimentos pode ser calculada conhecendo os valores de r, para
os n intervalos de tempo e tomando em conta a dispersdo estatistica dos comprimentos dos
tracos. A densidade de probabilidades do comprimento do trago como fungio de r pode ser

estimada através do comprimento de N tragos utilizando a estimativa Kernel de densidade,

definida por:
_1$, K#)
P (r) = ﬁ;ni h 18
Onde:

N € o nimero total de tragos,
m é o numero de valores diferentes de r; obtido pelo conceito de tempo equivalente,

n; é o numero de tragos cujo comprimento reduzido é igual ar;,
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h; € o desvio padrio que corresponde a cada valorder; , e

k(r,) = —1—exp(—[r ~rF /2H)

2z

Os valores de h; foram experimentalmente obtidos pelo grupo australiano, e os resultados

foram:
hi -1.32-0.47r; ; para0.68 <r; <1
h;= 6.50-8.10r; ; para 043 <r; <0.68
hi=3 ; para 0<rn £0.43.

A 1dade aparente de uma amostra de apatita pode ser calculada usando a densidade reduzida

dos tragos defimida como:

onde como dissemos anteriormente p e pp sd0 o nimero de tragos por unidade de area antes
e depois do annealing, respectivamente.

A relagdo entre a densidade reduzida e 0 comprimento reduzido foi obtida através

dos dados de Green, 1988.:

dj=r; ;para0.66 <r; <1
dj=2.151;-0.76 ;para 035 <1; £ 0.66
d;j=0 ;para0<r; <0.35

Assim, a densidade de tragos {(p) pode ser calculada em cada intervalo da historia térmica. A
idade aparente, (FTA), é a média das densidades reduzidas multiplicadas pela idade da

amostra, tp :

FTA:tO&

" (1.9)
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Por meio deste processo podemos obter a distribui¢cdo de comprimentos (equagdo 1.8) e a
idade aparente (equagdo 1.9) de uma amostra de apatita cuja histéria térmica seja conhecida.
Porém, na pratica 0 que se tem sao0 a idade da amostra {(aparente ¢ corrigida) e medidas de
comprimentos realizadas no laboratorio, com os quais podemos construir um histograma
que representa a distribuigdo de comprimentos. O que se deseja conhecer é a historia
térmica responsavel por esses dados.

Lutz e Omar, (1991), propuseram um modelo denominado “Modelo inverso” que
complementa o modelo estabelecido pela escola australiana. No modelo inverso historias
térmicas sdo aleatoriamente geradas via o método de Monte Carlo, logo as distnibuigdes de
comprimentos assim como a idade aparente podem ser calculadas, para cada uma de estas
historias térmicas, usando-se as equagbes 1.6, 1.7, 1.8, e 1.9. Comparando estatisticamente
estes resultados com os obtidos experimentalmente pode-se determinar se as historias
térmicas geradas aleatoriamente sdo ou ndc compativeis com os dados experimentais. Ou
seja, se estas histérias térmicas reproduzem tanto a distribuigdo de comprimentos como as
idades obtidas experimentalmente.

Para obter as historias térmicas no “Modelo inverso” usam-se “caixas” de Monte
Carlo, definidas por um intervalo de temperatura e um intervalo de tempo. Ou seja para se
gerar uma historia térmica, sorteia-se via Monte Carlo um ponto em cada uma das caixas
previamente estabelecidas. Em seguida, unem-se esses pontos por meio de semi-retas. O
ponto sorteado na ultima caixa é unido com o ponto fixo (t = 0 Ma ; T = 25°C) que
representa a idade e a temperatura atual. Assim, este grupo de semi-retas ¢ uma possivel
historia térmica que vai gerar um valor da idade aparente e um histograma de
comprimentos, usando o modelo da escola australiana, os quais sdc comparados
estatisticamente com os resultados experimentais. Esta historia térmica sera aceita se, no

caso da idade aparente, o valor esta dentro de dois desvios padrdes com respeito ao valor



15

experimental, e quando o histograma gerado é compativel com o histograma experimental
quando se faz o teste do x~ .

Esta metodologia com algumas modificagdes no “Modelo inverso” foi abordada na
minha tese de mestrado (Tello, 1994; Hadler et al., 1995) e foi utilizada em algumas
aphicagdes a amostras brasileras (Amaral et al, 1997, Hackspacher et al, 1997
;Hackspacher et al,, 1997a, b)

Existem na literatura além do ‘“modelo inverso” de Lutz e Omar, 1991 outras
técnicas de inversdo que visam inferir a historia térmica a partir de resultados experimentais
de tragos de fissdo (Corrigan, 1991; Gallagher, 1995; Willet, 1997). Porém um review ou
comparagdo destes métodos ndo estdo nos objetivos do presente trabalho.

1.4.2.- Modelo de Crowley et al.

Crowley et al., 1991 propuseram um modelo de annealing de tragos de fissdo,
baseados em dados experimentais obtidos em duas apatitas com diferentes composigdes
quimicas: uma fluorapatita pura {Cas.05 Feoo01 Naooz Stoo1)s.01(P2.9g Sio.2)s O12(F 100 Cloo2) €
uma estroncio fluorapatita (Cases Nagos Sro22)as7 (P2os Sipes)sor O12F103 .O tratamento
térmico dado a estas amostras foi de 1, 10, 100, e 1000 h, a temperaturas entre 40-360 °C. O
modelo de Crowley et al, 1991 visou por generalizar o modelo proposto pela escola
australiana, baseado nos mesmos fundamentos empiricos, ou seja, procurando o melhor

ajuste dos dados. Este modelo também tem o seu ponto de partida na “Lei de Arrhenius™ :

ln(t ) =A+ Bf (T) (1.10)

Onde:

11,
f(T)“[?—E],

B=B(r), A= A(r);

1
— = cfe.

C
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O modelo no qual se obtiveram os melhores ajustes, significativos estatisticamente, para

descrever os conjuntos de dados obtidos na fluor e na estréncio apatita esta dado por:

Int+C.
8o f)=C, +w (1.11)
[?_C3]
Onde:
P,
(1'; ¥ -1
glr.a,p)= " (1.12)

Este modelo também foi testado para descrever os dados obtidos pela escola australiana, na
Durango apatita {Green et al., 1986), dando como resultado uma melhor descrigdc que
aquela conseguida pelas equagbes 1.4 e 1.5.

Deve ser notado que, se na equagio 1.11 fazemos C; = 0, entdo podemos obter o
modelo da escola australiana da seguinte forma:

CZ +(g(raa=)8)+co)T—l
C C (1.13)
1 1

In¢)=

Que ¢ analogo a equacéo (1.4).
Estes dois modelos empiricos (Green et al e Crowley et al) estdo sendo rotineiramente
usados a nivel mundial, para determinar a historia térmica de amostras geologicas. A nossa
experiéncia com estes modelos é que, embora eles sgjam bastante empiricos, os resultados
obtidos das historias térmicas possuem compatibilidade geologica com a regido estudada.
1.4.3.- Modelo de Carlson

Outro modelo de annealing de tragos de fissdo em apatita fo1 proposto por Carlson,
1990. Neste modelo, o encurtamento radial da zona desarranjada produz um encurtamento
axial em um primeiro estagio de annealing e subseqiientemente uma segmentagio acelera o

processo de annealing quando o raio da zona desarranjada se aproxima de zero.



Figura 1.4.3.1.- Representagdo esquematica do trago latente apos
um processo de annealing (nfio esta em escala)
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Na fig. 1.4.3.1 representamos esquematicamente a zona desarranjada assumida por
Carlson como o trago latente. Nesta figura, vé-se um trago com uma parte cilindrica no
centro de aproximadamente 11 um de comprimento, terminando nos seus extremos por
duas partes conicas com um comprimento de aproximadamente 2.5 pm.

O modelo procura seguir o calculo do comprimento, 7/ , de um trago latente
submetido a um encurtamento axial durante um evento de annealing, dado seu comprimento
inicial, /. Para isto Carlson acompanha um episddio de annealing (mostrado na figura
1.4.3.1) de duragdo At que produz simultaneamente um decréscimo no raio AX (na verdade
T é uma fragdo de raio) e um decréscimo no comprimento, Al/2 em cada extremidade. Com

isto da figura 1.1 tem-se que:

I:Q+Iﬁzd1
s\dr

2%y
=l +—2 | = lar
1gp s\dr
W
l zlo +@A2 (1.14)

Onde w é a largura inicial do trago.
O decréscimo do raio da zona desarranjada (AZ) depende principalmente da taxa de

eliminagdo de defeitos e da distribuigdo inicial de defeitos. A taxa de eliminagdo de defeitos

é tomada como sendo :

dN kT (t -
‘az‘“c(“ﬂe"p[% 19

Onde k ¢ a constante de Boltzman; h ¢ a constante de Planck; C (> 0) ¢ uma constante

empirica; Q (>0) é a energia de ativagdo necessaria para que os atomos retornem ao seu
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lugar de origem; R € a constante universal dos gases; e T(t) é a temperatura absoluta no
tempo t.

A equagdo (1.15) corresponde a equagdo cinética para movimentos atdmicos
necessarios para atravessar uma interface coerente proposta por Turnbull (1956) e aplicada
a uma transformagio cinética topotactica por Carlson e Rosenfeld., 1981.

A distribuigdo inicial (trago sem sofrer annealing) de defeitos em fungdo da

distancia radial do centro do trago foi assumida por Carlson como sendo:
_ _ 1/n
N(t - Oaz) —No(l“z) (1.16)

Onde n é um numero positivo menor que a unidade e Nj € a distribuigdo no centro do trago.
Esta equacdo foi assumida levando-se em conta resultados experimentais de Green et al,,
1986. Alem disto, para valores de n no intervalo de 0.1-0.3, esta fungfio ¢ semelhante a uma
gaussiana, a qual foi usada por Dartyge et al., 1981 e Albrecht et al., (1984, 1985) para
aproximar a distribuicdo de defeitos no trago latente revelados pelos estudos de
espalthamento de raios X a baixos angulos, e difragdo de neutrons.

A quantidade AX na equagdo (1.14) pode ser expressa em termos da razdo de
eliminagio de defeitos dado pela equagido (1.15), e da distribui¢io inicial de defeitos, dado
pela equagdo (1.16). Para fazer isto expressaremos a quantidade de defeitos, N, em funcdo

do raio, Z , e em fungdo do tempo, da seguinte forma:

‘f dN
N(t,z)=N(t-0,2)+0 = 5 anm

Substituindo a equagdo (1.16) na (1.17) temos:
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N(t,Z)=N,(1-2)" + aN'l s

dr

Assim podemos escrever que:

N (1, Z)H‘[(—)dr

T()=1- No (1.18)

O grau de annealing radial da zona desarranjada no tempo t {ou seja AZ (1)) é entdo dado
pela diferenga entre os valores de £ quando a equagfio (1.18) é avaliadaemt=0,eemt=t:

AZ (1) = £(t) - £(0)

-n

(1.19)

, N(tZ) I(—)dr
Az(t){Lj\f;Q} _

0

No

Substituindo a equagdo (1.15) na equagdo (1.19) e estas duas na equagdo (1.14) temos que:

-

] =1+ {N(’@)

-~
n

| (1.20)

N,

Y NI - _!(_:’C)T(r)exp(R;%[))dr
- N

0

w

Dartyge et al, 1981, notou que a densidade de defeitos, nos extremos dos tragos latentes, é
muito pequena comparada com a densidade no centro. Esta observagdo foi usada por
Carlson para negligenciar a quantidade N(t, £)/No. Note que a observagio acima nio esta
diretamente relacionada com N(t, Z)/Nyp. Porem Carlson utilizando dados de Green et al,,

1986, onde a temperatura era a mesma para diferentes tempos de aquecimento, notou que a

relagao:

In(l,-1,,)=InC +nint
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Descrevia bem os resultados e que a equagio (1.20) para annealing a temperaturas
constantes se reduz a esta equagio. Assim, fazendo (N(t, Z)/No) = 0 na equagédo (1.20) e

definindo A como:

A=——| — | setem que:
129\ N,

‘ n

I =1, —A(%)" j T(z)exp

0

( R_T%r))dr (1.21)

A equagdo (1.21) descreve o annealing de tragos de fissdo em termos de trés
quantidades mensuraveis: comprimento inicial do trago, tempo e temperatura.
Teoricamente, os pardmetros n, q, ¢ A, com significado fisico, podem ser empiricamente
determinados por medigbes experimentais: A, é uma constante a qual incorpora tanto
fatores de geometria do trago latente como de densidade de defeitos na zona desarranjada;
Q ¢ energia de ativagdo requerida para que os atomos afastados devido a passagem dos
fragmentos de fissdo retornem ao seu lugar de origem; e n € um parametro relacionado com
a forma inicial da distribuigéo radial de defeitos.

No caso do annealing a temperaturas constantes que sdo aqueles obtidos em

experimentos realizados em laboratério, 0 modelo esta dado por:
kT —n{)
[ =1, — A(—)" exp—=)t" 122
o —A( 7 )" exp RT (1.22)

Carlson usou os dados experimentais de Green et al,, 1986., e de Donelick, 1988.,
para determinar os valores de A, n, e Q. O melhor ajuste no primeiro caso deu como
resuitado: A= 1.81pum., n=0.206; e Q = 40.6 Kcal/Mol. E no segundo caso: A = 5.85um_;

n =0.111; Q = 49.0 Kcal/Mol. Existe uma boa correspondéncia entre os comprimentos
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medidos e os obtidos pelo modelo dado pela equagdo (1.22) nos dois casos para
comprimentos maiores ou aproximadamente igual a 11pum. Conforme o annealing vai-se
tornando cada vez mais forte (1 < 11pm.) a previsio efetuada por este modelo vai se
tornando cada vez mais imprecisa.

Para analisar os tragos cujos comprimentos sio menores do que 11um, Carlson
supds que neste caso o processo predominante de encurtamento axial deixa de ser
importante quando comparado a um processo de segmentagio.

Se um evento de segmentagdo quebra um trago de comprimento / em uma posigéo
arbitraria ao longo do seu comprimento, o trago ficara separado em duas segSes de
comprimentos x e / - x, onde x é um numero arbitrario entre 0 e /. O comprimento médio
das duas se¢des resultantes € [(/ - xX) + x]/2, ou seja, a metade do comprimento original.
Uma populagdo de tragos que entra em um estado de segmentagio consistira assim de duas
sub-populagtes, uma tendo o comprimento, /, dado pela equagio (1.22) e a outra com um
comprimento médio igual a /2. Se uma fragio f, da populagio dos tragos sofre

segmentacdo, entdo o comprimento médio que resulta de todos os tragos pode ser escrito

como:
{
WA=+ 2FC]
I, = = (1.23)
A-7)+2f 1+f
Assim,
!
=71 (124
g

Onde I, corresponde aos valores medidos em cada experimento de annealing e / ¢ calculado
da equagdo (1.22). Fazendo um grafico dos valores de f em fungio de / se encontra que a
fracdo de tragos que foram segmentados ¢ aproximadamente zero para tragos com

comprimentos maiores que 12 um., e aumenta significativamente até ~ 0.5 para valores

menores que 12um. Nesta regido f tem um comportamento linear que Carlson optou por
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descrever como f = (/g — 1) onde /g é 0 comprimento dos tragos quando o processo de
segmentacio comega a ser significativo. Tomando em conta isto, a equagio (1.23) pode ser

reescrita como:

/

f =— 1<1, 1.25
sg I+S(lsg0—l)’para 20 ( )

O melhor ajuste linear obtido a partir dos dados experimentais de Green et al., 1986; e de

Donelick, onde /0 = 12pm, resultou em S = 0. 10um™! .

O tom do artigo de Carlson (1990) é bastante agressivo. Isto lhe rendeu criticas
também bastante agressivas (Crowley, 1993 e Green et al., 1993).

Abaixo serdo descritas sucintamente as principais criticas contidas em Crowley,
1993 e Green et al., 1993 e as réplicas de Carlson ( Carlson, 1993 aeb).

Crowley, 1993 se atém principalmente em trés pontos, que segundo ele, mostram
que o modelo de Carlson n3o é uma descrigdo valida para a cinética do annealing: (1) o
mecanismo de annealing assumido por Carlson ¢é fisicamente invalido; (2) o modelo ndo
fornece bons ajuste aos resultados obtidos no laboratorio; (3) o modelo nio fornece
previsdes plausiveis quando extrapolado para condi¢bes que ndo aquelas referentes aos
dados obtidos em laboratorio.

A critica (1) tem como principal argumento o fato de que a transformagdo
topotactica é um processo de ordem zero e que isso ndo deve ser aplicado para descrever a
taxa de eliminagdo de defeitos. Isto porque um processo de ordem zero depende
primanamente da temperatura e independe da densidade dos elementos deslocados.

Crowley cita alguns artigos (“published during the past four decades”) (Fletcher
and Brown, 1953; Waite, 1957 e Gold et al., 1981) que nio foram citados por Carlson, onde
, segundo Crowley, esta demonstrado que a taxa de eliminagio de defeitos envolve cinéticas

de altas ordens.
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A critica (2) € baseada em testes de “goodnes-of-fit” e na presenga de uma estrutura
nos graficos de residuos quando os resultados experimentais sio comparados com 0s
previstos pelo modelo (observa-se variagdes sistematicas entre os resultados previstos pelo
modelo e os dados experimentais). Para 1sto Crowley mostra varios resultados do delta
method (Elandt-Johnson and Johnson, 1980) que indicam que o ajuste via o modelo de
Carlson é pobre. Além disto, mostra um grafico de residuo contra comprimento previsto
para os dados de Donelick, 1988 que mostra claramente uma estrutura nos residuos (este
grafico ndo havia sido mostrado por Carlson em Carlson, 1990).

Na critica (3) Crowley diz que o modelo de Carlson permite que o trago ainda exista
mesmo quando a temperatura é muito alta (por exemplo no ponto de fusio ou, como ele diz
ironizando, mesmo em temperaturas de plasma).

A critica (1) de Crowley, 1993 foi respondida por Carlson (Carlson, 1993 a) a partir
de uma afirmagdo de que uma formulagio mais simples foi adotada, baseada no fato de que
o0s dados experimentais suportavam tal formulagdo. Além disto, ele enfatizou que as teorias
de Fletcher and Brown (1953) e Waite (1957) sdio aplicaveis a defeitos gerados por
bombardeamento de elétrons em semicondutores ¢ ndo pela passagem de uma particula
pesada como um fragmento de fiss&o.

Quanto a Gold et al, 1981, Carlson responde que seu tratamento teorico €
sofisticado, mas que esta teoria n3o € confirmada pela experiéncia e que nenhum (* of its
numerous parameters”) podem ser quantificados.

A critica (2) de Crowley, 1993 Carlson se defende dizendo que os testes de
“goodnes of fits” computam apenas os desvios padres de medidas individuais e ndo de
pontos obtidos depois que varias réplicas desta medida tenham sido efetuadas.

Isto, que segundo ele é um “averby optimistic assesment”, ndo leva em conta
incertezas adicionais relacionadas com ataque quimico, tratamento de pré-annealing,

medida da temperatura a que as amostras foram submetidas, etc.
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Com relagdo a critica (3) de Crowley, Carlson diz que aquela previsdo é mais
razoavel que aquelas que impedem a retengéo de tragos acima de determinada temperatura
critica. Uma resposta mais razoavel seria a de que o modelo esta tentando descrever o
comportamento do trago depois de sua formagéo e ndo a formagdo em si. Ou seja depois do
trago formado, mesmo que amostra sgja submetida a temperaturas extremamente altas o
trago leva algum tempo, mesmo que muito pequeno, para desaparecer.

A principal critica de Green et al, 1993 a Carlson é que segundo os autores o
modelo de Carlson ¢é tio empirico quanto os outros modelos anteriores ao dele (Laslett et
al., 1987 e Crowley et al., 1991).

Varias outras criticas foram feitas. Abaixo serfio colocadas as principais.

1} A distribuigfo axial de defeitos deveria ser mais importante que a radial. Esta

colocagéo é baseada em um modelo sugerido por Fleisher et al., 1975.

2) A descrigio dos resultados para tragos <11pum é pura e simplesmente um ajuste
de dados. A probabilidade de ocorrer uma segmentacio é igual em todos os
pontos ao longo do trago, o que esta em total conflito com resultados de Green
et al., 1986 para apatitas fortemente annealed.

3) O fato de Carlson negligenciar os efeitos da anisotropia do annealing para tragos
menores que ~ 11pum, vai contra as colocagdes de Green et al.,, 1986 e Galbraith
and Laslett, 1988 feitas a partir de resultados experimentais,

Nestes artigos a abertura dos desvios padrdes das distribuigdes de comprimento de

tragos esta relacionada com a anisotropia do annealing.

Em Green et al., 1986 esta mostrado um grafico de comprimento de tragos versus
angulo em relagio ao eixo C para uma amostra submetida a um annealing forte. Este grafico
feito depois de alguns “sobreataques” mostra uma sensivel anisotropia de annealing onde os

tragos paralelos ao eixo C possuem comprimentos bem maiores que os perpendiculares a

este eixo.
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Deve ser notado que Carlson havia colocado que o aumento abrupto no desvio
padrao da distribuigdo de comprimento quando o annealing reduz os tragos a = 11 um néo
pode ser atribuido a anisotropia do annealing. O que lhe valeu a afirmagdo de Green et al,,
1993 que esta colocagido ndo tem fundamento ja que nfo existe conhecimento sobre a forma
da fun¢io do annealing anisotropico,

4) A forma da distribuigdo de defeitos (cOncava para cima) foi assumida por
Carlson apenas para ele conseguir ajustar seu modelo aos resuitados
expertmentais.

5) O ajuste do modelo de Carlson aos dados de Green et al., 1986 é muito pobre
mesmo para dados onde o comprimento dos tragos € maior que 11 um. Green et
al., 1993 mostraram um grafico de residuos em fun¢fo do comprimento onde se
vé claramente uma estrutura dos residuos.

A principal critica foi respondida por Carlson a partir do argumento de que para se
construir um modelo fisico deve-se partir de postulados baseados na observagio e que as
distribui¢des radial e axial de defeitos e a taxa de eliminagdio de defeitos deveriam ser
considerados como um conjunto de postulados.

Ainda foi dito por Carlson que na auséncia de determinagdes independentes dos
valores dos parametros presentes em seu modelo ele se viu obrigado a utilizar ajustes dos
dados experimentais para estima-lo (o que caracterizaria, segundo ele, seu modelo como
semi-empirico). Porém, seus pardmetros tem significado fisico e os dos outros modelos nfo.

Quanto a critica 1, Carlson diz que é muito dificil justificar uma distribuigio axial
de defeitos, que produzira um decréscimo logaritmico inicial na taxa de encurtamento dos
tragos e também em seguida (4 = 11 um) produzira uma sensivel aceleragdo no
encurtamento. Por causa da relagéio inversa entre taxa local de annealing e a densidade local
de defeitos, a densidade de defeitos aumentaria exponencialmente no sentido das pontas dos

tragos ao centro axial para poder gerar uma redugfo logaritmica na taxa de annealing. Mas,
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para explicar a aceleragdo da taxa de annealing quando os tragos tiverem = 11um, nesta
regido central a densidade de defeitos teria um declive acentuado. Isto contradiz o esperado:
a densidade de defeitos deve ser maior no centro axial do traco e decrescer
monotonicamente até suas pontas (isto porque os fragmentos de fissdo geralmente
produzem suas maiores densidades de danos no inicio de sua trajetéria com a densidade de
defeitos diminuindo quanto mais ele penetra no mineral). Segundo Carlson esta
inconsisténcia o levou a considerar que a distribuigdo radial de defeitos estaria interagindo
com a distribuigiio axial e fazendo com que a taxa de encurtamento dos tragos inicialmente
diminuisse e no estagio final acelerasse.

Quanto a critica 2) Carlson responde que a mudanga no mecanismo que resulta na
aceleragiio da redugio dos tragos justifica sua postura. Ou seja o conceito (mudanga no
mecanismo) ¢ baseado em teorias fisicas e somente os valores dos pardmetros para a
segmentagio € que sdo extraidos dos dados experimentais. No entanto ele reconhece que o
processo de segmentagdo ndo term igual probabilidade de ocorrer em todos os pontos de um
frago. Isto porque a segmentagdo tem mais chance de ocorrer em regides onde o raio do
trago € menor. Assim, 0s tragos menores tem maior chance de se segmentar que os maiores
e as pontas dos tragos também tem maior chance que as regifes centrais.

A critica 3) Carlson responde que a discordéncia sobre os efeitos da anisotropia
sobre o annealing pode ser mais aparente que real. Na verdade ele acredita que a
segmentacio e a amsotropia em estagios avangados do annealing contribuem
conjuntamente. Qu seja, neste caso, tragos a altos dngulos do eixo C que sdo mais curtos
tem maior probabilidade de se segmentar, mas isto estania sendo descrito com o
“refinamento” proposto na sua resposta a critica 2) de Green et al., 1993.

Quanto a critica 4) Carlson diz que a forma da distribui¢io radial de defeitos foi

assumida porque é uma distribuigdo gaussiana quem melhor explica os resultados obtidos a
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partir dos experimentos de espalhamento de raios X a baixos angulos e de difragio de
neutrons sobre tragos de particulas carregadas.

Em resposta a critica 5) Carlson diz que ele ja havia visto a estrutura de residuos
citada por Green et al.,, 1993, mas que somente um pequeno namero destes residuos séo
maiores que as incertezas das medidas de comprimentos de tragos. O motivo desta estrutura
segundo ele é a simplificagido adotada na forma da distribuigdo radial de defeitos. Se uma
gaussiana fosse adotada para se descrever esta distribuigfo, esta estrutura nio existiria.
Porém, “that exercise might be warranted for applications that depend upon knowing mean
track lengths to within a small fraction of a micrometer, if one is convenced that the
uncertainties in the experimental data are sufficiently small to ensure that the structure in

the residual 1s not an experimental artifact”
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1.5.-Objetivos da tese.

Os principais objetivos deste trabalho s3o: 1) a obtengdo de um melhor entendimento
dos processos envolvidos no annealing de tragos de fissfo em apatitas e i1) a apresentagio
de um conjunto de dados mais completo do que os existentes na literatura.

Os poucos grandes conjuntos de dados existentes na literatura (Green et al., 1986;
Donelick, 1991 e Crowley et al., 1991) se preocuparam apenas com a redugio do
comprimento de tragos devido a sua importincia na obten¢do de historias térmicas de
minerais € devido a problemas relacionados com a eficiéncia de contagem quando se efetua
medidas de densidade de tragos (ha um conjunto de dados em que a densidade foir medida
{Green, 1988) porém todos os tratamentos térmicos estdo a uma hora de aquecimento).
Além disto, nestes conjuntos os dados estdo concentrados na regido onde r > 0.5 (que € a
regidio acessivel as medidas de r) o que dificulta ajustes de curvas nas regides onde r < 0.5.
Ou seja apesar de sabermos que parar < 0.5 a curva tem uma queda abrupta, os ajustes nio
necessariamente se preocupardo com esta regido, ja que ela nio possui dados experimentais.

As medidas de densidade neste caso sdo mais indicadas, ja que diferentemente das
de comprimento, elas sio continuas mesmo nesta regido. Além disto, como 0s tragos
computados nesta medida sdo cortes de tragos (ao se polir os grios de apatitas todos os
pedagos de tragos presentes na matriz que cruzam a superficie sdo tragos atacaveis), os
efeitos da segmentagio serdo sentidos com menor intensidade que nas medidas de
comprimento. Isto porque mesmo antes da segmentagdo 0s tragos pequenos sdo ja
existentes. Ou seja supondo que o gap seja pequeno em relagdo ao tamanho do trago,
quando o polimento for efetuado pelo menos uma pequena fragdo do trago serd atacavel e
ndo necessariamente dificil de ser observada ao mmcroscopio Optico depois do ataque
quimico.

O modelo empirico proposto por Donelick para descrever a anisotropia do annealing

estoura quando r ¢ menor que = 0.7 (Carlson, 1993b). Assim levando-se em conta a
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anmisotropia do annealing uma medida direta do comportamento do annealing em uma
determinada orientagdo cristalina também tem bastante mmportincia dentro dos nossos
objetivos.

Tendo em wvista os objetivos descritos acima neste trabalho apresentamos um
conjunto de dados experimentais obtidos em uma apatita coletada na regido de Itambé, Ba.,
Brasil (amostra A-1 que foi doada pelo professor Gilberto Amaral). Os tratamentos térmicos
efetuados nesta amostra foi de 1, 10, 100, e 1000 horas a temperaturas constantes que
variam de 150°C 4 600°C. Para estudar os efeitos de anisotropia medimos de forma direta os
comprimentos dos tragos de fissdo em faces basais (perpendicular ao eixo C) e em faces
sem orientagdo preferencial (SOP). Além do comprimento, também foram medidas a
densidade de tragos nas faces basais e SOP. Foram feitos aproximadamente 50 tratamentos
térmicos (combinagdes de tempo e temperaturas constantes) nestas amostras. Assim, em
cada tratamento de annealing temos quatro medig¢des dadas pela densidade e comprimento
nas faces basais e SOP. Também foram efetuadas medidas em amostras da Durango apatita

submetidas a tratamentos térmicos de 1h no intervalo de temperaturas de 216-380°C .
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2.- PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL.
2.1.- Composicao quimica da apatita A-1.

A analise quimica da amostra A-1, foi realizado no IPEN/CNEN em S3o Paulo pela
Pfa. Dra. Ivone Mulako Sato (Chefe da divisdo de caracterizagdo quimica) e pelos técnicos
Vera Lucia R. Salvador (responsavel) e Marcos A. Escapin (executor). Para fazer esta
analise aproximadamente duas gramas de apatita foi prensada em uma ldmina de aluminio
obtendo-se uma pastilha circular. Depois disto, esta pastilha foi levada ao laboratorio de
fluorescéncia de raios x onde foi determinado cada elemento quimico com o auxilio da
técnica WD-XRF, comparando seus espectros com espectros padrdes. Os resultados obtidos

no dia 7 de novembro de 1997 estidc dados na tabela 2.1.1.

Elemento | Teor (%...) |Elemento |Teor(%...) |Elemento | Teor(%...)
Na 0.016 Cu 0.020 Sr 0.035
Al 0.0047 Zn 0.010 Ni 0.0061
Si 1.91 Y 0.0069 F 1.33
P 8.55 Pb 0.0088 Cl 0.034
S 0.41 U 0.0016 LOI 0.080
Ca 379 Th 0.060 K <0.0010
Mn 0.021 Ce 0.079 Ti <0.0010
Fe 0.031 Nd 0.027 La <0.0010

Tabela 2.1.1.- Resultado da analise quimica da amostra da apatita, A-1.

Nesta tabela podemos observar que a razio de Cloro / Fllor é: CI/F = 0.03.

A amostra de apatita de Durango é uma amostra padrio (doada pelo Professor

Giulio Bigazzi) com razdo CI/F = 0.1,{ Green et al., 1986).]
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2.2 Irradiacao e tratamento térmico.

Antes de cada irradiagfio as amostras A-1 e a Durango-apatita que s30 monocristais,
foram quebradas e peneiradas para obtermos grios com granulometria entre = 100 e 500 pm
depois disto elas foram aquecidas durante 10 horas a 450°C para apagar totalmente os tragos
fosseis. Estas amostras foram irradiadas com neutrons térmicos na posi¢io 14B na prateleira
5, no reator do IPEN/CNEN em Sao Paulo, pela Pfra. Dra. Marina Koskinas. A amostra A-1
foi irradiada com uma fluéncia de 5x10" n%cm? (irradiagdio 1-08/92-16) e a amostra de
Durango-apatita com uma fluéncia de 2x10"° n%/cm? (irradiagio 1-10/96-94).

Os tratamentos térmicos foram realizados em um forno confeccionado pela industria
FOR-LABO LTDA. S.P. com um alcance maximo de temperatura de 1200°C. Este forno
possui um controle digital OMROM, com uma precisdo nominal média de + 0.5% na
temperatura fixada. Cada ponto de temperatura foi monitorado com um termopar localizado
a = Smm., donde se encontrava a amostra. Durante cada experimento observou-se uma
oscilagdo de + 1°C para a maior parte dos aquecimentos e até + 3°C em outros. Na tabela
2.2.1 apresentamos as temperaturas de aquecimento e seus respectivos erros. A Durango-
apatita foi aquecida s6 a uma hora em nove pontos de temperatura entre 240-380°C,

enquanto que a A-1 em todos os pontos indicados na tabela 2.2.1.



Tempo | 1 hora 10 horas | 100 horas | 1000 horas

T 216 £3 200 +3 171 +3 152+3

E 241 +2 216+3 213 +3 186+ 3

M 2711 241+ 2 | 216+ 2] 2132

P 301 +1 271 +1 241 +1 2161

E 3251 291 +1 261 +1 231 +1

R 3401 301 £3 271 £3 241 £3

A 3501 3151 281 +1 2501

T 360t 1 3251 291 =1 261 1

U 370+ 1 330t1 3011 2711

R 3801 340+ 1 310+ 1 281 +1

A 390 +1 - - -

°C) | 400+1 - - -

450+ 1 - - -

5001 - - -

600+ 1 - - -

8001 - - -

Tabela 2.2.1- Temperaturas de aquecimento e seus respectivos

erros, devido as flutuagdes ocorridas no forno.
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2.3 Polimento

Para se observar os tragos de fissdo ao microscopio Optico € necessario que 0s graos
de apatita sejam montados em uma resina transparente, polidos e atacados quimicamente.

As amostras de apatitas em nosso caso possuem granulometria > 100 pm. Para se
obter as apatitas montadas na resina, inicialmente untamos um molde (casca cilindrica de =
2 cm de raio e tampa movel no fundo) com graxa dissolvida em benzina. Apds isto
despejamos entre 600 e 1000 grios de apatita no fundo do molde e em seguida = 5 ml de
resina liquida (resina epoxi), misturada com oito gotas de endurecedor (catalisador). Depois
de ~ 30 minutos a montagem pode ser retirada do molde, pois a resina ja esta solidificada.
Desta forma obtemos um bloco cilindrico de resina transparente no qual em uma das
superficies estdo incrustados os grios de apatita.

Para se polir as amostras utilizamos uma politriz com controles automaticos de
tempo e rotagdo do disco de polimento. Antes de iniciar o polimento das amostras com
pasta de diamante, foi efetuado um lixamento com uma lixa de granulometria de ~10um,
durante 5 minutos a 200 rpm e com uma massa de 400 gramas sobre a montagem. E
importante ressaltar que esta massa pode ser menor, ou o tempo pode diminuir a um minuto
dependendo da dureza e tamanhos do grios da apatita. Isto porque pode ocorrer que o
lixamento desgaste todos os grios de apatitas até eles sumirem.

O polimento com pasta de diamante fo1 efetuado em trés etapas. Inicialmente foi
utilizada uma pasta de granulometria de 6 pm, durante 15min, a 180rpm, com 400 gramas
sobre a amostra. Em seguida se utilizou granulometria de 3um durante 20minutos a 150
rpm, com 500 gramas sobre a amostra. E finalmente com granulometria de 1pm, durante 30
min, a 120 rpm, com 500 gramas sobre a amostra.

E importante ressaltar que as montagens devem ser lavadas apés cada um dos
passos descritos acima para evitar a mistura de granulometrias de pasta de diamante que sdo

diferentes em cada passo.
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2.4.- Ataque Quimico.

Apos o polimento, as amostras estdo prontas para serem atacadas gquimicamente.
Para se obter o ataque quimico padrio utilizado neste trabalho, amostras de apatitas
contendo tragos de fissdio induzida foram imersas numa solugio de HNO; 5%, a 20°C
durante tempos que variaram de 20-120 segundos.

Na tabela 2.4.1., estdo apresentados os valores das densidades e dos comprimentos
médios dos tracos em fungdo do tempo de ataque. Nesta tabela a primeira coluna
corresponde ao tempo de ataque, t, em segundos; a segunda coluna ao nimero de grdos,
n, onde se fez a contagem dos tragos atacados que chegaram até a superficie do mineral, a
terceira coluna ao numere total de tragos contados, (N = ¥ x; ), a quarta a densidade de
tragos, p; a quinta ao numero total de tragos confinados, N, e a sexta ao comprimento
médio dos tragos confinados, L, dado em micra. A contagem dos tragos foi realizada no
centro de cada grio escolhido aleatoriamente, enquanto que o comprimento dos tragos
confinados foi medido apenas no primeiro trago encontrado ( quando foi possivel) em cada
grio. Foram medidos os comprimentos apenas em tragos confinados paralelos a superficie
de polimento. Para conseguir medir 100 tragos confinados, neste caso sdo analisados entre
100 e 300 grios. Os erros das medidas das densidades sdo desvios padrdes de médias de
distribui¢des poissonianas € 0s dos comprimentos de distribuigdes gaussianas. As medigdes
tanto de comprimentos como de densidade foram feitas em um microscopio optico com um

aumento nominal de 12.5x100 a éleo como sera visto no ttem seguinte.
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Tempode | n=N°de ptlc Ltlo

Ataque (s) grios | N=3x | (10° trag/em?) | Nc (pm)
20 100 1562 3.02+0.08 100 1248 £0.19
30 100 1701 3.28+0.08 100 1448 £0.16
40 100 1768 341+£0.08 100 15621014
50 100 1715 3311008 100 16.39+£0.16
60 100 1804 3.48+008 100 16.62 +0.08
70 100 1860 3.59+0.08 100 16.76 £ 0.09
90 100 - - 100 16.70 £ 0.09
120 100 - - 100 16.82+0.10

Tabela 2.4.1- Densidade, p , e comprimento, L , em fungdo do tempo de
ataque quimico (HNOs 5% 4 20°C)

Nas figuras 2.4.1 a e b estdo mostrados os resultados da tabela 2.4.1. Nestas figuras
pode ser notado que ha uma subida nos valores de L até o tempo de 50 s seguida de uma
estabilizagdo enquanto que a densidade, p, experimenta uma subida até o tempo de 40 s
para logo se estabilizar. O que se observa experimentalmente é que conforme o tempo de
ataque vai aumentando os tragos vdo ficando cada vez mais largos. Isto faz com que as
medidas de densidades de tragos nas nossas condigbes de irradiagdo se tornem cada vez
mais dificeis & partir de 50s de ataque, e no caso das medigbes de comprimentos os efeitos
de bordas devido ao dleo, nos extremos do trago, vao se acentuando fazendo com que o
comprimento médio sofra pequenos incrementos a cada passo de ataque a partir de 50 s.

O ataque Quimico padrio fo1 tomado no “joelho™ da figura 2.4.1b ou seja em 50 s.
Neste tempo de ataque as medidas de densidade e comprimento sd0 menos dificeis de serem

efetuadas.
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2.5.- Observacio ao microscopio optico e identificagio da face basal.

O mucroscopio utilizado para se efetuar as medidas deste trabalho (Dialux 20EB,
Leitz/wetzlar) é dotado de um sistema de eixos (x,y) que possibilita 0 mapeamento dos
grios de apatita contidos na montagem. As medidas de densidade foram efetuadas com o
auxilio de um reticulo calibrado, acoplado a ocular do microscopio. Esta area é chamada de
campo do microscopio. As medidas de comprimento foram efetuadas com o auxilio de uma
régua calibrada acoplada a outra ocular. A menor divisdo desta régua é de 1.1378 pm.

Ao serem efetuadas as medidas, tanto da densidade quanto do comprimento,
mapeou-se com um aumento nominal de 12.5x25 toda a area Gtil através das coordenadas x
e y, em que cada grdo de apatita estava. A contagem dos tragos fo1 feita com aumento de
12.5x100 a éleo, em cada ponto mapeado no centro do grio de apatita. Um procedimento
analogo fo1 adotado para se determinar o comprimento dos tragos. Neste caso mediu-se o
pnmeiro trago confinado encontrado em cada grio mapeado. Foram medidos apenas
comprimentos de tragos paralelos a superficie do phimento. A identificagdo da face basal
foi efetuada com um aumento nominal de 12.5x25. Como fo1 dito anteriormente a apatita
possui estrutura cristalina hexagonal e foi suposto que os planos de polimento de cada grio
estdo aleatoriamente distribuidos. Depois do ataque quimico se observa que parte dos graos
apresentam superficies de polimento com ranhuras grossas e largas (superficies tipo P na
nomenclatura usada por Jonckheere ¢ Van den Haute, 1996). Os tragos nestas superficies
tem {quando se utiliza objetivas a seco) a forma de um funil, com abertura grande na
superficie ¢ um canal saindo desta superficie e entrando no mineral. Dentro destas
superficies tipo P foram selecionados grdos que apresentavam tragos cuja abertura
superficial possuia formas proximas de hexidgonos regulares (ver fig. 2.5.1¢) para obter as
medidas nas superficies basais.

Os tragos nas outras superficies de polimento (tipo S e tipo T na nomenclatura de

Van den Haute) sdo canais simples.
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Quando uma superficie basal e outra nio basal sdo observadas ao microscdpio com

objetivas 4 6leo, elas apresentam aproximadamente a mesmas caracteristicas como pode ser

observado nas figuras 2.5.1 d e 2.5.1b, respectivamente.

A diferenga na abertura dos tragos mostrados nas figuras 2.5.1 a e ¢ € devido ao fato

de que o ataque quimico € mais rapido na superficie SOP que na superficie basal (ver por

exemplo Jonckheere and Van Den Haute,1996)

Conforme o annealing vai aumentando e os tragos vio se apagando a identificag@o

da face basal tende a ficar mais dificil. Especificamente isto ocorre quando o annealing ¢é

muito severo, por exemplo 380°C-1h, no caso da Durango-apatita. No caso da amostra A-1

é sempre possivel identificar a face basal porque esta amostra possui a peculiaridade de ter

grandes falhas naturais na sua rede cristalina, o que facilita a identificagfo da face basal.
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este fato no caso de superficies basais optamos por medir todos 0s trago
aparecem em cada grdo. Isto ndo conduz a erros sistematicos ja que se t
onde nfio temos efeitos de anisotropia. Para obter 100 tragos confinados
face basal sdo analisados entre 40 e 150 grios, dependendo da intensid:
No caso das faces sem orientacdo preferencial (SOP) medimos apenas o p
localizamos em cada grio. Na face SOP para se obter 100 tragos confi
entre 100 150 graos.

No caso da contagem dos tragos para obter a densidade sdo anal
tanto na face basal como na face SOP.

O comprimento médio dos tragos confinados foram corrigidos ¢
método do “Lenght Bias” proposto por Lasllet et al, 1982, Este méto
baseado no fato de que os tragos maiores possuem maior probabilidade

uma fratura natural da rede cristalina ou um trago que chegue até a super
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seja 0s tragos mais longos possuem maior probabilidade de serem atacados quimicamente
que os mais curtos. Desta forma conforme o annealing vai sendo cada vez mais intenso, esta
corre¢do vai-se tornando cada vez mais importante. O comprimento corrigido pode ser

estimado como:

H.
Ly, =2 — (2.1)

Onde L.oy € 0 comprimento médio corrigido, calculado dos n; tragos que correspondem a
célula centrada no comprimento |, do histograma de comprimentos medidos
experimentaimente. Assim, com esta corre¢io evita-se que o0s tragos mais curtos sejam

subestimados.
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3.- RESULTADOS E DISCUCOES.
3.1.- Resultados das medidas efetuadas na amosira Durango para tratamentos
térmicos de 1h e na amostra A-1 para tratamentos térmicos de 1, 10, 100 e 1000 h.

Na tabela 3.1.1 estdo mostrados os resultados das medidas efetuadas na apatita
Durango para 1h de aquecimento. Estas medidas foram efetuadas tanto na face basal como
em faces sem orientagiio preferencial (faces SOP). A primeira coluna desta tabela
corresponde as temperaturas (em graus celcius) que foram mantidas constantes durante os
tratamentos térmicos com lh de duragdo. Os valores de m correspondem ao niimero de
grios nos quais foram efetuadas as medidas de densidade de tragos. N € o nimero total de
tragos contados no que se refere as medidas de densidade de tragos, p. Os erros, o, de p
foram tomados como sendo desvios padrdes de médias de distribuigBes poissonianas. Ne é
o numero de tragos confinados (paralelos a superficie de polimento) nos quais foram
efetuadas as medidas de comprimento. L é o comprimento médio dos tragos. Os erros, o, de
L. sdo erros de médias de distribuigdes gaussianas cujo desvio padrdo € S. Leo, € 0 valor do
comprimento médio dos tragos depois da corre¢do para “Lenght bias”. Os erros de Legy
foram obtidos propagando-se os erros envolvidos na corregdo para “Lenght bias”. Na linha
S.A. (sem annealing) estdo mostrados os resultados para amostras que, depois de irradiadas,
ndo foram submetidas a tratamentos térmicos.

Na tabela 3.1.2 estdo mostrados os resultados dos comprimentos reduzidos r (r =
L/Lo, onde Lo ¢ o comprimento médio dos tragos que ndo sofreram annealing) e das
densidades reduzidas d (d = p/pg , onde py é a densidade no controle S.A.) obtidos a partir
da tabela 3.1.1. Nesta tabela também estdo mostrados os comprimentos reduzidos corrigidos
para “Lenght bias”, reor (Feor = Leore/Locor, Onde Loeor € 0 comprimento médio corrigido para
“Lenght bias™ em amostras que ndo sofreram tratamentos térmicos) que também foram
obtidas a partir da tabela 3.1.1. Os erros das medidas de r, r.or ¢ d s80 erros de razdes de

médias, obtidas propagando-se os erros dos componentes destas razdes.
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Nas tabelas 3.1.3, 3.1.5, 3.1.7, e 3.1.9 estdo mostrados os resultados das medidas
efetuadas na apatita A-1 para 1, 10, 100, e 1000 h de aquecimento a temperaturas
constantes. Os simbolos contidos nestas tabelas sdo os mesmos que os da tabela 3.1.1.

Nas tabelas 3.1.4, 3.1.6, 3.1.8 ¢ 3.1.10 estdo mostrados os valores de r, reor € d
obtidos a partir das tabelas 3.1.3,3.1.5, 3.1.7 e 3.1.9 respectivamente.

Na figura 3.1.1 estio mostrados os histogramas dos comprimentos dos tragos na
face basal e nas faces SOP para as apatitas Durango e A-1 em amostras que nio foram
aquecidas e naquelas que foram submetidas a tratamentos térmicos de 1h de duragfo a
temperaturas constantes.

Nas figuras 3.1.2, 3.1.3, e 3.1.4 estdo mostrados os histogramas dos comprimentos
de tragos obtidos a partir de medidas efetuadas na amostra A-1 depois dela ser submetida a
tratamentos térmicos de 10, 100 e 1000 h de aquecimento.

Os valores de r contidos nas tabelas 3.1.2, 3.1.4, 3.1.6, 3.1.8 e 3.1.10 sdo bastante
compativeis com aqueles obtidos por Green et al, 1986. Porém, estes valores quando
comparados com os do Crowley et al., 1991 mostram sempre compatibilidade apenas nos
casos onde r = 0.7. Quando r < 0.7 os valores de Crowley et al., 1991 sdo sensivelmente
menores para casos onde os tempos de aquecimento foram de 1 e 10 h Para tempos de
aquecimentos de 100 e 1000 h todos os conjuntos deram resultados de r bastantes parecidos.

A evolugdo dos histogramas também € bastante parecida em todos os conjuntos de
dados.

Os desvios padrdes obtidos na apatita Durango sdo semelhantes aqueles obtidos por
Green et al., 1986 e por Crowley et al ., 1991, na fldor apatita pura. Quanto aqueles
referentes & amostra A-1, eles sd0 um pouco maiores que os de Green et al., para r >0.7,
sendo que esta diferenca se acentua quando r < 0.7. Neste caso eles sao muito parecidos
com aqueles obtidos por Crowley et al., na estroncio fliorapatita. Porém ainda sdo um

pouco maiores.



Tabela 3.1.1.- Resultados das medidas de densidades (p) e comprimento (I.) na amostra Durango tanto na face basal como em faces
sem orientagdo preferencial (SOP) para uma hora de aquecimento.

Face basal Face sem orientagio preferencial
TC) | n N ptlo Ne Ltlo S Leor = 1o n N ptlo Ne Ltlo S Leor £ 16
(X 10° om™) () () () (X 10 em’?) (uam) (um) (um)

SA | 100 | 920 | 7906+026 | 100 | 1606008 | 0.84 | 1601£0.10 | 100 [ 891 | 765+026 | 100 | 1626+0.08 | 0.81 [ 16,16 +0.09
241 {100} 1292 | 6244017 | 82 | 1457009 | 0.79 | 14484008 | 100 | 1273 | 6.15+0.17 | 100 | 1481+0.07 | 0.70 | 14.75+6.08
271 | 100 | 1217 | 588+0.17 | 70 | 13.4940.10 | 0.83 | 1341£008 | 100 [ 1227 | 593+0.47 | 100 | 1323+0.13 | 1.26 | 13.07+£0.12
301 | 100 | 1111 | 5.37+0.16 95 | 12.43+0.10 { 0.98 | 12.32£0.10 | 100 | 1109 | 536+016 | 100 | 12.57+0.12 | 1.24 | 1242+0.12
325 | 100 | 978 | 472+0.15 | 100 | 10.9440.10 | 105 | 1095+0.10 | 100 | 1025 | 495+0.15 | 100 | 11.65+0.11 | 1.09 | 11.59+0.13
340 {100 | 812 | 3924014 | 78 | 10.00+0.16 | 142 | 994+0.13 | 100 | 907 | 4384015 | 100 | 1033+0.11 | 113 | 10.34£0.10
350 | 100 | 1405 | 326+0.13 | 60 | 10.05+£021 | 161 | 989+016 | 100 | 623 | 301+0.12 | 100 974+014 | 141 | 962+0.14
360 { 100 | 353 1704009 | 25 | 819+036 | 1.81 | 7814018 | 100 | 268 | 129+008 | 100 | 9.16+020 | 201 | 8774020
370 | 100 | 356 | 0.764+0.040 | - - - - 100 | 138 { 02280019 | 50 | 927+039 | 2.77 | 843+0.26
380 - - - - - - - 100 | 51 | 0110£0015 | - - - -
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Tabela. 3.1.2.- Comprimentos e densidades reduzidas na Durango para tratamentos térmicos

de 1h.
Face Basal Face sem orientagfio preferencial
OT rt loc Lo T 1O dt lo rtlc Feow T 1o dtio
() ( L/Ly) ( Leon'Lg com ) (p/po) (L/Lo) ( Loon/Lo corr ) {p/po)
241 1 0.907 £0.007 | 0.904£0.008 | 0.790 £0.034 | 0.911 £0.006 | 0.913 £0.008 [ 0.804 +£0.035
271 | 0.840 £0.008 | 0.838+0.007 | 0.744 £0.033 | 0.814+0.009 | 0.809 +0.009 | 0.775 +0.034
301 | 0.744 £0.007 | 0.770£0.608 | 0.680+0.030 | 0.773 +£0.008 | 0.762 £0.009 | 0.701 +0.032
325 | 0.653 £0.007 | 0684+ 0.008 | 0.597+0.027 | 0.716 = 0.008 | 0.717+0.009 | 0.647 £ 0.029
340 | 0.623£0.010 | 0.621 £0.009 | 0.496£0.024 | 0.635+0.007 | 0.640 +0.007 | 0.573 £0.028
350 | 0..625£0.013 | 0.618 £0.011 | 0.41320.021 | 0.599£0.009 | 6.595+0.009 | 0393 £0.021
360 | 0.510+0.015 | 0.488+0.011 | 0.215+0.013 | 0.563£0.013 | 0.543 £0.013 | 0.169+0.012
370 - - 0,096 £0.006 | 0.570+0.024 | 0.522 £0.016 | 0.030 £ 0.003
380 - - - - - 0.014 £ 0.003




Tabela 3.1.3.- Resultados das mediges de densidade e comprimento na amostra A-1 tanto na face basal como nas faces SOP para 1h.

Face basal Face sem orientagdo preferencial (SOF)
T(C) 7 N ptls N¢ Ltle s Lo 1o 1 N p*lo Ne Ltlc 8 Lo t 16
(X 10 om?) () ) () (X 10° cn’y () () {pum)

$.A. 100 1769 342008 100 16.30 £ 0.09 0.90 16.17+06.11 100 1781 3.44+0.08 100 16.34 £0.08 0.80 16.27£0.10
216 100 1608 3.11+008 100 15.35+0.10 101 15151011 100 1527 3.27£0.08 100 15.53£0.11 1.09 15.30 £0.12
271 100 1451 2.80£0.07 100 13.67£0.07 0.73 13.60+ 0.07 100 1498 2.89 +£0.07 100 13.85+0.11 1.14 13.69+0.11
301 100 1226 2.37+0.07 100 12.25 £0.09 0.89 12.18 £ 0.08 100 1308 2.53£0.07 100 12.85 £0.12 1.20 12.73 £0.11
325 100 1177 2.27 2007 100 11.46+0.13 1.30 11.4340.12 100 1242 2.40 £0.07 100 11.69£0.15 1.47 11.49£0.14
340 100 1067 2.06 £ 0.06 100 10.96 £0.18 1.76 10.85£0.16 100 1127 2.18£0.06 100 11.03 £0.21 2.05 10.68 £0.20
350 100 1389 1.19£0.03 100 10.60 £ 0.20 1.99 10.60 £ 0.20 100 1428 1.23 £0.03 100 10.81£0.27 2.71 10.02 £0.27
360 100 772 0.373£0.013 | 100 9.74+£0.24 2.42 9,05 +0.24 100 892 0.413 £0.014 100 10.21 £0.31 3.05 921 030
370 100 453 0.093 +0.004 100 10.09 +0.33 3.28 8.7710.33 100 614 0.132 +0.005 100 10.44 £0.33 3.27 9,17+0.33
380 100 370 0.079 £0.004 | 100 10.16 £0.33 3.32 8811034 100 353 0.076 £ 0.004 100 10.97 £0.30 2.99 9.87+0.32
380% - - 100 9.91£0.30 3.31 8,881 0.30 - - - 100 11.24£0.30 3.00 10.2510.31

380% | 100 421 0.090+0.004 | 100 10.56 £0.31 3.07 9.25+033 100 464 0.100 + 0,007 100 10.98 £ 0.30 2.99 9.87+0.32
390 100 232 0.050£0.003 | 100 10.14 +0.33 3.30 8.99 1032 100 348 0.075 £0.004 100 10.63 £0.32 3.21 9.45 .33
400 100 224 0.048+0.003 | 100 10.70 £0.34 3.39 9.33 £0.35 100 231 0.050 +£0.003 100 11.20£0.31 3.09 10.14£0.32
450 100 135 0.020£0.003 | 100 2.874£0.33 3.27 8.51%0.34 100 174 0.037 £0.003 100 10.42 £0.31 3.10 9.06 034
500 100° 76 0.016 £0.002 | 100 10.31 £0.35 3.51 8911036 100 91 0.020 £ 0.602 100 11.3240.29 2.95 9.20+0.31
600 100 36 0.012£0.002 | 100 9.24£0.30 3.00 8.0010.30 100 50 0.012 £0.002 100 9.51+0.33 329 8281031
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Tabela 3.1.4.- Comprimentos e densidades reduzidas na A-1 para tratamentos térmicos de

1h.
Face Basal Face sem orientagio Preferencial
T(C) r Foom d r Feon d
(Lito) { Loon/Lo cor) {pfp) {LiLo) { LeonfLa cor ) {p/pa)
216 0.241 £0.008 $.937 £ 0.009 0.909 + .03 0949 £+ 0.008 0.940 + 0.002 0.948 £ 0.032
271 0839+0006 | 0.841 £+0.007 0.819+0.028 0.847 +0.008 0.841 £0.008 0.840£0.028
301 0.752+ 0.007 0.753+£0.007 0,693 +0.026 0.766 + 0.008 0.782 +0.008 0.735+0.027
325 0.703+0.002 | O.707 £0.008 0.730 £ 0.028 0.715+0.010 0.706 £ 0.010 0.698 £ 0.026
340 0.672+0012 0671 +0.011 0.602 +0.022 0674+ 0.013 0.656+0.013 0.634 +£0.023
350 0.650+0013 | 0.835+0013 034810012 0.661 +0.017 06160017 035510012
360 0588+0015 | 05680+0015 0.108 £ 0.004 0.624+0.018 0.566+0.018 0.125 +0.004
370 0.618+0.021 0.542 + 0.021 0.027 + 0.007 0.638 + 0.020 0.564 + 0.021 0.038 £ 0.001
380 0.623 +0.021 0545+ 0021 0.023 + 0.001 0.671 +0.01¢ 0.607 £0.020 0.022+0.001

380 0.608+0018 | 0548+001C - 0.687 +0.018 0630+ 0.019 -

380** 0.648 + C.019 0572 £ 0.021 0.026 £0.001 0.671 +0.019 0.607 £ 0.020 0.028 £+ 0.001
320 0.622+0.021 0.556+£0.020 0.0151+0.001 0.651 + 0.020 0.581 £ 0.021 0.022 + 0.0
400 0.656+0.021 0577 +0.022 0.014+ 0.001 0.685+0.018 0.623 £0.020 Q.015+0.001
450 0.606+£0.021 0.526 + 0.021 0.0080 + 0.00081 0.638 +0.019 0.557 £ 0.021 0.0110:0.0008
200 063310022 | 05510023 0.0050 + 0.0006 0.683+£0.018 0.5685+£0.019 0.0058 + 0.0006
600 0567+0019 | 0.500+£0.019 0.0040 4 0.0007 0582 +0.019 0.508+£0.018 0.0032 + 0.0006




Tabela 3.1.5.- Resultados das medidas de densidade e comprimento na amostra A-1, tanto na face basal como em faces SOP a 10h,

Face basal Faces sem orientaglo preferencial (SOP)
TCC) | n N ptlo Ne Ltls S Leo + 16 n N ptlo N Ltlo S Lo & 1o
X 10° enr?) () (um) (um) & 10°em™) () (k) (um)
SA | 100 | I769 3.42+0.08 100 | 16.30£0.09 | 0.90 16.17£0.11 | 160 | 1781 3.44+0.08 100 | 16341008 | 0.80 | 1627010
201 100 | 1528 2.95+0.08 100 | 14,14 £0.13 1.30 13.904+0.13 1060 | 1527 2,95+0.08 100 | 1453+0.11 | 134 | 1441 +0.12
241 | 100 | 1347 2.60 £0.07 100 | 13614013 | 1.28 | 13474014 | 100 | 1366 | 264007 | 100 | 1386 +0.11 | 1.10 | 13.72+0.11
271 1060 | 1295 2.50 £0.07 100 | 12.544+0.10 | 0.99 1245+£0.10 | 100 | 1361 2,63 +0.07 100 | 12.88+0.12 | 120 | 12.79+0.12
291 100 | 1086 2,10 £0.06 100 | 11.51+£0.13 1.26 11.45+0.12 | 100 | 1126 2.18 +0.06 1000 1201+£0.14 | 1.38 | 11.89+0.13
301 | 100 | 982 1.90 £ 0.06 100 | 10.59x0.09 | 1.08 | 10.58+0.11 [ 100 | 996 1924006 | 100 | 11.00+011 | 110 | 10910.11
315 | 100 | 1405 1.21+06.03 100 | 10.144£0.13 | 1.31 | 10.05£0.13 | 100 | 1441 1.24 +0.03 100 ] 1059+0.15 | 146 | 10.48+0.15
325 | 100 ] 946 | 0.812+0.026 | 100 | 932+0.16 1.56 | 9.05+016 | 100 | 1165 1.00+0.02 | 100 | 10.10+£0.19 | 1.87 | 9.72+0.19
330 [ 100 | 527 | 045240020 | 125 | 9.19+0.23 | 259 | 845025 | 100 | 891 | 0.765+0.026 | 125 | 994+0.25 | 2.80 | 912027
340 100 | 848 018220006 | 110 | 965+0.30 3.12 8.51+0.30 100 749 | 016110006 | 100 | 10.04 +0.31 | 3.07 893+032
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Tabela 3.1.6.- Comprimentos e densidades reduzidas na A-1 para tratamentos
térmicos de 10h.

Face Basal Face sem orientagio preferencial
T O r Yoo d r Toour d
( L/Lo) ( LeoreLo cort ) (p/po) (L/Ly) ( Leon/L6 corr ) (p/po)
201 1 0.8671£0.009 | 0.860 +0.010 | 0.863 £0.031 | 0.889+0.008 | 0.886 + 0.009 | 0.857 +0.031
241 | 0.835+0.009 | 0.83320.010 | 0.760 £0.027 | 0.848 £0.008 | 0.843 £0.009 | 0.767 £ 0.027
271 1 0.769 £0.007 | 0.770 £ 0.008 | 0.731+£0.027 | 0.788 £ 0.008 | 0.786 £ 0.009 | 0.764 £ 0.027
291 | 0.706 £0.009 [ 0.708 £0.009 | 0.614 £0.023 | 0.735£0.009 | 0.731 +0.009 | 0.633 +0.023
301 | 0.649+£0.008 | 0.654 £0.008 [ 0.556 £0.022 | 0.673 £0.007 | 0.671 +0.008 | 0.558 + 0.022
315 [ 0.622+£0.009 | 0.622 £0.009 | 0.354 £0.012 | 0.648 £0.010 | 0.644 - 0.010 | 0.360 £ 0.012
325 ] 0.572£0.010 | 0.560 £0.011 | 0.237+£0.009 | 0.618 £0.012 | 0.597 +0.012 | 0.291 £ 0.009
330 | 0.564£0.014 | 0.523 £0.014 | 0.132+0.007 | 0.608 £0.016 | 0.561 £0.011 | 0.222 4+ 0.009
340 | 0.592+£0.019 | 0.526 £0.019 | 0.053 £0.002 | 0.614 £0.019 | 0.549 i0.017 0.047 + 0.002




Tab 3.1.7.- Resultados das medidas de densidade (p) e comprimento (L) na mostra A-! tanto na face basal como em faces SOP para
100 h de aquecimento.

Face basal Face sem orientagdo preferencial (SOP)
TCC) | n N ptlc N¢ Ltlo S Leor % 1o n N ptlo Nc Ltlo S Lo T 10
(X 10° em™) (pm) (hm) (um) (X 10° em™) (um) (pm) (um)

S.A | 100 | 1769 3.42+0.08 100 | 1630£0.09 | 0.90 16.17+0.11 | 100 | 1781 3.44+0.08 100 | 16.34+0.08 | 0.80 | 16.2710.10
171 100 | 1393 2.59 £0.07 100 | 14.51£0.10 1.03 14.42+0.11 100 | 1480 2,86 £0.07 100 [ 14774010 | 1.03 | 14.6810.11
213 100 | 1301 2.51+£0.07 100 | 13.53+0.09 | 0.89 13.45+0.09 100 | 1334 2.58£0.07 100 | 13.88+0.09 | 093 13.80% 0.10
241 100 | 1153 2,23 +0.07 100 | 12.34+0.10 | 0.97 12.28+0.10 | 100 | 1225 2.3710.07 100 ] 12784013 { 1.27 | 12.6440.12
261 100 | 1042 2,01 +0,06 100 | 11.34+0.11 1.13 11.28+0.10 | 100 | 1106 2.1410.06 100 | 12.12+0.11 | 110 | 12.014£0.10
271 100 | 908 1.75 £ 0.06 100 | 10.39+0.11 1.13 10.35+£0.10 | 100 984 1.90 + 0.06 100 | 10.83+£0.12 | 124 | 1080+0.12
281 100 | 1581 1.36 £0.03 100 | 9.99 +0.23 2.58 9.44+£0.22 100 | 1521 1.31+0.03 100 | 9,79+0.21 2.12 9314021
291 100 | 781 0.671 £0.024 | 100 | 94910.29 2.86 8.67+0.27 100 765 0.65740,024 | 100 | 10.25+0.30 | 3.06 9.18 £0.31
301 100 | 848 0.182£0.006 { 100 | 1008+0.34 | 3.38 8.87+0.33 100 890 | 019140006 | 125 | 10.1710.34 { 3.44 8.90 £0.34
310 100 | 4638 0.100£0.005 | 100 | 10.65+0.30 | 3.02 9.55+0.33 100 234 | 0.050+£0.003 | 100 | 1041+029 | 2.91 9.51 £0.30
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Tabela 3.1.8.- Comprimentos e densidades reduzidas na A-1 para tratamentos térmicos de

100h
Face Basal Face sem orientagdo preferencial
T (°C) r Teorr d T Teorr d
(L/Lo) ( Ligon/Liy corr ) (p/po) (L/Lo) { Loore/Lo oo ) (p/po)
171 0.902 £0.008 | 0.892 £0.008 | 0.757 £0.027 | 0.904 £0.008 | 0.902 +0.009 0.831 £0.028
213 ] 0.830£0.007 | 0.832£0.008 | 0.73420.027 | 0.849£0.007 | 0.848 £(1.008 0.750 £ 0.027
24] 0.757 20007 | 0.759+0.008 | 0.652 £0.026 | 0.782+0.009 | 0.774 £0.009 0.689 + 0.026
261 | 0.696+0.008 | 0.698 £0.008 | 0.588+0.022 | 0.742£0.008 | 0.738+0.008 | 0.622 +(.023
271 ] 0.637+0.008 | 0.640+£0.008 | 0.512+0.021 | 0.663 £0.008 | 0.664 +0.008 | 0.552+ 0.022
281 1 0.613+£0.015 | 0.584:+0.014 | 0.398 +0.013 | 0.599£0.013 | 0.572+0,013 { 0.38110.022
291 1 0.582+0.018 | 0.536+0.017 | 0.196 £0.008 | 0.627 £0.019 | 0.564 £0.019 0.191 £ 0.008
301 1 0.618+£0.021 | 0.549+0.019 | 0.053+0.002 | 0.622 £0.021 | 0.547+0.021 | 0.055+0.002
310 1 0.653£0.018 | 0.591£0.017 | 0.029+0.001 | 0,637 +£0.018 | 0.585+0.019 0.015+0.001




Tabela 3.1.9.- Resultados de densidade (p) e comprimento (L) na A-1 tanto na face basal como nas faces SOP para tratamentos
térmicos de 1000h.

Face basal Face sem orientagdo preferencial (SOP)
TCC) | n N ptils N¢ L+lo S Loor + 10 n N ptlc Nc Ltls S | Lextlo
(X 10° ) (um) () (um) K 10%em™) () () (pm)

S.A | 100 | 1769 3.4210.08 100 | 1630£0.09 | 090 16.17+£0.11 | 100 | 1781 3441008 100 | 16.34+£0.08 | 0.80 | 16.27+0.10
152 100 | 1433 2.771+0.07 100 | 14512009 | 0.93 14.41+0.10 | 100 | 1463 2.83£0.07 100 1480+£0.10 ] 0.86 | 14,76 £0.09
186 | 100 | 1255 2.42+0.07 100 | 13.89+0.09 | 0.87 13.86+0.09 | 100 | 1437 2.78+0.07 100 | 1408011 | 1L.O5| 13.97+0.11
213 100 | 1195 2.31+0.07 100 | 12.69+0.11 1.09 | 12.69+0.11 | 100 | 1276 2.46 £0.07 160 | 13.154£0.10 | 1.04 | 13.094+0.11
231 100 | 984 1.90 £0.06 100 | 11.00+0,34 | 1.42 10,93 +0.12 | 100 | 1069 2,06 +£0.06 100 11441011 | 112} 11.41+0.11
241 100 | 958 1.85£0.06 100 | 10.70+0.14 1.44 10.64+0.14 | 100 | 1008 1.95 £0.06 100 | 1094+0.12 | 1.17] 10,88 £0,11
250 100 | 2005 1.72 £0.04 100 | 9.96+0.14 1.36 9851013 100 | 926 1.79£0.06 160 | 10.33+0.13 | 1.29] 1029+0.13
261 100 | 1463 1.26 £0.03 100 | 1008021 | 2.09 9.58 £6.21 100 | 1438 1.23 £0.03 160 | 989+019 | 186 | 95840.18
271 100 | 574 0493 +0.021 | 100 | 9531027 2.44 3.891+0.24 100 | 473 | 0.406+0.019 | 125 1091+028 | 281 ] 10.15+0.28
281 100 | 200 0.043+0003 | 100 | 1046 +0.33 3.27 9.30£0.33 100 | 334 | 007210004 | 100 | 10.82+0.32 | 3.24 | 9.69+0.33
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Tabela 3.1.10 .- Comprimentos e densidades reduzidas na A-1 para tratamentos térmicos de

1000h.
Face Basal Face sem orientagio preferencial
TC) r Teorr d r Teorr d
(L/Ly) { Leon'Lo cor ) {p/po) (L) ( Loor/Lo corr ) (p/po)
152 0.890 £0.007 | 0.891 £0.009 | 0.810+£0.028 | 0.906 0007 | 0.907 0008 | 0.823 £0.028
186 0.852 £0.007 | 0.857£0.008 | 0.708 £0.026 | 0.862 +0.008 | 0.859 £ 0.009 | 0.808+0.028
213 077920008 | 0.7851£0.009 | 0.675£0.026 | 0.805+£0.007 | 0.805+0.008 | 0.715£0.026
231 0.6751£0.009 | 06760009 | 0.556+0.022 | 07000008 | 0.701 £0.008 | 0.599£0,022
241 0.656 £0.009 | 0.658 £0.010 | 0,541 £0.022 | 0.670£0.008 | 0.672 + 0.008 0.567 £ 0.022
250 0.611 £0009 | 0.609+0.008 | 0.503+0,017 | 0.632+0.009 | 0.632 +0.009 0.520 £ 0.021
261 0.618+0013 { 0.592+0.014 | 0368+0.012 | 0.605+0.012 | 0.58% +£0.012 0.358 £0.012
271 0.585£0,016 | 0.550+0.015 | 0.144 £ 0.007 | 0.667+ 0017 | 0624 +0018 | 0,188 £0.006
281 0.652 £0,018 | 0575+ 0,021 | 0.013£0,009 | 0,662 +0.020 | 0,596 +(0.021 0,021+ 0.001




Figura 3.1.1.- Histogramas do comprimento na face basal e nas faces sem orientagéo
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Continuagao da figura 3.1.1
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Figura 3.1.2.- Histogramas do comprimento na face basal e nas faces sem orientagéo preferencial
da amostra A-1, para tratamentos térmicos de 10h.
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Figura 3.1.3.- Histogramas de comprimento na face basal e nas faces SOP,
na amostra A-1para tratamentos térmices de 100h.
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Figura 3.1.4.-Histogramas, do comprimento na face basal e nas faces sem orientagéo
preferencial da amostra A-1, para tratamentos térmicos de 1000h.
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Na figura 3.1.5 estdo mostrados os desvios padrdes das distribuigbes de
comprimentos para a amostra A-1 em fungdo de r. Apesar que for acima colocado, a forma
da curva (ou das curvas ja que a dividimos em duas retas) se parece bastante com aquelas
apresentadas por Green et al., 1986 e Crowley et al., 1991.

Os valores de 1 na face basal sdo concordantes com aqueles obtidos por Crowley et
al., utilizando o modelo de Donelick, 1990 na regido onde este modelo ndo “‘estoura”, ou
seja onde r >0.7 (Carlson, 1993b).

Deve ser notado que ao iniciarmos o doutorado, estavamos mais interessados em
nos livrar dos problemas relacionados com a anisotropia do annealing de tragos de fissdo
em apatitas, restringindo a orientagdo cristalina dos tragos. Ou seja estivamos mais
interessados em uma medida direta na face basal. Isto porque, como a escola australiana,
achavamos que a grande dificuldade na descrigdo do processo de annealing neste caso
estava vinculada a este efeito (Green et al., 1986; Green et al, 1993). Além disto,
escolhemos uma apatita que a principio teria uma razio CI/F bem maior que as ja estudadas
por Green et al, e Crowley et al. Porém ndo haviamos feito as medidas referentes a
composigdo quimica antes de efetuarmos a irradiagdo. Tinhamos conhecimento de uma
medida feita por Veiga e Couto, 1981 de uma apatita de Rio do Peixe-Ba ( da qual tinhamos
uma amostra que havia sido doada pelo professor Koji Kawashita) cujo resultado dera CI/F
~ 0.5. Esta apatita, além de ter sido coletada em uma regido relativamente proxima de
Itambé-Ba (onde foi coletada a amostra A-1) tinha carateristicas muito parecidas com as da
A-1. Ou sgja, coloragdo (as duas sdo azuis), dureza, as duas eram monocristais e
apresentavam grandes "falhamentos" paralelos que atravessavam os grdos e tinham um
conteudo de uranio parecid_o.

A “completeza” do conjunto de dados saiu do fato de que queriamos explorar a

regido onde r < 0.7, Além disto optamos por um conjunto onde os r estavam regularmente
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Figura 3.1.5.- Desvio padr&o (8) em fungao da redugio do comprimento (r)
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espagados. Com isto estavamos tentando evitar que os ajustes privilegiassem as regiSes que
continham mats pontos.

Como Green et al. e Crowley et al., também acreditivamos que as medidas de
densidade eram pouco confiaveis devido a possiveis mudangas na eficiéncia de observagéo
causada pelos tratamentos térmicos. Porém, estas medidas seriam interessantes para
podermos obter nossa propria curva de corregdo de idades para o “Size Corretion Method”
(Storzer e Wagner, 1969).

O Conjunto referente a tratamentos térmicos de 1h a principio pararia em 380°C
porém, depois de efetuarmos uma remedigdo (o tratamento térmico também foi refeito)
nesta amostra, verificamos que ainda havia “tragos” que resistiam a este tratamento térmico.
Assim aumentamos este conjunto até a temperatura de 600°C. Diante do fato dos “tragos”
ainda resistirem a esta temperatura, decidimos levantar um conjunto de dados pequeno (
apenas para tratamentos térmicos de 1h) também para a Durango que ja havia sido estudada
pela escola australiana. A irradia¢do da apatita Durango foi relativamente baixa (com uma
fludncia de neutrons de ~ 2x10" n/cm?) para que a amostra “esfriasse” (ficasse com
atividade relativamente baixa) o mais rapido possivel. Isto dificultou um pouco a distingdo
da face basal para tratamentos térmicos fortes, j4 que a Durango é uma amostra bastante
limpa (sem muitas falhas) onde o reconhecimento da face basal se faz principalmente a
partir dos tragos.

3.2.- Discussio dos resultados

Na tabela 3.2.1 estfo mostrados conjuntamente os resultados de re.r € d para a
Durango e a A-1. Estes resultados estio contidos nas tabelas 3.1.2 ¢ 3.1.4 e foram colocados
lado a lado para facilitar a comparagéo.

Na figura 3.2.1 estdo graficados os valores de r e d para a Durango e a A-1, na face

basal e nas faces SOP em fungio da temperatura para 1h de aquecimento.



Tabela 3.2.1.- Resultados de r (L/Lg) e d (p/py) para as amostras Durango e A-1 para 1h de aquecimento.

Face Basal Face sem orientagiio preferencial
Durango A-1 Durango (A-D)
T(C) Teorr PP Teorr olpo Teorr p/pe Feorr ppo

216 - - 0.937 £0.009 0.909 £ 0.03t - - 0.940 £0.009 0.948 + 0.032
241 0.904 £ 0.008 0.790 + 0.034 - - 0.913 +0.008 0.804 +0.035 -

271 0.838 £0.007 0.744+0.033 0.841 £0.007 0.815+0.028 0.809 +0.009 0.775 +0.034 0.841 £ 0.009 0.840 +0.028
301 0.770 £0.008 0.680 £0.030 0.753 £0.007 0.693 £0.026 0.762 0.009 0.701 £0.032 0.782 £ 0.008 0.735 £ 0.027
325 0.684 £0.008 0.597 £0.027 0,707 £ 0.069 0.663 £0.026 0.717 £ 0.00% 0.647 % 0.029 0.706 £ 0.010 0.698 +0.026
340 0.621 £0.009 0.496 £0.024 0.671 £0.011 0.602 10,022 (.640 £ 0.007 0.573 + 0.028 0.656 +0.013 0.634£0.023
350 0.618£0.011 0.413 £0.021 0.635 £0.013 034810012 (.595 £ 0.009 03931 (.021 0,616 £0.017 0.358+0.012
360 0.438 £0.011 0.2151£0.013 0.560 £0.015 0.108 £ 0.04 0.543 £0.013 0.169+£0.012 0.566 £0.019 0.125 £0.004
370 0.0962 + 0.0060 0.542+£0.021 0.027 £0.001 0.522 £0.016 0.030 + 0.003 0.564+ 0.021 0.038 4 0.002
380 0.545+£0.021 0.023 £0.001 0.014+ 0.003 0.607 £0.020 0.022 £0.001
390 0.556 +0.020 0.015%0.001 0.581+£0.021 0.022 £ 0.001
400 05770022 0.014+£0.001 0.623 £ 0.020 0.015+£0.001
450 0.526£0.021 0.0080 £ 0.0008 0.557 £ 0.021 0.011 £0.0008
500 0.551+0.023 0.0050 £ 0.0006 0.565+0.01% 0.0058 £ 0.0006
500 0.500 £0.019 0.0040 + 0.0007 0.502+£0.019 | 0.0032 +0.0006

421



Figura3.2.1.- Redugéo de comprimentos de tragos, L/L . e redugio da densidade, p/p, . em fungdo da

temperatura de agquecimento | Tf C), nas faces basais e nas faces sem orientagdo preferencial.
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Da tabela e da figura 3.2.1 vemos que para r > 0.6 os valores de r, tanto na face
basal como nas faces SOP, sdo relativamente parecidos nas duas amostras. Ou seja, a
orientagdo cristalografica parece néo atuar como um fator que acentua significativamente a
diferenca de comportamento dos tragos em ambas amostras. A diferenga de comportamento
de r se acentua um pouco quando r < 0.6, Neste caso r na basal € sistematicamente menor
que na SOP tanto para a Durango como para a A-1, porém € relativamente pequena a
diferenca entre eles.

Os valores de r na Durango também sfo sistematicamente menores que na A-1 para
r < 0.7 tanto na face basal como na face SOP. Também pode ser notado que os valores de r
a partir de 360 °C se estabilizam préximos de 0.55 no caso da amostra A-1.

Quanto 3 d, na figura 3.2.1 vemos uma diferenca acentuada quando comparamos a
Durango com a A-1. No caso especifico da Durango vemos que os valores de d séo bastante
diferentes dos de r apesar da curva ndo ser muito diferente. No caso da A-1, quando d >0.5
a curva de d € parecida éom a de r. Quando se compara a curva da face basal com as SOP
vemnos que ndo ha uma diferenga muito acentuada tanto em uma amostra como em outra.

A diferenga entre r e d na Durango esta relacionada muito provavelmente com a
mudanga do critério de contagem com os tratamentos térmicos. Ou seja, quando se submete
a amostra a um determinado tratamento térmico, pode-se alterar pardmetros relacionados a
eficiéncia de observagio dos tragos. Este fato pode trazer sérios problemas quando se efetua
corregdes de 1dades através do “Size Corretion Method” (Storzer e Wagner, 1969). Estes
problemas talvez sejam evitados se forem adotados critérios de contagem bastante rigidos.
Porém neste trabatho uma normalizagio de d a partir de r parece ser suficiente (como
veremos mais a frente) dentro dos objetivos que nos propusemos.

As curvas de d caem bruscamente entre 340 °C (d =~ 0.65) e 360 °C (d =~ 0.15) e em
seguida comegam a baixar lentamente até valores proximos a 0.005 em 600 °C na amostra

A-1. Este comportamento ¢ incompativel com os valores de r que permanecem



aproximadamente constantes 3 partir de 350 °C. Ou seja, o que se nota a partir das curvas
de d & que os “tracos” que foram levados em conta nas medidas de r a partir de 360 °C nio
deveriam fazer parte do conjunto de tragos que nos interessa. Estes “tragos remanescentes”
podem ser devido a um pequeno pré-ataque natural durante a historia geologica, ou podem
ser defeitos da rede cristalina que migraram para falhas ou fraturas da rede devido ao
tratamento térmico. Outra possivel explicagdo é que em condigdes onde o annealing é muito
forte, o Cl crie ligagdes quimicas na regido desarranjada muito dificeis de serem revertidas.

Do que foi colocado acima, vemos que as diferengas entre a Durango e a A-1 ndo
sd0 muito acentuadas no que se refere ao r. Vimos também que a curva de d é bastante
importante no que se refere ao corte dos “tragos remanescentes” presentes na curva de r.

Na figura 3.2.2 estdo mostradas as curvas de corregdo por tamanho da Durango e a
A-1 tanto para superficies basais como SOP para 1h de aquecimento. Estas curvas foram
obtidas a partir da tabela 3.2.1.

Nas figuras 3.2.3 e 3.2.4 vemos os resultados de r e d em fun¢io da temperatura
para 1, 10, 100 e 1000 h de aquecimento na amostra A-1 nas faces SOP e basal,
respectivamente. Nestas figuras vemos que as diferengas entre r e d existem tanto na face
basal como na SOP. Também pode ser visto que quando se compara a curva de r com a de d
para um determinado tempo de aquecimento, as diferengas entre estas curvas na basal sdo
bastante semelhantes com as diferencas na SOP. Ou seja, a mudanga no critério de
observagdo parece ter ocorrido na basal da mesma forma que na SOP.

Outro fato curioso é que as mudangas na eficiéncia de observagdo dos tragos parece
estar relacionada com o tempo de aquecimento. Qu seja as diferengas entre r e d para um
determinado tempo de aquecimento se mantém aproximadamente constantes para d > 0.5.
Porém para d < 0.5 apenas as curvas de d tem valores entre O e 1.

Uma possivel explicagio para o fato das mudangas na eficiéncia de observago estar

relacionada com o tempo de aquecimento aparece da maneira com que o conjunto de dados



Figura 3.2.2.- Relag¢&o entre reducéo de comprimentos de tragos confinados, L/L,,
e redugdo de densidade de tragos, p/p,, nas amostras A-1e durango nas
faces basais e nas faces sem orientagdo preferencial.
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Fig3.2.3.- Dados der e d para 1, 10, 100 e 1000h, para a amostra A-1 em faces SOP.

*
- Faces SOP-1h
T
¥ o 4
B -
| L
j;i%i
[ L) }
i L] £
'g
K3
—‘5—
3 e
T P A, . S N S G
00 200 300 400 500 600
T(C)
5 - Faces SOP 100-h
" r
}: = e d
[ =
- TI
i .
! L D
Ll =
B H}
-
3 -
- -
-
-
PR SR T T N SR T ST VAN A ROV ST WO SEP NN TN SR TR TR NN SEN SN TN T |
6.8] 200 300 400 500 600
T¢C)

b) 1.0
3 E 3 Faces SOP - 10h
3_ E N |
08+ e e d
¢ T
- -
L II
06 - E =
p CRET
3 -
i
« 041
®
I E N
02} -
-
0‘0|ll|.|||l||llllllu||||||l|||
100 200 300 400 500 600
T=(C)
d) 1-0
L w
I Faces SOP - 1000h
o8} * ¥ = .
A [
=
=
06 |- e
o ]
= .
j =
It
v 04}
o
02+
B E =
0‘0....|...f|...JL....;....n..
100 200 300 400 500 600
T(C)

d =plp,

d =plp,

44"



Fig 3.2.4.- Dados der e d para 1, 10, 100 € 1000h, para a amostra A-1 na face basal.
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for obtido. Isto porque as medidas foram efetuadas em blocos de amostras que foram
submetidas a um mesmo tempo de aquecimento. Ou seja, terminando o tratamento térmico
de th, as amostras foram entdo polidas, atacadas quimicamente e foram efetuadas as
medidas deste bloco. No caso dos outros trés blocos (10, 100, e 1000 h) também. Como
estes blocos foram medidos em épocas diferentes isto pode ter levado a uma mudanga no
critério de observacdo. Além disto, o controle (amostra sem annealing) sé foi medido uma
vez, que foi quando foram efetuadas as medidas do bloco de 1h de aquecimento. Neste caso
vemos as curvas de r bastante semelhantes com as de d.

Esta possivel explicagdo porém n#o se aplica as medidas efetuadas na Durango, ja
que tais medidas foram efetuadas em apenas 1 bloco. Porém neste caso, como a amostra é
bastante limpa, os critérios de contagem sdo um pouco menos rigidos que aqueles adotados
na A-1. Ou seja, na Durango foram considerados tragos menores e mais claros que na A-1.

Na figura 3.2.5 estio mostrados os dados de r (3.2.6 a) e d (3.2.6 b) tanto na basal
como na SOP. Pode ser notado nestas figuras que os resultados na basal sfo
sistematicamente menores que na SOP. Porém as diferengas ndo sdo muito acentuadas. Ou
seja a anisotropia do annealing, apesar de ter importancia na descrigdo do processo, nio
parece ser a mator complicada de modelos que procuram o significado fisico dos
parametros de ajuste de curvas.

Na figura 3.2.7 vemos as curvas de corre¢dio por tamanho para a amostra A-1 em
todos os tratamentos térmicos que foram efetuados neste trabalho. Como ja haviamos visto
nas figuras 3.2.3 e 3.2.4 somente a curvar x d para 1h é uma r = d para d > 0.5. Nas outras
curvas os valores de r sdo sempre um pouco maiores que os de d. Porém, ndo se nota
diferengas acentuadas entre as curvas de 10, 100, e 1000 h.

Deve ser notado que os conjuntos de curva de corregdo obtidas neste trabatho sio

bastante parecidos com aqueles obtidos por Green, 1988, Este autor no caso trabalhou
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apenas com tratamentos térmicos de lh, porém com amostras de varios tipos {composigio
quimica e proveniéncia diferentes).

Do que fo1 visto neste item podemos notar que os pontos “sujos” de r podem ser
limpos a partir da curva de d. Ou seja, na regido onde d < 0.5 os valores de r parecem nio
ter significado fisico dentro de nosso estudo.

Outro fato bastante importante no que se refere a ajustes de curvas é que apesar de r
ndo ter pontos abaixo de 0.5, a curva de d varre todos os valores possiveis, ou seja d tem
valores entre 0 e 1. Isto se deve principalmente ao fato de que as medidas de d nio sfo
fortemente influenciados pelo problema dos gaps ndo atacaveis dos tragos de fissdo em
apatitas. Ou seja, como dissemos anteriormente nestas medidas sfo contados tragos
pequenocs mesmo em amostras que ndo sofreram annealing. Assim, se consideramos que os
gaps nio tem dimensdes comparaveis ao tamanho dos tragos, o fato deles aparecerem ndo

prejudicara significativamente as medidas de d.



Figura 3.2.5.- Dados de r e d em funac da temperatura na face Basal e nas faces SOP.
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Figura 3.2.6.- Comparagao dos dados de r e d tanto na face basal como nas faces SOP.
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Figura 3.2.7.- Dados de r em fundac de d tanto na face basal como nas faces SCP.
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4.- DESCRICAO DOS RESULTADOS A PARTIR DOS MODELOS DE
CROWLEY ET AL, E DE CARILSON.

Na tabela 4.1 estdo mostrados os valores de 1. ¢ das densidades reduzidas
normalizadas a partir dos r para os aquecimentos de 1, 10, 100 e 1000 h que foram
considerados nos ajustes de curvas efetuados neste trabalho para a A-1 na SOP.

Os reor considerados sdo aqueles da figura 3.2.3 onde ndo houveram repetigdes e/ou
onde a curva de d indicava o corte.

Os duoro, dnoel, doorz € droz , dados  na tabela 4.1, foram obtidos normalizando os
valores de d a partir do 1° valor de r, dos 2 primeiros valores de r, dos 3 primeiros e
daqueles valores de r onde d > 0.5, respectivamente.

As normalizagGes de d foram efetuadas por blocos de tempo de tratamento térmico.
Antes delas serem efetuadas foram descontados os backgrounds em cada bloco. Este
background foi assumido como sendo o valor médio dos d, onde d para de cair
abruptamente e inicia uma certa estabiliza¢io. Ou seja, d = 0.038 + 0.001 para uma hora de
aquecimento (valor obtido a 370 °C), d = 0.047 + 0.002 para 10h de aquecimento (valor
obtido a 340 °C), d = 0.055 + 0.002 para 100h de aquecimento (valor obtido a 301 °C), d =
0.021 + 0.001 para 1000h de aquecimento (obtido a 281°C). O valor médio do background
€: by = 0.0403 + 0.0073,

Os ajustes neste trabalho foram efetuados apenas na SOP porque as aplica¢des dos
modelos utilizam geralmente resultados de medidas nesta situagdo e porque a forma da
curva na basal € praticamente a mesma que neste caso.

Na figura 4.1 vemos os resultados de reer € dney para 1, 10, 100 e 1000h de
aquecimento e na figura 4.2 os resultados de reor € dnos. Escolhemos duorn € duors para efetuar
0s ajuste porque no caso de dyo as diferengas entre r e d sdo mais visiveis (escolheu-se
dnort © NA0 duoro Porque no caso de d.,; as eficiéncias de observagdo estio representadas por

2 pontos em cada conjunto, enquanto que no caso de d,eo por apenas 1 ponto) e no caso de
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duor3 ele representa melhor os valores de r na regido onde existem tais valores (onde d >0.5).
Ou seja dqo; representaria os valores livres de efeitos de gaps e duos um “comportamento
medio” der.

Na figura 4.1 vemos que os efeitos de gaps ndo atacaveis parecem comecar bem
antes de r= 0.6,

Na figura 4.3 vemos os resultados dos ajustes dos modelos de Carlson {equagio
1.22 onde A=P1, Q = P2 e n =P3) e de Crowley (equagdo 1.11 onde a« =P1, B =P2, Co =
P3, C1 = P4, C2 = P5, e C3 = P6) para os ajustes de r... O fator residual € obtido a partir
dos e € dos 1 estimados pelo modelo, rmed onde = reon — Fmod.

Os valores de A, Q e n obtidos no ajuste da figura 4.3 sio compativeis com aqueles
obtidos por Carlson para os dados de Green et al., 1986.

Na figura 4.3b vemos que aparece uma estrutura de residuos (pequena) para o
modelo de Carlson. Qusejaparar>0.8,f<0,para0.7<r<08,f>0eparar<0.7, f<0.
Ja no caso do modelo de Crowley et al, esta pequena estrutura s¢ aparece quando r < 0.7
(neste caso f < 0 para a maioria dos pontos).

Na figura 4.4 vemos os resultados dos ajustes de Carlson e Crowley para daor1. Os
residuos no modelo de Carlson também neste caso s@o mais fortes que no de Crowley et al,
f<Oparadu=0.7ef >0 para 0.5 < dyen < 0.7 no caso do modelo de Carlson e no caso do
de Crowley et al, eles s6 aparecem quando 0.5 < dpon <0.7.

Na figura 4.5 vemos os resultados dos ajustes de dnor1 apenas para valores onde d >
0.5 para Carlson (figura 4.5a) e Crowley (figura 4.5 ¢). As estruturas parecem nfo existir no
caso do modelo do Crowley e existe muito pouco acentuado para o modelo de Carlson onde
d<0.7.

Deve ser notado que a forma da curva de Carlson no caso da figura 4.4 €

relativamente diferente da forma obtida com o modelo de Crowley.
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Ainda deve ser notade que as formas das curvas tanto de Carlson como de Crowley
(pnncipalmente de Carlson) sdo diferentes quando se compara os ajustes efetuados com
todos 0s dnor; com aqueles efetuados apenas quando dqor; > 0.5. O modelo de Carlson parece
ser mais sensivel a isto do que o de Crowley e dai necessitar de complementos quando se
ajusta dados referentes a r como aquele de segmentacio desenvolvido em Carlson, 1991
para descrever o comportamento de r chante do annealing.

Na figura 4.6 estdo mostrados os resultados dos ajustes de Carlson e Crowley para

dhors.

Nestes ajustes também aparecem estruturas de residuos para dy., > 0.7 no caso do
modelo de Carison e para 0.5 < dpoz £ 0.65 no caso do modelo de Crowley. No caso do
ajuste de dnor3, que pode ser observado na figura 4.7, onde os dados de entrada sdo tomados
como sendo somente aqueles onde dyoz > 0.5, ndo aparecem estruturas de residuo em
nenhum dos modelos.

Todos os ajustes de curvas apresentados acima foram feitos através de minimizagao
de %* com o auxilio do Origem 4.1.

Apesar de no caso dos ajustes de todos os pontos de duen (figura 4.4 a e ¢), de daors
(figura 4.6 a e ¢) e de reon (figura 4.3 a e c), os valores do y” reduzido (que é apresentado
nestas figuras) serem bastante grandes, nés consideramos que ambos os modelos se ajustam
bem a nossos dados. Estes valores sdo grandes, principalmente, como pode ser visto nos
graficos de residuos, devido aos pontos presentes na inflexdo das curvas e aos pontos
presentes nas regides onde estas curvas tem uma queda brusca.

Quanto a existéncia de estruturas de residuos acreditamos que elas aparecem no
modelo de Carlson, devido as simplificagdes assumidas. No modelo do Crowley et al, muito
provavelmente (ja que ele utiliza 6 pardmetros de ajuste) estas estruturas desapareceram
quando procedimentos mais sofisticados de ajustes forem utilizados. Porém, acreditamos

que, antes de utilizar estes procedimentos, seria mais interessante diminuir as simplificacées
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Resultados para 1h
T(°C)
lcorr Qhnoro Qhort Jnor Onors
2186 |1 0.940+0.009 | 0.940 £0.049 | 0.947 +0.035)|0.971 + 0.043 | 0.978 +0.038
271 |0.841+ 0.009| 0828 +0.043 | 0.835+0.031 [ 0.855+0.038 | 0.862 +0.034
301 0.782+0.008 | 0.719+0.039 | 0.725+0.030 | 0.743 £ 0.035 | 0.749 + 0.032
325 10706 +0.010] 0.681+0.038 |0.687 +0.029| 0.703 +0.034 | 0.709 + 0.031
340 | 0.656 +0.013 | 0.615+0.034 | 0.620 +0.026 | 0.635 + 0.031 | 0.640 +0.028
350 | 0.616+0.017 | 0.329+0.019 10.332+0.015( 0.340+0.017 | 0.342+0.016
360 10.566+0.019 | 0.088+0.009 |0.088 +0.009 | 0.091+0.008 | 0.091 + 0.009
Resultados para 10 horas
TCC) | Toom Anoro Gnors Grorz Anors
201 0.886 +0.009 | 0.886 +0.050 |0.916 £ 0.047 | 0.905 + 0.041 | 0.953+ 0.050
241 10.843+ 0.009| 0.788 +0.044 | 0.815+0.042 | 0.806+0.036 | 0.848 + 0.044
271 0.786 £+ 0.009 | 0.785+0.044 | 0.811 +0.042 | 0.802 +0.036 | 0.844 + 0.044
291 0.731£0.009 | 0.643 +0.037 | 0.664 +0.035| 0.657 +0.030 | 0.692+ 0.037
301 0.671+0.008 | 0.562+0.034 | 0.580 +0.033 | 0.574 £ 0.029 | 0.604 + 0.034
315 0.644+ 0.010 | 0.347 £ 0.021 [ 0.358+0.020 | 0.354+0.014 | 0.373 £ 0.021
325 059710012 | 0.272+0.017 |0.281+0.016 | 0.278 £+ 0.014 | 0.293 +0.017
330 0.561+0.011 | 0197 +0.015 | 0.204 +0.015| 0.201 £+ 0.014 | 0.212+0.015
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Resultados para 100h
T("C)
Moo dnoro Qhort drer2 dnor3
171 1 0.902+0.009 | 0.902+0.047 | 0.923 +0.040 | 0.930+ 0.037 | 0.962 + 0.042
213 |0.848+ 0.008| 0.807 +0.044 | 0.828 +0.038 | 0.835+0.035 | 0.863 + 0.039
241 | 0774+£0009| 0740 +0.042 | 0.757+0.036 | 0.763 £0.034 | 0.789 + 0.038
261 | 0.738+0.008| 0663 +0.037 | 0.679+0.032 | 0.684 £0.030 | 0.708 £ 0.034
271 {0.664 +0.008 | 0.583 +0.034 | 0.597 +0.030 | 0.602 + 0.029 | 0.623 + 0.032
281 [ 0572+0.013 | 0.388+£0.030 | 0.398 +0.029 | 0.401 +0.028 | 0.4141+ 0.030
291 - 0.172+0.014 | 0.176+0.013 | 0.177 £+ 0.013 | 0.183 + 0.014
Resultados para 1000 h
T(°C)
Feorr dnoro Qrort dror2 dhor3
152 | 0.907£0.008 | 0.907 £+0.048 | 0.891 £ 0.036 | 0.906 + 0.037 | 0.952+ 0.043
186 | 0.859+ 0.009 | 0.890+0.048 | 0.874 £ 0.036 | 0.889+0.037 | 0.933 +0.043
213 | 0.805+0.008 | 0.782+0.043 | 0.768 +0.033 | 0.781 £ 0.034 | 0.820 + 0.040
231 0.701 £ 0.008 | 0647 +0.037 | 0636 +£0.029 | 0.647 +0.029 | 0.679+ 0.033
241 0.672+0.008 | 0610+0.036 | 0.600+0.028 | 0.610+0.029 | 0.640 £ 0.033
250 | 0.632+0.009 | 0.556 +0.033 | 0.546 +0.027 | 0.555+0.028 | 0.583 +0.031
261 0.588+0.012 | 0.360+0.021 | 0.354 +£0.017 | 0.360 +0.018 | 0.378 + 0.020
271 - 0.171 +0.013 | 0.168 +0.011 | 0.171 £ 0.011 § 0.180 £ 0.012




Figura 4.1.- Dados de d normalizados(d
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Figura 4.2 - dados de d normalizados (d_ .) pelos r(r_ ) onde d>0.5
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Figura 4.3.- Ajuste dos dados de r para o modelo do Carison e do Crowiey.
f é o fator residual entre o valor experimentai e o valor obtido pelo modelo
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Figura 4.4.- Fit dosdados de d(d, ), normalizados com os dois primeiros dados de r, para 0 modelo de Carlson e de Crowley.
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Figura 4.5.- Mesmoajuste da figura 4.4 no caso em que d>0.5.
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Figura 4.6.- Ajuste dos dados de d (d__,), normalizados com os dados de r para d>0.5, para 0 modelo de Carison e de Crowley.
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c) 1.0

Figura 4.7.- Mesmo ajuste da figura 4.6, no caso em que d>5.
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do modelo de Carlson e antes disto ainda, confrontar estes dois modelos em aplicagdes em
amostras geologicas.

Na tabela 4.2 estio mostrados os valores de 1, dpori, dros relativos aos ajustes
efetuados nesta tese (quando sdo tomados todos os pontos no caso dos daer) € aqueles
relativos aos ajustes de Crowley et al, com seus dados da fluorapatita pura (rcrowey) € da
estroncio-apatita (fcrowdiey o) € com 0s dados de Green et al, (IGreen). dcarison1 € dcarlsons S0
relativos ao ajuste dos dpor1 € dos dpes com 0 modelo de Carlson. derowteyt € derowteys 580
relativos aos ajustes de duor € duws com 0 modelo de Crowley et al,.

A maioria dos pontos estdo em tempos e temperaturas de laboratério para facilitar a
comparagio COm Teom, Unort, € Goors (que também estdo mostrados na tabela 4.2) obtidos
experimentaimente.

No que se refere a dnor, dcarison € derowley $30 relativamente parecidos tanto para dyor
como para duors €M tempos e temperaturas de laboratorio, principalmente em condigdes de
annealing mais forte. IcarisoniCarlos € TCrowley/Carlos (que 80 0s r obtidos para cada modelo
relativos ao ajuste de nossos dados de r) também sdo parecidos e sao relativamente
compativels COmM IGren (principalmente), fcrowicy € ICrowleyst dentro das restrigdes que
discutimos no item 3.1. Porém o que mais chama a atengo nesta tabela sdo os valores der e
d previstos pelos ajustes para tempos geologicos (1, 10, 50 e 100 Ma). Estas previsdes, para
temperaturas compativeis com tais tempos em termos de janela de retencdo de tragos,
indicam que mesmo quando modelos prevéem os mesmos resultados em tempos de
laboratéric (como por exemplo no caso de deuisons € dorowteys) eles podem, quando
extrapolados para tempos geoldgicos, darem resultados bastante diferentes. Assim, a pesar
de termos em mente que estas discrepancias podem ser apenas aparentes, no que se refere a
histérias térmicas geoldgicas reais, somos levados a acreditar, que antes de introduzir mais
refinamentos na descrigio de experimentos de annealing de laboratério, se faz necessario

uma confrontagio de tais modelos em amostras geoldgicas (isto faz parte do meu projeto de
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pos doutorado (submetido a) FAPESP e que sera desenvolvido junto com o professor Peter
Hackspacher). No entanto temos convicgdo que a busca de uma descrigio fisica do processo
de annealing de tragos de fissdo em apatitas sera uma conseqiiéncia desta confrontac¢o.
Além disto, tudo indica que a utilizagdo das medidas de densidade de tragos (até entdo

pouco exploradas) fornecera o ferramental necessario para esta descrigio fisica.



Tabela 4.2.- Dados experimentais de reor € dnor comparados com os obtidos via o modelo de Carlson e Crowley. reomey: Torowieystr € Tareen
sd0 os valores obtidos pelo modelo de Crowley com os dados experimentais obtidos por Crowley e Green

respectivamente.
Tempo T( UC) rcotr—exp rCrc:nwley rCrowieystf IGreen TCarlsonfCarlos I'C:rowweyr.fCarIc:s dnc>r1 dCansom dcrowley1 dnor3 dCarisona DCrowIey3
1 1h 216 | 0940|0920 0.928 0.954 0.923 0.920 0.978 | 0.981 0.977 0.947 0.967 0.939
2 1h 271 [ 0.841 (0843 | 0.858 0.882 0.841 0.848 0.862 | 0.898 0.919 0.835 0.869 0.869
3 1h 301 |0.782)|0.768 | 0.793 0.817 0.778 0.788 0.748 [ 0.777 0.826 0.725 0.753 0.779
4 1h 325 1 0.706 | 0.663 | 0.705 0.743 0.717 0.718 0.709 ;| 0.603 0.666 0.687 0.607 0.637
5 1h 340 | 0656 | 0526 | 0.608 0.680 0.673 0.656 0.64 0.444 0.488 0.620 0.485 0.484
6 1h 350 | 0618 - 0474 0.626 0.642 0.697 0.342 | 0.309 0.321 0.332 0.387 0.333
7 1h 360 | 0.566 -- = 0.557 0.609 0.504 0.091 0.149 0.112 0.088 0.274 0.118
8 | 10h | 201 | 0.886 0904 | 0.910 0.937 0.911 0.905 0953 [ 0978 0.962 0.916 0.959 0.918
9 ¢ 10h 241 | 0.843 | 0.844 | 0.856 0.877 0.843 0.846 0848 | 0915 0.904 0.815 0.87¢ 0.853
10| 10h 271 | 0.786 | 0.771 0.794 0.806 0.772 0.781 0.844 | 0.796 0.800 0.811 0.754 0.753
11] 10h | 291 | 0.731 | 0693 | 0.729 0.739 0.714 0.718 0692 | 0.651 0.666 0.664 0.622 0.632
12 | 10h 301 | 0671|0632 0.684 0.697 0.681 0.675 0.604 | 0.550 0.565 0.580 0.536 0.542
13| 10h 315 | 0.644 | 0.468 | 0.587 0.621 0.832 0.592 0.373 | 0.367 0.371 0.358 0.389 0.364
14 | 10h | 325 | 0.597 -- 0.438 0.546 0.593 0.486 0.293 | 0.200 0.189 0.281 0.262 0.180
15| 10h | 330 | 0.561 -- -- 0.497 0.573 0.374 0.212| 0.103 0.088 0.204 0.190 0.061
16 ] 100h | 171 [ 0902 | 0.909 [ 0.912 0.941 0.922 0.911 0.962 | 0.986 0.959 0.923 0.970 0.915
17 [ 100h | 213 | 0.848 | 0.847 | 0.856 0.874 0.847 0.847 0.863 | 0.932 0.894 0.828 0.892 0.843
18| 100h | 241 | 0.774}10.783 | 0.801 0.805 0.775 0.783 0.789 | 0.830 0.794 0.757 0.773 0.746
191 100h | 261 | 0.738 [ 0.711 0.744 0.735 0.710 0.716 0.708 | 0.690 0.663 0.679 0.632 0.625
20| 100h [ 271 | 0.664 | 0.659 | 0.705 0.690 0.673 0.670 0.623 | 0.589 0.567 0.597 0.538 0.538
21| 100h | 281 [0.572|0.583: 0.653 0.633 0.633 0.609 0.414 ; 0.460 0.443 0.398 0.424 0.423
22 | 10Ch 0.183 | 0.297 0.287 0.176 0.288 0.270
23 [1000h | 152 | 0.907 [0.904 | 0.805 0.8934 0.921 0.907 0.952 | 0.988 0.949 0.891 0.971 0.903
24 |1000h | 186 | 0.859 | 0.853 | 0.860 0.876 0.856 0.852 0933 | 0.949 0.891 0.874 0.908 0.839
25{1000h | 213 | 0.805 | 0.794 | 0.809 0.808 0.781 0.788 0820 0.863 0.795 0.768 0.796 0.746
26 11000h | 231 [ 0.701 | 0.737 | 0.763 0.744 0.717 0.727 0879 | 0.750 0.685 0.636 0.669 0.643
27 11000n | 241 | 0.672 | 0.694 | 0.730 0.699 0.677 0.681 0.640 | 0.657 0.598 0.600 0.573 0.563
28 [1000h | 250 | 0.632 | 0.641 0.693 0.649 0.637 0.628 0.583 | 0.548 0.500 0.546 0.467 0.471
29 [1000h | 261 | 0.589 | 0.543 | 0.634 0.569 0.583 0.524 0.378 | 0.376 0.349 0.354 0.308 0.323
30 [1000h| .- - - - - - - 0.180 | 0.172 0.181 0.168 0.131
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Continuagdo da tabela 4.2 para resultados dos modelos para tempos geologicos.

Tempo | T(°C) | Farexp | Terowey | Toroweystr lGreen  |ICarsonCarlos| orowieyscarks | Onort | dcarsont | Gcrowleyt dnora deatsons | Dorowieya
31| 1Ma 80 - 0.806 | 0.813 0.777 0.760 0.770 - 0.941 0.742 - 0.835 0.690
320 10 Ma 80 - 0.798 | 0.807 0.761 0.737 0.755 - 0.938 0.720 - 0.815 0.668
33| 50 Ma 70 - 0.804 | 0811 0.766 0.745 0.761 - 0.948 0.727 - 0.832 0.8675
34| 100Ma | 60 - 0.821 | 0.825 0.796 0.790 0.790 - 0.969 0.766 - 0.886 0.713

SliL
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5.- CONCLUSOES

Nesta tese foi apresentado um conjunto de dados sobre o annealing de tragos de
fissdo em apatitas em condigdes expenimentais de laboratério. Este conjunto é como
pretendiamos, mais completo que outros existentes na hteratura. Isto porque nele estdo
presentes dados referentes a densidade de tragos e dados referentes a2 uma orientagéo
cristalina preferencial (superficies basais), dados estes que os outros ndo possuem. Os dados
contidos aqui € que 0s outros conjuntos possuem fortalecem mais o conjunto de Green et
al., 1986, porém é em varias regides compativel com o conmjunto de Crowley et al., 1991.

Os dados referentes a3 densidade de tragos (que até entdo eram colocados em
segundo plano devido a problemas relacionados com eficiéncia de contagem) se mostraram
bastante uteis para que aqueles referentes a comprimento fossem melhor interpretados.
Além disto, como estes dados sdo menos sensiveis ao fendmeno (gaps ndo atacaveis de
tragos) responsavel pelos principais problemas relacionados com a medida de r (onde r <
0.6), eles também foram utilizados para comparar 0 modelo de annealing proposto por
Crowley com aquele proposto por Carlson. Isto foi possivel porque os problemas
relacionados com a eficiéncia de contagem de tragos foram minorados a partir de
normalizagdes de d a partirde r.

O modelo de Carlson, que possui parAmetros com significado fisico (diferentes dos
outros apresentados na literatura) provou também ser relativamente bom para descrever os
dados de d normalizados via 1, 0 que ndo acontecia quando se leva em conta apenas as
medidas de r, sem ter que introduzir uma nova descrigdo a partir de um ponto arbitrario (r <
0.6) para poder incorporar os efeitos da segmentagio dos tragos.

A anisotropia do annealing, que Green et al., 1986, 1993 tomam como sendo o
princtpal problema para a descrigio fisica do processo de annealing, ndo se mostrou em
nosso conjunto de dados como sendo o fendémeno mais relevante. O fenémeno mais

relevante no caso parece ser a segmentagao dos tragos.
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A composigiio quimica das apatitas estudadas nos conjuntos de dados presentes na
literatura também aparenta ndo ser um fendmeno relevante ao processo de annealing. Isto
pode ser visto comparando os resultados obtidos nas amostras Durango ¢ A-1 com os
apresentados por Crowley et al., 1991,

Acreditamos que se se partir do ajuste do modelo de Carlson (depois de se
introduzir os refinamentos necessarios), aos dados de dyor (dnoro. OU dpor1 1O caso) e entdo
introduzir o efeito da segmentagdo (sem que haja uma quebra na “modelagem”), pode-se
chegar a uma descri¢do fisica do processo do annealin de tragos de fissdo em apatitas para
os dados de 1. Porém como encontramos sérias discrepancias entre os modelos de Carlson e
Crowley et al, (mesmo para d,) quando fazemos extrapolagdes para tempos geolégicos a
temperaturas constantes, nio julgamos ser conveniente introduzir mais refinamentos na
descrigdo do experimento de laboratorio, sem antes confrontar as performances dos
modelos existentes na literatura (tanto com os nossos dados como com os de Green et al.,

Crowley et al. e Donelick et al.) quando estes sdo aplicados em amostras gelogicas.
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