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O método de datação por laC ou radiocarbono, que é aplicado a materiais
portadores de carbono que estiveram em contínua troca isotópica com trC

cosmogênico, principalmente através do processo de fotossíntese, é revisto desde o

desenvolvimento, em torno de 1950, por J, F. Libby.

A atividade do rac medido, a princfpio, utilizando-se câmaras revestidas com
gramas de carbono sólido do material a ser datado, tem sido aperfeiçoado há pelo

menos 10 anos, medindo íons de carbono através de aceleradores iônicos acoplados a

espectrômetros de massa em série, de alta resoluçäo, e conhecidos abreviadamente

po¡ AMS ou TAMS. Atualmente, quantidades diminutas de amostras, desde cerca de

50 ¡rg, podem ser datadas numa faixa entre cerca de 200 até 6s.000 anos. Este

aperfeiçoamento tem prop¡ciado novas perspectivas a pesquisadores dedicados a
estudos do Holoceno (últimos 10.000 anos) e parte do pleistoceno superior. A principal

restr¡ção é que esta técnica é relativamente cara, pois envolve equipamentos caros e
sofisticados que podem custar mais de um milhão de dólares. Assim, apenas alguns

equipamentos sáo disponíveis para esta fïnalidade no mundo, em contraste com
centenas de laboratórios que contam com contadores com base em c.âmaras
proporcionais ou cintilaçöes em meio líquido.

A melhor alternativa para datar amostras disponfveis em pequenas quantidades

(10 a 100 mg de carbono) é a de utilizar minicâmaras proporcionais. como exemplos
podemos citar análises de carbono total inorgânico dissolvido em águas subterrâneas
(TDlc), geleiras e na fraçäo humina de solos, casos em que se requerem dezenas a

centenas de quilogramas de material para extrair tais quantidades de amostra.

No presente trabalho descrevemos os principais parâmetros de uma câmara
proporcional de 80 mL de capacidade e que será destinada primordialmente a
determinações radiocarbônicas em estudos de águas subterråneas. A quantidade

mínima de amostra para preencher esta minicâmara com coz, à pressäo de 2,0 bar, é
de 80 miligramas de carbono, enquanto a idade limite é estimada em cerca de 36.000
anos, limite que abrange todas as "idades' obtidas até hoje em dois dos principais

sistemas aqt¡íferos (Bauru e Botucatu) da Bacia do paraná.

R,ES[JMO
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The radiocarbon method of dating, which is applied on carbon-bearing materials

that originally were in continuous exchange with cosmogenic nuclide toc, chiefly

through co2 photosynthesis process by plants, is reviewed since its development

around 1950 by J.F. Libby. The activity of 1ac, measured in the beginning using screen

wall counters, which was required grams of pure carbon, have been improved during

the last 10 years by counting carbon ions on ultrasensitive high voltage tandem

mass spectrometers (AMS). Now, minute amounts of materials, less than one mg, can

be dated and in the range of ca. 200 - 65,000 years. This improment is providing new
perspectives to researchers devoted to Quaternary and archeology studies. The main

restriction is that the AMS technique is expensive because involves complex and

expensive equipments. Thus, only few equipments capable to perform such

measurements are available in the world, in contrast with proportional and liquid

cintilation counters, which could be certainly counted in hundreds.

The best alternative to date small size samples (10 - 100 mg C) in the
present days is to use the miniature proportional counters. As examples, we can

mention the analysis of total dissolved inorganic carbon (TDlc) from groundwater and

ice or humin fraction from soils, which require tens or hundreds of Kg of such kind of
materials to extract enough carbon.

ln the present work is described the main parameters of a miniproportional

counter, whose chamber capacity is B0 mL, and will be destinated to radiocarbon

determinations on groundwater studies. The sample size required can be evaluated as

ca. 80 mg of carbon, while the limit age calculated can be estimated as 36,000 years,

which all known calculated ages on Paraná Bassin groundwater are within this limit.
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A datação por 14C ou radiocarbono, a despeito do seu limitado alcance em

termos de idade e restrito à datação de materiais carbonosos, constitui um dos poucos

métodos absolutos e disponíveis para arqueólogos e pesquisadores envolvidos em

estudos do recente, que estejam entre cerca de 65.000 anos e cerca de 200 anos.

Materiais mais var¡ados como: oarväo, turfa, madeira, folhas, sementes, resinas,

líquens, tecidos, marf¡m, ch¡fre, cabelos, ossos, casca de ovo, conchas, carapaças de

moluscos (foraminíferos e outros microfósseis), carbonatos secundários (espeleotemas

por ex.), solos e sed¡mentos, bem como águas subterrâneas e gelo perene podem ser

analisados. As quantidades requeridas dependem do tipo de material e metodologia

utilizada, variando desde centenas de microgramas, quando se usa a moderna técnica

de determinaçäo por aceleração iônica do carbono acoplado com espectrometria de

massa de alta resoluçåo, conhecida abreviadamente por AMS, até além de centenas

de gramas a alguns quilogramas de material, como no caso de gelo e água

subterrânea em que as concentrações de carbono dissolvido na forma de CO2 podem

ser ínfimas.

O método é baseado na conhecida equação fundamental do decaimento

radioativo, aplicado ao isótopo laC de natureza cosmogênica e formado continuamente

na alta atmosfera. Na forma de 1aCO2, é dissolvido nos sistemas aqüíferos ou

incorporado aos sistemas vegetais e biológicos que mantêm uma proporçäo da ordem

de 1 ppt (1 átomo de laC em 1012 de 12C + 13C¡ enquanto vivos. Ao cessar a troca ou

isolar-se como um sistema fechado, o que coincide com a morte dos sistemas vitais, o

radiocarbono (14C) decairá por emissão B-, segundo uma constante ou velocidade de

desintegração 1", até a sua proporçäo inicial de 1 ppt tornar-se zero, ou, na prática,

chegar aos limites de detecção, conhecido como background ou ruído do instrumento

utilizado.

A detecçåo e determinação da atividade (desintegraçÕes por minuto ou dpm) por

grama de carbono é efetuada pela maioria dos laboratórios modernos, ut¡lizando

contadores baseados em câmaras proporcionais ou cintiladores liquidos. Na década de

Capítulo I
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1950, utilizavam-se contadores geigers que passaram a contar com um sistema de

anticoincidência, constituído por uma sér¡e de geigers que envolviam o principal. para

minimizar ainda mais o nível do ruído de fundo, muitos destes contadores iniciais, e

mesmo os proporcionais mais recentes, eram instalados no subsolo, muitas vezes sob

uma piscina, e abrigados sob castelos de toneladas de chumbo, previamente testado

para a eventual presença de radionuclídeos. Recursos eletrônicos modernos aliados a

aperfeiçoamentos nos s¡stemas de contagem em coincidência (por ex., no método de

cintilaçåo líquida) e anticoincidência (utilizaçäo de cristais cintiladores de estado sólido

no lugar de coroa de geigers, por exemplo) tornaram os equipamentos bastante

compactos e reduziram sensivelmente os requisitos no que tange às blindagens. A

restrição maior destas técnicas reside na quantidade de material requerido para as

análises que pode variar conforme a técnica disponlvel e tipo de material. A técnica de

cintilação, em que a atividade específica é determinada, na maioria dos laboratórios, ao

converter todo o carbono em benzeno (CoHo) e que requer quantidades da ordem de

gramas, inviabiliza a sua utilização em certas pesquisas que envolvem a extração de

carbono inorgânico dissolvido, como por exemplo em águas subterrâneas ou geleiras.

Laboratórios que usam minicâmaras proporcionais, em geral entre 20 a 100 mL, e em

que a contagem é efetuada tendo CO2 como próprio gás de contagem, as quantidades

podem chegar a até alguns miligramas. A alternativa para certas pesquisas em que as

quantidades de amostra disponíveis são ainda menores é a de recorrer à técnica

envolvendo acelerador iônico acoplado a um espectrômetro de alta resoluçäo,

conhecido abreviadamente em inglês como AMS (accelerator mass spectrometry).

Quantidades de até 100 microgramas são, por exemplo, mencionadas na literatura

(e.9. Hedges, 1991) como analisáveis. No entanto, a restriçåo maior, neste caso, reside

no alto custo dos equipamentos que compõem um AMS, que é constituído de

espectrômetros de massa em série (tandem) além do acelerador de lons. Devido à

complexidade, tais instrumentos ou arranjos são disponíveis em menos de 10

universidades no mundo. O custo de uma datação é maior, evidentemente cerca de

10oo/o a mais do que pelos métodos convencionais. Ante o exposto acima, um meio

compromisso ou alternativa conciliadora é a de utilizar minicâmaras proporcionais

como descritas e propostas por Jelen e Geyh (1986), aliada a uma linha simples de

alto-vácuo para extração e preparaçáo do coz necessário para preenchimento de tais

câmaras.

No presente trabalho, uma minicåmara com B0 mL de capacidade, encravada
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em um cr¡stal cintilador (Nal) do tipo poço, com cerca de 25 cm de diåmetro e)demo por

20 cm de altura, aliada a um sistema contador de estado sólido de ba¡xo custo é

descrito, bem como analisada a sua performance. Em que pesem as inúmeras

dificuldades iniciais, mormente associadas à estabilidade das contagens, o sistema

instalado no IG/USP, graças a um convênio estabelecido corn Niedersaschiches

Landesamt fur Bodenforshung, tendo Volkswagen stiftung como entidade financiadora

luntamente com a Fapesp, encontra-se em perfeitas condições de uso. A idade limite

estabelecida para um dos canais mais favoráveis de contagem, parâ cerca de 3 dias de

contagem contlnua, é de 36.000 anos, o que atenderia normalmente às aplicações

cientfficas que envolvem o método do radiocarbono no País.



A ïerra sofre um contínuo bombardeamento por radiações eletromagnéticas e

corpusculares (principalmente prótons) atravessando o espaço interplanetário e

interestelar à velocidades relativísticas, que são conhecidas genericamente como raios

cósmicos. O fluxo líquido de energia dos raios cósmicos interceptados pela Terra é

baixo, porém a energia de cada particula é elevada (vários bilhÕes de elétrons volts)

quando comparada à energia cinética de uma molécula de gás (cerca de um elétron

volt). lsso permite que raios cósmicos interajam fortemente com a matéria, isto é, com

átomos da alta atmosfera.

Essas interações resultam em uma transformaçäo para nuclídeos instáveis. como
3H, toBe, 1oc, 2641, 32si, 36c1, 3eAr, alca e 81Kr e ocorrem segundo duas vias principais:

por bombardeamento direto dos åtomos alvo e pela atuaçåo de nêutrons rápidos

gerados pelos raios cósmicos. Estes últimos são produzidos pela colisão de raios

cósmicos com moléculas da atmosfera que säo desacelerados por colisões posteriores

e atingem pouco a pouco energia cinética térmica dos gases. Estes nêutrons

classificados como "térmicos" são capazes de interagir com núcleo de átomos estáveis,

transformando-os em radioativos.

Todos os radionuclldeos acima decaem, em geral, de forma simples para um

nuclideo estável por emissäo de partículas ß-, seguida, em geral, de emissão y

eletromagnética. No caso do laC, as emissões B' têm energia desde 0 até um máximo

de 156 keV, sendei seu espectro uma curva contínua e da forma ilustrada na figura 2.1 .

PRINCíPIOS GERAIS ÞO MÉTODO DO T4E

e apítulo ll
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Energia p média : 49,3 keV

100

oÂ 80

60

Espectro no: 1

Energia (keV) : 156

% de emissão : 100

Tipo de Ít -emissão aJ

Tioo de
tränsição u

Figura 2,1 : Ëspectro das partículas B- emitidas pelo 14C

ll.1 Taxa de produção de laC

0,05 0,10 0,15

A colisäo de nêutrons térmicos produzidos por raios cósmicos com núcleos de
nitrogênio da alta atmosfera tem uma probabilidade razoável de gerar radiocarbono
pela reação raN71n,p¡1aC6 ou;

toNr* n à raC5 + p

Ela torna-se importante para energias inferiores à lMev e atinge, para a energia
térmica uma seção eficaz de eerca de 1 barn.

o máximo da intensidade de nêutrons secundários ocorre em uma faixa entre 1g

e 15 km de altitude; o mesmo máximo encontra-se no espectro da taxa de produção de
1aC. 

1rn Délibrias, 198S).

o fluxo cósmico primário é fodemente modulado a curto e rongo prazo pelo

campo magnético terrestre e, também, pelo campo magnético do vento solar. Desta
maneira, a produção do 1ac sofre as mesmas variaçöes espaciais e temporais do fluxo
de prótons. o campo magnético terrestre deflete partículas carregadas que entram de
tal forma que o fluxo de raios cósmicos equatorial é cerca de 4 a 5 vezes menor que o
fluxo polar (figura 2.2), além de sofrer flutuações notáveis durante um ciclo solar. Estes
fatos tornam diffcil o cálculo exato da taxa de produçäo do 1aC.

Energia da partícula, MeV

. Ref: Lederer, C.M. et al.

I fanns of lsotopes, 6th Ed
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Figura 2.2: Gráfico do fluxo de nêutrons cosmogênicos como uma função da

latitude para mostrar a variação geográfica na intensidade dos raios cósmicos (Cf.

Simpson,1951).

ll.1.f Mudanças devidas ao momento magnético terrestre

VariaçÕes na direção e intensidade do momento dipolar magnético da Tena

alteram o fluxo de raios cósmicos na atmosfera terrestre por deflexäo das partículas

incidentes. A produçäo total de lae na atmosfera é inversamente proporcion al à raiz

quadrada da intensidade do campo magnético (Stuiver,1967).

O campo magnét¡co terrestre devido a um momento dipolar magnético de valor

F= 8,1.1025 erg/gauss e orientado segundo a direçäo node - sul, é dado por:

¡-1 = ¡r [ (cosl, e1 - 2 sen]" e,)/ r3l

onde:

e^ e er são dois vetores unitários definidos num sistema de coordenadas esféricas.

Apesar da diminuiçäo por um fator r -3 pode-se observar que a uma altitude de ry

(sendo r¡ o raio da Terra = 6,4.108 cm) o campo magnético vale ainda 1/8 do seu valor

na superflcie da Terra. lsço significa que partlculas cósmicas se aproximando da Terra
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podem reagir apreciavelmente com o campo magnético terrestre à distância de

milhares de quilômetros. se a energia da partícula cósmica for baixa, sua trajetória
pode sofrer uma curvatura tal que ela será definitivamente refletida pela Terra. Ao
contrário, a mesma partfcula viajando paralelamente a uma linha de força do campo
terrestre pode eventualmente cair perto de um dos dois pólos magnéticos. eualquer
modificação da intensidade ou da direção do campo magnético terrestre irá influenciar
diretamente na trajetória das partículas cósmicas e, portanto, no número de impactos
com os átomos das camadas superiores do ar, o que implica, finalmente, em uma
variação na produção do 1aC pelos nêutrons secundários.

Medidas do magnetismo remanescente em vasos e tijolos antigos indicam uma
variação na intensidade do campo magnético nos últimos 6.000 anos (Elsasser et al;

1956, Kigoshi e Hasegawa, 1966). contudo, a precisäo destas medidas
paleomagnéticas näo é grande e não é possível evidenciar uma correlaçäo entre
mudanças no campo magnético com variaçöes, a curto prazo, na concentraçäo de lac

no COz atmosférico.

ll.{.2 Mudanças devidas a atividade solar

Variaçöes na intensidade dos ventos solares influenciam fortemente o fluxo de
raios cósmicos na atmosfera terrestre. Um aumento na intensidade dos ventos solares
(plasma) implica no aumento do fraco campo magnético a ele associado e, portanto,

um aumento na deflexåo do fluxo cósmico. Neste sentido, os ventos solares agem
como repelentes do fluxo das par{íeulas cósmicas. Esta correlaçäo é tal que, durante
os períodos de baixa atividade solar a quantidade de lac produzido aumenta, e,

durante os períodos de alta atividade solar diminui. Esta teoria hélio-magnética foi
proposta por stuiver em 1961. Estudos posteriores confirmaram a sua validade como o
mecanismo básico responsável pelas variaçÕes a curto prazo do lac atmosférico
(Suess, 1965; Stuiver, 1965; Lingenfelter, 1963).

Lingenfelter & Ramaty (1970) calcularam as taxas de produção de 1aC por cmz

de superfície terrestre e por segundo, com base em uma série de medidas do fluxo de
nêutrons térmicos, utilizando contadores de BFs instalados em balões. As estimativas

obtidas para o Equador e pólos, em dois períodos distintos de atividade solar aparecem

na tabela 2.1 abaixo:



Tabela 2.1:Taxa de produção do laC no Equador e nos pólos.

Eouador

Cálculos posteriores efetuados por Koff e Mendell (1980) para o ciclo 1965-j975

confirmaram e aprimoraram os valores acima, conduzindo a uma taxa de produçåo

média de 2,25 t 0,1 átomos 1aclcm2.s.

Apesar de os cálculos mostrarem uma variaçäo da ordem de 25o/o durante um

ciclo solar (11 anos), as mesmas säo difíceis de serem observadas porque não

produzem mudança senslvel na concentraçåo do tac atmosférico. Houtermans (1g66)

mostrou que uma variaçäo periódica de 10 anos na produção do 14c foi atenuada de

um fator 100, confirmada por análises precisas da atividade em camadas anuais de

árvores. A atividade do carbono varia durante um ciclo de 1o/o a 2o/o, e de um ciclo a

outro de (1,5 Ì 0,5)%o à (2,1 t 0,5)%o (Damon et al, 1973 e Stuiver & euai, 1gB1). A

incidência de tais variações na dataçåo de plantas anuais ou de grãos mostrou que sáo

negligenciáveis (8 a 16 anos).

ll.2 Premissas básicas e equaçåo de idade

oólos

nrinimo solar
c.{ q6?.4 qÃ¿ì

0.91 átomos '"C/cm' s
4.99 átomos '"C/cm' s

máximo solar
fc 957-1958t

0.86 átomos ''C/cm".s
3.50 átomos ''Clcm".s

Radiocarbono recém produzido combina-se com o oxigênio para formar o
dióxido de carbono: 1ac16oz, que difere do dióxido de carbono presente na atmosfera

somente pelo átomo de carbono constituinte que é radioativo. A conversão a uma

molécula de laCOz pode se dar:

a) preponderadamente através de reaçåo direta do ,aC eom oxigênio da

atmosfera em duas etapas, formando primeiramente raCO e posteriormente loCO2 por

oxidaçäo com 03 (ozônio);

b) conversäo de laC a 1aCO2, ao nível do solo, por meio de microorganismos

(ex. Bacillus oligocarbophilus) , e

c) produção direta de laCO e posterior conversäo a 1aCO2 por meio da luz

solar conforme reação:
loco + coz -t toco, * çg
As propriedades qufmicas das moléculas de dióxido de carbono contendo laC
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såo, contudo, idênticas às moléculas de dióxido de carbono ordinário. A dispersão do
lac na Terra a partir da atmosfera, de onde ela é produzida, é governada pelo " ciclo do

carbono'. Ele é diretamente incorporado pelas plantas a partir do co2 atmosférico

através da fotossfntese, e pelos animais, por meio do consumo das plantas. O laC

pode atingir os oceanos, misturar-se com o carklono inorgânico, C0z(o¡ssorv.), íons HCOg"

e cog2- por processos de troca molecular na interface ar-oceano e, portanto, a biosfera

marinha também recebe o suprimento de radiocarbono. Toda matéria viva terrestre é,

desta maneira, marcada por átomos de 'ac. É esta ampla gama de seres.marcados

com 1oc que faz com que o estudo envolvendo este radioisótopo tenha uma larga

aplicabilidade (Libby, 1955; de vries, 1959). Materiais orgânicos e inorgânicos como:

madeira, hidrocarbonetos, solo, carvão, fraçåo orgânica do osso e turfa, bem como

carbonatos, conchas, calcários e fração inorgânica do osso podem ser datados por

radiocarbono.

A idéia de se usar radiocarbono como uma ferramenta para datação foi

concebida por w.F.Libby, que recebeu o prêmio Nobel de euímica em 1960. Ela é
baseada em dois princípios:

[1] O fluxo de raios cósmicos permaneceu constante por pelo menos 40.000

anos - limite dos métodos tradicionais - e, assim, a taxa de produção de lac manteve-

se também constante. Portanto, assumindo o equilfbrio entre uma taxa constante de
produçäo e decaimento radioativo, a atividade devida a 1ac da atmosfera manter-se-á

constante com o tempo.

[2] O tempo de residência do laC nos diversos reservatórios é desprezível

quando comparado com sua meia vida. 1ac produzido na alta atmosfera apresenta uma

dispersáo relativamente rápida e uma distribuição relativamente uniforme nos

reservatérios de c da atmosfera, biosfera e hidrosfera. Esta homogeneização

geográfica do lac atmosférico antes de sua absorção pela matéria viva permite supor
que todos os seres vivos participantes deste sistema em equilíbrio ou estado

estacionário sempre acumulou proporções fixas de rac em relaçäo ao poolde isótopos

estáveis ltoc/12c¡ encontrados na atmosfera, independentemente do local, altitude ou

latitude (Libby, 1955 ; Arnold et al., 1961).

Assume-se também que a amostra a ser datada não foi contaminada por raC

moderno e que a atividade observada não é afetada por impurezas radioativas.
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Com a morte e fim da atividade metabélica do organismo, a troca de átomos
pela fotossíntese, alimentaçäo, respiraçäo deixa de ocorrer e átomos de 1aC começam

a decair com uma velocidade tal que sua concentraçäo é reduzida à metade de seu

valor inicial em cerca de 5.730 anos, a um quarto em cerca de 11.460 anos, e assim
por diante. se o nível inicial de atividade (46) devida a 1ac presente na amostra, logo

após a morte, é conhecida ou passível de ser estabelecida e, se a amostra
permaneceu em um sistema fechado (i.e. sem ocorrência de trocas isotópicas
posteriores) entåo, com a medida da atividade residual (A), é possível calcular o tempo

decorrido desde a morte com base na conhecida lei do decaimento radioativo:

N(t¡ = ¡o 
"-rt

sendo:

Ns = número de átomos no início da fase do decaimento (t = 0);

N(t) = número de átomos residuais apés um tempo t > 0;

| = constante de desintegração = 0,693 t 11¡, = 1 ,244r,0't u',

În = meia vida ou o perf odo necessário para que um dado no de átomos de

radiocarbono seja reduzido å metade * 5.568 anos.

Na prática, esta equaçåo é expressa em termos de atividade específica para o
1ac, ou seja:

A(t) = 4o" -r't

onde:

,\ = atividade inicial do toO em equilfbrio com a atmosfera, expressa em

desintegraçöes por minuto e por grama de carbono (dpmigC) e assumida como

igual a atividade devida ao carbono moderno ou contemporåneo, representacfo

por padröes internacionais NBS.

A(t) = atividade medida na amostra hoje (dpm/gc), i. e. decorridos t anos a partir do

infcio da fase de decaimento

A equação exponencial acima pode ser vista na figulra 2,3.

Resolvendo a equação em t obtém-se o seguinte:

t = 1/À ln (Ao / Aù (2.3)

t = 8033 ln (Ao / A) (2.4)

o resultado t é referido como " idade convencional por radiocarbono" (ern anos

antes do presente ou a.p., por convençáo, antes de 1950). uma das primeiras questöes

que Libby e seus colaboradores investigaram foi a distribuição da atividade moderna de

(2.1)

(2.2)
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lac sobre a superffcie da Terra. Näo foi encontrada nenhuma dependência da latitude
na madeira moderna (Anderson e Libby, 1951), conforme tabela 2.2, e a atividade
especlfica média encontrada foi 15,3 dpm/gC.

c)
o)
E
-o

o\f
oÞ
Q)Þ(úp
(g
.o'tt
(g
É.

13

11

I
7

fulejas-vidas dolaC
1â34

Ao='13,56tO,07 dpmig Ç

5
ã

1

Figura 2.3: Decaimento do 1ac em planta ou tecido animal, originarmente em

equillbrio com moléculas de laco2 atmosférico ou da hidrosfera, que ocorre após a

morte do espécime em questão. se a atividade do carbono residual for medida, a idade

t, do espécime pode ser estimada diretamente no gráfico.

A partir de médias ponderadas na determinaçáo de contagens obtidas por quatro

laboratórios mais precisos, Libby determinou uma meia vida de 1ac de s.s6g t 30 anos,

As hipóteses mencionadas acima foram apoiadas (Arnold & Libby, 1949) por uma boa

concordância entre idades por 1oc e históricas para nove amostras testadas (figura
2.41.

*A * Aoe Àt

o481P162024
Tempo, f (milhares de anos)
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Ansld6 árvore ( 1072 AO )

I An€l ds áwore ( 580 AD )

Anol ds árvor6 ( 575 AO )
Blbll€ ( 100 ¿ 100 BC )

Rolonì€u ( 200 r t50 BC )

Figura 2.4: Gráfico da atividade elo 14C (dpm/gC) medida em amostras

arqueológicas de idades conhecidas contra idade prevista baseada em madeira

moderna e meia vida de 5.568 anos (Cf. Libby ,1952).

Taylnol ( 675 t 50 BC )

Gom o desenvolvimento da técnica e com estudos mais aprofundados, foram
determinados valores mais precisos para a meia vida e para a atividade específica
absoluta de 14c (fu). Em 1966, Karlen e colaboradores estimaram a atividade
especffica do raC no equilfbrio com a atmosfera, A¡ como 13,56 * 0,07 dpm/gc, Em

1962, Godwin determinou a meia vida como sendo s.730 r 40 anos e foi adotado na 5a.

conferência de Dataçåo por Radiocarbono ocorrida naquele ano em cambridge, uK, e
restabelecida em 1982 , na conferência de Radiocarbono em seatfle, washington,
usA. Entretanto, o valor inicial e menos preciso de 5.s6g t 30 está ainda hoje em uso
e idades calculadas a partir dele aparecem no Radiocarbon.

A amostra utilizada como padråo de referência moderno para o cálculo da idade
é um ácido oxálico, fornecido pelo National Bureau of standard (NBS), em washington
- USA. Atualmente ele é distribufdo pelo National lnstitute of Standards and Technology
(NrsT).

Apesar destes princfpios nåo serem rigorosamente exatos, pois existiram

\i.",":;;;:,,"",

K"'i;ff:f

12

ldade h¡stó¡lc€, anos
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var¡ações s¡stemáticas aparentes no conteúdo de radiocarbono da atmosfera no
passado, conforme veremos mais adiante, eles não afetam a validade do método nem

das idades obtidas, mas somente limitam suas aplicaçöes. o método é ritil para datar
amostras até cerca de 65.000 anos, isto é, 11 meiqs-vidas do 1ac, quando se utiliza a
técnica do MAS. Alguns materiais arqueológicos puderam ser medidos com suficiente
precisäo fornecendo idades raC muito concordantes com idades históricas conhecidas,

conforme ilustrado na figura 2.4, mas as melhores calibrações foram propiciadas pela

dendrocronologia, um método absoluto de determinação de idade em certas árvores

com base em anéis de crescimento.

ll,3 Variaçöes antropogênicas e natura¡s

A tabela 2.2 em que se mostra a distribuiçåo do 14c 
ldpm/gc) em diferentes

tipos de amostra e em localizações variadas não permite vislumbrar qualquer variação
ou correlação de Ao com a latitude. Os dados foram obtidos em materiais anteriores ao

ano de 1951. Tocjos sâo praticamente imunes a efeitos de explosöes termonucleares

mäs, certamente afetados pelo efeito da diluição de coz de origem industrial, i.e. isento

de 'ac. Estes efeitos, comentados a seguir, de causas antropogênicas e ocorridos em

tempos mais recentes, juntamente com as variações naturais de Ao devidas às

flutuaçöes na taxa de produçåo de 1ac, constituem fatores mais importantes a serem

observados nas determinações radiocarbônicas, que säo de certa forma contornados

através de calibraçÕes, tabelas ou curvas e fatores de correção. os dados

apresentados na tabela, de qualquer forma, ilustram quanto o 1,C é homogeneizado na

Terra. lsto se deve ao tempo de residència bastante curto para 'aC, ao menos na

superflcie terrestre, e à rápida mistura nos sistemas trocáveis, cujas cifras säo

estimadas em alguns anos, conforme comentaremos mais adiante.

Abeto branco. Yukon
Abeto norueouês. Suécia
made¡ra de olmo. Chicaqo
'Fraximus Excelsior" - Suica

Amostras

Folha de madress¡lva. Oak Ridoe
Hastes e agulhas de pinheiros, N. México
Sârca. norte da Africa
Carvalho, Palestina

Latitude
oêomâdñél¡câ

60'N
550 N

530 N

Atividade específica
ebsoluta f dnm/aì

49" N
470 N

440 N

40" N

14.84 + 0.30

340 N

15.37 t 0.u
14.72 + O 54
15.16 + 0.30
14.60 r 0.30
15.82 + O 47
14.47 +O.44
15.19 t 0.40



Madeira näo identificedã. lrå
'Fraximus Mandschurica" . Jaoäo
Madeira não identificada, Panamá
' Chlorophora Excelsa', Libéria
'Sterculia Excelsa . Bolfvia lå 2.700m)
Madeira de Maiuro. llhas marshall
Madeira näo identificacla. Ceilåo
Madeira de Faia. Terra do Fooo
Eucalipto, Austrália
Oleo de foca. Antártida

Tabela 2.2: Atividades específicas de amostras contendo carbono, coletadas em
diferentes latitudes geomagnéticas do globo terrestre (cf. Anderson e Libby, 1951).

As mudanças naturais em As até 1 1 .490 anos atrás estäo mais ou menos bem

estabelec¡dos através de cronocorrelações contfnuas ou "flutuantes' com base em

dendrocronologia. A figura 2.5 de Bruns et al. (1983) ilustra a possível variação em

termos de ô1ac%o ou seja, diferença por mil comparada a um padrão moderno nos

últimos 9.000 anos.

28'N
260 N
200 N
110 N

1"N
00

15.57 + 0.34

2'S
45" S

14.84 r 0.30

450 S

1594+O51

650 S

15.08 + o 34

Média

15.47 r 0.50

14

14.53 r 0.60
15.29 + o 67
15.37 f 0.49
16.31 r 0.43
15 69 + O 30

E

E.
o

15.3 + 0.r

Figura 2.5: Mudanças na atividade do rac atmosférico nos últimos g.000 anos,

apresentado na forma de fracionamento isotópico por mil, baseadas nas cronologias

'contínuas' para pinho de cone crespo e "flutuante' para o carvalho europeu. cf. Bruns

et al, (1983).

Uma outra causa de variaçåo em Ao e também no A(t), pode ser oriunda de um
processo de fracionamento cujas causas podem ser naturais ou experimentais. Tais
variações podem ser aferidas indiretamente.

T€mpo, k anog
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O carbono possui, além do 1aC radioativo, duas outras formas isotópicas

estáveis, 12C e 13C, respectivamente nas proporçöes de gB,ggTo e 1,10g%. O 1aC cuja

abundåncia isotópica é da ordem de 1,1.10-12 atualmente, vimos que varia por

decaimento radioativo, mas também por causas naturais ou antropogênicas ao longo

do tempo. Estas variaçöes naturais que se verificam também nos outros dois isótopos

estáveis do c (muito maior do que 100%o entre os mesmos), no entanto, são devidas a
causas distintas, exceto quando envolve reaçöes físico-químicas, conforme veremos.

os dois principais reservatórios de carbono, matéria orgâåica ¡sotopicamente

leve e carbonatos isotopicamente pesados, se devem â operação de dois mecanismos

diferentes de reaçåo: o efeito cinético durante uma fotossíntese (coz à core) e o efeito

de trocas quimicas no sistema atmosfera-CO2 <+ água-COz-carbonato, conforme

resumido no quadro abaixo.

Distincão entre isófonos

A tabela 2.3 a seguir mostra o eonteúdo aproximado de carbono em diversos

reservatórios com sepåração entre parte trocável e parte imóvel (Délibrias, lggS)

pesado
lefeito da massa)

leve
(efeito da forca de lioacão)

CARBONO TROCAVEL
Atmosfera lem 1950): 0.'125 olcmz

no reservatório

Biosfera terrestre: 0. 166 o/cm'
Húmus: 0.20 à 0.60 o/cmz

menos móvel

Oceano (matéria orgånica
dissolvida): O.32 otcm2

mais móvel

Oceano IHCO"'e CO.=): 7 64 olamz
carbono trocável: 8-45 o/cmz

Tabela 2.3: Conteúdo de carbono em diferentes reservatórios terrestres.

Nas rochas carbonosas muito antigas (alguns milhöes de anos) o carbono está

totalmente desprovido de r4c. No entanto, nos materiais modernos ou com atividade

residual de lac, o radiocarbono, mais pesado de todos, sofre fracionamento em relação

aos dois outros mais leves devido a efeitos cinéticos e efeitos químicos (reaçöes que

envolvem trocas isotópicas). Evidentemente, fracionamentos podem ocorrer nos
processos laboratoriais. os fracionamentos que ocorrem tanto na natureza como no

laboratório devem ser convenientemente avaliados ou adequadamente normalizados_

no comDosto
mais oxidado
lef eouilíhrioì
mais reduzido
lef. cinéticoì

CARBONO IMÓVËL
carvão
petróleo
rochas sedimentares calcárias
sedimentos marinhos

carbono imóvel: 4 900 a/cm2
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Para tanto, vale-se da diferença por mil estabelecida através da razãa 13e/2c

observada nos materiais analisados ou nos compostos finais sintetizados.

com relação às mudanças no conteúdo de carbono dos reservatórios, por
exemplo, uma variaçäo climática global (idade do gelo) poderia modificar o equilíbrio de
concentraçâo de lac/lzc entre a atmosfera e os oceanos gelados, por liberação de i2c

a partir de carbonatos oceânieos, devido a mudanças na circulação dos oceanos, mas
isto seria um efeito de segunda ordem (stuiver et al., 1 9g1). Não existe nenhuma
evidência para este processo dentro da escala de tempo dendrocronológica, mas pode

ter ocorrido reajustes durante o máximo climático da rlltima deglaciação.

Mazaud et al. (1991) compararam dados de corais com o modelo baseado na
produçäo de lac em um registro de intensidade geomagnética aperfeiçoado. A boa
concordåncia entre os dados de corais e a curva de atividade lac prevista significa que
variaçöes de longo termo na atividade da atmosfera e hidrosfera podem ser explicadas
largamente pela produçåo cosmogênica variável (em resposta às variações seculares
do campo magnético). Assim, efeitos climáticos, que poderiam afetar o equilíbrio do
radiocarbono entre os reservatórios da atmosfera e carbonatos marinhos, parecem

desempenhar um papel de segunda ordem.

Edwards et al. (1993a) testaram esta proposiçåo por meio de um estudo mais
detalhado em corais, para o período de 8.000 - 14.000 anos a.p. Eles encontraram um
acentuado decréscimo na atividade do 1ac entre j2.000 e 1 1 .000 anos a.p. e atribulram
a uma diluiçåo do lac atrnosférico por carbono " morto'' . lsto foi relacionado a mudanças
na circulaçåo do oceano Atlântieo Norte, que deve também ter causado um reavanço
glacial do evento Younger Dryas. Assim, foi argumentado que mudanças climáticas
podem perturbar o controle global do campo geomagnético na atividade de 1ac

atmosférica por curtos perfodos de tempo. Mais estudos detalhados em corais são
requeridos para testar este modelo.

A suposição inicial de gue o tac pertencente ao sistema trocável, sob a forma
inicial de co2, pode se distribuir uniformemente na biosfera, alcançar o equillbrio
estacionário e ser facilmente determinado, nem sempre se verifica, mas pode ser
definido dentro de certos limites de precisão.

Pesquisas efetuadas para confirmar a validade do método de dataçåo por 1ac e
para aperfeiçoar sua precisáo levaram a distinguir as incertezas no conteúdo de
radiocarbono no início do processo de desintegração, como devidas a algumas causas,
e foram atribuldas a efeitos como: suess, Bomba Atômica (explosöes termonucleares),



de Vries, fraeionamento isotópico e reservatório.

ll.3.l Efeito Suoss (lndustrial)

Suess (1955) encontrou na madeira do século XX um decréscimo regular de 2%

na atividade em relaçåo à madeira do século XIX (perfodo entre ig50-19s4). lsto foi

atribuído à grande em¡ssåo de coz produzido pela queima de combustiveis fósseis
(carvåo e petróleo) desde o evento da era industrial, em meados do século XlX. Desta

maneira, co2 livre de 1ac tem sido lançado na atmosfera, aumentando a proporção de
t2COz e consequentemente abaixando a razäo de carbono (14Cl2C) por efeito de

diluição (Houtermans et al., 1967). Esta diluiçäo ainda ocorre a uma taxa estimada de

0,05% ao ano.

A partir de dados estatisticos determinou-se que em 19s0 o acúmulo total de

coz, radioativamente inerte, adicionado à atmosfera, representava cerca de 12o/o do
COz atmosférico total.

A variaçåo de 12o/o rapidamente amortecida para o valor de 2% confirma a
efìcácia do equillbrio entre a atmosfera e os oceanos.

11.3.2 Ëfeíto dae explosöos termonuclearos

A partir de 1945, a diluiçåo do 1ac atmosférico por coz radioativamente inerte foi

ultrapassado por um efeito no sentido oposto: o aumento da concentraçäo de r4C

produzido por nêutrons liberados em testes com bombas atômicas e nucleares que

foram absorvidos por nitrogênio atmosférico, através da conhecida reaçåo: toN (n,p)
toc.

Testes com armas nueleares a part¡r de 1954 produziram quantidades

significativas de rac. A taxa de produçäo foi táo grande que excedeu muitas vezes o

"efeito industrial'. observou-se um aumento na concentração de radiocarbono

atmosférico de 7vo ao final de 1957; 100% no Hemisfério Norte em 1962-1969 (fim dos
testes nucleares americanos); e ao final de 1965, a concentraçäo foi estabilizada por

volta de 657o. Depois, pouco a pouco, seguida de trocas muito rápidas de massas de ar
entre HN e HS e de trocas mais lentas çom as águas oceânicas e a biosfera, o teor em
iaC na atmosfera foi sendo amortecido e diminuiu progressivamente até cerca de +25o/o

em relaçäo ao teor nalural.

17
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A figura 2"6 mostra o nfvel de 1aC em diferentes loealidades ao redor do mundo

após a adiçäo do excesso de laC pelos testes nucleares (Libby, fg70). A

homogeneizaçåo atmosférica mundial ocorre após 2 ou 3 anos. A taxa encontrada em

amostras do deserto de Mojave após 1965 sugere que o tempo para o tamponamento

da atmosfera pela água superficial oceânica é algo mais longo (12 anos), mas ainda

muito curto em relaçåo à meia vida do 1aC.

Figura 2.ô. Excesso de laC produzido por explosÕes atômicas e nucleares e

medido em diferentes localidades do globo, durante e apés o pico dos testes nuclearss

atmosféricos. Localidades: (D) 710N; (l) Deserto Mojave, 360N; (o) 9oN; (x) lgoS; 1+¡

210s; (0) 3B0s; (e) 410s. Após Libby (i920).

Foi detectado, por exemplo, a presença de laÇ de artefatos nucleares no

reservatório oceånico a 700-800 m no Oceano fndico, desde 1972 (figura 2.2) e as

águas superficiais oceânicas apresentaram um e¡riquecimento de cerca de ô1aC =
+'lzlux"* em relaçåo ao carbono moderno padräo, quando sua concentraçåo natural

deveria ser de -SOqfro.

lnjetado na atmosfera, o 1oC das bombas tornou-se um traçador muito útil para o
estudo do ciclo do carbono sobre o globo e, em particular, para a determinaçåo das
velocidades de troca entre os reservatórios.

Loc€lHados:(cl) 71 o N; (l)Do8€rtodoMojava,3Bo N; (o) 9 oN; (x) tgc s; (+)2t o s; (o) is " s; (o) 41 o s.

Ano
t967 1S€8
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Figura 2.7: Gráfico que ilustra o efeito de artefatos nucleares no oceano lndico .
Cf. Délibrias (1985).

11.3.3 Efeito do Vriee

P€n€lraçåo dot.C do bomba8 no Ocoano lndtco : comp€r6ç6o do porl¡! vortbålo l6nos

em 1073: x : 28148' S.5l.l7' E,
O i43"40'$.51.17,É.
fJ: ¿10É4' $.51.f7, E (Oo bdes, iOgO)

oom 1980: Í i 29"5€' S-73S3. Ë.
ø : 42,þJ' $70.45, E (gt€netat., 106g).

De Vries (1958) e oulros pesquisadores ao medirem com precisão o conteúdo
de radiocarbono em anéis de árvores dos últ¡mos 1.300 anos observaram que o
resultado nem sempre correspondia å idade verdadeira. Deduziram que isto poder¡a
ser causado pela variaçåo na taxa de produçäo natural do rac cosmogênico devido à
variaçåo do fluxo de raios césmicos. Foi sugerida também uma explicaçäo altemativa
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em tenïos de rnudanças clirnáticas, segrrndo a qual as variações no conteúdo de raC

da atmosfera poderiam ser devidas às variaçöes de temperatura e alterações de

volumes nos vários reservatórios dinâmicos de carbono: atmosfera, biosfera, solo

(húmus), águas superficiais e profundas dos oceanos.

Caso a atividade especffica do COz atmosférico se tornasse maior, devido a tais

consideraçöes, as plantas que cresceram nesta atmosfera "enriquecida' forneceriam

resultados de idades laC mais jovens do que sua idade verdadeira.

Ësta idade "ma¡s jovem' foi de fato observada em amostras arqueológicas com

idades além de 2.000 anos. À medida que análises de 1aC tornaram-se cada vez mais

numeroses e precisas, foi posslvel constatar um rejuvenescimento sistemático em

amostras bem datadas historicamente, graças ao calendário do Egito antigo e sua

idade portac lRalph, 1959). Este fenômeno foi confirmado por um estudo detalhado da

relação 1oCl12C em madeiras retiradas de camadas anuais de árvores muito velhas e

de crescimento muito lento e comparadas aos estudos por dendrocronologia. As

sequóias foram inicialmente escolhidas para estes estudos, mas foram os pinhos de

cone crespo (Pinus aristata ou, mais usualmente, Pinus longaeva) que permitiram

remontar mais longe no tempo. Fergusson (1970) obteve uma seqüência contínua que

foi datada atê7.24A a.p.

Este estudo conf¡rmou e precisou as divergências observadas nas amostras

egípcias: um rejuvenescimento de idades de 1aC ocorre próximo aos 2.000 anos,

acentuando-se progressivamente até atingir 800 anos frente a uma idade real de 6.000

anos, o que corresponde a um aumento de 10% na relação 14Ct12C. Depois, o
afastamento parece se reduzir, com a variação parecendo ser senoidal com periodo de

9.000 anos e um máximo situado em cerca de 4.500 a.C. (Ralph & tulichael, 1970;

Suess, 1970; Damon et al., 1972). A esta variação de grande amplitude se superpõe

pequenas variaçöes de curto termo que tem uma amplitude de cerca de 1% a 3%. Eles

aparecem em diferentes periodos, princ¡palmente entre 1.300 a.D. e 1.800 a.D. e cerca

de 350 a.C.,750 a.C., 2.200 a.C., entre 3.100 a.C. e 3.500 a.C. e entre 4.200 a.C. e

4.400 a.C. Assim, ao contrário da hipótese original, a relação 1aCt12C do carbono

atmosférico sofreu modificaçöes no decorrer do tempo. Este estudo permite precisar

atê 7.240 anos sendo pouco provável que se possa remontar muito mais além do que

isso, por uma dendroeronologia contínua. Em anos mais recentes, Kromer e Backer

(1993) utilizando carvalho europeu e técnica de comparaçäo ('flutuante') centrada em

dendrocronologia estabelecida em um pinheiro estenderam a faixa (7.145 a.C.- 9.439
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a.e .) até I 1.438 a.p.

Um outro proeedimento consiste em eomparar as idades por loC com as obtidas

por outras metodologias independentes, que repousam em princípios inteiramente

diferentes. Entre alguns destacaríamos o método do desequilíbrio do urånio, que

comentaremos com detalhes mais adiante, e o método da termoluminescência.

Comparaçöes fe¡tas até o presente indicam que existiriam no máximo uma variaçåo de

2.000 anos entre idades reais e idades laC num intervalo de 9.000 - 32.000 anos

(Stuiver, 1978a).

11.3.4' Efeito devido a fraeionamonto isotópieo

Durante processos naturais de reduçäo ou oxidaçäo de compostos de carbono

(fotossfntese e demais processos biológicos), dissoluçåo (COz), equilfbrio (HCO3',

CO¡2-) e precipitaçäo (CaCOs) ou durante processos de preparação e purificaçåo no

laboratório para a análise (ex. combustão do C da amostra à CO2), pode oconer

fracionamento entre os isótopos do carbono. lsto se deve às diferenças na força de

ligaçäo entre compostos e às diferenças de reatividade entre isótopos leves e pesados.

Tais diferenças säo refletidas nas diferentes razöes 13c/12C e 1aC/12C dos organismos.

A fim de aferir o fracionamento entre 1aC e 12C em processos naturais e de laboratório,

Craig (1954) propôs que a razâo 13C/12C das amostras fossem medidas por

espectrometria de massa.

Como o fracionamento é mais ou menos uma função direta das massas

envolvidas - e supondo que fracionamentos detectados por medidas de abundåncia

isotópica do 13C teriam afetado também o 14C -, Craig (1954) propôs que o
fracionamento na razâs îaQll2C seria, no equilfbrio, quase duas vezes maior que o

fracionamento observado na razåo 13C/12C. Ësta rlltima ¡azâo ë expressa em relaçäo

ao padrão PDB, belemnita da Formaçåo PeeDee (USA) do Cretáceo Superior (Craig,

1957) conforme a seguinte fórmula:

ôr3c %o = f (tsc/l2c),- -(13c/12

onde, por definiçåo:

ôttC.- = 0 cff'o (calcita PDB)

Devido ao fato de a 'madeira moderna" ser estabelecida como o ponto de

referência para calibração da eflciência de conlagem de laC do equipamento,

x 1000 (2.5)
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correçÕes de idades relativas a este tipo de material devem ser aplicadas tendo um

valor normal ou de " calibração" de ô13C= -25%o (relativo ao PDB).

Para levar em conta este efeito, corrige-se a atividade medida conforme segue:

ô 
r4C é a diferença %o entre a relação 1aCl12C da amostra e do padräo.

^14c 
(%o) = ô14c [ 1 - 2(ô13c + 2s) ]

1000

õr3C %o é determinado a partir do composto de carbono utilizado para a medida da

radioatividade, o que permite corrigir igualmente os eventuais fracionamentos que

possam ocorrer durante a preparação química.

Portanto, ô14C%o dá o valor da atividade de uma amostra em relação à atividade

do carbono moderno de referência, após a correção para o efeito isotópico.

Sem a correçåo, por exemplo, plantas C4 e conchas marinhas seriam

sistematicamente rejuvenescidas. A tabela 2.4 abaixo mostra o efeito na idade com a

normalização das atividade 1oC para um mesmo teor de 13C 
1ô 

13C 
= -25yoo).

ô14c%o = LCaC/12c).. 41Ollq)sroJ X 1 ooo
ltac/r2c¡sro

ô'"C(%o) e amostra

Tabela 2.4: Correçäo da idade após normalização da atividade taC para um

mesmo teor de õ13C (ô13c = -25%o)

Estas correçöes säo importantes quando se necessita comparar idades

relativamente jovens obtidas por materiais de natureza diferente, mas passam a ser

negligenciáveis no caso de amostras muito antigas.

Na maioria dos casos, o fracionamento isotópico ocasionado pela variaçäo da

lat¡tude, em carvões de madeira provenientes de jazidas, é pequena e as correçðes

são dispensáveis.

O fator de fracionamento pode ser diretamente convertido em correçäo para

idaderaO usando a figura 2.8 (Mook e Streurman, 1983), Neste diagrama são

mostradas composiçöes õ13C normais para vários tipos de amostras. Em carbonatos

marinhos, este efeito é compensado por 400 anos de idade raC da água superficial

oceânica, que deve ser subtrafda.

(2.6)

-15%o lolanta C-4)
0c)6o (conchas marinhas)

-200/""

(2.7\

efeito isotópico ô14e
2(ô13c+25y1ooo

1%
2a/o

5o/o

correção na idade
t*-8033 ln(1 +fl

80 anos
160 anos
400 anos
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Figura 2.8: Efeitos do fracíonamento do isótopo de carbono em d¡ferentes
mâter¡ãis e correçöe$ necessárias para calibrar idades 1ac para plantas c3 (madeira).
carbonatos e outros ¡nateriais eom as possíveis faixas de variaçöes também aparecem
no mesmo gráfico (Cf, Mook & Streurman, 1993),

11.3.5 Efeito resenvatório
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o carbono 14 formado na at¡'nosfera participa tanto da hidrosfera por dissoluçåo
do gás carbônico nas águas superficiais quanto do ciclo bioquímico do carbono, graças
ao fenôrneno da fotossíntese. Íìua concentraçäo näo é rigorosamente homogênea, ela
deperide em particular das facilidades de troca com a atmosfera e da importåncia <io

estoque de carbono considerado, isto é, do tamanho de cada reservatório.

11.3.5.1 Tempo de residêr¡cia entre os reservatórios

o

+200

F100

craig (1957) calculou a porcentagem de troca de coz entre vários reservatórios,
fa¿endo uso do equilÍbrio entre produçåo e desintegraçåo de iac natural. Ele encontrou
um tempo de residência para o co2 na atrnosfera de z * 3 anos antes da absorçåo nos
oceanos. Revelle e suess (1957) ealcularam o tempo de resiriência para o co2 na
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atmosfera Çonsiderando a eliluição do 1aÇ natural por carbono inativo induskial. o
resultado obtido foi de aproximadamente 10 anos o que está em concordåncia com o

resultado obtido por Craig. Mas, estudos posteriores (Rafter e Fergusson, 19S9; Junge,

1962; Lal e Rama, 1966) consideram que o tempo de residência do COz na atmosfera

estejaentre3eSanos.

Admite-se um prazo de 2 a 3 anos para que o 1aC produzido nas últimas

camadas alcance o equillbrio na atmosfera e um prazo médio de 20 a 25 anos para o

equilf brio das camadas superiores dos oceanos e os seus fundos (Libby, 1962). No

caso da biosfera terrestre e do húmus, velocidades de troca com o co2 atmosférico

säo da ordem de 30 anos (Délibrias, 1985).

lndependentemente da exatidão nos valores fornecidos, todos podem ser

considerados pequenos quando relacionados à vida média do 1aC, que é de g.300 anos

(1/1,) e, portanto, a atividade do laC pode ser considerada como estando em equillbrio

com o da atmosfera.

Quando as trocas säo mais lentas, alguns milhares de anos, a renovaçäo do 1aC

nåo é mais suficiente para compensar o decaimento radioativo: é o caso particular das

águas oceânicas profundas para as quais trocas com a atmosfera såo difíceis; elas se

encontram desta maneira empobrecidas em laC em relação à atmosfera. A relaçäo
lo)lt2c do carbono permite calcular neste caso seu tempo de residência nestes

reservatórios, Ele é da ordem de 700 anos para as águas profundas do Oceano

Atlântico (Broecker et al, 1960), de 1.600 anos nas do Oceano fndico e quase 2.000

anos nas fossas profundas do Pacffico (Bien et al, 1963).

11.3.6 Efeitos (erros) associados a fenômono de transporte

As águas superficiais oceânicas, ao contrário, trocam rapidamente seu carbono

com a atmosfera mas, elas sofrem, ao mesmo tempo, trocas com massas de águas

profundas mais antigas. lsto resulta em um empobrecimento de 5% em raC e um tempo

de residência do carbono que é da ordem de 400 anos (Fonselius e Ostlund, 1959). Os

organismos marinhos que aí vivem fixam o carbono dissolvido na água, apresentando

desta maneira a mesma razäo 1aCl12C e se encontram, assim, sistematicamente

envelhecidos. É o caso particular das conchas marinhas do litoral que apresentam a

idade das águas superficiais oceånicas. conchas litorâneas coletadas vivas em uma

data conhecida, antes das perturbações oeasionadas pelas bombas e que estavam
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conservadas num museu foram euidadosarnente datadas e a rnédia para estas idades

foi de 380 anos.

O mesmo problema ooorre no meis laeustre. As plantas e os animais aquátieos

estäo em equilfbrio radioativo com o meio no qual eles vivem. A dificuldade no caso

dos lagos é que a origem do carbono é muitas vezes eomplexa.

Para lagos pouco profundos, trocas com a atmosfera säo rápidas, e em regiões

näo calcárias, o carbono dissolvido provém essencialmente do COz atmosférico;

resfduos orgånicos nos sedimentos ou conchas podem entåo ser datadas como os

vegetais terrestre (Délibrias e Dutil, 1966).

Nos lagos situados em regiÕes calcárias ou alimentadas por cursos de águas

que drenam de regiÕes calcárias, o calcário detrltico conhibui para a sedimentaçäo do

lago, Entre o carbonato, bicarbonato e o COz dissolvido estabelece.se entäo, um

equilíbrio do tipo:

CqCO3 + COz + HzO <+ Ca(HCQ)2

Teoricamente, só 50% do carbono em solução é de origem atmosférica e.50o/o é

de origem mineral, o que corresponderia a uma idade aparente de 5.000 anos. De fato,

as trocas isotópicas que ocorrem com o CO2 ambiente diminuem a proporçåo de

carbono antigo. Vogel (1970) determinou empiricamente, na maioria dos casos, cærca

de 15olo * 5% de carbono antigo e 85o/o t 5o/o de carbono moderno o que conduz a uma

idade aparente de cerca de 1.300 anos (envelhecimento sistemático) para água em

meio lacustre calcário e para os organismos lacushes vivos

O mesmo problema ocorre, de maneira ainda mais significante no caso de

dateçäo de águas subterråneas e, sobretudo, de concreçôes calcárias para os quais é

delicado transcrever a relaçåo laC/l2C em termos de idade (Mook, 1986; Fontes e

Garnier, 1979).

Além dos problemas ligados à velocidade de troca entre os reservatórios,

existem outras causas da näo homogeneidade na distribuiçåo do laO na natureza.

Var¡açÕes comparativamente grandes (20?oo) no laC em madeiras a partir de um

único ciclo de manchas solares foram reivindicados por alguns autores (ex. Baxter e

Farmer, 1973; Fan et al, 1986). Entretanto, variaçöes atmosféricas de laO nesta escala

de tempo nåo säo consistentes com os dados experimentais de Stuiver e euay (1991).

Os últimos autores obtiveram pequenas variaçÕes (4%o) para 1aC, dev¡das aos ciclos de

manchas solares que está no limite da precisåo de medidas (Dickin,1995).

O valor de 14Cl12C foi detenninado com precisåo em madeiras modemas,
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plantas e maioria dos organismos terrestres. Difieuldades maiores foram eneontradas

ao se tentar estabelecer a Íazâo loC/l2e em organismos marinhos, uma vez que a taxa

de difusão é mais lenta nos oceanos do que na atmosfera e, também, tendo em vista o

fato de a difusäo nos oceanos nunca ser uniforme. Pesquisadores encontraram, por

exemplo, variaçåo de I a 60lo na concentraçåo natural de lac em conchas marinhas. A

situaçåo nåo melhorou por dificuldades em se situar satisfatoriamente padröes

modernos, devido ao enriquecimento em lae de testes de armas atômicas e nucleares

nos organismos modernos.

11.3.7 lncerteza final nos resultados

É geralmente aceito que uma incerteza de t180 anos deva ser aplicada para

todas as idades por radiocarbono, devido aos efeitos Suess, da Bomba Atômica, de

Vries e ao efeito geral do fracionamento isotópico (distinto no caso especial para

ambientes marinhos). Esta incerteza näo está inclufda no termo ldade t Eno; sþnifica

apenas que idades mais jovens do que 200 anos näo podem ser especificadas, mas

ditas modernas.

ll.4 Escolha do padråo rnoderno (contomporåneo)

Por convençäo, todos os laboratórios costumam fornecer seus resultados, direta

ou indiretamente relacionados à um padräo de referência internacional, pelo uso de um

subpadrão que esteja diretamente relacionado ao padrão internacional. A escolha do

valor e do material para o padräo de referência internacional requer uma série de

cuidados (Hoefs, 1980), tais como:

1. ser o ponto zero na escala internacional;

z. estar disponfvel em quantidade relativamenle grande;

3. ter composiçåo homogênea;

¿. ser de fácil manuseio na preparação qulmica e na medida isotópica;

5. ter razão isotópica na média da faixa de var¡açäo natural.

O padråo utilizado para medidas de radiocarbono é especificado a seguir,

analisando-se os critérios enumerados acima.



O valor aceito internacionalmente como padráo de referência para toC

contemporåneo foi obtido a partir de medidas da atividade de uma madeira que esteve

em equilíbrio com COz atmosftårico, numa época anterior à era industrial e nuclear, isto

é, em meados do século XlX. Esta atividade, ajustada para o ano de 1950 a.D., época

dos estudos, é de 13,53 dpm/gC.

Esta taxa foi estabelecida como o valor mais provável para uma madeira

moderna nåo afetada pelo efeito Suess e da Bomba Atômica, mas näo exclui

incertezas, devido ao fracionamento isotópico e ao efeito de Vries, respectivo à

concentraçäo de radiocarbono em diferentes tipos de substâncias orgânicas nos seus

diversos amb¡entes na época de sua morte, permitindo apenas uma certa normalização

dos resultados publicados por diferentes laboratórios.

11.4.2 Quantidade e procedência

11.4.1 Ponto zero

Para compensar qualquer alteraçåo possível na atividade da amostra

contemporånea de referência, devido a algum ou a todos os efeitos mencionados

anterisrmente, o h¡ational Bureau of Standards, Washington, optou por um padrão

artificial de referência.

O material mais recente (1980) foi fornecido pela Pfizer lnc. e preparado após

fermentação, por Asperg¡llus niger var. do melaço da beterraba, em colheitas de

primavera, veråo e outono de 1977 (França). Trata-se de um lote de 1000 lb de ácido

oxálico NBS (SRM 4990C). Este material, fornecido atualmente pelo NIST (National

lnstitute of Standards and Technology), substituiu o padråo de 1975 (SRM 4990) que

estava prat¡camente exaurido em 1978 e cuja atividade 1aC contemporânea

corresponde å 95% da atividade líquida, ajustada para o ano 1950 a.D. e normalizada

para ô13C = -19,096o relativo ao padrão PDB (Olsson, 1970),

11.4.3 Homogeneidade do material
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Doze principais laboratórios de dataçáo por radiocarbono participaram de uma

comparaçäo internacional organizada pelo NBS com a finalidade de comparar e

determinar a tazâo da concentraçáo da atividade para os padrÕes (novo/antigo) SRM
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4990 e SRM 4990C (Mann, 1983),

Para tal empreitada, foram distribuÍdas 3 amostras: uma mistura M (alíquotas

tomadas de 198 frascos contendo Slb do ácido oxálico novo sRM 49g0c), uma

amostra independente I (retirada de um frasco ao acaso - teste de homogeneidade
para SRM 4990C) e uma amostra do ácido oxálico antigo SRM 4gg0.

A tabela 2.5 e as figuras 2.9 e 2.10 a seguir apresentam o resultado final obtido

considerando-se todas as amostras distribuídas.

"reflete e abundância isotópice real dolac em cada padråo; a=antigo; n=novo; ** s.d. est¡mado da méd¡a;
'.'assumiram-se incertezas s¡stemáticas randomicamente distribufdas entre laboratÖrios como t0,05%,
cerca de 1 s.d, da média embora estimativas para incertezas s¡stemáticas (medidas de platoau, p, f ,

ö'3C e reaçåo qulmica ¡ncompleta) possam ser da ordem de 0,10% (0,05 a O,iO%)

Tabela 2.5: Resultados da comparação internacional na determinaçâo da razáo

entre as atividades (cpm/g C) dos padrôes SRt\f 4990C e SRM 4990.

normalizaçäo ô"C de resultados individuais ponderados
-19,0tr¿" a = -19,3%0, desvio desvio

(A) OX

1,2891 1,2931 r 0,0005 t 0,0008

Figura 2.9: Histogramas para valores de õ13C para (A) NBS SRM 4990(OX) e (B) para

NBS-RM-49-" l' e " M' (NOX). R em cada (A) e (B) representa valores de - ô13C acima

do qual os dados devem possivelmente indicar conversão química incompleta. pontos
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$ornbreados representam resultados obtidos no laboratório do prof W.G.Mook. O valor

médio do OX é -19,1%o e seu desvio padråo estimado é 0,170o. Para NOX, os valores

conespondentes såo -17,6 e 0,1%0.

Figura 2:10: Histogramas para valores das diferenças entre - ô13C para o padräo NBS

velho € novo de dataçäo para radiocarbono. O valor médio de - 
^ 

ö13C é 1,4gloo e seu

desvio padråo estirnado é 0,05%0.

As conclusöes foram as seguintes:

s Nåo houve diferenças estatist¡camente significantes entre as razöes medidas

usando amostra I e M do novo padräo (SRM a990C); o padråo é homogèneo;

o 0 rnonitoramento de valores ä13C para ÇorreçÕes, devido ao fracior¡amento

isotópieo, ãpesar do número reduzido de laboratórios, näo forneceu uma distribuiçåo

normal nern para o padrão novo (ð13C = -17,6 * 0,'!%o) nem para o padräo velho (ôr3C =

-19,1 * 0,1%o), sugerindo um forte indício de erro sistemático; porém, a diferença nos

pares de valores ð13C de laboratórios individuais apresentaram urna distnibuiçåo

razoavelmente norrnal (1,49 t 0,05700), sugerindo indícios de tendência sistemática;

o ,A diferença entre médias ponderadas e nåo ponderadas de 0,10% (1,2881 e

1,2893) e os resultados finais de cada laboratór¡o representaram unna série excelente

de dados; os resultados entre laboratórios såo homogêneos;

" O valor de eonsenso (10u. Conf, lnternacional de Dataçåo por Radiocarbono,

1979) foi: Âocr 0,7459 A¡e¡ = 0,95 Ae¡ ond€, por convençåo, o padräo novo deve ser

normalizado para 613C = -25c1ø e o padråo velho para ôr3Ç = -19%r.

11.4.4" Gorneçöes de fracionarnento por õr3Ç e prepanaÇåo quínnica

Algumas correçÕes devem ser efetuada$ devido ao fato de existirem certas
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veriações entre o valor da ativ¡dacle clo padråo eseolhido e da madeira modenna de
referêneia, bem como do padräo antigo ($RM 4990) e recente (sRM 4990c), que

podem ser indiretamente observadas a partir do valor ô13C. Ëssas diferenças result¡arn

de oscilaçöes de ordem natural (o isótopo de 14c é incorporado em materiais diferentes
por vias diversas, sofrendo diferentes graus de fracionamento relativo ao t2c¡, ou de
ordem instrumental, em que o conteúdo de lac numa mesma amostra pode variar de
análise para análise e de laboratório para laboratório, devido a reaçöes qufmicas

incompletas, variaçöes no limiar de voltagem do patamar (contador proporcional), de

rnedidas de P e T, determinaçóes ôr3c (espectrômetro de massa) ete. como o grau de
fracionamento do rae pode ser estinrado a partir do valor ö13c, que é a diferença
milesimal das raeöes 13c/12c 

<Ja âmostra ern relaçåo ao padrão pDB, todos os valores
de atividades obtidos tanto na amostra quanto no padrão de toc devem ser
normalizados para um valor ô13e de eonsenso.

11.4.4.1. Normalizaçåo para o ácido oxálico padrão

Antes de efetuar a normalizaçäo de forma adequada é essencial que o processo

de oxidaçåo seja o mais completo possível. para conseguir uma oxidação completa do
ácido oxálico à dióxido de carbono, é necessário um oxidante forte eomo o
permanganato de potássio em ácido sulfúrico. A reaçåo completa é dada abaixo:

5(COOI-|)22H2O + zKMnO¿ + 3HzSO¿ Ð roOOz + zMnSO¿ + KzSO¿ + IBHaO

Fon ser uma reaçäo redox de cinética lenta, ela costuma apresentar um
fraeionamento apreciável no co2 gerado e em diferentes intensidades, dependenclc)

das concliçÕes experimentais. craig (1954 e 1961) mostrou que amostras de Çop
preparadas a partir do ácido oxálico tinham valores de ô13c de -19,3%o (cornbustão

seca) e -'19,6%'0 (combustão rimida) relativa ao padräo pDB.

o valor de -19,0%o foi mais tarde aceito informalmente e a atividacle de toda a
série de co2, preparado a parlir desse ácido oxálico (sRful4ggo), passou a ser

corrigida com base no valor de ô13c medido por este laboratório. Ësta correção assume
que o fracionamento é uma função de diferença na massa, ou seja, de que o laC é
enriquecido ou empobrecido cerca de duas vezes mais que o t3c relativo a<¡ 12c. uma
expressåo apropriada para a normalizaçåcl, assumindo ô13c = -19i60 no NBS sRM
4990 é:



OX ê Aox(-19) - Aox [ 1 - 2 (19 +õ13eox) / 1000] dprn/g

ou

oX = Aox(-19) = Aox 0,9812/ (1 + ôr3cox / 1000)2 dpm/g

onde:

öt3G é a razåo isotópica do áeido oxálico em relaçäo ao padråo pÞB

Aox é a atividade medida do ácido oxálico NBS SRM 49S0.

11.4.1.2, Normalização para a rnadoira de referôncia

A madeira de uma árvore foi escolhida como o material para fomecer o melhor
valor de refcrência para 1oc contemporâneo, por estar dispersa em diversas regiÕes do
globo, em grande quantidade e variedade, e participar ativa e longamente - como
rnatér¡ä viva - da parte mével e em equillbrio estacionánis do reservatório de carbono.

A correçåo para o valor da madeira no caso do ácido oxálico padråo NBs sRM
4990C é dada como:

NOX (-25) =,4¡¿oxG25) = A¡¡ox [ 1 - A (25 +ôl3Cruox) / 100CI1 (4.10)

ou

NOX (-25) = Ar{oxGzs) = Ar¡ox 0,9752/ ('N + ô13e¡,¡ox / 1000)2 (2.11)

onde:

A¡6¡ é a atividade medida do ácido oxálico NBS SRM 4gg0C.

(2.8)

(2.e)
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como pode ser observado a seguir, <¡ valor do fracionamento isotópieo (ôrsc * -

25oso) para a madeira apresenta-se muito distante do zero na escala pDB - ideal para

carbonatos marinhos. Na atmosfera o ôr3c para co2 é -6,8%0, em amhientes aquosos,

conchas marinhas variam habitualmente de -zyoo å +3%0, enquanto as conchas
contineRta¡s apresentarn dispersäo muito maior, refletindo a complexidade da história

do carbono nas águas continentais. Em vegetais marinhos submersos o ô13c varia de -
8960 à -30960 e em vegetais de água doce, de -B%o à -24%Ð. Entretanto, em ambientes
terrestres, plantas costumam apresentar ô13c centrado ao redor de dois valores
(wickman, 1952) -27% e -14%0, que correspondem aos dois principais proeessos de
fotosslntese por assimilaçäo do eOz atmosférieo. Estes såo os eiclos ditos de Calvin-
Benson e Hatch-slack, respeetivamente, chamados também de eielo c-3 e ciclo c-4
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(Bender, 1971).

Na ratitude norte, o process' de carvin-Benson é predominante. Mas na Áfr¡ea ena Amériea do sur por exempro, com numerosas prantas, a maioria gramfneas comocana de açúear, sorgo, mirho e uma grande parte de ciperaceos, a assimiração do cozsegue o proc@sso de Hateh_Slaek.

Existem ainda prantas do tipo cAM (metaborismo do ácido crassuracaano) que
fixam o 0oz atmosférieo å noite pera via c4 e o restituem durante o dia pera vía c_3.
Ëras têm um ôr3c médio de -17g60. såo essenciarmente constitufdas por ptantas
gordurosas e algumas plantas tropicais.

para uma amostra qualquer, A9N(_2S), a normalizaçåo para o valor _257oo, deveser feita da mesma forma que utilizada para o padråo. A idade por radiocarbono daamostra é, finarmente, carcurada a partir desta atividade corrigida para o frac¡onamento
e de uma atividåde inicial igual à 0,9S OX ou 0,2549 NOX.

conforme a 11u conferência rnternacionar de Dataçäo por Radiocarbono (1gg2),
seattre, deve-se usar 'r,2g33 para a razäoentre as atividades do padråo novo e antigo
e o varor 0'745g vezes a atividade especffica do novo padräo, quando normarizado (por
eonvenção) para o varor ô13c de -25 %o como sendo íguar a 0,g5 vezes a atividede
espeelfiea do padräo antigo, guando normalizado para o valor ðr3c de -19g6, conforme
sintetizado na tabela 1.6 abaixo.

ïabera 2.6: Ajustes efett¡ados para normarizaçåo ðr3Ç dos padröes sRfr,t 4gg0c
e SRM 4990.

!1.5 T¡pos de eomtedor

vrqrooa com normallzação ErrG roal
=1,2933 * O,O0O4 7¡lns ^^,^ ^.

As parficuras p' emitidas pera desintegraçåo do 1ac podem ser facirmente
detectadas através de inshurnentos simpres, conhecidos corno contadores de radiaçåo,

(NBS novo ôr3C = -17.896"t
(NBS antloo ¡tsc = -rô a".-
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Nos primeiros contadores, eonhecidos simpresmente eomo Ge¡g6r, o eaúono
sólido da amostra constitula uma pelfcula nas paredes internas dos tubos preenehidos
com gases'mortos' (i.e. sem lac e outros radionuclldeos) adequados como metano ou
etileno que serviam como gases de contagem. As emissões ß- resultavam em
ionizações, provocando pequenos pursos no anodo do tubo, que eram acusados peros
sistemas contadores. Devido à auto-absorçåo, sua eficiência era muito baixa. A
efioiência foi substancialmente aumentada, quando se passou a utilizar detetores
aperfeiçoados, como Geiger-Müller ou proporcional, em que os gases eram preparados
a partir do próprio material a ser analisado.

As emissöes p'podem ser detectadas também com bastante eficiência em me¡o
liquido. Constituem os contadores de cintilação lfquida.

o maior avanço verificado na dataçåo radiocarbônica ocorreu nos últimos ro
anos, ao se medir diretamente o conteúdo de lac ainda remânese€nte, e nåo
indiretamente as emissöes p' com contadores, através do acelerador de fons acoplado
a um sistema de especrrometria de massas de arta resorução, conhecido
abreviadamente como MAS ou TAMS.

o método consistia em reduzir o gás carbônico de combustão da amostra em
carbono. A reaçåo química é a seguinte:

2Mg+CO2à2MgO+C
Após a recuperaçåo, o carbono era esparhado com um sorvente sobre a parede

interna de um cilindro que deslizava para o interior do tubo contador. como gás de
preenchimento utilizava-se uma mistura de etileno e argônio. A superffcie de emissåo
era grande: da ordem de 400 cm2. por não poder obter depósitos finos, homogêneos e
reprodutlveis como seria o desejado, camadas espessas da ordem de 20 mg/cm2
causavam auto absorçäo dos B' em¡tidos, ou seja, a maior parte das radiaçöes atingiam
a parede ou eram absorvidos pera própria camada, uma parficula p- gue não fosse
absorvida causaria ionizaçåo no interior do tubo Geiger, fo¡mando pares de fons. os
elétrons dirigindo ao eletrodo central (anodo) promoveria uma queda repentina 

^v 
na

vollagem aplicada ou um pulso que seria acusado por um circuito contador, o
rendimento de detecção era de apenas S,4% (Libby, 1952).

ll.5.l eontador Geigcr do earbono sélido
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outro ineonveniente, arém da comprexidade da preparaçåo, era a de requeref

grandes quantidades de amostras. cerca de g g de c eram espalhados nas paredes do
cilindro. Além do mais, por causa de sua estrutura, o depósito apresentava uma grande
superflcie de contato, facilmente contaminável, em particular pelo radônio atmosférico.
Mesmo assim, estes tipos de contadores foram usados por mais de 5 anos.

11.5.2 Gontador proporcional

As emissðes p', no caso, såo provenientes do próprio gás de contagem,
encerrado em cilindros ou cåmaras conhecidas como proporcionais, cujos volumes
variam desde argumas dezenas de miririhos até ritros. A exempro dos tubos Geiger,
consta de um eletrodo central (anodo) em que deve ser aplicada uma tensäo contínua
positiva e adequada em reração ao cirindro condutor, a quar é estaberecida em funçåo
da resposta às radiações p ou, mais precisamente, do patamar.

ïodos os detetores de radiaçåo utirizam o fenômeno de ionização direta e
indireta. Quando ocorre uma desintegração p'ou uma radiação ionizante passa através
do contador, o gás é ionizado e os pares de rons formados sáo corerados em cada um
dos eletrodos, dando origem a uma carga e. A passagem da parfieura dá origem a um
pulso Âv que será dependente da earga e gerada e da capacitåncia c do sistema, em
relaçåo à Terra. Na figura z.1l podemos ver a curva caracterfstica de uma cåmara
submetida a uma rad¡ação ionizante constante para d¡ferentes tensöes anódicas.

Figura.2.11: Desenho esquemático de uma'cåmara detetora de radiaçåo e
reg¡ões de funcionamento em funçäo da tensão anódica aplicada. A região 2 é a de
operaçäo das cåmaras de ionizaçäo em gue os números de pares de fons produzidos é
proporcional à energia das partfculas ionizantes. Esta caracterfstica permite medida de



35

energia das partícuras primárias. A regiáo 5, um outro patamar, corresponde à regiåo
de funcionamento dos contadores Geiger-Mu[er em que a ampritude dos pulsos já nåo
depende da ionização primária como acontece nos contadores proporcionais.

A regiåo onde o contador funciona é caracterizada pero fato de a contagem
específica (pursos detectados) ser aparentemente constante com a tensão apr¡cada
(regiåo do prateau ou patamar). Na rearidade, nesse intervaro de tensão, conhecida
pelo nome de " regiåo proporcionaf' , aumentando-se a diferença de potencial entre os
eretrodos aumenta-se rinearmente a corrente (carga). rsto é caracterizado pero fato deque os íons negativos (erétrons) produzidos pera passagem da partcura adquirem, em
um caminho rivre médio, energia suficiente para ionizar átomos por corisão (ionização
por corisão) e o processo de aumento de carga é murtiplicativo. pode_se demonstrar
que o fator de ampliaçåo depende da geometria do contador (isto é, da distribuiçäo do
campo erétrico), da tensão apricada e da natureza e da pressâo do gás utirizado.

Um bom contador apresenta um patamar extenso, maior que 100V e uma
pequena incrinaçåo da ordem de 30/or100y. Deve-se tomar a precaução de nåo erevar a
tensäo apricada arém dessa região, pois uma partícura ionizante pode provocar um
descarga ininterrupta diminuindo a vida útil do contador.

Existem pero menos três tipos de gases adequados para preenchimento das
câmaras proporcionais. o carbono pode ser convertido em metano (cHa), acetireno
(C2Hj ou dióxido de carbono (CO2). O COz é o mais correntemente utilizado por ser de
fácir preparo e face a uma ampra faixa de funcionamento na região proporcionar, desde
que seja isento de impurezas eletronegativas.

o metano (cH¿), assim como o acetireno (c2H2) não necessitam purif¡caçäo tåo
elaborada quanto o coz. Eres têm a vantagem de conduzir a uma tensão de
funcionamento do contador que é menor. Arém disso, o acetireno contém 2 átomos de
carbono por morécura fornecendo o dobro da taxa de contagem para um mesmo
volume de metano e gás carbônico. Mas, sua preparação é mais laboriosa e arriscada
que à do coz. os procedimentos correntemente utilizados säo os seguintes:

Obtém-se o CH¿ sob catalisador de rutênio â 4l5o} apadír de COz e Hz.
CO2+4H:àCH¿+2HzO
usando-se um trap para água, a reaçäo se processa para a direita, sendo o

excesso de Hz fixado sobre carvão ativado (Fairhall et al., 1g61).
A sfntese de acetireno é efetuada a partir de co2 com excesso de rftio a 6000c,
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segundo a reação:

2COr+8L¡ à2C+4LizO
2C+2Li )LizC2
isto é:

2 Co2 + 10 Li à Li2C2 + 4 ¡¡rg
Apés a adiçäo de água, a cz*z é riberado. A preparaçáo é descrita com detarhes

em Barker (1953) e Suess (1954b).

No caso do CO2, o gás de preenchimento é obtido diretamente após acombustão' mas' por ser usado num contador proporcionar, o mesmo deve sercuidadosamente purificado para eriminar impurezas eretronegativas, como harogênios,
óxidos de azoto e de enxofre e vapor d'água. Estas impurezas no gás, mesmo emconcentrações da ordem de ppm, capturam os elétrons para formar fons negativos nomomento da ionização. o impurso erétrico produzido, sendo reduz¡do em ampritude
pera perda de erétrons, pode näo ser mais detectado ou não ser mais distinguido dos
impulsos do ruído de fundo do amplificador.

l!.5.3 Co¡¡tador de eintilaçåo líquida

o método consiste em transformar o co2 proveniente da amostra em umcomposto orgånico ríquido, o benzeno (Tamers, 1965). o metanor, o torueno e oparardeído foram sucessivamente utirizados mas sem grande sucesso por causa dedificurdades associadas à preparação. o surgimento no comércio de um catarisador
que permitia efetuar, com bom rendimento, a trimerizaçâo do acetireno e sua conversão
em benzeno tornou-se um dos fatores determinantes por esta preferência (Tamers,
1975).

o benzeno, c6H6, apresenta como vantagem 6 átomos de carbono por morécura,
todos provenientes da amostra a ser datada, e é um excelente .ofu*" O"r" "contagem por cintilação llquida.
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Adicionado de um soruto cintirador, o butyr pDB, o benzeno é introduzido num
recipiente em quartzo (ou vidro sem potássio ou, ainda, em teflon). o princípio do
método de cintilação llquida aparece ilustrado na figura 2.12 abaixo:

Anallôador de altura ds pulsos e lrâsco de amostra

A energia dissipada no sorvente por uma partfcura ionizante, quando era
atravessa o cintirador, é transmitida ao soruto. o soruto restitui esta energia sob a forma
de fótons. Esta ruz emitida pero cintirador é acusada simurtaneamente por doís
fotômetros e é transformada em impurso erétrico. os impursos não simurtâneos ou
coincidentes nâo são registrados pelos circu¡tos contadores. Entre os mesmos
podemos citar a radiação ambientar, bem como os impursos provenientes da emissão
térmica dos fotocatodos emitidos ao acaso, que são também eriminados pero circuito
de coincidência. Desta maneira, sistemas de cintiraçáo [quida para determinaçðes
radiocarbônicas säo mantidas em ambientes refrigerados para diminuiçäo do rufdo
térmico.

os vorumes de benzeno s¡ntetizado são gerarmente de l a 3 cm3, o que
corresponde a uma quantidade de 0,g g a 2,7 g de carbono. Existem, contudo,
equipamentos e técnicas apropriadas de contagem que envorvem recipientes de tefron

Figura2.l2: Sistema contador por cintilação líquida
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onde a quant¡dade de benzeno pode ser menor, até a ordem de 0,3 mL, eguivarendo
apenas a 250 mg de carbono (Wagian et al., 1994).

o método de cintilaçäo llquida tem sido preferencialmente escolhido pelos novoslaboratórios' pois dispöe de equipamentos semi-automáricos acessrveis
comerciarmente e de fácir utirizaçäo, apfesentando uma eficiéncia de detecção da
ordem de g0o/o.

11.5.4 Contadores do tipo aeeloração (AMS)

um grande sarto de quaridade nas determinaçÕes de lac foi propiciado com oadvento do sistema de contagem dos fons de carbono, utirizando-se acereradores
convencionais de parücuras, acoprado a espectrÖmetros de massa de arta fesoruçåo,
em montagem tandem (série). Esta nova técnica, iniciada já na década passada, nâo
mede o ritmo de em¡ssões ß', mas determina a proporção de átomos de rac, 

ainda
remanescente, rerativa a r3c e 12c, através de espectrometria de massas <re arta
resoruçäo. Çonforme um modero irustrado na figura 2.13, a metodorogia envorve
neeessariamente um acelerador de partfculas, que no caso consiste em um acelerador
do tipo conhecido como Cockroft_Walton.

D€lloLr
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Figura 2'13: Desenho esquemático de um acererador rinear (coekroft-warton)
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para carbono aeoprado a um sistema de espectrometria em série de arta resoruçåo ((:f.
Duplessy, 1990).

o carbono, por ter um arto varor de potenciar de ionizaçåo (>gev), näo é
analisável por técnica de ionizaçäo térmica e, tampouco, por impacto eletrðnico, em
que se poderia usar co2, por exempro, ante inúmeras interferências isobáricas que
aparecem nas massas 46 0u 49. No exempro irustrado, fons negativos de carbono
formados por impacto de rons de es* sobre um arvo grafitado do próprio materiar de
¡nteresse såo aeererados em direçåo ao primeiro espectrômetro de setor magnético,
após passar por um fìrtro iônico (rente de Ëinzer). Este primeiro espectrômetro separa
apenas os fons de interesse, ou seja, aqueres correspondentes ao do carbono e
inevitáveis isóbaros, para serem acererados a 3 MeV, primeiramente como íons
negativos e, numa outra fase, como lons positivos com carga tripra. As razöes 13c/12c

såo obtidas de forma clássica, ou seja, utirizando um sistema de duplo coletor Faraday
após separação por um firtro quadruporar e especrrômetro de setor magnético
convencionar. A intensidade devida a 1ac3*, separada de isóbaros interferentes por uma
comb¡nação constitufda de 2 espectrômetros, um convencionar de setor magnétieo e
outro de momento de quadruporo, é finarmente medida pera técnica de eontagem de
fons, Em um materiar moderno, o número de ions de i4c3+ chega a ser de um pouco
mais que uma dezena por segundo, mas totarmente rivre de interferências isobáricas
como devidas 

" 
r'r¡3+ e outros compostos associados com o préprio carbono. rsto

justifica o uso de espectrômetros em série ou tandem (TAMS).
Evidentemente existem equipamentos com outras configurações, tanto na

espectrometria como na acereraçåo iönica. såo equipamentos custosos, assim como
as anárises efetuadas com esta técnica, que custam em gerar o dobro, ou mais, quando
comparado com os custos por determinagöes convencionais. A virtude maior desta
técnica repousa nas menores quantidades requeridas do materiar. Dependendo da
pureza do materiar' säo necessárias quantidades desde 50 microgramas a 5
mirigramas (Hedges, 1gg1; wirson & Donahue,lgg2). É um engano, no entanto, pensar
que os enos seriam menores e o arcance seria maior que .100.000 anos, como se
cog¡tou no infcio. Mas, não resta dúvida quanto ao enorme aperfeiçoamento quanto à
acuracidade nas determinaçÕes em materiais horoeênicos como é demonstrado, por
exemplo, por Kirian et al. (i995). No entanto, é bem sabido que, quanto menor a
quantidade de materiar manipurado, maiores såo as chances de erros por



40

contaminação. Assim, erros para amostras antigas nåo podem ser atribufdos
totarmenre ao ruÍdo de fundo, assim como o arcance ou o rimite da metodologia
radiocarbônica utirizando AMS. As fontes mais importantes de erros, gue
comentafemos mais adiante, são: contaminações com carbono moderno na própria
amostra, efeito memória e eontaminações associadas à fonte iônica (supofte do
materiar arvo ou sistema de introdução de amostra) ou durante a redução do co2 para
graf¡te, em que pode envorver ferro metárico ou purverizado ou zinco, dependendo do
procedimento adotado (srota et ar.,lgg7; Kitagawa et ar.,1gg3). É de se esperar que
estes fatores aumentem exponenciarmente o erro com a idade da amostra.
Evidentemente, isto é várido também para as determinaçÕes convencionais em que o
alcance é menor.

Em que pesem as vantagens, anárises por AMS, apesar de um custo maior,
devem ser utilizadas em situaçöes em gue há pouca disponibilidade de amostra, eomo
ocorre no caso de foraminrferos bentônicos, estudo seretivo em materiais heterogêneos
de sedimentos e soros separados manuar ou quimicamente (e.g. pessenda et ar.,lggg),
colagênio de dentina (e.g. Hedges et al.,19g6), COz dissolvido em geleiras, carbono
inorgånico totar dissolvido (TDrc) em certas águas subterråneas, póren (Mensing e
Southon,1999) etc.

ll.6 Validade da metodologia e dos rosultados obtídos

Desde a proposta do método apresentada por w F. Libby em 1g4g, mirhares de
amostras foram datadas e suas idades publicadas, em sua maioria, no Radiocañon.
Grande parte fornece uma estimativa coerente e precisa para a idade dos eventos ou
do matefiar, mas argumas costumam apresentar resurtados discrepantes. Existem
várias razöes para explicá_las:

r' o conteúdo determinado de radiocarbono nåo corresponde ao conteúdo da
amostra analisada por erros de laboratório;

2. a amostra não representa o evento a ser datado;
3. a amostre sofreu contaminação antes ou logo após a sua coleta;
¿ a constância suposta no conreúdo iniciar de roc não é correta no caso, ou

esse varor nåo pôde ser estimado com precisåo desejada, pois o sistema não se
manteve sempre em equirfbrio estacionário entre produção e decaimento radioativo

Entre os erros crassificáveis como raboratoríais existe o que pode ser atribufdo
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eos equipamentos utilizados em que se deve incluir as câmaras ou outros sistemas de
detecçåo dos impursos. As cåmaras ou tubos, sejam Geiger ou proporciona¡s, ass¡m
como válvulas fotomultiplicadoras utilizadas nos contadores de cintilação lfquida,
devem apresentar voltagens adequadas de operaçåo. As unidades eletrônicas
contadoras devem ser confiáveis e capazes de discriminar os pursos segundo energ¡a
original da particula emitida.

11,6,1 Erros assoeiados a contadores

Existem basicamente três tipos de raboratórios para datação por radiocarbono.
os laboratórios de rotina, que medem a radioatividade devida a rac através de
conladores gasosos ou de cintilaçäo lfquida, os laboratórios AMS (Accelera tor Mass
spectrcmetry), que medem a proporção de átomos 14c diretamente por espectrometria
de massas, e os raboratórios de alta precisão, que usam métodos de contagem por
cintilaçäo ou a gás, similares aos raboratórios de rotina, mas efetuam as medidas com
uma exatidåo muito maior e são vortados principarmente para estudos de car¡braçäo do
método do radiocarbono (pilcher,1991).

Erros nas medidas de atividades såo possfveis, mas muito raras. para se
defender contra erros de raboratórios, recomenda-se o envio de amostras em
quantidade suficiente para análises em duplicata. Arém de anárises em dupricata, todo
laboratório testa constantemente as tensões de operação das câmaras e os sistemas
conladores e adota sistemas de checagem eletrônica e cruzada.

ll.6.l.l Checagens eletrônicas: janela ót¡me de contagem, backgrøund
(Bg), figura de rnérito e eficiôncia

Todos os sistemas contadores de pursos têm testes internos que permitem aferir
o estado de funcionamento. Em gerar usam a própria freq(iência da rede de
alimentação, i.e., 50 ou 60 c/s, correspondendo a 2.s00 ou 3.600 cpm. Na prática esta
aferiçäo tem um varor rimitado, pois a freqüência dos impursos devidos a rac ou 3H são
muito menores do que isto e, arém do mais, o tamanho ou energia dos pursos é
variável.

o tamanho do purso de safda da fotomurtipricadora é proporcionar à energia das
partlcur4s p-, porém sempre existem perdas de energia das partfcuras, entre sua
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em¡ssão e detecção, devidas às caracterrsticas dos circuitos eretrônicos assocíados, àgeometria da amostra, à efrciêneia quåntica das fotomurtipricadoras ou a outrosinterferentes que produzem um desrocamento espectrar em direção a energias
menores. Êste fato artera a contagem de amostras porque o espectro do radionucrfdeo
que iniciarmente se encontfava numa determinada faixa de energia ou janera decontagem, ao ser desrocado para energias menofes, deixa de ser detectado
inteiramente nessa janera, diminuindo a eficiência de contagem, que é definida como afração de partfculas emitidas pela amosha que produzem um pulso mensurável no
detetor.

Arém disso, o contador não reg¡stra somente eventos oriundos da amostra
radioativa, mas uma parte dos eventos registrados é resultado de causas diversas,porém rerativamente constantes, denominadas " rurdos ou radiaçäo de fundo,, que
incluem osciraçÕes das radiaçÕes cósmicas, instabiridades na rede erétrica, rufdos no
equipamento eletrÔnico, presença de impurezas radioativas em partes do sistema decontagem etc' A técnica utirizada para eriminar em parte os ,,rufdos, é corocaf ocontador num " castero de chumbo' e medir background (Bg) em uma amostra isenta de
'ac, subtraindo esse varor da atividade bruta medida na amostra de interesse.

A obtençåo de contagens especrficas para emissões Ê- do r¡c imprica nadetenninaçáo iniciar da janera idear de trabarho. euanto mais rarga for a janera deeontagem num contador, maior será a eficiéncia de contagem de uma amostra, porém
maior será a contagem devida à radiação de fundo. A merhor condição gue satisfaz oscritérios de maior eficiência e de menor contagem de fundo possrver é dado pera figura
de mérito (Potach, 1974).

rM =É
Bg

sendo:

Bg = background (cpm)

E = eficiência de contagem

E = . Atividade obtida .._ eem_cpm / gC)
Atividade do padräo NBS (1424 dËñ7õ e.1s)

ll.6.l.l.i timite do detocção e idade máxlma

o rimite de detecção para muitos raboratórios é cerca de 40.000 anos. Este rimite

(2.12)
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é determinado pera radiação de fundo ou backgrcund detectado pero contador e
depende do projeto (montagem, instaraçåo) e rocarização do instrumento. Laboratórios
situados no subsolo são mais protegidos dos raios cósmicos e costumam ter
backgrounds menores. Mas, na maioria dos casos, a rimitaçåo rear na dataçáo de
amostras, arém de 30 ka, é devida à contaminaçåo que pode ocorrer tanto no campo
quanto no laboratório.

Laboratórios AMS têm capaeidade teórica de datar até 65 ka, mas também
apresentam probremas de background reracionados ao design (prqeto) do sístema
instrumental adotado (Scott et al., 1991).

Sendo Cs a taxa de contagem líquida de uma amostra, definida como:

onde,

Cs.a = taxa de contagem bruta da amostra (cpm);
Cs = taxa de contagem da radiação de fundo ou backgound(cpm); e
E = eficiência do contador.

o erro estatístico associado à iaxa de contagem ríquida deverá ser:

Ce=(Cs+s-CB)/E

ocs *(oc"."'2+oc"2)1/2 = ( NsÆs + Nerfs )t/2
hl = número de contagens

T = tempo de contagem (minutos)

A merhor condiçâo para obter resurtados precisos será obtida quando a taxa de
contagem líquida, cs, for muito maior que o erro associado ao da contagem, ûcs, orr
seja, Cs >> ocs,

(Cs*e - Cs)
------- >> 1

(NdTs + Neffa )r/2
Para otimizar esta relação é necessário diminuir NB e aumentar T tanto quanto

possfver' Quando a diferença entre as duas taxas de contagem for da ordem de
grandeza do erro estatístico, estaberece-se o rimite máximo para a contagem rear de
uma amostra. Normalmente considera-se esse limite de detecçåo como 2oçs. O limite
de detecção ou a taxa de contagem específica mfnima para o nfver de confiança 9s%,
guando T5 

= 
Ts, é dado pela relação:

Cs'¡n < I 2(2NslT)1t2
E

(2.14)

(2.15)



portanto,

tr¿r = 8033 lrì 0.95 Aox (cpm¡sc)

Cs¡¡¡ / m6

tm¿' = 8033 ln 13.13
A¡¡¡¡ (dpm/gC)

Embora o limite de detecçáo possa ser merhorado, aumentando-se o tempo de
contagem, na prát¡ca, quando se trabarha com atividades tão reduzidas, o r¡sco de
contaminação da amostra aumenta, especialmente com CO2 atmosfér¡co, e os
resultados obtidos podem ser questionáve¡s.

11.6.J.2 Checagens ínternas, estab¡lidade e rep¡odut¡b¡l¡dado

A confiabilidade dos resultado$ pode ser resumida em dois itens:
1'os membros da série de medidas devem estar consistentemente relac¡onados

entre si, e

Z-os resurtados da série clevem estar reracionados com os de outros
laboratórios.

Para que o resurtado obtido em uma determinada amostra seja reprodutfver no
raboratério e, também, comparáver com o de outros râboratórios, são necessárias
med¡das regurares em um padrão primário ou secundário e concordantes entre s¡.

A estabiridade do contador é checada protando-se a taxa de contagem média da
fad¡açåo de fundo ou "rufdo' contra o tempo e observando-se a existência, ou não, de
variaçÕes bruscas e, ainda, se os pontos ao redor do varor médio apresentam uma
distribuiçáo normal.

A estabiridade da eficiência do contador deve ser checada observando-se ao
longo do tempo a taxa de contagem média no padrão moderno ou em uma amostra
(sub-padrão) com uma taxa de contagem suficientemente elevada - entre 2 a 4 vezes a
atividade do pa{rão Ao" - para obter medidas precisas da eficiência.

Na reprodutibiridade geral do sistema deve-se incruir o processamento químico
das amostras ou seja, verificar se os procedimentos utirizados näo eståo introduzindo
efeitos variáveis de fracionamento, o que pode ser aferido através de determinaçÕes de
razôes r3c/12c, mais tradicionarmente conhecidos como medidas de ôr3c roo. para
tanto, é recomendáver escorher um materiar, rerativamente moderno, homogêneo,

(2.16)

(2.17)

44



45

disponfvel em grande guantidade e de fácir processarnento, como subpadråo e efetuâr
regularmente essas medidas.

11.6.1.3 Checagons cruzadas

QuestÕes de confiabiridade e reprodutibiridade, exatidåo e precisão dos dados1ac adquiridos rotineiramente säo de grande importåncia, não só para os raboratórios
.mas também para os usuários. A avariaçäo para tais questöes tem sido verificada nos
últimos anos, através de intercaribraçÕes e checagens cruzadas internacionais de
padrÞes. Explicações paÍa os termos de comparaçåo e avaliaçäo são fomecidas por
Pilcher (1991) e resumidas a seguir.

11.6.1.9.1 precisão das medidas

A precisão das medidas depende, no caso de laboratórios de contagem de
radioatividade, do número totar de decaimentos radioativos observados para o rac. A
estafistica de poisson para o decaimento radioativo diz que o desvio padråo é
aproximadamente a raiz quadrada do número de contagens. portanto, quanto maior a
amostra ou maior o tempo de contagem, maior será N (número de contagens) e maior
a precisão, conforme pode ser evidenciada na tabela 2,2 abaixo

Tabela 2.7: Relagão entre no.de pulsos detectados e erro da contagem

Porém, ante a impossibiridade de se aumentar indefinidamente o tempo de
contagem nos raboratórios ou o tamanho da amostra coretada, o rimite rear para a
idade obtida pero raboratório vem sempre indicado, por convenção, como J 1 desvio
padråo (1o) o que signiflca uma probabilidade de 35% de que a idade real esteja fora
do rimite fornecido. Entretanto, para anarisar os resurtados é preferfver ampriar o rimite
paÊ t 2 desvios padräo (2o) diminuindo-se para so/o a probabilidade da idade real
estar fora do rimite indicado (ou, aumentando-se o nrver de confiança para 9s%).

N(contagens)

100

10.000

1.000.000

f dP (= ¡ttz¡

r10
+ 100

ù1000

e¡¡oo/o

10,00/o

1 ,00/o

01%



Mesmo assim, isto näo garante que a idade real esteja dentro desta faixa.

11.6.1.3.2 Exatidão

Ëxatidáo na datação por radiocarbono é um assunto ma¡s eomprexo que a
precisåo, pois envorve um processo extenso onde mu¡tas partes diferentes podem
influl-la. os pesquisadores em radiocarbono tendem a subestimar os erros padröes nas
suas determinaçöes (scott et ar., 1gg0). os erros na idade baseados somente nas
contagens acumuradas e na estaflstica de poisson säo somente rimites inferiores. um
fator murtipricador K para erro (definido como erro padråo prováver/erro padräo
determinado) deve ser aplicado (Stuiver, 19g2).

Para a exatidão existem duas medidas rerevantes para os raboratórios de
radiocarbono;

a- reprodutibiridade (erro interno) que mede a diferença entre medidas
obtidas no laboratório em amostras idênticas, e

b- tendência sistemática - bias - (erro externo) que mede a diferença entre
medidas obtidas no raboratório, em relação a uma medida ,,correta,, 

conhecida através
de outros meios.

um raboratório pode apresentar medidas com grande precisão, porém fornecer
sempre uma idade inexata; um outro pode apresentar medidas com pou*¡ precísão,
porém uma idade mais exata.

um primeiro teste de reprodutibilidade e tendência sistemática _ óias - entre
laboratérios de radiocarbono foi feito em 1982. os resurtados nåo foram satisfatórios e,
entre 19gg e lggg foi efetuada uma checagem cruzada interraboratoriar mais comprexa
(scott et ar., 199r). Entretanto, como mostra a tabora 2.g abaixo,os resurtados obtidos
indicaram pouca melhoria global.

46

festes

1982

Tabela 2.8: Resultados dos testes pAra reprodut¡bilidade e tendência sistemática
(bias) entre laboratórios.

Estudos recentes sugerem que laboratérios AMS apresentam, em geral,

1989

Reprodutibilidade
lmostras em d¡lnlinafa

lmuitos) 400anos

Bias (anos)

várias centenas
200 anos

fator multiplicadõi-
Q¡B. tomoctdo X d.O. omvávet

pelo menos 2,5
2a2.5
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resultados cujos erros bias são menores clo que 100 anos, corn fator multiplicador de
eno igual ou menor a 2. Þe todos os raboratóricls, aqueres que utirizam cintirador ríquido
apresentam ma¡or erro bras. Este situa-se ac¡ma de 250 anos com fatores
multipl¡cadores de erros, acima de 4. Todas estas medidas foram obtidas em
universidades reputadas ou laboratórios governamentais.

Existem pero menos s raboratórios de arta precisão no mundo. Entre os mesmos
incluem-se os raboratórios pioneiros de $eatfle e Berfast, aos quais juntaram
posteriormente os de Groningen, Heiderberg e pretéria, todos eres envorvidos no
trabalho de caribração. Tipicamente, estes raboratórios têm um bias de cerca de 20
anos e uma reprodutibilidade de cerca de :t 10 anos. A precisäo cotada em cada idade
é usualmente menor do que * 20 e muitas vezes menores do que + 12 anos. O fator de
multiplicaçåo de erro, no caso, deve ser de cerca de 1,2 ou menos.

A utilizaçåo do fator murtipricador para o erro nas anárises de resurtados é
exemplificada na tabela Z.g abaixo:

fator
mr rllin
2.5
1.2

erro fornecido
ldnì

Tabela 2,9: Fator multiplicador e erro provável nas análises

É importante ressartar que a exatidåo e a ausência de blas nos raboratórios de
alta precisåo podem ser obtidas em outros laboratórios.

11.6.1.4 ealibraçåo por dondnocronologia

1000 r 50
1000 r 15

erro prováve
(do x fator)

o desenvorvimento de raboratérios de arta precisão veio em resposta à
necessidade de uma merhoria muito grande na exatidäo requerida por aqueres
laboratórios envolvidos nas dataçÕes pelo método radiocarbônico.

ldades lac fornecidas peros raboratórios náo såo referidas a um carendário
gregoriano, por exemplo, Ëlas sâo baseadas na premissa de que o radiocarbono na
atmosfera permaneceu constante no passado. Enhetanto, estudos ma¡s detarhados
permitiram concluir que, seja no passado ou no presente, a razão ioc/2c náo
permaneceu absolutamente constante, mas parece ser modulada por vários fatores
gue agem separada ou simultaneamente.

1000 r 125
1000 r I

lim.de conf. 95%
12 d.o.)
1000 r 250
1000 + 36

incerteza
na idade
500 anos
72 anos
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Fxistem 2 tipos de variaçõo na razão acima:

a) variaçÕes de curto prazo (de argumas dezenas de anos até 3 sécuros), e
b) vq¡iaçÕes de longo prazo (de 3 séculos até 3000 anos).
como conseqtiência, para que umâ idade radiocarbônica coincida com a idade

verdadeira, é preciso criar uma eseala de tempo adequada que leve em conta estas
variaçöes. Foi verificado que o meio mais preciso para caribrar uma escara de tempo
"convencional' por 1ac para variações iniciais de lac seria a de relacionar idades rac

com cronorogia ou idades dendrocronorégieas, i. e. estaberecidas por anéis de
erescimento de eertas árvores como sequóias, pinus ou carvalho europeu. um exemplo
de curva comparativa é aquera, por exempro, apresentada por Délibrias (1985)
conforme reproduzido abaixo (figura p.,14).
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Figura 2.14: rdades convencionais por radiocarbono, comparadas com idades
calibradas por dendrocronorogia e referentes ao carendário gregoriano (cf.
Delibrias,1985)

eonforme esta figura, as idades radiocarbônieas de até cerca de 400 a.c. ou
eerea de 2.400 a.p, mostram-se rerativamente concordantes com a eâribrada por

4000o.c. 2600 d.c. ioOO !.C,

IOAOE CALIBRADA (a.C, ou s.Þ.)

400¿,C, 8OO ¡.rr.
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dendrocronologia. A partir de eerea de 2.400 a.p. a discordâna¡a vai se acentuando de
forma bem vislvel até cerca de 4.200 a.p. (as idades por iac resultantes sendo sempre
mais jovens). A partir de 4.200 a.p., até cerca de 7.200 a.p. as idades radiocarbônicas
mostram-se cerca de 700 anos mais jovem.

A forma convoruta da curva de caribraçåo, com a presença de numerosas
ondulaçÕes com comprimentos de onda de 100-300 anos, que nåo é claramente
perceptfvel na figura 2.14, introduz ambigüidades na dataçäo por iac em muitos
intervalos, uma vez que uma simples idade por radiocarbono pode corresponder a mais
do que uma idade histórica. Estas ambigüidades podem ser, às vezes, removidas
aplicando-se restrições históricas. Alternativamente, elas podem ser contornadas na
dataçåo de madeira, caso a amostra oontenha mais de b0 anéis de crescimento. Esta
seq0ência de anéis forma entäo uma pequena curva de calibraçäo . fk"tuante que pode
ser justaposta à curva de calibraçåo conhecida para uma determinada regiäo,
fornecendo uma faixa de tempo muito mais precisa na amostra de madeira (suess &
Strahm, 197) conforme acha-se ilustrado na figura 2.15.
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Figura 2.15: comparaçåo enhe idades lac de uma amostra de madeira e a
curva de calibraçåo, para mostrar a aplicaçåo da "curva comparada' ou técnica de
justaposiçåo. A linha pontirh ada é a curva proposta para os dados medidos, mostrados
com as barras de erros. Cf. Suess e Strahm (1g70).

Esta técnica é cara - requer pero menos s idades de arta precisäo para

goquênc16 l¡uluanlo

soqu6ncia com bøsg om
plnho ds cono cr€spo

ldado oxato. anos A,C,
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comparaçåo das curuas - mas é capaz de obter idades com exatidâo eornparável à
dendrocronologia (reduzindo a ineerteza de centenas de anos para dezenas) e idades
com resoluçåo suficiente para responder questöes relacionadas à rapidez das taxas de
mudanças no clima e na vegetaçäo. Dados muito mais exatos säo posslveis se a

cronologia flutuante vier de uma área geograficamente próxima à eronologia de
calibraçåo e de mesmo padrão climático, tendo, portanto, variações de crescimento
similar.

Em suma, as variaçöes observadas não podem ser expressas em termos de
equações matemáticas que permitam a conversäo de idades por toc para idades do
calendário. o que se utiliza atualmente såo várias curvas de cal¡braçåo emplrica
estabelecidas com grande precisäo, em que se usou uma série de .madeiras de idades
conhecidas por dendrocronologia. Ferguson (1970), por exemplo, estabeleceu
princf pios para uma cronologia " mestre' ao escolher vários pi'hus longaeva (designados

anteriormente como Plnus aristata), ainda vivos, e 17 espécies mortas da região de
white Mountains (califórnia) que retrocede para além de 7.000 a.p. (figura 2.16).
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Figura 2.16: cronologia " mestre' baseada em anéis de crescimento de árvores
vivas e de espécies mortas de pinho de cone crespo (bristtecone plne) com faixas de
idade em sobreposição. o gráfico superior mostra a faixa para cada espécie. o gráfico
inferior mostra o número total de anéis (radlr) a partir do qual derivaram os dados
brutos. Cf. Ferguson (1970).
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Este princípio norteou a elaboraçäo de várias curvas de calibração (e.9. $tuiver

e Pearson, 1986; Pearson e Stuiver, 1986; Pearson et al. , entre outros) que se aehaRr

publicados no Radiocarbon de 1986 (v. 28, n.2B). Curvas de calibração mais precisas

aparecem ainda publicadas (e.9. Stuiver & Pearson, 1993; Pearson e Stuiver, 1993;

Pearson et al. 1993) no Radiocarbon de 1993, v.31 N.3. De forma descontlnua (técnica

de sobreposiçåo, comparaçäo ou " flutuante') e com base em carvalho europeu,

conforme mencionado anteriormente, a calibraçåo foi estendida até 1 1.438 a.p.

(Kromer e Becker, 1993). É importante notar que estes 11.438 anos atrás, oontra o

alcance de mais de 40.000 anos propiciado pela metodologia do laC, representam

menos de 30%. A razâo ê que para idades além deste limite, näo existem outras

metodologias seguras como aquela propiciada pela dendrocronologia. Um exemplo de

calibraçåo acha-se ilustrada na figura 2.17, de Pearson e Stuiver (1993). Uma idade de

4.300 a.p. por radiocarbono corresponderia a cerca de 2.910 a.e. A preeisão e a
exatidão desta idade real ou calibrada, sempre é bom frisar, depende da qualidade dos

resultados experimentais obtidos pelo laboratório.
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Figura 2.17: Curva de calibração de $tuiver e Pearson (1993) em que o efeito da

calibraçåo para idades por radiocarbono de 4.120 t 50 a.p. e 4.100 t 50 a.p. pode ser

3000 2900 2800 2700 2600 2500
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melhor avaliado. ldades reais podem estar em qualquer parte na faixa de d.Zg0 a.p. e

4.580 a.p. e, portanto, uma ou outra amostra pode ser pelo menos 300 anos mais velha

que a outra, nåo sendo contemporâneas como sugeridas pelas idades calculadas.

Calibraçöes precisas deste tipo permitem, por exemplo, estimar a atividade

devida a 1aC no passado histérico, pelo menos, até cerca de 11.400 anos a.p. Um

exemplo que abrange até cerca de 8.000 a.C. (10.000 a.p.) é apresentado na figuna

2.18, devida a Stuiver et al.(1991), em que as atividacles foram baseadas nåo só a
partir de madeiras, mas também de va¡ves e amostras sazonais lacustres.

Em outras situações, como pode ser inferido da mesma fïguna Z.{2, duas idades

precisas por radiocarbono de 4.120 t 50 a.p. e 4.100 t 50 a.p., que poderiam parecÆr

concordantes e materiais contemporâneos, podem ser discordantes em até cerca de

21 0 anos, em face da näo univocidade e da forma convoluta da curva de calibração

para idades por radiocarbono, entre cerca de 4.110 e 4.200 a.p.

ldade calibrada
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Figura 2.18: Variação da atividade do lac na atmosfera conforme estimado por

stuiver et al. a parlir de fc¡ntes baseadas em madeiras, amostras lacustres e varves. o
desvio de + 100%o representa quase 1.000 anos. Ëstes resultados sugerem flutuações

de cerca de 500 anos no inÍcio da era pés glacial e de 1.000 anos durante o Alleröd
(Stuiver et al., 1991).
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11.6.tr.S Galibraçåo 6om séries do urånio

Estudos em sed¡mentos sauonäis de lagos (e.9. Tauber, 1970) ou testemunhos

de gelo (ice cores, e.g. Hammer et al., 1986) vêm sendo desenvolvidos a fim de

estender a calibraçäo da escala de 14C além do limite da dendrocronologia. Ëntretanto,

estes métodos usualmente envolvem longas interpolações entre pontos datados,

baseados na estimativa de sedimentaçåo ou taxas de precipitaçåo e,

consequentemente, eles nåo $åo muito prec¡sos.

Bard et al. 1990 descrevem dataçäo UlTh em corais e a construçåo de uma

calibração (autline) até 30ka. Ëste método foi usado para assinalar idades absolutas de

corais de Barbados, previamente analisados por 1ae, Ëm vista de incertezas acerea do

comportamento em sistemas fechados para carbonatos, o método foi testado,

analisando-se amostras com idades menore$ do que 10.000 anos e resultou idades

eom boa eoncordâneia com a escala de tempo dendroeronolégiea, após aplioar uma

correçåo de 400 anos, devido ao equilfbrio de laö entre os reservatórios da atmosfera e

água do mar. Resultados em amostras mais antigas forarn apresentados num gráfieo

de atividade ÂraC (relativa à madeira moderna) contra idade U-Th (figura 2"{9).

Amostras na faixa de 10 a 15 mil anos resultaram atividades expressas em õrae

bem dentro dos erros vaticinados eonn base em dados de força do campo

geomagnético. Amostras mais velhas do que 15 mil anos inicialmente deram dados

mais dispersos (efrculos abertos na figura 2"19). Entretanto, análises repetidas de

medidas de 1aC após lix¡viaçåo com ácido forte deram resultados mais consistentes

(Bard et al., 1990b, 1993).

Uma outra possibilidade de aferir dados de laC, além de 10.000 anos, provém do

advento de espeetrômetros de massa dotados de sistema contador de íons. Análises

muito mais preeisas e rápidas de razÕes isótopicas, como 2eU/238U su zæThl2su

obtidas em eorais, podem ser eonveftidas em termos de razões de atividades (ehen et

a1.,1986; Ëdwards et a1.,1987) e calculadas as idades, euja aleance pode ehegar a

além de 500.000 ano6, com precisåo que rivaliza com a dendrocronologia. ldades de

corais com cifras como 180 t 5 anos ou 845 1 B anos, inviáveis por espectrometria o,

ou 129,2 "i: 1,4 ka, inviáveis por radiocarbono e dendrocronologia, foram obtidas, por

exemplo, por Ëdwards et al. (op.cit.).
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Figura 2.f 9: Variaçåo da atividade cJo 
1at relativa à madeira morierna expressâ

er¡ 96 até 30.000 anoç e estabelecida por determinaçöes U-Th em corais. Çf, Bard et

al. (1990).

11,6.2 Ërros devidos à a¡"ôostnagemr

54

Uma datação pode ser muito precisa, mâs nåo terá valor algum se a amostragem

näo foi conduzida com critério científico. Os erros associados å amostragern podem ser

basieamente de duas naturezas distintas: a primeira de caráter mais grosseiro,

Bodendo ser de origem humana ou promovida pela natureza, enquanto um outro seria

devido à contaminaçáo. Ambos conduzem a erros ou fornecem idades discordantes,

mas nem sempre podem ser suspeitados de imediato.

11.6.2.'! Discordância entre eve¡rto e idade

Discordåncia entre evento e idade da amostra é provavelmente o erro mais
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comum. rsto engloba erros purâmenie humanos tais como tr*ca fje código de ârÌìÐstra,
troea de amostra, enganos de manipulação no laboratório ete. que, em grande parte,
podem ser descobertos e remediados. Ëxiste, entretanto, um outro tipo de discordåncia
s¡gnificante. Muitas vezes a hipétese de que o materiar coretado é contemporåneo aoevento esiudado é esiaberecida sem que seja possíver enc.ntrar arguma evidêneia.
lrleste caso, argumas observaçÕes durante ê coreta de amostra (tais como: ver¡ficar se
a amostra permaneceu rn slfu, nåo foi perturbada ou cr¡ntaminada, verjfiear se o nível
em que se encontra a amostra está bem defínido, estratifieado, não sofreu arterações,
misturas ou inversôes de horizontes devido å atividade humana ou um fenomeno
naturar como surgimento ou desaparecimento de rios, ragos, oceanos, terras, ete.)poderåo ser importantes na interpretaçåo dos resultados finais.

No caso de estudos arqueorógicos, a datação por radiocarbono indica somente a
época em que um material de origem orgånica viveu e nåo quando ele foi utilizado. A
contemporaneidade ou nåo do materiar vai depender de inrimeros fatores externos que
envolvem uma percepçâo cuidadosa durante as e$cavaçÕes, çonhecimentos dQ povo
estudado, condiçÕes crimáticas da regiã' naquera época e assim por diante. Çomo
idades únicas oåo sernpre difíeeis tje serem interpretaefas, é recomendáver a eoreta de
mais de uma amostra de um único horizonte e, se possíver, de materiais díferenteç. A
data obtida poderá indicar a idade máxima possível da amostra.

11.6.2.2 eontaminaçåo ar¡rbiemtaå

A eontaminação de amostras pode ocorrer de duas maneiras r,istintas:
1- apenas em âmbito isotópico, e
2- por presença de material estranho.
No primeiro caso seriam exempros: contaminaçÕes decorrentes de trocâ$

isotópicas entre amostras contendo carbonos de atividades distintas, fracionamento
isotópico (perda ou ganho preferenciais do isótopo de lac) e contaminaçÕes por outro$
radioisótopos que säo assuntos específicos da físico-quírnica. Em termos gerais, näosão relevantes nesta discussão, pois seus efeitos podem ser reconhecÌdos e medidos
ou negligenciados. Alguns problemas relacionados ao fracionamento isotópico serão
comentados posteriormente.

o segundo tipo de contaminação, muitas vezes mais difícir de ser reeonheeido, éaquele, por exempro, devido å ¡ntrusão mecånica, tais çomo: penetração de pêlos de
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raÍzes na amostra, reeristarização e deposiçåo de carbonatos externos no interior de
uma amostra porosa e deposição de composios orgânicos sobre a amostra ou no seu
interior.

Detarhes sobre o amb¡ente químico, biorógico e georégico da amostra såo
importantes, pois a contaminaçâo pode ser eriminada no raboratório de 1ac através de
pré-tratamentos adequados. Estes pré-tratamentos, constituem uma prática padråo
comum em todos os raboratórios, mas näo säo infarfveis e, para amostras porosas
como os ossos ou de baixo conterido de carbono como em soros, a varidade de tais
procedimentos e respectivos resultados costumam ser objeto de muitas discussÕes.

Por outro rado' a contaminação pode ocorrer durante o manejo e preparo da
amostra pelo sfaffdo laboratório. Ëntretanto, todo raboratório de datação está ciente da
possibilidade de tar contaminaçâo e, assim, em constante controre para que isso nåo
ocorra.

Ëxiste ainda uma possibiridade diferente de contaminaçäo da amostra durante o
seu armazenamento. Tar contaminação afeta principalmente carbonatos armazenados
durante longo tempo em frascos prásticos, podendo ocorrer difusão de coz
atmosférico. Este probrema específico rnuitas vezes nåo é observado, mas informaçÕes
sobre o armazenamento da amostra devem ser forneeidas ao raboratério para gue se
possa checar uma possível constatação de problemas deste t¡po.

contaminaçöes também podem ocorrer durante a coreta e muitas vezes por
descuido humano, tais como: manuseio excessivo da amostra, intrusâo de matéria
orgånica carregada pero vento, tabaco, cigarro, materiar de embaragem e de reg¡stro,
graxa, óleo e gasorina em ferramentas de aço, que deveriam eslar sempre rimpas para
tais aplicaçöes, materiais estranhos em ferramentas sujas pero uso inadequado em
oulras partes do rocar de coreta, rascas de madeiras e prásiicos em materiais de
embalagem usadas para proteger espécimes mais delicadas; álcool, formaldeldo,
repelente de inseto, cosméticos e caberos, fibras de escovas usadas para retirada de
poeiras, sabåo, detergentes e assim por diante.

11.6.2.2.{ Efoitos da contaminaçåo

É muito raro amostras soterradas apresentarem contaminaçÕes apreciáveis (de
vários porcentos) e serem indetectáveis. rdades obtidas por radioearbono em amostras
mais jovens do que 20.000 anos têm uma probabiridade muito grande de estarem
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coretas' Amostras com 25.000 an's 0u mais são mais crítieas e devem sersubmetidas a um teste mais rigoroso para verificar se náo existe contam¡naçåo ou seela foi removida. Nestas amostras, a habiridade e experiência tanto do coretor quanto
do sfaf do raboratório são muito importantes para a varidade ou não dos dados obtidos.Apesar de existirem idades reais e comprovadas de 35.000 anos muitas das ¡dadespublicadas devem ser consideradas como mínimas possÍveis devido à probremas decontaminaçåo, cujos efeitos aparecem na tabetas Z,1O e 2.11:

ldade
da

Amocfra
5.000

Ïabela 2'10: Efeito da contaminação por carbono moderno em uma amostra deidade eonhecida.

É o tipo mais provável de contaminação encontrado em espécimes
arqueorógicos' contaminações, no entanto, por carbono fóssir mais antigo também sãomuito prováveis.

lo 000
20.000

tdadeaproximaoa@
- Moderno

4.950
1%

9.800
19.100
27 200
37.O00

4.650
5o/o

9.000
16.500
21.200

3.700
20o/o

6.800
10.600
12 200

Tabera 2 11: Efeito da contaminaçäo por carbono antigo em uma amostra deidade conhecida.

Ë possfver observar que quanto mais préximas forem as idades da amostra eseus contaminantes, menos signifìcante é o erro. uma anárise mais detarhada do grau
de eontaminação também pode ser feita com o auxílio da f¡gura ?.20, onde:
fc * fraçåo moderna do contaminante:

2.100
î Aôn

5.000

ldade apa renìeãþGìõiGmìñãffiãr

5.400



fs = fração moderna da amostra pura;

fm = fraçåo moderna da amostra contaminada ou misturãda;
p = fração da contaminação, e:

p = (f"1,)/(f"-f") = (%M"-%M,' )t (%Ms-%Mc)

como quase sempre conhecemos fr, o varor medido dä amostra e âs vezes, por
separa$äo química (e g. extraçåo de cerurose da madeira) podemos obter uma
estimativa razoáver de f" bem como supor quais os contaminantes presentes e o
possível grau de contaminação, o gráfico abaixo (IDADE. _ IDADËS) vs. (IDADË" _

IDADES) permite testar estas suposiçöes para vários graus de contaminação. se r = fc /
fs, entäo:

no eixo y: IDADEin - IDADES * Erro * -8.033 ln (1+p(r-1)) (2.19)
e

no e¡xo x: IDADE" - IDADE" * -9.033 ln r

(2.18)

5B

Erros por conlamlnåçåo

p

(2.20)

Figura 2'20: Exempro do efeiro da contaminaçåo de amostra no cárcuro da idade
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Para o exempro da f¡gure 2,20 a idade medida em urnâ amostra de madeira fol
15 000 anos a p' e 18 000 ånos a.p. uma subsequente determinaçåo da cerurose. se
tomarmos 18.000 como IDADE.:

IDADE6 - lÞADEu= 1b.000 - 18,000 * _3.000

A linha (descontfnua) horizontar para o intercepto -3.000 intercepta a curva 1,yo
(por ex.) no eixo x o valor de -13.750 entåo:

IDADE. - 18.000 = -13.750, portanto:

IDADE" = d.250.

Rearranjando a equação original:

IDADE" = 8.033 ln {t (f, - f")/f"l + f.}
onde qualquer f = 1 / exp (IDADE/8.033)

(2.21)



como procedimentos experimentais, iremos subdividir em três partes
interligadas: coleta e preparaçåo de amostras, procedimentos estatísticos e cálculos.

lll.{ Coleta de amostras e preparaçåo

PROCËÞIME3{TOS EXPERIMEI{TAIS

ßapífulo !!!

No capfturo anterior enfatizamos os diversos tipos de erros que podemos
incorrer no desenvolvimento de uma pesquisa. Entre os erros de natureza näo
estatística, ceñamente os erros de natureza amostral, de difícir quantificaçâo, devem
ser levados em conta e evitados da melhor forma. os procedimentos adequados para
coleta de amostras, de certa forma também abordados anteriormente, variam conforme
o tipo de amostra e nem sempre podem ser apricados criteriosamente. É o caso do
carbono dissolvido em águas subterrâneas que pode ser formado por pelo menos dois
eomponentes totalmente antagônicos; carbono de origem atmosférica com atividade
residual ou näo e, ainda, um outro, "morto', de dissorução de earbonatos, por onde a
água percolou. Da mesma maneira, certas fraçÕes orgânicas extraídas de soros,
espeeialmente as superficiais, podem ser formadas por carbonos de geraçÕes d¡stintas,
inclusive da era nuclear.

Procedimentos padrÕes quanto à coreta adequada acham-se descritos no rivro
de Geyh e schleicher (1990), que, com argumas adaptaçÕes, resumiremos rogo abaixo.

A preparaçâo de amostras também é de fundamental importância. conforme
vimos no capitulo anterior, materiais antigos podem ser drasticamente afetados pelo
carbono moderno e umå parte pode ser oriunda durante a preparação da amostra
adequada para a determinação da atividade devida a rac. Fracionamentos podem
ocorrer também durante a síntese ou preparaçäo de gases de contagem.

lll,1.1 Águas subterråneas

60

o carbono encontrado em águas subterrâneas está na forma de Goz,
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prineipalmente cornÕ Flco3-. Na água de ehuva, o ronteúdo de coz é bastante þaixo,
cerca de 6 mg de co2il, mas na água subterrånea é muitas vezes maior. pode ser
explicado pelo alto conteúdo no ar do solo (até a ordem de 3% em volume) deconente
de respiraçåo, através de rafzes de plantas e decomposiçåo de matéria orgânica
recentemente morta, em que a atividade pode ser considerada como sendo de 10070,

ou seja, igual ao carbono moderno (abreviadamente 100 pMC) e ô13c = -z5To". Estas
duas fontes de coz säo dissolvidas pera água de chuva, juntamente com o co2
proveniente da dissoluçåo de carbonatos marinhos e fósseis (neste caso, A = 0 pMC e
ò13c = 0%o) e incorporadas à água subterrânea na forma de bicarbonato conforme
abaixo:

ÇaC03 + ÇO2 + ¡¡rg <+ 0a2o * ? !-lco¡"

No modero proposto por Mrnich (1957,1969) que envorve carbono inorgânico
total dissolvido (TDlÇ) na água, a atividade Ao, aÞés esîabelecido o equilíbrio entre o
co2 e carbonato (admitindo um fracionamento e de cerca de -9%o) considerando_se um
sistema fechado, é assumido como :

¡* = 1[HCoe'ì + Icor]XzlHcotl + [coz]) 100 = ô13cro¡c/1ôi3e - e¡ 100 (3.x)
onde:

[]ìco3'l e [cor] såo concentraçÕes morares de Hüo¡"e co2. (wendt et al., 1g67)
assumem [eoz] = k [Hco3]3, onde k é urna constante que depende da temperatura.

De acordo com a equaçäo acima, Ae para a água subterrånea regenerada e
após equilíbrio isotópico fiearia numa faixa entre 55 a 65 pMC, o que corresponde a
uma correçåo devida a reservatório de -4,s00 a -3.500 anos. Este modelo acima tem
sido objeto de muitas discussões, principalmente relacionadas a este valor inicial de fu,
dados os processos geoquimieos de difícil avaliaçåo, que deve variar de locar para
local Por exempro, coz de zona insaturada (i.e., sistema aberto), pode influir na
premissa (wendt et al., 19ö7; McKay et aÌ., 1986), da mesma forma que o acúmulo de
toc nas superfícies de partículas de carbonatos, na superfície de solos durante as
estaçöes quentes (Geyh, 1972; Salomons e Mook, 1976) ou alteraçÕes no õ13C por
ações bacterianas (chapelle et al. 1986). Estes possíveis fatores fazem com que os A,¿

sugeridos ou calculados fiquem entre 50 até 85 pMC. Devido às difìculdades práticas,
muitas vezes esse valo¡ inicial é estimado por processos um ranto empíricos. uma das
formas de se obter interpretaçöes mais realistas é a de utilizar dados de mais de um
isétopo na mesma amo$tra (Geyh, 1g7z). um pré-requisito para tal interpretação seria
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a de ãnalisar uma água de idade e composiçåo de carbono conhec¡da (Ëgboka, lggs).
Assim, águas oriundas de dois ou mais aquíferos distintos náo seriam adequadas.

Em funçåo desses processos hidrogeoquímicos e hidrodinâmicos pode-se
avaliar o quanto é difícil interpretar os dados de iac de águas subterrâneas. Deve-se
reunir o máximo de conhecimentos sobre a georogia da área, dados sobre o passado
climático (influência ou näo da última graciação) e até tipo(s) de vegetação da área de
estudo.

seria quase desnecessário frisar que o co2 extraído de águas subterrâneas,
através de poços tuburares profundos, deve refretir da melhor forma possíver as
condiçÕes de equilíbrio preconizadas no modelo de Mrinnich, sugeridos também por
outros e referenciados por Geyh (1g90), primeiramente, águas de poços não
explorados por rongo tempo (estáticas que, por este fato, estariam em condições não
realísticas) não devem. ser estucradas e, secunciariamente, as extraçÕes de coz devem
ser processadas adequadamente, no próprio rocal. Além da grande quantidade
necessária de água para a eñração, podem ocorrer dissoluções com COz atmosférico
e trocås isotópicas que descaracteri¿ariam a amostra, caso os procedimentos fossem
efetuados em laboratório. As instruçoes e os procedimentos adequados para extração
ìn loco de CO2 apareÇem nn ARexo {.

!11.1.ä Arqueologia e paleohc¡tânie a

Fntre os materiais datáveis neste eampo de pesquisa citamos: carvÕes e
madeiras encontrados em sítios arqueológicos (soterrados, na maioria das vezes),
carapaças de moluscos (de sambaquis por ex.) e turfas. Materiais soterrados, em que
se deve incluir conchas ou carapaças, devem ser coletados em terrenos não
perturbados estratigraficamente. Tais dificuldades são, por exemplo, descritas por
waterbolk (1983) e willkomm (1993), entre outros. No caso específico de turfas,
diferentes correçÕes de reservatório devem ser utilizadas, dependendo do tipo de turfa.
As turfas, resultantes do processo de incarbonização, têm como produtos origina¡s
subståncias vegetais de ambientes variados que devem ser conhecidos ou aval¡ados.
Da mesma forma, as carapaças de moluscos e conchas, utirizadas nos estudos de
variação eustática do nível marinho, devem ser examinadas quanto ao tipo de terreno,
especialmente no que tange à possibilidade de terem sido transportadas após a
deposição.



Gereiras porares ou de artas montanhas sempre apresentam co2 0cruso
(oeschger et ar. 1977; Andree et ar. 1984). As idades radiocarbônicas obtidas såo
muitas vezes confrontacras com escaras de tempo derivadas com base em moderos
estabelecidos nas propriedades reológicas do gelo (ex. Johnsen et al. ,lg7l: 

Hammer etal 197B). As quantidades de gero requeridas sáo grandes, dependendo da técnica de
determinação da atividade do coz ocruso. No mínimo, såo dezenas de quiros cre gero,
que devem ser devidamente guardados em refrigeradores, até a extraçâo do CO2, ou
seja, crescongeramento controrado sob vácuo, seguido de separaçäo da água. A própria
água descongerada, por sua vez, pode ser uiirizada para obter determinâçöes do tipo
ôD e ô18o para inferir concrusÕes de caráter pareocrimatológico. com reração à coreta,
dependendo do volume de gero necessário, as dificurdades rogísticas podem ser
maiores nas altas montanhas do que na regiões polares. As atividades brasileiras
restringem-se praticamente àquelas propiciadas através do Navio de .Apoio
oceanográfico (NApoc) "Ary Ronger", de propriedade da Marinha do Brasir, que
substituiu o NApoc "Baråo de Teffé" a partir da missão chamada operação Antártica
xlrr (1994/1995). Historicamente, todos os anos, durante o início de verão, tem havido
m¡ssões científicas na região antártica, designadas 

'R.ANTAR, 
promov¡das pera

comissão rnterministeriar para os Recurso$ do Mar (crRM), que conta, incrusive, com
uma subsecretaria própria. Pelo menos nas duas últimas missões tem sido registrada a
participaçåo de pesquisadores da uFRGs, com especiarizaçåo no campo da
glaciologia.

lll.'1.4 Solos

lll.f .3 Glaeiologia e Baleoe lim,latología

63

Praticamente todos os tipos de soros do praneta apresentam carbono nas suas
mais diversas formas. os soros equatoriais e tropicais, áreas de vegetação fica e arta
pluviosidade, são ricos em conteúdo orgânico, principarmente na forma de ácidos
húmicos e fúlvicos, além de COz de resp¡ração das plantas. No entanto, a datação de
solos através de coz extraído de diferentes fraçÕes ou substâncias orgânicas deve ser
processada com e)drema cautera e eom eonhecimentos prévios do soro ou do teneno a
ser estudado Vários trabarhos tratam dos probremas de datação de soros (e.g.
Campbell et al. 1967; Geyh et al. 1OZ1; Mathews, 1985; Gouveia et al. 1998). Dentre o$
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cuidados, devemos enfatizar que o carbono das partes mais superfieiais såo,
obviamente, aqueras mais afetadas por açÕe$ antropogênicas (soros revorvidos ou
transportados, presença de fertirizantes à base de carcários e influência maior de 1ac
nuclear, como exemplos) e através de organismos escavadores (e.g. vermes) que
promovem nåo só, transporte de materiais, mas também maior penetração de coz
atmosférico, em deeorrência de merhor aeraçåo. Assim, as dataçöes devem ser
processadas em materiais separados de uma profundidade além destas influências.

Quanto ao material a ser estudado, o melhor é, indubitavelmente, carvão
encontrado in situ, o que nem sempre é possível. A alternativa melhor é representada
pela fraçåo humina (Gouveia et ar., op. cit.) separada quimicamente, que seria a fraçâo
orgânica mais resistente no soro. Neste mesmo trabarho, a varidade é aferida com
determinaçÕes efetuadas em carvões encontrados em diversas profundidades. os
dados obtidos na fraçåo humina chegam a aproximar da esperada e inferida em
carvôes. Ëm contraste, determinações efetuadas em carbonatos de soros pedogênicos
de regiÕes áridas parecem fornecer idades maiores do que obtidos por outros métodos
ou materiais (wiriams e porach, 1g6g). As possíveis causas seriam devidas a
eväpoiaçåo de ågua subterrânea fóssir (Netterberg, 1g7g) e subseqirente diagênese
(Blumel, 1982).

Em reraçåo a cuidados e 
'écnica 

de coreta de soros, quantidade e separaçÕes de
carbono ou fraçôes orgânicas, recomendamos, adicionalmente, as d¡ssertações de
mestrado elaboradas por Valencia (1993) e Gomes (1995),

lll.l.5 Espeleotemas

Espereotemas, um nome genérico para estaragmites, estaractites e outras
concreçôes carcárias constituem materiais datáveis pera técnica do radiocarbono.
vários estudos apafecem reracionados por Geyh (1gg0), enquanto aspectos teór¡cos
relacionados à geoquímica isotópica de espereotemas apareeem no trabarho de Hendy
(1e71).

Dentre os espereotemas, as estaragmites fornecem em gerar idades mais
rearistas, desde que sejam maiores do que 1.000 anos, devido a efeito de reservatório.
Entretanto, as amostrås devem ser coretadas ao rongo do eixo de cresc¡mento e näo
radiarmente. As idades de estaractites são estimativas grosseiras, visto que podem
crescer também horizontalmente.
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os cuidados adicionais nas amostras â $erem anäi¡sadas geralmente prendem_
se a possíveis recristarizaçöes, trocas isotópicas e precipitaçåo de carbonato mais
moderno preenchendo poros e eventuais rachaduras. Estas causas expricaríam as
idades aparentes, bastante jovens, obtidos por Geyh e Hennig (19g6) em
espeleotemas pleistocênicos.

lll.1.6 Outros rnateria¡s

Entre outros materiais datáveis pera metodorogia radiocarbônica citaríamos
aqueres associados a ambientes marinhos, ou seja, pertencentes ao campo da
oceanografia, arém de outros materiais não muito clássicos do âmbito da biorogia,
ecorogia ou ciência ambientar onde enfim, exista co2 0u materiar carbonoso.

Na oceanografia, o método do radiocarbono é mais eficazmente utirizado como
um traçador de processos oceânicos de médio prazo, como no estudo de cadeias
alimentares, correntes marinhas, processos hidrodinâmicos etc. As dataçÕes em
carbonatos de origem marinha, na maioria dos easos, têm fornecido resultados nåo
confiáveis (Geyh, 1g7g) pelas mais diversas razÕes, entre as quais estar¡ãm
silicificação, recristarizaçåo diagenétiea, variaçóes na diskibuiçåo de r4c devidas à
círcuraçáo oceânica, tempo$ de residência distintos entre os vários reservatórios
geofísicos etc. A coreta de materiais na oceanografia, requer também cuidados
espeeíficos e, principarmente, navios oceanográficos adequadamente instarados para
propésítos científicos, especiarmente quando envorve coreta de materiais. Trata_se de
missöes cust.sas, envorvendo, em gerar, mais de um país, assim eomo pesquisadores
de várias especialidades. Dependendo do tipo de material a ser recolhido e da
profundidade, os mesmos devem estar equipados com dispositivos, desde mais
simpres, como garrafas de Nansen, até equipamentos especiais de perfuração. Neste
aspecto, citaremos alguns projetos governamentais, ou não, como aqueles
empreendidos no sécuro passado através da Expedição charenger (1g72*1876), e
vários neste sécuro, após o término da segunda Guerra Mundiar, estimurados por um
projeto de envergadura internacionar nos anos de 1gs7l195g, que se chamou Ano
Geofísico rnternacional Mais de 50 países coraboraram no estudo do praneta,
incluindo-se o oeeano. A comissåo oceanográfica rnternacionar continuou a estimular
estudos e expediçÕes conjuntas. Çonstam entre estas a Equarant (Estudo do Arântico
Tropicar), a expediçåo do oceano fndico, o esiudo combinado no Mar Çaribe e outros,
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;;,ffä:#,s 
recentes e especíricos, como Proieto Mohore e Deep sea Dririns

Entre outros materiais destacarfamos ainda: coragênio de dentinas, cafacó¡sten"estres (Tamers, 1970; Goodfriend & Hood ,1983), CO, como poluenle em áreasindushiais (currie et ar" 1g83 e 19g4; Oflet et al. 1gg3), metano e suas fontes, comopoluentes (Lowe et å1., 19g7), pólens (Mensing e Southon,1999) etc.

lll.Z Fnocedimer¡tos estatístíeos

Õ tratarnento de dados adotado L¡aseou_sr
Laboratório de Radiocarbono _ ANU (Ausrrarian _ili,ï::ilu,ï;ï:,.ï":i; i"Potach' s' Robertson e J. Gorson. uma certa adaptaçåo foi necessária uma vez que osprocedimentos se apricam a dados gerados por espectrometria de eintilaçåo riquida eos resultados obtidos neste trabalho foram provenientes de uma minicâmaraproporcionar de B0 mL. os procedimentos descritos consistem em reracionar uma sér¡ede eontagens acumuradas em intervaros espeeíficos de tempo e sob determinadaseondiçöes à atividade rerativa ao rac (emissåo p-) em termos pereentuais (porcentagemmoderna de radiocarbono - pMC) acornpanhado de sua ineerteza ou a um varortransfonnado correspondente à idadelac 1em anos a,p.) consíderando-se uma cinéticade 1u ordem deserita pela equação do decaimento radioativo com a respectivaincerteza' uma vez que, tanto a fração moderna de radioearbono quanto as idades lae

dependem apenas da razâa entre atividades, e nåo da taxa de desintegraçåoindividuar, o quar requer uma estimativa precisa da eficiência de contagem do sistemacontador' é necessário somente que A6 (atividade iniciar pressuposta da amostra:representada pelo padråo NBS) e As (atividade residual da amostra) sejam medidas emcondições idênticas. Ësta$ condiçÕes nåo precisar
entretanto, a estabiridade do conrador, ou, .oronutili:iilì,1,î__rïi;
checadas É preciso ainda determinar a contagem devido ao ruÍdo de fundo do s¡stemacontador para ser descontado das contagens brutas obtidas para amostra e padrâo.

!ll.Z.1 Estatística do processo de desintegração nadioativa

uma anárise estatístiea fornece estimativas (m, média e s, desvio) da eonstante
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verdadeira ou de parâmetro$ (Þ, r) associâdo$ â umå p.puraçåo infînitamente grande,
a partir de uma série finita de medidas de variáveis ou atributos de objetos ou, ainda,
indivíduos de uma dada amostra. Fntende-se por popuração o conjunto de indivrduos
ou objetos (e.g., quantidade de B" a ser emitida peros rac existentes ern 1 g de carbono
da amostra), que p's$uem pero menos uma variáver comum observáver (emissåo de
raios p')' por amostra de quarquer subconjunto dessa popuraçäo (e.g., o número de
radiações p- contados por unidade de tempo - minuto - em 1g de carbono da amostra).

lll.å,å Natureea das variações

o tratamento estatístico pnde indicar se a série de medidas obtidas apresenta
características próprias de uma variação aleatória do material e se os desvios são de
natureza estatística ou não"

Quarquer série de medidas correspondentes a uma certa variáver, em uma dada
amostra, pode estar sujeita a variaçöes de tipo e natureza diversas. Quanto ao tipo, a
variação pode ser eontrorada (sistemática) ou não controrada (areatória) e, quanto è
natureaa, pode ser proveniente da própria amostra (material) ou do instrumento de
medicla.

VariaçÕes sistemáticas do materiar podem ser eriminadas após a defìniçåo dos
critérios de sereçâo, para eriminar efeitos consideráveis, provocados por fontes de
variaçåo diferentes das consideradas aleatórias.

Variaçöes sistemáticas de medidas ocasionadas por pressäo aknosférica,
temperatura ambiente, umidade etc., que influenciam instrumentos de medidas devem
ser estudadas e eorrigidas. convém rembrar, ainda, que efetuar certas correções pode
nåo ser vaniajoso' se o efeito for pequeno quando comparado ås demais fontes de
variaçâo, e que erro€ sistemáticos de medidas podem ser confundidos com variações
aleatórias, à medida que a sua ordem de grandeza diminui.

VaríaçÕes areatórias de medidas, bem como o .ruído de fundo- , devem ser
suficientemente precisas e bem menores do que a variação areatória do material, pois
somente assim esta rlrtima poderá ser estimada. Muitas vezes, porém, a tentativa de
tornar o'ruido" menor do que a variação areatória do materiar, por um fator de vårias
ordens de grandeza, eonstitui desperdício de tempo e de esforço.



A avariaçåo destas variaçöes é efetuada através do estudo de freqüências dos
resurtados obtidos, sendo sua distribuição, ou curva, dependente do tamanho da
amostra (por ex. n < 30 0u n > 30, onde n é o número de observaçÕes da série de
medidas e 30 0 número mínimo ou idear para efetuar o tratamento estatístico) e do
evento observado (variáver contínua ou discreta), dentre outros fatores.

Dentre uma variedade de curvas ou distribuiçÕes amostrais de ffeqüência
possíveis' a dístribuição normal ou de Gaus$ é o eonjunto de métodos estatísticos mais
aplicado em ciências Nos estudos estatísticos envolvendo distribuições assimétricas,
por exemplo, é necessário consielerar dados transformados de forma a obter uma
distribuição mais préxima possível da normal.

lll.3.1 Distribuição de poísson

lll.3 Þistribuições anlostnais

o proeesso de desintegraçáo nucrear é um fenômeno areatório caracterizado por
núcreos instáveis de lac que em ceños instantes se desintegram emitindo partícuras p-.
A quantidade de em¡ssöes é fornecida em cpm (contagens por minuto),
correspondendo a eventos discretos que oeorrem randomicamente e que se ordenam
segundo uma distribuiçäo de poisson.

Esta distribuição é dependente do número ou quantidade de eventos
observados (em cpm). um dado núcreo instáver de i4c de uma amostra pode sofrer
desintegraçäo em um intervaro de observaçåo de um minuto ou permånecer sem
desintegrar-se durante birhões de anos. Ëntretanto, um conjunto ou número muito
grande de núcleos instáveis de lac apresentará sempre um certo número de
desintegraçÕes durante intervalos fixos de um minuto de observaçäo. Se for efetuada
uma série de observaçÕes de um minuto poderá ser observada uma pequena
variabilidade nos resultados obtidos em virtude do rac apresentar uma meia vida muito
longa (5.730 anos) em relaçåo ao intervalo de observaçäo (1 minuto).

O valor médio de uma série de contagens Nr, Nz, ..., Ni observadas nas mesmas
condiçÕes é dada por:

_n
N*IN¡ /ni-r ß.2)
onde:
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Ñ é o vaior méd jo dos eventos/pulsos contados;
n é o número de contagens efetuadas e
IN¡ o númgro total de eventos contados.

como o intervaro de 1 minuto de eontagem nem sompre é suf¡ciente paraproduzir dados que possam ser tratados estatisticar
ramanho da amosrra e de sua arividade), o orru, *ell::iä,:r",i::J;::i;j:
também pode ser obtido aumentando-se o tempo ï de contagem, sendo:

Ñ = Nr/T
onde:

Nré o número total de pulsos contados durante o intervalo T (em minutos)uma nova contagem efetuada nas mesmas condições poderá diferir do varormédio da série de contagens. A probabirierade, ou nå0, de ocorrência desta novacontagem N pode ser estimada através da equaçäo gue representa o processo dedesintegraçåo conhecida como distribuição de porssoN conforme :

P(n) = (ñn e-ì¡ / n!

onde:

Ñ é a média dos pulsos contados;
e ó a base dos logaritmos natura¡s e
n é o número total de pulsos contados.

o erro da contagem de uma des¡ntegração radioativa é conven¡entementeexpresso eomo desvio padrão, ou

op= ( N )1/2

onde:

op é definido como desvio estatístico padräo, ou designado, por muitos, também comoerro estatistico.

Desta forma, observa-se que, quanto menor o nrimarn rra ^^^+^^-_-erro estatÍsrico' conrorme rabera 3.r abaixo, e,",.;.ïï;""i.lllil,ä, ,ï:'::;probabilidade de se obter contagens igualmente distantes, tanto ac¡ma quanto abaixoda média, nåo será a me$ma.

(3.3)

(3.4)

(3.5)



Ëntretanto, se o número de eventos for erevado, a distribuição torna-se simétrica
e a probabiridade de ocorrer contagens iguarmente distantes (em argumas unidades,
tanto acima quanto abaixo cra média verdadeira) será a mesma. A distribuiçao seaproxima, portanto, cla dishibuição normal ou de Gauss:

ïabela 3.1: Número de contagens e erro estatístico

G(N) = 1/ 12nÑ)1t2. 
"-tu-ñ?zr'r

oc * [x(Ni - ù, t 10 - 1¡ ¡1/,

onde:

Ñ é o valor médio da série de pulsos contados;
N é uma dada taxa;

e é a base dos logaritmos naturais e

o6é o desvio padrão.

o Erro, a menos que seja estaberecí<Jn de outra forma, é representado por um
desvio padrão (1o). se um número infinitamente grande de medidas for anarisado para
uma única amostra,

6g yo das medidas devem estar no intervalo 1o95 o/o das medidas dentrc¡ de 2o., e
99,7% das medidas dentro de 3<¡

hlenhum alargamento nos rimites poderá dar 100% de certezâ e, portanto, uma
única data histórica nunca poderá ser obtida inclependente do número de vezes e do
número de amostras medidas. Em todos os casos, as datas estaberecidas somente
inferem os rimites de idades de um dado rocar, pois o que foi rearmente determinado é
a idade por radiocarbono do material orgrânico da amostra.

como na prática é impossíver se obter um número infìnitamente grande de
medidas mas, em geral' somente 1 ou 2 e excepcionarmente 3 ou 4 qualitat¡vamente é:pouco provável que o valor verdadeiro esteja dentro de io;provável

Artam en re p,ouao* r qqlå :r"_åå::ifl :ii'; :o*j, 
dentro de 2o,

frrenhum refinamento de técnica ou equipamento afetará esta rei bás¡ca,podendo näo ser contraditória a existência de um intervaro em uma série de med¡das
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(3.6)

(3 7)



que näo se sobreponha aos outras.

lll.3.2 Dtstribuição1?

A transformação da série de dadc¡s em termos de 12 onde:

x2 = [x tt,2 - 1: w¡2ln¡ tñ (3.8)
é conhecida como dishibuiçäo chi-quadrado, que permite analisar a aleatoriedade dos
dados obtidos. Valores muito alto de x2 sugerem a existência de ruldos aleatórios
sendo contados. Varores muito baixos indieam a ocorrência de ruídos regurares sendo
contados.

A distribuição 12 depende do grau de liberdade (tamanho da amostra, número de
medidas); se o grau de riberdade, dF * n - 1 for maior do que 2g, é possíver uma
aproximaçåo para o níver de significância do 12 fornecido em taberas. o varor deve
estar próximo a S0Zo.

lll,4 Frros na deterrmimação da idade

substituindo-se o número de átomos, na conhecida expressåo do decaimento
radioativo, por atividade da amostra, tem_se o seguinte (cf. eq,2.2):

A = p" g-rt

onde:

)"= ln 2 l\n
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diferenciando-se (2.2):

dA = -Á,o À. e-^t dt

dividindo-se (3 10) por (2.2)

dA=-Àdt
A

dA=-ln2 dt
A\n
se -dA for o desvio padrão o = lV1/2

entäo:

=dA = Nr/2
AN

substituindo-se Q.M) em (3.12)

(3.e)

(3.10)

(3. 1 1)

(3.12)

(3. 13)

(3.14)



l,l13=ln?ot
N trn

N12=Í¿z-ÀL-
ln2 dt

onde:

N = número total de eventos e

dt = erro na idade

Assim, considerando dt como erro na idade, conclui-se, pela equaçåo (3.16), que
a exatidåo de uma contagem depende somente do número de desintegraçöes
registrado (desconsiderando-se o erro da meia vida) e não da idacJe total da amostra ou
da duração da medida.

Por razões de ordem téenica, tar fato nem sempre é verdadeiro. o contador não
registra somente eventos oriundos da amostra radioativa, mas uma parte dos eventos
registrados é devida à racriação cósmica, inetabilidades erétricas, contaminação etc.
denominados '' ruídos', como descritos a seguir,

lll.4.1 Erros na Ðeterminação das Atividades Ao e As.

uma datação, ou idade convencionar, imprica no conhecimento de três varores,
conforme vimos anteriormente:

1) A'6 (atividade iniciar pressuposta da amostra) correspondente à taxa de
contagem obtida através da decomposiçåo do padråo moderno de referência, na forma
de ácido oxálico, e multiplicado pelo fator 0,S5. O valor A¡ deve ser uma média de
inúmeras medidas, obtidas durante a padronização e checadas periodicamente;

2) As (atividade residuar da amostra) correspondente à taxa de contagem da
amostra, e

3) Bg (background) correspondente à taxa de contagem específica do s¡stema
contador. Fle é conhecido com boa precisão, após uma série muito grande de medidas,
quando o contador proporcional é preenchido com gás,,morto,, ou llquido,,morto, (na
contagem por cintiração) preparados, por exempro, a partir da decomposiçäo ácida de
um mármore isento de laC

Todas estas taxas estão sujeitas às flutuaçÕes estatísticas devidas à natureza
aleatória do fenômeno de desintegração p-, mudanças na pressåo barométriea,
intensidade dos raios césmieos, na temperatura que afeta o contador, instabilidades e

(3. 15)

(3. 16)
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ruf dos no equipamento eretrÕnico, interferências erékieas e radioativas externas c
eontaminaçåo do meio de contagem devida å presença de impurezas (estáveis ou
radioativas).

A técnica crássica para se ehegar å atividade tguida mais prováver da ámosra
de interesse é a de subtrair o rufdo ou gg (backg'ound) medido nas mesmas
condiçÕes. A introduçåo do Bg artera o tratamento estatistico, sendo o erro rerativo
dado por (2.15).

lll.4.2 Erros (desvios) relacionados å meia_vida

Näo é fácir estarreleeer com precisåo a meia vida de radioisétopos de vida
relativamente longa' Ëstimativas preliminares para a meia vida do radiocarbono
chegaram a variar de 4.000 a 20.000 anos. DeterminaçÕes mais precisas eomeçam
com Libby (1955) que obteve um varor de 5.5g0 * 40 anos. Entre outros varores
deveremos destacar: o do raboratório do NBS (atuar Nrsr) em washington com 5.760 r
50 anos; o do rnstituto de Ffsica da universidade de upsara, $uécia, de 5.56g * 30
anos e o obtido por 

'rsson, 
de 5.6g5 r 35 anos (.rsson & Kárren, 1963). A

determinaçåo mais precisa, de 5.568 (r 30) anos, é a utilizada no ealculo de idades
eonvencionais, apesar do fato de que 5.730 t 40 anos seja reconhecido como o melhor
valor obtido por medidas frsicas (5u conferência sobre Datação por Radiocarbono,
cambridge, 1g62). Esta diferença de 2,9% não é tåo apreciáver, quando comparãdo
eom aquela, devido å variaçåo securar em As, já abordada, e não invaridam de maneira
alguma os resultados e as aplicaçÕes da datação por radiocarbono em estudos
cronológicos.

lll.4,3 lnterpretaçäo de erros nas idades

A incerteza estatfstica na determinaçäo da idade convencionar por radioearbono
é estimada tomando se * 1 desvio padrão nas contagens efetuadas. A maneira aceita
para pubricar resurtados rac é a de fornecer a ¡dade carcurada com respectivo ero em
anos. A idade deve ser fornecida em anos antes do presente, a.p. = antes de 1g50, ano
de referência estabelecido para dataçåo por radiocarbono.

0 erro padråo é baseado no número de contagens acumurado Bâra a amostrâ,
ácido oxálico padråo e background, mais eventuais erros adicionais causados pera



74

imprecisáo no vorume, pressão, temperatura, diruiçao, espectrometria ete, que não
devem ser maiores que 0,2% (Mann, 1983). No cálculo nåo se inelui a ineÆrteza
associada à meia-vida ou À respectivo. Ële depende principalmente da atividade da
amostra; quanto mais jovem uma amostra (atividade elevada em radioearbono) maior
será o erro associado ao resultado ealcurado, ainda que mais tempo de contagem seja
gasto na sua determinaçäo. Embora seja verdadeiro dizer que, para amostras de
mesma atividade, o erro devido à variação das medidas pode ser menor, quanto maior
o tempo de contagem, ele nunca poderá ser inteiramente eriminado. o rimite do tempo
de uma contagem é determinado quando se torna dispendioso contar por mais tempo.
Normalmente, na datação por radioearbono, este limite ó de aproximadamente 3 ou 4
dias. Por exempro, para o caso dos minicontadores descritos em Jeren e Geyh, (1g86)
com capacidade pata 22 mg de c, um tempo de contagem de cerca de 3 semanas é
normalmente suficiente para proporcionar dataçöes com precisão de 1 a \vo em
amostras do Holoceno (figura S.1).

Figura 3.1 : Aumento de precisão na dataçäo como função do tempo de medida e
idade da amostra. (Jelen e Geyh, 1986)

uma reduçäo adicionar na taxa de contagem do backgraund nåo merhora
significativamente esta precisão, conforme pode ser concluído através da figuna 3.2.

tsmpo d€ contågsm (d¡as)
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Figura 3.2: Precisåo na dataçåo em diferentes sistemas mini contadores para
quantidades variadas de amostras. 10 e 40 mg säo utilizados por oflet et al. (198g) e
Kaihola et al (1984), respectivamente. o contador de guartzo necessita 1z mg de c e o
contador de cobre é preenchido com o co2 contendo 2a mg de Ç. A área pontilhada
mostra uma melhoria se o background deste contador for reduzido 60% (Jelen e Geyh.,
1986).

uma avaliação estatística dos dados brutos obtidos pelo contador deve ser
efetuada todos os dias para determinar se a âmostra deve continuar a ser med¡da.
cálculos podem mostrar qual a exten$åo do tempo de contagem necessário para
aumentar a precisäo dos dados. Esta informaçäo é útil quando amostras submetidas
normalmente requerem a máxima precisåo na dataçåo, sem considerar aspectos
econômicos. o tempo de contagem é estendido $omente se o cálculo mostrar que o
desvio padrâo esperado diminui significativamente.

No erro padrão devem ser incluídos os erros da determinaç ão da razão 13cl12c

que é utilizada para correções devidas a fracionamento isotópico. A contribuição para o
erro padräo devido à incerteza nas razöes 13c/12c medidas é pequena, mas ela torna_
se significante em razÕes isotópicas estimadas. A extensåo da variação das razÕes
isotópicas e a influência nos erros padrÕes quando valores õr3c säo est¡mados,
aparecem na figura 3.3. (Polach, 1976).

Quando a eorreção do ô13c medido nåo é aplicada, uma correçåo na idade deve
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ser adieionada (aritrneticamente) à determinaçåo da idade nåo eorrigida, sendei que o
erro estimado para o valor de õ13c médio (devido à sua dispersåo na natureza) deve
ser conetamente combinada com incertezas estatfstieas na determinaçäo da idade. A
idade corrigida para fraeionamento isotópico é, portanto, a somã da idade convencionar
e seu e."o (A * a) com a parcera designada como correçåo de idade e seu efro (B t b).
A idade corrigida será, (A t a) + (B t b), o que (em termos numéricos, observada a lei
de propagaçåo de erros) deve ser igual a (A + B) I (a2+ b2)1/2.

Figura 3.3: Variação do ð13c na natureza. varores médios sugeridos, para serem
usados em estimativas ô3c de amostras, säo dados como (x) e o erro apropriado da
estimativa sugerido (nunca menor do que tz%o) é dado pelas linhas sólidas. VariaçÕes
no iac padräo såo atribuídos somente a fracionamentos no laboratório (polach, 1g76).

o método de dataçåo por radiocarbono constitui uma ferramenta de apricaçåo
universal na construçåo de uma seqüência cronológica conflável de eventos passados
mas, nåo é capaz de localizar com precisão eventos em termos do calendário eristäo.
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,q interpretaçåo dos resurtadcs pubricados na forma idåde t erro deve revar em
conta nåo só o dado centrar mas. grau de incerteza. para evitar probremas, é
recomendáver considerar os resultados sempre em termos da faixa de idade
representada por dois desvios padräcl (20). Desta forma, näo somente uma
probabilidade de 1g em 20 estará de acordo com a cronorogia em discussão, mas
incertezas extras devidas aos efeitos de Vries, etc., também deverão estar embutidos.

Ao converter idades do método, expressas em anos a.p. (antes de 1gS0) para
idades históricas, deve-se considerar a possibilidade de uma incerteza de 1g0 anos,
relativa à escara do carendário arterada por fracionamentos isotópicos, efeitos de vries,
suess e peras bombas atômicas e nucreares. Enquanto estas consideraçries
constituem um erro sério em idades mais jovens, quanto mais verhas as idades, menos
importantes eras se tornam. o erro de 2,go/o ou mais, rerativo à meia vida do lac
correntemente utilizada, não deve ser considerado, conforme comentado inicialmente.

lll.5 Apresentaçåo dos resultados

os dados obtidos de lac têm sido apresentados em termos de atividade medidã
ou idade convencionar. As inúmeras correções devidas a efeitos diversos, já
eomentados, têm cauçado confusões que såo debatidas em conferrôncias
lnternacionais pertinentes. conforme stuiver e porach (1g77), os resurtados de 1{c

devem ser publicados obedecendo as seguintes recomendaçÕes:

a) estudos envorvendo amostras geoquímicas, dendrocronorógicas, equiríbrio de
reservatório e rnoderos de difusåo; os seguintes itens, com corfeçÕes de idade
baseadas na meia vida de b.730 anos (), = 1rg267 anos-r¡ säo críticos e devem ser
fornecidos:

- ô13C medido ou estimado vs. pDB;

- pMC ( se aplicávet) ou

- dlac e Drac ou D, indicando se estes termos foram corrigidos para um
designado ano ou näo

b) estudos cronorógicos, isto é, amostras georógieas, arqueorógicas etc., onde
medidas de idade constituem o aspecto mais importante; as quantidades baseadas na
meia vida de 5.568 anos (1"=1/803a anos-1) são críticas e devem ser descritas:
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- ô13C medido ou estirnado vs. pÞB;

- idade convencionar por radiocarbono (a.p.) e seu erro expresso como t1 desvio
padrão;

- correção estimada para " reservatório, quando a idade conigida do reservatório
é dada além da idade eonvenoional por radiocarbono;

- D14C é um parâmetro opcional a ser fornecido.

As regras para o fornecimento das idades, ainda conforme stuiver e porach
(1977), podem ser agrupadas de acordo com casos:

a) próximos ao pa<jråo moderno: amostras cronorógicas são referidas como
moderna quando eorrigido o reservatório, a idade convencionar de radiocañono for
menor que 200 anos a.p. (resultados maiores do que g7,5%M); >moderna quando A6¡
for maior Que Aoru. r'Jestes casos, arém do varor ô13c, o varor DlaÇ também deve ser
informado.

b) próximos ao background: se atividade da amostra As¡ for menor que 2o¡5¡
deve-se descrever a idade resultante como ,,>x,,, onde a idade mínima x é a idade
convencional laC calculada para atividade de amostra igual a fu¡ + 2o. (valores
negativos de Asrv devem ser substitufdos por 0), se a atividade da amostra for menor
do que 10sr, informar gue "a ativídade da arnostra não é distinta do 8g,,. se a
atividade da amostra medida estiver entre 1o.ee e 2o.ss, fornecer como idade
"aparente" Deve-se fornecer nlac em todos os casos pois seu eri"o 1t o Þi4e¡ é
distribuído normarmente ao redor do varor de Dr4e, enquanto o * (erro da idade) é log_
nonnarmente distribufdo ao redor da idade a.p., tornando inadequado (porach, 1969) o
cálculo do erro ponderado (média de conjunto).

c) na faixa entre os extremos Bg e moderna: se as diferenças entre o_1 e Õ2 nå
(idade + or) e (idade - o'2) forem menores do que 300 anos o ma¡of erro é arredondado
para cima e fornecido. caso contrário, os erros säo arredondados e fornecidos
individualmente. A magnitude do erro padrâo determina o arredondamento da idade
convencionar' É prática comum dar um dígito a mais do que pode ser precisamente
levado em conta. Ao informar o erro padrão, os dois primeiros dígitos devem ser
retidos. Por exempro, g.234 * p56 deve ser arredondado para 8.230 t 260. euando o
erro padráo for menor que 100 anos, recomenda-se arredondar para o múrtipro de 10
mais próximo entre 50 e 100 anos, abaixo de s0 anos arredonda-se para o mrirtipro de



5 mais préximo.

A maneira de se chegar aos termo$ meneionados acima deve estar de acordo
com os critérios definidos a seguir no que se refere às at¡vidades.

lll.S,f Fadrão: ajustoo de A6¡ para ô130 eonvencional, Ao e ar¡o de
referência {19S0)

Muitos raboratórios, em seus cárcuros para idade, obtém o valor da atividade Ae¡ apartir da atividade líquida medida para o ácido oxálico, Aox, após ajustes para o valor
da madeira de referência (g5% de Ae¡ para NIBS SRM 4gg0 e 24,59% de A¡¡ox para
NBS SRM 4gg0c) e normarizaçâo para o fracionamento ô13c çonvencionar confonne
indicado na tabela 2.6.

Embora a atividade doiaC do ácido oxálico padrão, As¡, varie co¡r¡ o ano da
medida, a atividade do padråo internacional conhecida como Atividade Abeoruta doPadrão lnÛernacional (AlsA) (olsson, 1g70) näo deve mudar. Assim, quando for
necessário obter a atividade absoluta, deve_se corrigir Ae¡ para o decaimento entre
1950 e o ano (y) da contagem de acordo conforme segue:

,\¡" = Aoru e(Y-1sso)

onde

X * 118267 ano'l ,
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Por exemplo, furu medido hoje é eerca de 0,J% menor que A"¡.

lll.$"2 An¡octras: ajustes de Âs pårå ðrrc (_ZS%o)

Por convenção, a atividade de quarquer amostra, independentemente doamþiente, costuma ser normarizada para o valor médio postulado para a madeira,
como sendo de õ13c = -25%o, contra o padräo pDB. Esta atividade normarizada, As¡r da
amostra para um certo varor medido de ô13c vs. pDB, é carcurada conforme a
expressåo abaixo:

AsH=As11 -2(25+ðr3C)/10001 
(3.18)

Esta equaçåo é a aproximaçåo usada a partir de uma mais precisa, eraborada
por Stuiver e Robinson (1974):

Asrv * As e,9752 t (1 + ôr3c/1000)2 (3.1e)
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0s paråmetros rerativos å atividade cfa amostra (eom ou sern e*rreçå. pära
ôt3c) comparada à atividade do padråo sâo normarmente defin¡dos corîi.:

draC lsem correçåo ð13C), cu.¡a expressåo é:

d14e=[ Ás _1]1000%0
fu¡r

Drae lcom correção s13Ç¡ em que a expressão é similar, ou seja:
D14c=[ Asru-1J1000%"

fu¡¡ (3.21)

e a idade eonvene iomal usando a notaçåo acima seria:

t = 8033 tn (1 + p]1e¡
1000

Em medidas muito precisas, quando se compara a atividade de uma amostra
com o padräo ácido oxárico, torna,se necessária uma correção do ano de medida, por
exemplo, para o anel de ereseimento de árvore do ane (x) e medida no ano (y) , aatividade corrigida é Ausr{v-*). A eorreçåo para ano deve ser baseada na meia vida de
5'730 anos ()' = 118.26T a-1¡. Na primeira propostä para o uso de ôi4c e seu 

^14eassoeìado (Broecker e orsson, 1g5g), foi levantada a necessidade de se apricar uma
correçåo para o ano de medida na atividade do padrão internacionar antes deste serreracionado com o varor da atividade da amostra. como medidas de intercaribraçåo
madeira vs áeido oxárieo foram feitas em 1g5g, Broecker e olsson (1g5g) propuseram,
numa primeira instância, que a atividade do ácido oxárico devesse ser corrigida para tarano' Mas' por um consenso, desde entäo, tornou-se costume usar 1g50, e näo 1g58,
como o ano de referência para todas as medidas de radiocarbono (Godwin, 1962). A$expressôes usuais seriam:

ôraC lsem correção ô13C e com correção do ano)
ôtoc * [Asd(yf _ 1 ] 1000%"

A"" 
r rvvv/uo (3 23)

onde:

y é o ano da medida

x é o ano do crescimento.

(3.20)

(3.22)
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^ 
(com eorreçåo õ13C e com eorreção rio ano)

¿ = [,\s"e1!Y)- 1'l 1000%" = [AEuei!19501r - 1] 1000%" (g.24)&¡" Ãã"
segundo a Ba conferêncra rnternacionar de Radiocarbono, welrington, Novazeråndia' o termo õ14c 1e seu a associado) deve ser usado somente guando asamostras foram corrigidas (proc., 1g72). euando a correção para ano é impossÍvel,pode-se usar dlac e Dr4e , eomo foi definido anteriormente.
uma certa imprecisáo nos resurtados pode ocorrer quando os paråmetros

convencionados såo utirizados de outra forrna e nåo se indica eraramente o seusignificado por exempro, para amostras no åmbito da oceanografia, onde eoneçÕespara ano nåo såo possíveis, varores g1ac, 

^ 
e 

^14c 
têm sido usados extensivamente

como:

ðr4c%o= (As/A,b" - 1) looo (3.25)
Suando as datãs (z) de coleta e (y) de medida não sáo idênt¡cas, As deve sercorrigido para o decaimento que ocorreu entre o ano da coreta e o da medida segundo

As eÀ(Y'').

Após a normarizaçåo para ô13c, a diferença rerativa entre a atividade da amostra
As¡reÀtv'') (corrigida) e o padrão absoluto será ce¡mo em (8.?4),

Fara amostras oeeånieas deve ser:

¿tø6 e ¡{6¡/Aao" - 11 1000%o (3.26)
D14C e d14c' bem como a14e e ð14c, podem ser conveftidos entre çi através daseguinte expressåo:

Dlae = 4ta* - z(ôi30 + z5)(1 +d14c / 1000) $.27)
^1ac 

* 6r+a _ 2(ô13c + p5)(1 + ô14c / 1000) (g.28)
Estas são as expressÕes mais usadas para o cálculo de DlaC e 

^ 

jae 
. îrata-se

apenas de aproximações, derivadas de uma combinação de equaçÕesjá meneionadas,
sendo a relação mais preeisa aquela dada (stuiver e Robinson, 1924) como:

^r4c 
= 1oo0 [ (t + o14ct10oo) o,s7s2t( + ðr3e/1000), _1J (3.29)

Como tem sido habitual, é recomendado o uso das relaçóes (3.27) e (3.28) emeor¡.eçÕes para o fracionamento isotópico.



o termo Fração Moderna é muitas vezes usada em estudos cronorógicos,porém' é mais recomendáver fornecer õ13c e idade convencionar (em anos a.p.). A, g"conferêneia rnternacionar de Dataçåo por Radiocarbono (Froeeedings, 1g72) aceÍtousubstituir Þ14c %o para porcentagem de earbono moderno (pMG), como sendo:F * As¡¡/AoN x l}Ao/o

e o novo termo porcentagem nroderna absotuta to*¡ ,jIT,, un,, esrudosgeoquímicos e de equirÍbrio do r4e 
ldistribuiçåo de lac na natureza¡ - a"r" r"ro",

PM = As¡¡ 100% = *_Asu-__- x 100o/o.Aaos A;;TIüìGõ (3.31)

onde:

(y) é o ano da medida do ácido oxálico
)" * 118267 a-1 é baseada na rneia v¡da de 5.230 anos.

euando os anos (z) de coleta e (y) de medida nåo são idênticos, AsN deve sercorrigido para o decaimento que ocorre entre o ano da coleta e o da medida, conformevisto anteriormente (AsN eÀ(v-z),

A atividade medida para o ácido oxárico e normarizada para ð13c deçrina en* ^tempo' se a atividade do reservatório permãnece 
"on*r""n^ 

;:*^":-rrrii 
s",¡¡¡ u

medidas Asru/Ao¡¡ é dependenre do ano n. ,"",;;ïl"jÏ;.i iiÍ,îj'î;ïi;:îporcentagem moderna absoluta torna esta razã
muitos estudos especial¡¿ado€ 

o constante e significativa para

A idade conveneionar está reracionada com a porcentagem rnoderna absoruta(pM) e com o ano (y) de medida conforme a seguinte expressão:
t * (Y - 1_950) = -8.033 ln B[.1,03 1oo (3.32)

lll.S"4 ldade eonvenciona!

lll.5"3 Fração ou poreentagern rnoderna (p&!ß)
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A idade convencional para atividade normalizada, em anos a.p., deve sercalculada de acordo com a seguinte eguação:
t = -8 033 ln As" (u. rsso) = -8.033 ln AsN (A.33)As¡ (e.n rsso) ffi
e implica em:
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1- usar a meia vida de b.568 anos (vida módia de 9.033 anos);.
2- assumir a eonståncia do eonteúdo de laC aimosférico no passado;

3- usar di¡eta ou indiretamente o ácido oxálico como padråo;

4- normalizar as atividades da amostra para õ13C = _Z1ç,loo (pOB); e
5- fornecer idades em anos a.p. - ante$ do presente - onde .rg50 

a.D.
correspondente ao ano 0 a.p. é tido como o ano de referência.

Embora as medidas atuais de atividades para amostra e padråo sejam
diferentes de 1950, a razâo medida Asru/Aoru näo muda com o tempo, permanecendo
igual å de 1950 pois, tanto a amostra quanto o ácido oxálico perdem 1ac na mesma
proporção, Dessa forma, a idade calculada dada por t = _g.033 ln A5¡¡/fu¡, é um
número fixo independente do ano da medida. Ela sempre implica em idade inferior a
1950 a.D. (isto é, 1950 a.D. = ano 0 a.p.).

Existe, ainda, um número de posslveis correçÕes que podem ser feitas para a
idade eonvencional de radiocarbono. Eles não constituem rotina obrigatória na datação
por radiocarbono, mas, se forem efetuadas, devem ser explicitadas no resultado.

Nas taberas 3.2 e 3,3 apresentamos de forma sintética os procedimentos
convencionais para cálculos de idade por 1uc e dos diversos parâmetros geoquímieos
introduzidos e comentados até aqui.

At¡v¡dado lfquida (cpm),
normalizâda para vol, de

eonlenem
Normalizaçåo para

fracionamento isotóplco
lÂ13C rêlâl¡v^ â^ ÞflFÙ

At¡vldado Absoluta do
Padräo lntêrnaclonal

(åc. Oxál¡co) corrigida para c
alêaáirnÞntô daer{¡i I oAn

.l¡l

Tabela 3.2 - Normarizações parâ ô13c observados na amÕstra e no padråo
antigo já esgotado (ácido oxálico sRM 4990) e ajustes para o ano y de medida.
(Stuiver, M. & Polach, H.Á., 1977).

x = ano de crescimento, v = ano da medida. t" = itq2Ê,7 a-l

ÂMOSTRA

As¡ = A5[1 - 2(25 +
at3cyt oool

As

_ÂctDo oxÁLtco
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Aox

A*¡" = {o*6À(r-t9rt)
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2(ö13c + 25X1 +

.llac I ,l nnnt

respect¡vemente por Aser(v-¿) e AsNeÀ(v-z) ou As e As¡ manter ¡nalterados e somente o ácidã
oxál¡co ser corrigido para o decaimento entre o ano da coleta e 1950, Este tr;iãr;t"-ã
aplicåvel somente quando estiver com asterisco,

oociônál

,| 00001-

Tabela 3.3: Definiçåo dos diversos pariâmetros geoquímicos, conforme destinÕ

das arnostras (Stuiver, M. & Polach, H.,4,, 1977).

lll.5.4.l ldades corrigidas para efeito reservatório: Modplos de Tamers,
Vogel e Pea¡sor¡

A calibraçåo do ácido oxálico padråo (em 195s) foi baseado na atividadelac
obtida em anéis de árvore de 1Bg0 d.c. em equillbrio com o co2 atmosférico daquela
época. Quando o reservatório difere do conteúdo específico de rac da atmosfera, é
necessårio um ajuste na idade (o padråo moderno deve ser efetivamente alterado). A
idade convencional leva em conta o fracionamento do 13c mas não as diferenças que
surgem na atividade específica de 1ac, entre reservatórios, e de efeitos diversos aos do
fracionâmento isotópico. o procedimento recomendado para eliminar possíveis

ambigü¡dades consiste em incluir sempre a correçåo para o ô13c na idade eonvencional
e explicitar, na descrição da amostra, a eorreçäo estimada para o reservatório. um
exemplo típico é ä correçáo de -450 t 3s anos que costuma ser efetuada pelo
laboratério ANU para amostras oceânicas da Austrália oriental. É neeessário fazer
ajustes nos,valores de Dc14 ou de 14 a fim de combinar os erros eorretamente. outros

t = -8033 ln&¡y'Âo¡r
triz=5 569 a
X=l/ñfl11a'1

¿14ç * ¡A.n/Ao". - 1l x
1000%0

Geoqufmica* eom
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ö'"C = f|se¡{ 
¡ùr¡¡¡,/AoN -

1l r l OOrÄ-

M
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ambientes devern ter correçÕes dife¡.entes.

No çaso de conchas marinhas de regiöes nåo polares, correçöes para o
fracionamento de 13c e deficiências de 1ac no reservatório se cancelam mais ou menos

mutuamente; por este motivo, muitos laboratórios não mencionam ou ignoram as 2
eorreçÕes.

Amostras de madeira, tecido, conchas, talos de vegetais, carvão restante de
fogueiras etc. såo datadas usando-se diretamente a equação da idade convencional.

Entretanto, para amostras de carbonato e bicarbonato obtidas em åguas subterrâneas,

nem sempre se aplica esta equaçåo, No subsolo ocorfem reações de troca de cafbono
proveniente do COz biogênico, com carbono de carbonatos clo meio, conforme:

tuCO, * CaCO3 + H2O 4i Ca2* + HCOs- + HIaCO¡-

os carbonatos do solo, geralmente muito antigos, estão prat¡camente isentos de
lac e a reaçäo aeima produz um efeito de diluição do carbono biogênico com o earbono

do meio, diminuindo sua atividade específica. Este fato faz com que a água aparente

uma idade mais antiga do que a real e, por isso, a aplicação direta da equaçåo da

idade nåo é eonveniente, sem uma correçäo. Alguns autores empregam modelos

emplricos para contornar este fato. Podemos citar 3 modelos (rn: oikawa, 1g7g) que

permitem obter idades mais exatas para águas subterrâneas, lembrando, ainda, que

esses modelos näo são gerais mas, restritos a certos ambientes e localidades, dentre

outros fatores. o primeiro deies, conhecido como Modelo de Tarners, admite que

metade dos bicarbonatos da água seja proveniente da dissoluçåo dos carbonatos do

meio. o Goz e mais a metade do bicarbonato dissolvido seriam de origem biogênica.

As quantidades de COz e bicarbonato såo determinadas quimicarnente.

A idade deste modelo é calculada atrãvés da expressåo:

t = -8035 ln As + 3/q 8035 ln [Q:%_trÇQgJ t % 8035 ln tÇt % HÇOe] (3.34)
fu¡v Cr C¡

onde:

,As = atividade específica da amostra de água;

Ao¡¡ = atividade específica do paclrão moderno;

(Cq ) = concentração total das espécies de carbono em mols/Li

[HCO3 ] = conc. em bicarbonato mols/L, obtida por titulação com H2SOa;

8035 =Tuz I ln? êTtn=5.568 anos.
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No segundo modelo, eonhecido cornç de Vogel, a atividade espeeífiea clas

águas modernas é considerada como sendo de 80Yo a geo/o da atividade específica do

carbono moderno, desde que não contaminada por 1aC de testes nucleares.

Vogel encontrou experimentalmente o valor médio de (85 t 5)%, através de

análises de um grande número de amostras de águas.

A expressão que permite o cálculo de idade é dada por:

t=-8035 ln 1 -As_
(0,85r0,05) AoN

No modelo preconizado e conhecido como pearson, utiliza-se a relação dos

isótopos estáveis t3C/t2C dos compostos de carbono (COz, HCOg- e COg2') da água.

Considera-se que a maior parte do COz dissolvido na água seja de origem

biogênica, proveniente dos vegetais. A expressåo que relaciona l3C/12C do CO,
biogênico com a de um padrão é a seguinte:

ô"c=Wo1o'

valor médio para solo é ôl3C"oro = -25 v-2a/oo;

ô13G para carbonatos do meio * 0%o e

atividade especifica do 1aC destes earbonatos iambém é nula

onde:

A água ao dissolver os carbonatos do meio, diminui o valor ð13C da arnostra na

mesma proporçäo em que se aumenta a concentração das espécies carbonatadas na

água.

K= ô11Çamostra * (Çio¡"¡al)

-(2512) (C¡n"r)

onde:

(3.35)

(C¡ni.r"ù = conc. de carbono biogênico dissolvido pela água durante sua infìltração;

(Cnn"ù = conc. de carbono biogênico da amostra recolhida no aqulfero.

A idade é dada finalmente por:

t = -8035 ln As _. (3.38)
K Ao¡¡

Esse método proporciona bons resultados quando a maior parte do raCO2

dissolvido é de origem vegetal, mas, näo pode ser aplicado em locais sem vegeiação,

como em zonas áridas.

(3.36)

(3.37)



Para converter a idade convencional de radiocarbono baseada na meia vida de
5.568 anos para idade de radiocarbono baseada na meia vida de 5.730 anos
(considerada mais precisa) basta aplicar um fator de 1,03.

lll,5,6 Determinaçöes posteriores e resultado médio

lll,5.5 ldade eornigida pana a rneia vida de 5"780 ar"¡os

Gaso seja necessário mais do que uma determinaçáo para se obter um único
resultado, as expressÕes apropriadas para o cálculo da média, dada a série de
resultados Ai t ar, i = 1 até n, são:

Ã = (xA/ai2y(x1/aiz)

¿ = 11t1z1ta,r¡¡,,,

onde:

A + a sâo valores médios de erros ponderados

Caso n * 2, estas expressÕes podem ser escritas como:

Ã=(41å12 +Azaz2)/(a12+6r2¡ (3.41)

J = [(ar2 ar'¡ t 1ar2 * ^rr)1,, e.4z)
Para calcular a média de grupos é mais fácil aplicar esta equação, repetidamente,

do que usar a forma geral. lstoé,ogrupoA+atorna-seonovoAltâ1 € o terceiro

valor torna-se no novo Az + az e assim por diante.

Estas equaçÕes devem ser aplicadas estritamente para termos lineares, tais como
dloc, Dloc, atividades etc., que såo distribuídas normalmente, e não para valores de
idade que são logaritmicamente relacionadas entre elas. Entretanto, para idades
menores que 30.000 anos a.p. e erros pequenos, o uso de idades nestas equaçöes
produzem pequenas diferenças.

lll"5,7 Gonnparação de idades pon laC

Em situaçðes em que é necessário verifìcar se dois ou mais resultados são
significativamente diferentes ou näo, aplica-se os testes a seguir, lembrando ainda que
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duas amostras podem ter mesma idade 1ac e $erem contemporâneas, isto é, nåo
estarem relacionadas a um mesmo evento ou serem de uma mesma população. para

verificar a contemporaneidade de tais amostras såo necessárias correçÕes na idade e
a inclusão dos erros destas correçöes no resultado final.

os testes e as correçÕes devem ser efetuados em variáveis " lineares" tds como
d1oc, D14c ou pM. se såo utilizadas idades, a discrepância é aceitáver, contanto gue a
idade seja menor que 30.000 anos e o erro seja pequeno,

Na análise de dois resultados apresentando erros comparáveis, num caso
especial, onde o tempo da contagem é longo (graus de liberdade muito maior que 100),

basta considerar que estes resultados apresentam uma distribuiçåo normal e calcular o
resultado de z:

que é uma medida do número de desvios padröes existentes na média entre Ar, Az a
partir da média. como 95% dos resultados devem estar na faixa Ã t t,soo, é possível

rejeitar a hipótese, ao nível 0,05, de que os resultados sejam iguais se z exceder 1,g6o

(sendo 1,96 o valor t de Students para co graus de fiberdade ao nível 0,05).

Para um caso mais geral eom dois ou mais valores:

Caleula-se a média elo eonjr-rnto e seu erro corno já descrito.

Efetua-se o teste estatístico, calculando T

T=E(Ai -A)ztaiz ß.44)
onde:

A¡ (i= 1,2, ...) säo a$ idades a serem comparadas;

ai säo os respectivos errets e

A é a idade média do conjunto,

T deve ter uma distribuição 12 com n - 1 graus de liberdade. se o valor de T for

menor do que o valor 12 tabelado ao nfvel de significåncia escolhido, entâo aceita-se a
hipótese de que os resultados säo estatisticamente indistinguíveis e a média do grupo

e seu desvio padrão podem ser aceitos como válidos. por exemplo:

4.900 r 100;4.700 r 90; 4.800 f 70; b.100 + 200

z = (Ar - A2) I (a12 + 622¡1t2 (3.43)

| = 4.811

T = (4.900 *(4,90Q r:4,S11)2 + (4J0Q:j_gll]2 + (q.8oo - *.er il2 + (5.100 - 4gL1)2

= 4,43

1002 902 702 2002
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12¡,65,3 = 7,8?

Portanto, açeita-se a hipótese de que os resultados nåo sejam sign¡ficativamente
diferentes e calcula-se a média do conjunto.

l=4.811 t47



A medida da racjioatividade no eO2 no lG-USp é feito eom a ajuda de um
contador, cuja câmara proporeional é de g0 mL. certos cuidados devem ser tomados
durante a construçáo destas cåmaras para determinaçäo de atividades ao nível natural,
como é o caso das determ¡nações de 1ac. cada raboratório possui experiência própria
nesta área e inúmeros cientistas já descreveram a técnica empregada na construção
de contadores para lac e os testes para sereçáo de materiais inativos, tanto os
materiais para a confecçäo das cåmaras guanto os materiais para a brÍndagem das
mesmas, bem como a utilização de recursos eletrônicos para se chegar a um ruído de
fundo o mais baixo possíver (de vries e Barendsen, 1953; Fergusson, 195s; de Vries,
1957; Houtermann e oeschger, lsb8; De vries et ar., 1959; Nydar, 1962; Guiliksen e
Nydal, 1976; Povinec,log3). outros reduziram o vorume dos contadores a fim de poder
datar amostras cada vez menores (Oeschger et al., 1g65, 1g7g; Curie et al., 1979;
Harbottle et al., '1979; Oflet et at., 1983).

As cåmaras proporeionais tradicionarmente empregadas para detecçåo do raÇ

apresentam volumes entre 1 até s litros, requerendo apreciável quantidade de carbono
(da ordem de gramas) pâra conversão em gases apropriados para coniagem e,
exigindo espaços maiores para abrigá-los. o volume relativamente grande é justificado
pela necessidade de uma eoroä de contadores Geigers envolvendo a cåmara
proporcional e por possibilitar a utilizaçåo da técnica de anti-eoincidência. os pequenos
detectores, ou, mais precisamente, as minicåmaras proporcionais, cujo início data de
1965' têm volumes que variam entre 100 e 5 cm3. Entretanto, para se chegar a
precisões aceitáveis de idade, é necessário efetuar medidas de muito longa duraçäo _

até I dias, em uma amostra arqueolégica de 16 mg (Sayre et al, 19g1) _ o que é
particularmente difícil, por causa da estabilidade eletrônica que ¡sto implica para
diferentes caracterfsticas de instalaçäo. No entanto, devido ao volume menor das
cåmaras foi possfver utilizar outros dispositivos, como cristais cintiradores de poço, no
lugar dos tradicionais Geigers. Além disso, os pequenos detetores podem ser
destinados para easos partieulares, como: dåtação de foraminíferos em sedimentos

M!þ¡ICAMARA PROPORC¡ONAL DH B0 rnL.

Ga¡aítulo lV
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marinhos ou darâçåo do gás carbônico ocruso nn gero e mesmÐ na,,datação, de águas
subtenåneas, çâsos em que as quantidades disponíveis de earbono são da ordem de
mg' como exempro' a figura 4"1 irustra o esquema do minicontador (Jeren & Geyh,
1986) com capacidade para 22 mg de carbono e tempo de eontagem de 3 semanas.

@ glc"ane

fl wr-or

ffi o,renrzo

S nço urox

Q cor-e

Figura 4.1: Mini-cåmara proporcionar de 20 mL de capacidade, o prateau e a
constância de tonga duraçáo na voltagem V5e"¿. Cf Jelen e Geyh (1gg6)

Dois contadores Broporcionais utilizados para a detecçáo de pulsos p.(r4C e 3F{)

em anti-coincidência com pursos de detetores exrernos - coroa de contadores para trítio
e fotomultipricadora com cristar de Nal (Tr) de geometria especiar para radiocarbono _

foram doados ao lG/USp pela Fundaçåo Volkswagen (Alemanha) através de um
projeto em cooperaçåo com o Niedersächsisches Landesamt für Bodenforshung (NLîB_
Hannover-Aremanha). Descrevemos a seguir o minidetetor utirizado neste trabalho.

o mínidetetor para radiocarbono foi projetado e testado em 1g86 por Jeren e
Geyh. Trata-se de uma metodorogia posterior aos eontadores de cintiraçäo [quida, que
apresenta argumas vantagens e ainda é utirizado por alguns rar¡oratérios. uma das
vantagens citadas pelos autores é o seu baixo custo (US$30.000 no total, para 10 mini_
contadores, contra us$150.000 de sistemas comerciais, com base em espectrômetros
de cintilação líquida), além da fácil manutençåo e do fato de nâo requerer um sfaff
técnico especiarizado. uma outra vantagem fundamentar é a necessidade de pequenas
quantidades de amostras (80mg de C, ou menos, dependendo do volume da mini_
cåmara), quando comBaradas aos sistemas comerciais de cintilação líquida, em c¡ue se
requer maiores quantidades de amostras (acima de 250 mg). uma desvantagern é que

I
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o aparerho anarisa uma amostra de cada vez (contagens de 2 a 3 dias), enquanto os
comerciais anarisam, no período de 1 semana, cerca de 10 amostras (ineruindo 2
background e 1 padråo para controre), em turnos cícricos de 20 minutos de contagem,
até totalizar 1.000 minutos para cada amostra.

A minicâmara utirizada para as medidas de iac consiste em um cirindro de 30
mm de diâmetro por cerca de 100 mm de comprimento em cobre eretrorítico, tendo as
duas extremidades vedadas com materiais isorantes, como quartzo e Nyron
(Polypenco, cologne, FRG), unidos por uma cola especial (uHU haft 300, FRG) que
permite a passagem da extremidade do eletrodo central, um fio de aço inoxidável de 25
pm, e assegura o seu isolamento. o volume da pequena cåmara é de g0 mL, sendo
preenchido usuarmente com 2 bar de coz, o que eqüivare a cerca de g0 mg de c

A cåmara proporcionar maior que se acha instarada no mesmo sistema de
blindagem em ferro (ver figura 4.2) tem um vorume de s,0 ritros. Tar vorume é
justificado pâra aumentar o níver de detecção para trrtio que se caracte tiza por níver de
atividade bem menor que radiocarbono, arém de ter uma energ¡a p-máxima e meia_vida
também muito menores eerca de 60 Kev e 12,1 anos, respectivamente, pårã å
minimização do rufdo de fundo, a cåmara principal é eircundada externamente perã
clássica coroa de contadores Geigers, sendo todo este conjunto instaradr¡ aincia no
interior de uma brindagem de chumbo especiar com cerca de 3 centímetros de
espessura. O gás de eontagem adotado é o etano (C2H6)

Çåmara
para lrít¡o

Figura 4.2: Þesenho esquemático, sem escala, das blindagens que abrigam a

para
(80 mL)
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min¡cåmara de g0 mL e a câmara proporcionar de 5 ritrq¡s utiri¿ada pafa deten¡ì¡nåçÕe$
de 1aC e 3H, respectivamente.

lV.'N Patamar da nrinieåmara

o patamar da minicåmara proporcionar creve ser determinado toda vez que seintroduz o gás e antes de $e ¡niciar a série de coniagens. A vortagem de trabarho a ser
ajustada deve estar próxima à metade do patamar. Deve ser um varor, em kV, onde o
contador proporcionar apresenta-se estáver para detectar as desintegraçÕes B- do 14c.
Para uma determinação mais rápida e eficiente, aumenta-se o número de contagenspor unidade de tempo, utirizando-se uma fonte radioativa externa de ,rres ou æco 

eposicionada bem å frente da minicåmara. Q patamar é estabelecido de forma bastante
cuidadosa, aumentando-se em etapas (sfeps) a tensão e registrando contagens em urntempo pré-fixado. 0 aumento faz crescer o coefíciente de murtipr¡cação de íons e, emseguida, a ampritude dos pursos. Até um certo rímiar, na curva de varíaçäo da taxa decontagem' deve ser observado um patamar rerativamente extenso em termos devortagem' em que essäs taxas såo rerativamente constantes. A posição dã lensãÕ
neste patamar, sua extensão e sua incrinaçåo dependem da pureza do gás. Fara urn"bom preenchimento" a tensão de funcionamento deve ser da ordem de 4.500v, opatamår deve ter 500 a 700 V de intervaro e um decrive inferior a 30/o para 100 V. caso
estas características náo forem observadas, o CO2 deve ser repurifieado.
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Guarcf (Kristalr f{ar)c para a minicåmara proporcionar de 1ac preenchido eom ês amostra$ *G(mármore Carrara), STD (ácido oxálico NBS SRM 4990) e CZ (carbonato).
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rì/'2 $istema eo¡'¡tador e estratégia do eomtagem pana radr-oeanhomre

o minidetetor para roc foi instarado no interior de um detetor de eintira@o
comum, tipo poço, contendo dois eristais de Nar (Tr) (HÂR'*^W chemie GmbH,
wermerskirchen, FRG), que, juntamente com uma fotomurtipiicadora de 5 poregadas deeomprimento (modelo EMI 97s18) eorn proteçåo magnétiea, foram utilizados eomocontador guard. 0s dois cristaic em disposiçåo tuburar ou em forma de poço, tem umdiâmetro da ordem de 6,1 em e 12 em de profundidade e e$pessura ativa de 4,5 cm,Ambos såo protegidos por um invérucro especiar de arumrnio, da mesma forma que afotomultiplicadora EMI gue se encontra na extremidade do poço.

Quando' por exempro' um méson cósmico atravessa um ou outro cr¡star, ouambos' ere emite uma ruz ou cintiraçåo, que é imediatamente detetada pela
fotomurtipricadora. o impurso produzido é transmitido a um cireuito em anticoincidência
que broqueia a entrada de pursos do contador proporcionar. Desta forma a contribuição
cósmica e radiações aeusadas pero sistema conhecido como guardsão praticamenle
erirninados, ou seja' nåo sáo arusädos per. üontador, acoprado å minieâmara. Årémdisso, o eonjunto de detetores é instarado no inter¡or de uma brindagem <ie fe*o
eomum' com 30 crn de espessura, pâra barrar de forma consideráver as radiaçÕes 7 doambiente. 0 que ainda for acusado após todas estas medidas, eonstitui_se no ruído defundo do contador. seu varor é determinado utirizando-se, como gás de preenchimento,
coz proveniente da decomposiçåo ácida de um mármore de carrara. Trata_se de cercade 0,2 impulsos por minuto, para o melhor canãl de celntagem, conforme ver€mos mâisadiante.

e hardware e o so/Íware para microeomputador Apple foram elat:orados por
sato et ar. (1g93). os rnesmos foram desenvorvidos apés um breve estágio do autorprineipal nos laboratórios do NLfB.

A operação do sistema de contadores pode ser resumida conforme se segue:
1- os pursos captados pero detetor interno (minicåmara proporcionar) e externo

säo pré-amplificados;

2- os sinais pré_amplificados podem ser qual¡f¡cados
COI¡\ICIDENTE ou ANTI COINCIDENTE e contados em nove canais
onde:

a) GUAR' - eorresponde aos sinais acusados pero contador cxterno e devidos à

em GUARD,

independentes,



radiaç.åo externa ou amb¡ental;

b) col - corresponde aos sinais captädos s¡multaneamente pelos detetores
intemo (minicontador proporcional) e externo (cristal de Nal + fotomultiplicadora) e
discriminados em dois nfveis distintos de energia:

c) Ae - eorresponde aos sinais captados somente pelo detetor interno e em ant¡-
coincidência com o detetor externo; discriminados ern seis níveis de energia:

pulsos
cla$s nfq ¡l r¡o

rad.extonna

puloos
dalectados

ß- frlcì

l:rìt
1r:ninnidpnfeì

obs: OV.AC. (over anti coineident)

1V.2.1 Estratégia o critérios de modida

>4rnV e <40mV

Numa técnica de eontagem com background baixo é comum o equipamento
eletrônico trabalhar 24 horas por dia, z dias por $emana e 36s dias por ano. A taxa de
contagem é determinada geralmente por uma série (je períodns de cerca de 1.000-
?.000 minutos (de preferêneia das 16:00 às g:00, muitas vezes o período de menor
interferência por atividades em outros laboratór¡os). No caso específico do minicontador
proporcional de coz utilizado neste trabalho, seria razoável propor um programa para 4
semanas como descrito abaixo:

AC #,t

>4mV

Âc #2

>5mV

ov.cot.
lsobre coincicl ì

Ae #3

>1OmV

>45 mV

AC #d

>25mV

AC #5

B = determinação da taxa de contagem do background;

A = determinaçäo da taxa de contagem da amostra desconheeida;

M = determinaçäo da taxa de contagem do padrão moderno.

observa-se que em 28 dias é possfvel efetuar a contagem de 4 a 5 amostras
desconhecidas (2 determinaçÕes indepengentes de eerca de 1.800 minutos em
intervalos de 1 a 2 semanas), 1 baekgrøund e 1 padrâo. A taxa de coníâgem é
registrada a cada intervalo de eerea de 60 minutos e analisada para o desvio da média,

>45mV

onde:

semana 1

0v.,Äe

semana 2
semana 3

>50mV

semana ,4

Ar
Ae
Ar

Ar
Ao

A"
Ar

,q,
A,

A"
Ar

,s,

A"

A,
,4,'

M

N

A^
M

B
A"

A-
B

M

As

A"
B
A"
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enquãnto os periodos de contagem inváridos estatistie arnent€ {arém de 2<r, para soma
de canais' ou arém d6 3s, parâ eanais independentes) sáo rejeitados. As amostras
para determinações do background devem ser preparadas regurarmente para controre
de contaminaçåo, devido ao manuseio da amostra, combustão, purifieação e técnicas
de manuseis do gás, enquanto os padrÕes devem ser preparados para eontrore do
fracionamento isotópico durante os procedimentos.

h,leste trabalho, foi fixado em 60 minutos o intervaro de reitura das eonfagens e
em pero meno$ n = 30, o número da série de reituras a fim de se obter número de
contagens suficientes para aplicaçåo dos testes estatístico$.

Apesar de uma eontagem de 1.900 minutos e 30 eontagens de 60 m¡nutos
serem equivarentes matemática e estatistie amente, este úrtimo proeedimento foi
adotado por duas razöes principais:

1. a presença de fatores externos afetando a taxa de eontagem pode ser
identificada pela observação da distribuiçåo das contagens de 60 minutos. Estes
fatores tipicamente incruem rufdos eretrônicos esporádicos, cargas estáticas, presença
momentånea de fontes radioativas externas, eontaminaçåo por radônio da amostra ou
perda da amo$tra (vazamento) em taxas inaceitáveis.

2. se alguns dados forem suspeitos, como deserito no tépica açima, as séries de
contagens poderáo ser desçartadas em unidades de 60 minutos ao invés de 1,g00
rninutos' resurtando em perda de apenas partes da eontâgem e não do intervaro totar.

1V,2.2 f{or¡r¡alíuaçåo das eonrdições de eontagerm

Alguns gramas ou até menos - 100 a 200 mg cre carbonato de bário (da
amostragem de águas subterrâneas) - devem ser convertidos em co2, por reaçãO com
ácido fosfórico eomercial (Hep0¿ 85% - Merck) a fim de preencher um contador de B0
mL com uma pressäo de Z bar,

3 BaCO3+ 2 HgpO¡ å 3 eO2+ 3 H2O + Ba3(pO4)2

o processo de preparação da amostra, que envorve el*raçäo e purifìcação do
gás, é simples e rápido, quando comparado oom o processo de extraçåo e sÍntese
benzènica. se a amostra for insuficiente para fornecer a quantidade espeeificada
acima, é efetuada uma mistura p'r dirurção quantitativa do c02 da amostra eom um
CO2 isento de radiocarbono.

Todas as medidas da backgraund, am'slra e padråo moderno såo rearizadas
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eom uma pre$såo no csntâdor tåo próxima quanto possível de ?,00 bar. Â temperatura

durante o seu preenchimento deve ser eontrolada. Uma toleråncia de t 0,05 bar é

aceita, mas todos os valores de atividade da amostra são referidos oomo taxas de

eontagens (epm), normalizadas para 2 bar de GOa à ?5oC (cpm/2,00bar).

lV.3 Ruído de fundo (backgraund)

A background ou ruído de fundo deve ser determinado em uma amostra isenta

de raC e preparada da mesma forma que as demais amostras. A amostra escolhida

para determinaçåo do ruldo de fundo associado a todo o sistema (contadores,

blindagem e sistema eletrônico) foi o mármore de earrara, ltália, previamente moído. O

gás COe foi obtido mediante reaçåo com ácido fosfórico:

3 GaÇ03+ 2 HgPO¿ å 3 Ç82+ 3 H:0 + ea3(PO4)

Diversos fatores interferentes durante o processo de contagem podem contribuir

para que eventos radioativos sejam perdidos ou adicionados; portanto, deve-se tomar

cuidado para que o valor obtido (idealmente igual a zero) nåo ultrapasse os limites

eståtl$ticos. e aso o ruído medido seja muito elevado, deve-se tentar eliminar, ou

dirninuir, a $ua causa. O valor utilizado, normalmente, é o resultado rnédio (corn

ponderaçåo do tempo, se necessário) de pelo menos 30 determinaçÕes, cujos

intervalos sejam de 60 ou 100 minutos e normalizadas para 2,00 bar de CO2 (25"C).

Nos cálculos preliminares, utilizou-se o erro paÍa 1.800 minutos de contagem, que

corresponde a:

oec * [Bs i1800]1/2

Na tabela 4.1 (Anoxo 3) aparecem 100 determinações de backgraund tomadas

de forma contfnua e com intervalos de 60 minutos cada. Os pulsos anti-eoincidentes,

de interesse, foram contados em 5 eanais de energias e faixas (anelas) distintas (em

termos de mV para os pulsos detectados), conforme aparecem especificados no alto da

tabela. Os canais e as respectivas faixas foram estabelecidos após exaustivos testes,

que demandaram pelo menos 8 meses. Ëntre os critérios principais podemos citar:

a- faixa de maior eficiència de contagem ;

b- estabilidade a médio prazo, nos pulsos contados;

c- melhor relaçåo amostra-padråo /ruído de fundo; c,

d- e ritérios estatf sticos.

Obviamente, a janela de maior eficiência de contagem deve estar restrita ao



99

valor correspondente à energia máxirna de i 56 keV dos B_ do raC, o que
corresponderia a argo em torno de 50 mV para o purso amprificado. A eficiência maior,
tendo se em conta o espectro B"contlnuo, seria uma janela ou faixa, desde 0 até os 50
mV ou arém. Na prática, contudo, deve-seevitar os ruídos de natureza térmica e de
baixa energia, bem como os de energia superior aos 156 keV do radiocarbono. os
testes preriminares indicaram como razoáver, uma janera acima dos 4 mv de purso.

No tocante à estabilidade, uma simpres inspeçáo visuâr permite avar¡ar como
aceitáver todas as contagens, pero menos durante todo o tempo de contagem
envolvido, ou seja 100 horas, para todo o período, apenas 4 contagens, a
318,53â,7sâ e ggâ, estariam fora (v. também valores respectivos de 12¡ dos rimites dos
erros estatfsticos da ordem de 30. uma reavar¡ação dos dados, rejeitando estes
valores, aparece no Anexo 3.Em princlpio, estas 4 medidas em i00 não ser¡am
inváridas, pois nåo há nenhuma evidência de arguma pertuÉåçâo areatória e externå
durante estas contagens, o que pode ser inferido através de outras contagens que são:guad, coincidência e sobre coincidência. Todas as contagens respectivas estão ao
menos dentro do nlvel de confiança de 3o.

Quanto à reraçâo sinar (padråo)/ruído, trata-se de um parámetro bastante
importante, que define, näo sé a quaridade dos resurtados, mas também o arcance do
método, conforme abordaremos mais adiante.

sob o aspecto estatístico, os erros avariados segundo a estatfstica gaussiana oupoissoniana såo praticamente concordantes, dada a estratégia adotada que cons¡ste
em efetuar uma grande série de contagens, embora per sr, cada eontagem envorva um
número muito pequeno de pulsos. Na frgura A.z aparecem ilustradas as 200
conragens registradas para a mesma amostra (mármore carrara) para uma merhor
avaliação do background. Embora o tempo envorvido tenha sido dobrado, a precisáo,
ou os erros obtidos, nåo mostraråm uma merhora significativa à primeira vista,
conforme dados resumidos que sc acham junto à figura. os três primeiros canais
obtiveram erros visivermente menores, mas, os dois restantes, de energias maiores,
apresentarem ertos também maiores, cujas causas näo podem ser diagnosticadas apriori. A rongo prazo, as flutuaçÕes ou eventuais perturbações poderiam ter sido
maiores para estas janelas.

Ademais, pode ser indiretamente avêriada a efieiência da brindagem em ferro
utilizada, assim como a de filhagem dos sinais ou pulsos e interferências através dos
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diversos cabos de alimentaçår:. Ëstas interferêneias, cje natureua inesperada e

aleatéria, constituíram-se, durante a maior parte dos testes, no maior tormento para

prosseguimento dos testes com padröes e amostras reais. Embora um aterramento,

considerado adequado, tenha sido exeeutado, nåo podemos estar imunes a eonentes

de natureza telúrica local. Ëficiência e supressáo de ruídos podem, tålvez, ainda ser
melhorados utilizando-se um suprimento ininterrupto de energia, ou os clássicos ups.
De qualquer forma, independentemente de possfveis aperfeiçoamentos, o teste do 12

efetuado para um nlvel de significåncia de 5% está indicando pela aceitação. de Hs, ou

seja, indiea que a distribuiçåo dos dados é uniforme, i.e. sem perturbaçöes que sejam

estatísticas do processo em tela.

lV.4 Padråo Moderno NBS (SRM 4990-OX)

A atividade do padråo moderno primário utilizado, denominado 0,gS OX,

corresponde a 0,95 da taxa de contagem do ácido oxálico (sRM 49g0) fornecido pelo

NBS - National Bureau cf standards. Além da normalização da contagem obtida para

2,00 bar de eoa (25oc), a medida da atividade líquida da amostra procedente deste

¿ácido oxálico deve, conforme acordo internacional, ser normalizada para ð13Ç * -1g,û

% (PDB) devido ao efeito do fracionamento isotópico de aeordo corn a seguinte

equâçäo:

furu = 0,95 OX = 0,95 Ao, { 1 - [2(ð13C +19)]/1000]

onde:

Au" é a atividade medida do ácido oxálico N8$ e

ô13C é a medida do fracionamento do 13C em relação ao padråo pDB.

O procedimento normal para a obtençåo de COz a partir do ácido oxálico

consiste em misturar cerca de 209 de padråo com 200 ml de H2SOa 1,SN (ácido

sulfúrico), colocando-se essa mistura no baläo de reação. A liberaçåo de coz é feita

adicionando-se gota a gota, uma soluçáo de KMno¡ 10% (permanganato de potássio).

5(COOH)2.2H2O + ZKMnO¡+ 3HrSOq à 10CO2 + 2MnSO¿+ ZKzSOo+ IBH'O
Neste habalho, cerca de 5 gramas do ácido oxálico NBS foram convertidos em

CO2, purificados e introduzido a pressäo de 2,0 bar na minicåmara de g0 mL. Na

tab€le 4,2 acham compiladas 160 determinaçÕes acumuladas a eada 60 minutos, nos

diversos canais, cujas eondições foram exatamente as mesmas para as medidas do

f,l$f'lIUTf r. i. l:.i., iii:'!.,i.iìr ,. U*!
*.,. m J ti1".;* i'!á,iÅ ".,-

'¡
i**
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ruldo de fundo. As respeetivas med¡das foram efetuadas em um periodo em que

perturbaçðes ou sinais espúrios ainda apareeiam. Por exemplo, as contagens de no 15,

85 e 127 apresentam um número anômalo de pulsos em sobre*coincidência (over

coincidønce), ou seja, acima de 50 mV, acontecendo o me$me nos çanais em

anticoine idência durante a 15'contagem, mãs sem aparente vinculação. Numa análise

estatlstica mais acurada e global, pode-se pereeber que os dados de canais em anti-

coincidência demonstram menos desvios espúrio$. Apenas urna contagem, que

corresponde a 288 foge ao critér¡o pré-fixado de 3o. Os novos resultados, decorrentes

desta fìltragem, ou rejeiçåo, såo pratiÇamente coincidentes, conforme pode ser visto na

sintese final. 0 teste X2 evidencia valores muito mais uniformes, no geral, menores do

que 1,0 nos diversos eanais e, obviamente, pela rejeiçåo da hipótese Hr,

lV.5 Figura de ¡nérito o idado nniåxi¡v¡a {T*r*x}

A figura de mérito, já definida em (2.12) expressa de certa forma as qualidades

cie urn sisterna eontador para baixas atìvidadeç. Ðepende fundarnentalmentç da

efieiência de eontagem e do background. ,A efieiência pode ser avaliada através de

medidas em um dos padrÕes internaeionais ao pa$so que o Bg através de

determ¡näçÕes em um " carbono morto' que no easo foi 0Õ: gerado a partir de mánnore

de Canara (ltália). eonforme dados dos Anexos 3 e 4 teremos :

p'¡6 * (Ef. de cont) 2/ Bg * (0,76)2/0,21*2,S

O valor encontra-se dentro do esperado, segundo Geyh (lnf. verbal).

Para Tu¿,, obteremos eclnforme fórmula 2.16:

Tus' = 8033 ln 13,53/ A¡¡¡ = 36.550 anos

onde:

A.n¡n * 1/E (BBg/T)1Æ foi obtida admitindo-se E=0,76, Bg * ?,67 eprn/gc e T * 1.800

mihutos de contagem.

lV.6 Amostra G2

Çom respeito às determinações radiocarbônie as, eomentåremos, à guisa de

exemplo, os dados obtidos no carbonato incrustado em uma das tubulaçÕes do poço T-

100 de Lins, que foi designado eomo C2. f{a listagem anexa (Anexo 5) aparecem 185

contag€ns acumuladas a cada 60 rninutos, equivalendo â um total de 11.100 minutos
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ou 7,7 dias de erntågem. gstas Êontågens, efeiuadâ$ durante o mès de maio de 19g2,
já demonstram que praticamente havíamos superado o problema de disparo
momentåneo de pulsos. Durante estes qua$6 g dias de contag€m, registrou-se um
único disparo: durante a 46u hora de contagem, ovidenciável no canal ovør-cøincidenæ
mas, sem aparente reflexo nos canais anti-coine identes de interesse. Todos os enos
ftnais nestes canais, seja sob a estatística gaussiana ou poisson, estão, som exceção,
dentro dos enos estatísticos (N12) respectivos. o teste x2 efetuado (v. também anexo
4), mostrando releição pela hipótese Hr, é confirmada pela inexistência de um único
outlier, ou um resultado que esteja fora dos limites de g desvios padrões (3 dp)
segundo a estatística de Poisson. conforme o quadro de distribuiçåo dos dados
segundo Poisson, os valores dentro de 1 dp eståo ao redor de 65%, o que seria o
esperado.

,A média linal de 27,70 contagens/60', cbeervada no canar >4mv, equivarente a
0,249 cpm (líquida) corresponde a cerca de 1/3 da atividade do padråo contemporåneo
(0,852 cpm), ou, mais precisamente, 4,04 dpm/gc, conferindoJhe uma idade teór¡ca de
cerca de 9.704 anos. A nossa idéia é de gue as composições isotópicas deste caleário
depositado nas paredos da tubulaçåo reflitam mais ou menos a composição, em cada
época, do eÕz dissolvido na água que cireulou pela mesma. Ëm ouiras palavras,

espera*sê gue as eomposiçöes sejam mais ou meno$ homogêneas em toda a
extensão, assim aomo na seçåo que alcança mais de s cm de esp€ssura. Trata-se de
uma hipótese de trabalho que deveremos testar.



Todos os métodos radiométricos, principalmente o do rac, têm vivenciado um

considerável avanço nas técnicas de medida. No caso do método do radiocarbono, o

principal avanço tecnológico observado tem sido no aumento da sensibilidade nas

medidas deste radionuclideo cosmogênico. Formas de detecçåo, recursos eletrônicos,

aliados à tradicional blindagem reduziram gradualmente a quantidade de carbono

necessária para a determinação das atividades residuais. De vários gramas,

dependendo do tamanho das câmaras proporcionais e de estratégias ou sistemas

adotados no método da cintilação liquida, as quantidades necessárias podem ser

reduzidas a até cerca de 10 miligramas. O último salto em qualidade neste aspeç{o é

representado pela técnica bastante sofisticada conhecida abreviadamente como AMS,

em que o conteúdo de 14Ç é medid<¡ diretamente como ions, utilizando-se para isto um

acolerador de partfculao e oisterna de espectrornetria de massa de alta resoluçäo, em

arranjo tandem (série). Esta nova técnica, eujo desenvolvimento foi iniciado ainda na

década passada, tem permitido análises diminutas de amostras, até da ordem de 50

microgramas.

Um outro avanço verificado desde a sua introduçåo, nos anos 50 por Francis

Libby, é a correçåo das idades radiocarbônicas de até eerca de 11.000 anos a.p.,

propiciada pelas calibraçÕes com a dendrocronologia. ldades absolutas, sfnbfu sensu,

podem ser precisadas com erros menores que 50 anos.

A utilidade do método nåo pode ser vista como uma pura ferramenta

radiométrica. Trabalhos visando a seu aperfeiçoamento levaram ao melhor

conhecimento dos fenômenos geoflsicos e geoquímicos, notadamente na atmosfera e

nos oceanos, funcionando nestes exemplos como traçadores.

A par disto, como geocronômetro tem desvendado e comprovado aspectos

climáticos do passado recente da Terra e tem sido considerado como o melhor traçador

natural para estudos em águas subterrâneas, na glaÇiologia e no estudo de solos

superficiais.

No aspecto técnico, a despeito de os métodos convencionais terem sido

ßapítulo V
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bastante aperfeiçoados e diminuida a quantidade de material necessário, que passou

de gramas para dezenas de miligramas, somos forçados a concluir que a técnica por

AMS deverá prevalecer gradualmente. Os beneffcios propiciados pela utilizaçåo de

dirninutas quantidades de carbono, menores do que 1 mg, superaråo o óbice do custo.

Pesquisas anter¡ormente inviáveis estão se tornando uma realidade.

No nosso Pals, a única alternativa para os casos em que a quantidade de

carbono é da ordem de 100 miligramas e a idade é no máximo de 36.000 anos, é a de

utilizar cåmaras proporcionais de 80 mL, cujas caracterfsticas estäo aqui descritas.
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ê.nexo 'l

AMOSTRAGEM ÞË ÁGUAS SUBTERRÂNEAS

Laboratório de t4C & 3H

Nieders. Landesamt für Bodenforschung
Postfach 51 01 53
3000 Hannover 51 / Germany

GUIA ÞE AMOSTRAGËM

PARA

ANÁtISË$ ISOTOPICAS Effi ÁGUAS SUBTERRANEAS

l.lntrodução

ldades de águas subterrâneas de até 45.000 anos podem ser determinadas por

meio do decaimento do isótopo radioativo 1a0. O radiocarbono está contido no bicarbonato

e no CO2 livre de águas subterrâneas jovens. Amosträs pãrå análises de raC devem eonter

pelo menos 0,5 g de C, o qual é extraíds por precipitação na forma de BaCOs, Análises

suplementares de tritio permite a determinaçáo da idade da água atê 1S0 anos. É

necessár¡o cerca de 30 mL de água engarrafada em frascos de vidro mu¡to bem vedado, A

mesma quantidade deve ser submetida ao laboratório para medida dos isótopos estáveis

de deutério e oxigên¡o-18, o qual fornecerá informaçöes sobre a origem e a história da

água subterrânea, ou sobre a localização da área de captaçáo.

2,Seleçåo do, sítio de amostragem

Amostras de água devem ser tomadas de fontes ou poços que estejam sendo

continuamente bombeados. Caso contrário, um volume igual a 3 vezes a coluna de

revestimento do poço deve ser bombeada e desprezada antes da amostragem. poços

escavados devem ser amostrados após ou durante o bombeamento. Se a água é
lamacenta, o sedimento deve ser testado pãra uma possível presença de carbonato com

uma gota de ácido. Amostras para análises de radiocarbono nåo têm valor se carbonatos

estiverem presentes.



S.Teatos hidroquimieos no campo

S"l "Equiparnontos
o2 buretas automáticas de 5 ou 10 mL para n/10 HCI (Merck 9923) e nÆ0 NaOH

(Merck 9959);

,2 p¡p€tas de 100 mL;

. 3 béquers plásticos de 200, 400 e 1000 mL;

o 1 pHmelro na faixa de 3 a 9, com precisåo de *0,02;

o 1 termÖmetro na faixa de 0-50 oC, com precisäo de *0,2oC;

o2 frascos eonta-gotas com indicador misto 5 (Merck 6130) ou alaranjado de metila

e fenotfralelna (Merek 7227);

ø 1 tt¡bo de papel indicador de sulfato (Merck 10019) na faixa acima de 1000 ppm.

S,2,TornBanatuna

Medir em água corrente, com precisåo de pelo menos *0,2oC.

S.S.Medida do pH

Medir em água fresca, com precisåo de *0,02. Se o valor varia com o tempo, anotar

o valor inieial ou, no máximo, até 3 minutos. Observar se é atingido um estado

estacionário.

3.4.Contsúrdo de sulfato

Fstimar o conteúdo eorn o papel indicador.

3.S.Gontsúdo de bicarbonato

Adicionar algumas gotas do indicador misto ou do alaranjado de metila a 100 mL de

água. Titular gota a gota com n/10 HCl. A mudança de eor ocorre do verde para o violeta,

no indicador misto, ou do laranja para vermelho, no alaranjado de metila. eada mL do n/10

HCI conesponde a 61 mg de HCO/L ou 12 mg de C/L.
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Adieionar algurnas gotas de fenolftalelna å 100 mL de água. Titular gota a gota eom
n/20 NaoH até a cor permanecer ligeiramente rósea. cada mL do n/20 NaoH
corresponde a 11 mg COz/L ou 3 mg de e/L.

S,T"Estirnativa do tamanho da amostra

Amostras para Ç14 såo extrafdas a partir de 50, 100 ou 150 L de água. calcular a
quantidade de água que contém pelo menos 500 mg de c a partir do conteúdo medido
para HGo3 e coz. calcular a quantidade de Baclz para ser misturada (100 ppm de soa2-
corresponde a 209 de BaCl2).

4. Åmostragem pera análise de radiocarbono

4.f .EquiparnorxtÕs pera 6 extraçôes diárias durante 4 dias
n 1 galåo plástico de 30 ou 60 L com uma tomeira no fundo para solução de

Ba(OH)2,

n 6 galöes plásticos çom tornei¡.a no fundo;

o7 tubos de ÇaËl¿ preenchidos eom asearite (asbesto de sódio Merck 1567)
vedados nos extremos com algodão e ir¡seridos nas rolhas de borracha utilizadas para
tampar 0 bocal dos galÕes de 60t;

on x 6 garrafas plásticas de 3L (com bocal central e no topo);

s n x 6 garräfa$ de vidro de 50 ou 100 mL com tampas vedantes;

'5009 de BaO ou 10009 de Ba(OH)2 x B HzO (grau técnico) para o preparo de 301
de soluçåo saturada de Ba(OH)2 suficiente para 1S amostras;

c alguns kg de BaCl2 (grau técnico);

ø250 g de asbesto de sódio (ascarite);

e 3 m de tubo de borracha com diåmeho suficiente para öoRexåo entre torneiras dos
galöes;

s1 rolha de borracha para fechar o galão de 60L com um furo que encaixe o
pescoço das ganafas de 3L.

3.6,Conteúdo do Cö¿
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4.Z"Freparaçåo da soluçäo saturada, livre da earhonato Ba(OH)z

ø Dissolver 5009 BaO ou 10009 Ba(OH)2 em 30L de água destilada ou subterrânea

com baixo teor de HCO¡ e ãrmazenar a soluçåo em um recipiente plástico.

*Deixar o recipiente num nível elevado e em repouso durante a noite.

o Conectar os galões através das torneiras, substituir a tampa eom tubo de asbesto

de sódio e transferir a soluçåo de Ba(oH)2 para o outro galåo. se contiver partículas

brancas, repetir a transferência no dia seguinte. o galäo final para armazenagem da

soluçåo deve estar graduada em litros.

e Þescartar a soluçåo residuâl de Ba(OH)2 e o sedimento nåo dissolvido no esgoto.

Soluçöes de bário são tóxicas.

4.3. Amostragem (ca. de 20 minutos)

o tavar o galão de 60L cuidadosamente com a água a ser arnostrada.

eDissolver a quantidade estimada de Baclz (seçåo 3.7.) em 1 L da amostra de

água.

ePreencher o galão de 60L com amostra de água até eærca de 5L abaixo do
pescoço e adicionar a soiuçäo de Bael2.

'Âdicionar 2L da soluçáo satu¡'ada, livre de carbonato Ba(Ol..l)2 através do tubo de

borraeha. Feehar o final do tubo. O tubo de eloreto de cáleio preenehido com asbesto de

sódio no topo do galåo da solução de Ba(oH)2 absorve a água e o eoz do ar que entra no

galäo enquanto a soluçåo é transferida.

e Transportar o galão de amostra para o préximo local de amoslragem ou deixar em
algum loeal inclinado e seguro durante a noite onde a soluçåo possa ser retirada no dia
seguinte

s Deçantar a soluçäo na manhã seguinte (50L necessita cerca de t hora) após

subst¡tuiçáo da tampa do galåo por um tubo de asbesto de sódio. Näo deixar a solução

descartada contaminar uma água potável (para animais ou pessoas).

oApós a solução atingir o nlvel da torneira, fechá-la e substituir o tubo de asbesto

de sódio pela tampa. Agitar vigorosamente. Entäo substituir a tampa por uma rolha de
bonacha a qual está fixo uma garrafa de 3L. lnverter o galão para baixo de modo que a

solução, juntamente com o preeipitado, seja transferida para a garrafa de 3L.
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e Deixar o preeipitado acomodar-se novamente; deeantar a água e transferir o

precipitado da ¡nesrna maneira para garrafas de 500 mL (se for necessário o transporte

aéreo da amostra).

c Näo se esqueoer de coletar 100 mL de água num frascs de vidro, para medidas de

tritio e de isótopos estáveis.

S"lnformaçåo do loeal da amostragem

As seguintes informaçÕes podem ajudar na interpretaçäo de dados isolópicos:

" 
análises químicas da água;

e idade do poço, taxâ média de bombeamento;

o nível de água antes e durante o bombeamento;

u perlil geológico do poço e detalhes da construçåo.

. lubo ob&.r.nr.
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Figura A1: Amostradores util¡zados para coletar 1oC de águas subterrâneas.



Parã efetuar uma extraçåo do ÇOz a partir de amostras de carbonato são

necessários frascos adequados de roação e de eolota, adaptados em extremidades

opostas de uma linha de vidro, conectada às bombae ¡Roeânica (pré-vácuo) e de

difusão (alto-vácuo) para eliminação completa (P até 2.10-3 mBar) do ar atrnosférico no

sistema, que contenha fraps de vidro (T1 , T2, T3 e T4) para retençåo de impurezas

gasosas, H2O1v¡ e CO2 provenientes do frasco de reaçåo, além de um manômetro de

mercúrio para determinar a pressäo (conteúdo) do gás extraldo e um medidor de vácuo

Pirani.

frascos coletores p/

PREPARAçAO DE AMOSTRAS

,åtrfgXO 2
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manômetro de Hg

Figura A2: Esquema simplificado da linha de extração do COz.

I 
frascos coletorelj/

Ms õ1rc € ôrro
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A retençåo seletiva de H2o1v¡ ou Çoa depende do tipo de ¡.nistura refrigerante
utili¿ada, isto é, para reter água utiliua-ae fraps em contato com uma mistura de etanol
com gelo seco; para reter o CO2 utiliza-se diretamente nitrogênio llquido.

coNptçÕEs ÐE RËAçÄo E ËXTRAç,Ão:
NO FRASCO DE RE,AçAO:

As etapas a serem seguidas no preparo do frasco de reaçäo säo:
1) A amostra (carbonato) deve ser colocada cuidadosamente no baläo inferior;
2) O reagente (no caso, o ácido fosfórico) deve ser adicionado no frasco superior,

cuja tomeira deve estar bem vedada;

3) o ar conlido no balão, contendo a amostra, deve ser eliminado utilizando_se a
bomba mecânica; para isso, é preciso conectar o balåo de reaçåo à linha e, a seguir, abrir
lentamente #1, #2, #3, tl4, #7 ;

4) O frasco de reaçäo é entåo isolado do restante da linha para preparét-la a obter
alto vácuo (cf. segue).

NA !-INHA:

1) Para receber o co2 extraído da amostra proveniente do frasco de reação ( à

direita da linha), seguintes elementos (após um pré-váeuo) devern ser sonectados à
bomba difusora (#7 feehada e #6 aberta) até a obtençåo de alto-vácuo constante de 2. 10-3

mBar: linha (abrir #2, #3, ff4 e #5); frascos coletores (à esquerda da linha); 1 + 3 traps e
manômetro de mercúrio. A direção do coz deve ocorrer em etapas (p/ retenção seletiva de
água e GO2) da d¡reita para a esquerf,a;

2) Os 3 fraps próximos ao frasco de reaçäo (T1, TZ, T3; å direita) devem ser
envolvidos por copos Dewar contendo mistura refrigerante etanol/gelo seco (p/ reter água);

3) Estes fraps para retençäo de água devem ser isolados da bomba de difusão (à

esquerda), fechando-se a torneira imediatamente após o 30 trap (fechar #2); o resto da
linha pode continuar conectado à bomba difusora (#6);

l¡ A válvula do frasco de reaçåo à direita (#1) é aberta e a reação iniciada,
gotejando-se lentamente o ácido sobre o earbonato (a pressåo do coz liberado deve ser
controlada através do manÕmetro de mercúrio);
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5) O ¿$o € último frap à esquerda deve ser envoivido em Dewar contendo nitrogênio

liquido (para reter o e02) e isolado da t¡omba de difusåo, feehando-se a tomeira

imediatamente à sua esquerda (fechar #3);

6¡ Após o término da reaçäo, o ÇOz liberado mantém o nlvel de mercúrio

estabilizado; os 3 fraps (T1, T2, T3) que retêm água devem ser conectados ao trap (T4\

que irá reter o COz, abrindo-se a torneira entre eles (abrir #2); deixar equilibrar;

7) Observar o manômetro de mercúrio; caso acuse a presença de gás residual (não

retido em nenhum dos traps), eliminar o gás ahavés da bomba difusora (abrir #3 e #4);

t) Para eliminar a presença de água, possivelmente atraída por anaste ao frap do

COz, deve-se retornar o COz novamente para a direita da linha, trocando as misturas

refrigerantes entre os haps da extremidade (T1, r4), isto é, retira-se primeiro o Dewar (T1)

da extremidade direita, espera-se atingir a temperatura amb¡ente - a água existente neste

frap vai para o frap imediatamente à sua esquerda (T2) - e então faz,se a troca de

misturas refrigerantes, isto é, o Dewar com gelo seco/etanol (T1) é colocado no lugar do

Dewar (T4) contendo nitrogênio liquido da extremidade esquerda e vice-versa (desta

fonna, o GO2 é repassado lentamente entre os fraps que retêm água);

s) A linha toda é, fìnalmente, isolada da bomba de difusåo (fechar #6); os frascos

coletores apropriados (à esquerda) säo conectados ass ,¿[ fraps (abrir #3) e o COz é

lentamente liberado para a linha toda, apés a retirada do Dewar (T1) que retém o CO2

(extremidade direita);

10) Para concentrar o gás todo no frasco coletor, mergulhar o dedo frio (frasco

coletor para radiocarbono) ou o próprio frasco eoletor (para ô13C e ô18O¡ num Dewar com

nitrogênio lfquido e observar a pressåo diminuir no medidor Pirani; caso exista algum gás

residual que nåo tenha sido retido no coletor ,mergulhado no nitrogênio líquido, conectar a

linha à bomba de difusäo (abrir #6); esperar um pouco e então fechar o frasco coletor.

coNDtçoHs DE PUR|F|CAçÃO DO CO2:

O procedimento para a purificaçåo do COz é o mesmo descrito por Jelen, K & Geyh,

M A (1986). Para a purificaçåo, o COz (à pressão de 0,5 a 1 bar em uma linha de

convecção de 0,08L - figura A3 - contendo trap para água) é primeiro circulado num tubo

preenchido com CUO e asbesto de platina de 650 a 700oC por 2 horas, para oxidar
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qualquer tridrocarboneto rðrnanescerìte. É usado ouo ao invés dc se adieionar oz ão coz
durantc å purif¡c.aç.äo (srdoc & sliepcevic, 1s63) o que torna posslvel um proeedimento

semi-automático. Após 2 horas, o gás é circulado por mais 2 horas, através de um tubo
preenchido com cu e Ag aquecidos a 700oc. Nesta etapa, éxidos de nitrogênio säo
reduzidos a nitrogênio e halogênios e óxidos de enxofre såo absorvidos. Não ocorre
nenhuma perda de co2,Após condensaçåo do coz num trap a -1z0oc, traços de oxigênio,
nitrogênio e outros gases näo condensáveis, a esta temperatura (que poderiam ainda
estar presentes neste estágio da preparaçåo) såo eliminados do sistema por
bombeamento. No máximo 20 minutos de trabalho ativo såo necessários para a
preparaçåo de uma amostra. A pureza do gás é testada pela medida do ptateau, com um
contador.

Figura A3: Linha de purificação do COe.

Trap pa¡6 gáB

ilNHA DE PURtF|CAçÃO

PARA COz
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Após 30 purificaçöes, o cu é regenerado eonn hidrogônio, a 600oc, por 1s minutos.
0 co2 purifieado é armazenado por um mês em barÕes de vidro, antes da medida. Ere
nâo deve ser utirizado imediatamente para contagens, pois pode conter, em guantidade
variáver, radônio proveniente do urånio, quase sempre presenre em soros e sedimantos,
de onde as amostras cosiumam ser retiradas. Ferizmente, o período do radônio é curto
(3'8 dias); se o gås for estocado um mês (cF. de 7 perrodos), sua atividade se reduz à
menos de 1Vo e o decaimento radioativo torna-se negrigenciáver. Trata_se do meio mais
seguro de se eliminar o radônio.
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TABELA 4.1: CONTAGENS DO FUNDO {Bg-eA)

49335
49541
49290
49382
49271
49582
49780
49742
49109
49221
49665
49276
49654
49336
49453
49180
49276
49334
48993
49668
49532
49504
49667
49816
49672
49617
49218
49251
49206
49047
49076
49235
49216
49187
4S 151
49225
49187
48727
4933'1
48913
49174
49255
48825
49382
49160
494't3
49349
49632
49645
4916/
49320
49520
49278
49472
49820
49542
49310

Amexo 3

4
2
5
5
5
2
4
I
1

0
2
4
3

1

6
6

2

3
3
4
4
3

1,98 bar V(AC): 4.5 Kr' B,G.:

1

3
I
3
0
1

6
5
2
3
4
3
4

22 V(cqard) 1,3 KV NBS;

7
I
12
15
I
I
12
12
6
't3
10
I
12
10
17
12
13
18
14
'17

19
15
11
12
1l
12

12
23
12
I
1l
10
t3
I
10
10

9
6
3
I
4
4
6

13
14
18
10
10
10
13
14
I
14

10
15
11

13
13
20
18

10
21
17
14
l7
11

12
10
't5
23
15
13
13
14

10
12
1t
11

0
12
5

'11

13
'11

14
16
11
't0
I
I
14
12
10
'11

t5

12
13
16
19
12
10
'10

l3
15
I
14
11

12
t5
12
17
13

21
18
1B

10
21
'17

14
't8
'12

'12
10
16
24
15
13
13
15
16
10

12
11

I
14
6
1'l
14
12
14
19
13
10
I

11

15
14
11

11

15

118
141
'125

140
123

133
128
119
115
108
11t
136
124
138
132
124
129
144
'124

147
129
'126

123
136
't54
't 06
124
146
1U
1U
'f 34
'129

147
113
131
146
131
131
143
118
119
143
r69
142
155
138
145
129
133
135
142
1â2
134
143
150

0
I
6

4
4

2
4
6
5
3

11

11

I
7
4
6

7
14
5

1413
1403
1382
1375
r376
1387
1369
1333
1393
1392
1390
1418
1405
1373
1343
1403
r362
1117
1403
1451
1382
1411
1392
1378
1420
1355
1421
1416
1414
1420
1413
1461
1419
ß24
1458
1429
1351
1425
1394
1423
1429
1374
1405
1129
13,18
1429
1411
1350
1416
1478
1410
1359
't393
't460
1¡138
1437

1

2
3
4
5

7
I
9
10
11

t2
13
14
15
f6
17
1û
19

21
22
23

25
26
27
28
29
30
31

33
34
35
3€

38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
5¡l
55
56
57

6

3
J
3
5

4
4
11

6
5

I
3
6

6
13
6
I
7

11

6
7

I
't4
10
I

11
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49139
49209
427
49.{{i1
49093
49216
48948
49730
48828
49223
49375
49460
49ô66
49922
49521
4527ä
49299
49489
49276
49626
49475
49ø17
49398
49%5
428
49159
49530
49582
49547
49597
49328
49226
49647
49152
49576
49567
49141
49531
48797

49351
49424

4
3
5
4
3
0
2
5
3
3
3

7
4
7
Ã

I
I
2
6
5
4
2
2
1

I
7
7
3
4
1

4

3
6
7

5
7
6
1

1

1

3
5
B

I
5

I
6
5
2
4
4
1

4
4
4

I
5
1

7
6

11

I
7
7
12
I

6
I

14
11

7
9

15
I
I

7
6
6
5
6
I
18
9
I
7

14
3

11

I
I

14
s
10
10
11

12
I
6
I
l5
B

6
I
12
IB

I
11

15
1?
B

11

16
10
I

10
7
7
B

7
I
19
13
12

12
14
4
14
0
l0

13
12
l3
14
13
10
B

12
15
I
6
10
t2
18

I
11
15
13
I

16
10
I
12
1'1

7

I
B

I
I

20
13
12

12
't6
5

I
't0

14
12
14
17
14
10
I
12
15
I
6
10

7

133
140
.156

155
139
.163

143
1U

154
148
164
141
160
140
145
188
158
132
154
159
151
161
157
't52
148
166
183
173
't 60
151
143
172
156
159
139
156
171
139
169
154
166

7
l4

6

6
11

1

7
5
6
7
7

6
I
7
6
5
I

1397
1428
'1468

1436
1433
1428
't468

1444
143r
1409
1339
1424
1383
1466
1431
i 449
1372
'r503

1127
1437
1360
148,4
141'l
1434
'1466

1364
1448
1461
1461
1107
1412
1396
1428
1391
1480
1374
1397

1454
1457
'152S
't 418

6
4
7
g

I
3

1

7
4
5
4
3
3
10

5g
59
60
6l
62
63
ô1
65
66

68
69
70
71
72

74
75
76
77
78
79
80
8'l
82
83
84
85
86
87
88
89
90
91

94
95
96
97
98
99

[ilsTRtButçÃo pE EADOS (S|GMÅ ÐE potssoN)

^C>Áo69.0ol
22.0o/,

7.Oot

ÁCrtß
72.Oot
23,Oot

2.0o,1

3 ão./,

ac>10
67.Oot
25.001

7.Oo/1

H0: a dlstrlbu¡ção doa valores observados é unlforme (dlscrota)Hl: a dletrlbuição dos valoros obsorvâdos "å" Á ;,"ì;;;:'"

TESTE QUI.OUADRADO

Âc>5
t2,oot
23.Oot

4,OoÁ

ÂC5Á

69.09
28,01

4.0o/,
1 oot

r (d.p,)
l-2 (d.p.)
?-3 (d.p.)

1

2
3
4

HIPéTËSES:



128

0,0121
0,4571
1,0286
0,1556

7

I
10
11

12
13
14
'15

16
17
18
19
20
21

23
24

26
27
2B
29
30

32
33
34

36
37
3B
39
40
41
4?
43
44
45
46
47
48
49
50
5'1

53
54
55
5ô

58
59
60
61
62
63
64
65
66
67
68
6S
70
71

73
7^
75 I

76 I

0,0127
5,€

2,3143

1,536€
0,1556
2,3143
0,0286

0,536a
0,9 f75
'10,314

0,4571
0,0127
0,0127

3,4s711 4.1
0,091

0,091
0,315

1,36'l
0,71

0.315

0,091
0,722
1,361

0,2032
0,4571

0,0'l
1,02
0,01
0,91
053

2'ì

2,116./,
2,11e'/,
1,3Ê12
1,3612
2,1164

0,772
4,0085

2,488S
1,6794
1,6794
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1. SERIE DE coNTAcENS PARA o BACKGROUND (N=200, t=60 min)

90--

E70(o

E60
3f
8sott
6

8*g30
o
Ë20
è10

0

2. CONTAGEM MÉDN PARA 60 MINUTOS

AC>4 AC>s AC>10 AC>25 AC>40
canal (mV)

:anal:

N

3. DESVIO PADRÃO

AC>4mV

d(Gauss)

J(Poisson)

12,32

3/P

AC>5mV

11,79

3.42

!,,1otont"u". no.

3,51

AC>1OmV

5.

0,975

DrsTRtBUtçÃO Oe SÉR|E DE CONTAGENS PARA O

-,.ílÏlî-#'ril
pulsos class¡llcados 35 * - 

*

3,28

10,09

3,43

AC>26mV

0,9s5

e

o
Il!(}
(,
o
ott
oE
(Ú
(.,
c.o
ETð

3,22

6,69

3,18

AC>40mV

1,013

2,59

4,34

2,59
1,003

2,17

distribuição (P)

2,08
1,O44

1 (d.o.)

1-2 (d.p.

BACKGROUND

2-3 @.o.
> 3 (d.o.

69,50/o

26,50/o

J
il

]J
il
tl

U o^,
5mV
nV

canal (mV)

3,50/o

0,50/o

73,0o/o

23,0o/o

3.íYa

68,0%

0,50/o

26,0%
5,50/o

0,5%

69,50/o

26,00/o

3,50/o

"l ,00/o

65,0%
30,5%

4,50/c

o,oo/o



TABELA 4.2: CONTAGENS DO PADRÄO NES (SRM 4990_OX)

I
2
3
4
5
6
7
0
0
10
t'l
12
t3
14
1S
l6
l7
18
19
2A
21

24
25
26
27
2B
29
30
3l
32
33
u
35
36
37
38
39
40
4'l

4J
44
45
.16

48
49
50
5l
52
53
54
55
56

AmExo 4

1382 | 57 I zt
1473 | 78 I 59
1475 | 6€ loz

2,04barv(AC): ¡stry--Bõl
20,5 V(cuârd) 1,3KV NBSI

1181 l60 I to
1480 | 80 l7ð
1435 | 70 I tz
1458 | 78 lzo
144a I ts lso
1445 | &4 le4
1404 | 75 I tt148/'169 I sl

73
72
58
59
70
74
67
71
58
82
63
78
71

54

70
67

61

59
62
50

54

88
70
64
69
57
70
58
6B
68
55

59
64
67
69

70
62
70
57
65

57
55
64
49
64
66

1519 | 76 I tz
1485 | z6 lss
1469 | e65367 | B2
r39s | 70 lzo
14to I 83 I tt

62
55
50
51
60
63
52
58
54
68
56
69
58
46
69
57
56
62
49
46

39
47
45
47
74
60
52
56
49
6?
4B

59
46
62
5'1

59
56
60
54
48
64
49
53

49
50
60
40
48
54

1502 I73 Izo
1424 | 80 lez
1492 | 66 I o¡
1521 180 los

31

36
33
29
æ
40
33
35
u
38
37

41
29
37
31
41

31

35
36
?9
24
27
31
29

35
35
37
2B
36
28
31
36
25
43

u
44

40
32
46
26
35

30

36
21

30

1449 | B8 162
r43s I Bo los
1533 | 75 153

133

r48s | 69 loo

12
22
20
18
18
21
21
19
17
21
24
20
25
't9

26
18
23
18
17
18
22

16
13
14
17
16
30
19
'19

19
t0

15
15
16
11

24
17
17

?s

20
23
28
16

19

IB
20

19
11

l9

rss2 | a7 Iss
r4is l6s lss
148s J Bo lsot¿s¡ I az I tt
1489 | 81 167
1507 | 7a I zo

5

I
7
4

2
5
6
4
J

4
I

1487 | 8r 161isoT I 83 I zt
1408 | 81 164i148 | s4 I tt

48869
489ô4
49212
49344
49122
49468
49237
49184
4C092
49182
49535
49589

i4o3 | 88 los1564lE7 loo
1555 | 89 I tt
raer | 67 loz
1467 I72 loo
1477 | 92 I tz
1523 | 86 l6s
1500 172 lze
rsoz I Bs I tt
1559 Is4 Io¡
lsoo | 74 I zs

48999
49075
4910,1
49265
49274
49125
49149
49039
49851
49036
49434
494tS
49491
49206
49286
49305
49467
48973
49375
49659
49317
49616
49699
49698
4978'4
49593
49557
49965
49665
49573

49791
49899
49791
49378
49309
49621
49701
49324
49450
49735
49267
49545
49569

1468 | 76 lse
t42a | 98 losls8s | 79 I sz
15zs I s7 l s7

11

5
7

7
I
6

6

7
6
10
7
7
2
B

I
7

7

I
14
4

I
I
4
3

2
f6
5
4

r54s 1 97 lso
fso6 | e2 loo
1547 | 84 l¡s
1so1 l84 los
1s80 | 110 | 6s
150s 1 91 172



57
58
59
60
61
62
63
6,t
65
6ß
67
88
69
70

f2
73
74
75
76
7'l
78
79
80
81
82
83
84
s5
88
87
88
89
90
9J
92
93
94
95
96
97
98
99
r00
101
102
103
104
'105

106
't07

t08
109
110
Í1
112
I r3
114
115
116
117
118
119
120
121
122
123
124
125
126

1631
r551
1525
1534
1555
1536
1528
'1509

1583
155'l
'1558

1512
1633
1535
1560
1494
1472
1510
1542
1531
1499
1530
1529
1520
t493
t615

96
g7

85
101
s0

65
74
60
54
58
71
47
7B
68
58
6l
67
76
65
77
76
61

67
58
75
67

59
76
64
68
66
63
62
62
74
66
56
58
60
53
69
58
74
71

66
60
79
82

73

80
65
7Q

49
66
60
70
56
59
ô8
77
69
66
74

69
55
50
6t
74

85
92
99
83
g0

88
95
100
84

101
u
90
102
114
89
92
105
102
90
91
103
94

109
€65371

61
70

53
56
68
46
72
6g
55
59
67
75
63
75
73
59
57
67
57
74
65
71
56

64
65
Þb
61
57
6'1

71
6l

56
58
51
66
54
72
70
65
61
74
80
55
7A
77
76

Ê7
48
59
61
68
54
54
65
74
66
63
72

67
66
55
47
56
71

52
55
49
39
42
57
40
62
57
43
52
57

51
60
61
47
4A
53
46
62
54
64
48
66
54
54
59
51
52
50
63
51
47
37
52

55
42
62
56

51
67
65
48
57
60
65
53
ô4
44
49
50
6'l

47

66

60
59
5S

43
44
47
56
67 I

u
24
30
37
24
37
28
21
31
35
44
28
36

28
27
37
29
u
35
38

38
33

32

33
35
32
34
34
e1
33
27
33
26
36
33

32
41
u
31

34
37

36
35
32
30
3l
30
20
25
36
44
44
31
32
36
Jõ
26

30

31

40 1

15
18
13
17
'18

17
15
3.1

18
9
19
22

19
22
30
17
14
26
17
20
24
21
14
22
15
20
23
24
20
20
13
24
21
12
2T
15
21

20

19
19
29
16
17
18
21
2l
18
27
15
17
18
t5
10
13
21
30
24
f9
20
20
27
15
17
18
19
20
25

1483
1546
1527
1566
1461
't526

1546
1565
1441
1489
1468
1438
'1.+49

1417
'1488

1500
1445
r 514
1534
1502
1475
r528
1478
1456
1495
1408
1412
1482
1529
1487
1414
1478
1496
1488
1460
1407
1452
1488
1430
1461
1534
1476
1495
1421

5
I
3

7

9
6
€
9
I
6
s
7
7
5
12

10
I
6
I
13
10
5
I
6
4
I
9

5
4
11

6
'10

5
7
7
l0
I
7

14
5
5

10
6

10
9

4
6
7
6
6
I
I
3
-l

10
7
4
9
5

2
7
4

101
106
106
101
98

101

96
97
97
r03
104
90

108
t08
'103

109
'100

9'1

88
93

102
112
91
79

't 08
110
107
115
98

'100

102
107
9'f

110
84
120
117
108
134

49849
49873
49718
49818
49507
50042
49831
49989
49831
49535
50005
50143
49977
49549
49805
50028
49282
49419
49613
49354
45228

134

49180
49488
50089
49083
49768
462
49451
49057
49224
49541
50025
49589
49579
49652
49501
49307
49235
49156
48981
48541
48933
49100
49196
49541
49337
49000
49323
49062
48897
48984
49078
49141
49273
49375
49042
49453
49547
49180
49143
49271
49184
48841
49021
48838
491 13
48888
48&5
492t1
49294



127
128
129
130
131
132
r33
f34
135
136
137
138
't39
140
141
112
143
144
'145
't46
147
148
r49
150
151
152
r53
154
155
156
157
't58
159

1s23 Je62327 | s6
1d83 | 117 I 62
1490 I102 ls7
1456 | 1f6 | 60
1574 | loo 158
1431 | 115 | 67
1538 | 100 177
1444 1127 165
1506 | 106 l6S
1468 | 11s I s2'i456 | roe | 64
1393 | r05 I56
1398 | 100 163lsos | 98 loz

53
58
57
60

65
7'l
63
68

62
53

60
62
66
57

56
56
66
71
64
75
60
52
66

7l
59
64
68
63

ttgtlrqlaztqsaltzzltz
r44B | 107 163

44
49
49
51
43
57
58
53
5Ã
40
52
43

47
57
60
47
50
45
48
59

63
5l
43

56
6?
50
u
53
56

ttssltozlsz
1449 1119 156lsii I ios I ssM¡t I tzo | øt
1463 1122 17s

28
24
27

28
33
36
35
31
24
32
27
36
27
38
41
31
36
27
30

34
40
35
32
22

32
35
36
38

38

1416 1128 168
1s6o I jt5 | 76
1419 l11s 163rssz I rzl lsl

16
15
't7
15

14
21
20
21
21
13
19
15
?0
13

19
20
22
14
l9
27
2l
24
22
20
14
23
18

26
29
26
29

1493 | 96 losr47s | 1j3 I 6s
1506 | sB lzs
r¿e4 | los loz
1475 | 133 166

13
I
5
7
I
6

1486 | j3B l68
14s4 | 120 l6s

49427
45442
49315
49109
49€89
49269
49325
49300
49353
49435
49575
49403
49'113
49291
49381
49748
49Ul
49331
49346
49266
4939?
49245
48888
400
49184
49545
49697
49423
49472
49629
49721
49213
49398

DrsTRtBUtçÂo pE DADOS (stGMA ÐE potssoNl

HIPéTESES:

5
I
t5
12
16
11

B

7
6
14
11

t0
l0
I
I
I
17
4
13

H0: e dlstrlbuiçäo dos valores observados é un¡forme (d¡scretalH1: a dl6trlbulgão doa valores observa¡tnc ,rã^ ó .,-r¡^---

| (d.p.)
r.? (d.p.)
¿-3 (d.p.)

ac>Á
66,99
2A,8.1

3,801

þö,ö"/
27,50/,

3,101

ÏESTË QUI.SUADRAPO

Ác>,t o

l
2
3
4

6
7
I

10
't1
12

14
l5

69,401
26,90/.

3,Bo/4

^c>26t1,90/t
23,10/t

1,4oÁ

ac>¿o
6S,89
25.09

6,30/

3,23211 4,511

0,01
0.1

0,1t
0.

0,31
0.1



136

2,159i
1,5452
0,3175
0,6241

5,671
0,0122
o,0122

0.3451

3,91531 2
0.114

0,3451
0,6606
0,0828
0,3451

17
18
19
20
21

24
25
26

23
30
3t
32
33
u
36
37
3S

40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51

54

56
57
58

60
61
62
63
64
65

67
68
69
70
71
72

74
75
76
77
7B
79
80
81
82
83
84
85

3,7184
0,6241
0,6331
o,0122
0,1174
0.'t 135

5,4647
1,3522
0,1701
0,9757
0,2141

0,3735
0,0041
2,0497

0,323
5,67

0,317

0,1701
3,9507
0,6606
0,3451
4.6771

0,99111 0,

0,s6

1771

2.14481 1

0,
0,991 1 | 1,

0,

2,O2

2,02
1,37

0,1

'1.200r I 1

0.52781 0.84

0,9911

r,093

0,0124

0,00

0,76

0,0001
0,1



137

0,0
2,1
1,0,
0,1

0,1701
0,o127

0,0563
0

itðüä;l ,,i;:i å;8iÍÍl 3:31

4,1

0,1141 o,oi27l o,o1
2,1391J 4,6434

0,624
0,31

z,yezt¡ o1vel o,sar¡l ò,ij

0,1198
0,0403

186
låilss

t;;
lg¡
lno
tå;
[;:
I l:lI 1o2

l;tr
litrI rosI r roI rrrltn
l;l;
IïåI rtz

1'18
119
120
121
122
123
124
125
126
127
128
129
130
131,:z)r¡¡ Irul
t3s J

rse Irtz I138 Ir¡s Ir¡o I141 I

t¿t I

l¿: I

t¿¿ Ir¡s I

l¿o It¿t I

148 I

rqs I

rso Irsr I

rsz I

rsa I154 I

rss I

0,9911

o,oo¿r I o,aqsr I o,lt
0,17011 2,8S61

1,

2,5S4

l

0.

0,21411 0,31

o,o1z7l 1

0,9s1
0,1

0,3642
0,000f

2,159
0,117

5,67
1,044

?,5202
3,828

0,7614
0,7216

1,789t
0,3451
3,9507
3,9507

0,0.J31
0,013a
2.8961

0,1 14

0.

0.2141' 0,11

0,000
0.561

1,7Bs8l o,0j

0,0284
'1.6808

o,oezol o.ol

0,624
t ,65771 f

o,97s7l 0,31

2,28BBl I

0,11
0,01
0,1174
0,1174
2 1597

0,3451
0,170

i;lÍÍ31 "iltl s,est;l i:*ij

1,541
0,253
1,251
0,561
0,991
0,012
I 79q

r s+ts¡ r,zolol z,otszl o,

0,345.1
0,9757
0,2141
0.5813

o,zs¡ol o,oq¡l I o,z¡sã

0.043
2,1

o,7B
0,2

134

t,657
0.1701

0,572
1,361
0,233

0,1448I Ò

o,z1l o,tIql o.oz,tttt¡ z,uszl t,

o,72t6l 0,u
0,00
2.021

o,q¡eol o.r

1,4
0,1
2,2
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140

27
15
17
18
19
20

16
15
17
15
14
21

20
21
21
13
19
15
20

'19

20

14
19
27
21
24
22
20
14

18

26
29

26
27
30

31
40
28
24
27
28
28
33
36
35
31
24

27
36
27
38
41

36

30
37
34
40
35

31
32
35
36
38
33
38

59
51

43
44
47
56
67
44
49
49
51

43
57
5B
53
54
40
52
43

47
57
60
47
50
45
4B
59
62
57
63
51
43

56

50
54
53
56

55
47
56
71

73
53
5B
57
60

65
71

63
6B
52
62
53
62
60

66
57
55
56
56
66
71
64
75
60
52
66
69
71
59
ö4
68
63
57

72
69
55
50
61
74

56
62

60
5B
67
77
65
ôB

64
56
63
62
62
72
63
57
56
50
67
73
68
76
63
54
68
69
75
62
66
6B
65

119
120
121
122
123
124
't25
126
127
12A
129
.130

13.1

132
133
134
135
136
137
138

140
141
142
143
144
145
146
147
148
149
150
15'1

152
153
154
155
156
157
158



sERtE DE CONTAGENS PARA O PADRÃO NBS (N=160, t=60 min)

Ê
Ê
o(o
tso
oott
lE
uo
oIt
tt,
oI
CL

o V.-- -
AC>4

2. CONTAGEM MÉDN PARA 60 MINUTOS
canal:

AC>5

canal (mV)

N

3. DESVIO PADRÃO

AC>4mV

d(Gauss)

d(Poisson)

66,09

G/P

AC>5mV

63,66

7,91
8,13

AC>1OmV

0,973

5. DISTRIBUIçÃO DA SÉRIE DE CONTAGENS PARA O PADRÃO NBS

GAUSS e

141

53,47

7,71
7,98

AC>26mV

0,966

o
ttE(¡(,
o
0,'tt
ott
,g(',

:g
ct
c,

32,64

7,31

20%1

I

1s%]

10%

5%

0%

7,31

AC>40mV

1,000

5,50

19,49

5,71
0,963

(N=í60, t=60min)

4,46

distribuição (P)

4,41
1,011

0 10 2o---<
30 4

pulsos classiñcados

canal:

1 (d.p.)
'l-2 6.o.
2-3 (d.p.
> 3 (d.o.

65.6olo

30,670
3,80/o

68,80/o

0,oYo

27,5%

AG>lOmV

3,80/o

0,oo/o

67,5o/o

28,'lo/o

AC>2õmV

2SmV canal (mV)

4,40/o

1OmV

5mV
4mV

0,oo/o

70,00/o

25,60/a

3,80/o

65,60/o

0,60/o

27,50/o

6,90/o

0,0To



TAtsEtA 4.3: eÕh{TAGEruS DA AMOSTRA cz

1

2
3
4
5
6
7
8

10
11

12
13
14
15
16
17
18
19
20
21

23
24

26
27
28
29
30
3l

u
35
Jt)
37
38
39
40
41

42
43
44
45
46
47
48
4g
50
51

54
55
56
57

Amexo 5

i2s6 | 240 12313f3 | 235 124
1376 l23g J30
1299 I228 133
1326 J 240 I js
tul I ztt I ta
i329 | 234 | 40
1317 1 220 124
1271 | 199 | 22
1245 1253 123
1363 1234 l2s
1330 | 221 Izs1323|22il¡l
1312 121'0 l¡32

20

1350 | 239 J33

17
23
38
24
22

27

31
32
29
26

22

21
33
25
29
20
29
30
28

26
36

26
32
34

27

31

2B
32
27
19
25
23
30
30
17
21
17
26
25
23
14
27

1326 1 234 127

19
20
24
26
16
20
3.1

19
22
21

26
26
28
20
21
24
24
'19

22
19
31

21

20
17
27
29
28

21

20

22
25
25
20
19
22

23
25
21
19
13
19
17
26
24
11

17
12
24

21
1l
22

1339 | 222 l2ttut I zn I zs
t26o | 221 lzt
1293 l21B 131
1296 1 228 122

5
'13

13
't1
7

19
10
16
11

10
13
19
18
10
12
14
13
11

15
10
l6
14
14
I
18
19
13
19
14

12
10
21
16
16
13
15
19
16
12
16
14
11

15
11

16
16
I
I
I
t6
t8
16
ô

1325 | 227 | 33
rzeo I zaz lzot¡z¿lzr¡l¡otzstlzttlzo

142

2
12
7
I
4
10
12

I
6

I
13
11

t0
I
I
9
10
6

11

7
12
7
13
12
I

13
10
15
6
8
7

14
11

12
I

10
'13

12
11
'10

11

5
11

5
14
I
6
4
1

11

10
3

11

127sl2oBl2s
13s1 | 2sg | 31
r32s 1 229 l30
1317 I zz2 l38ttvlzoalzt
1347 | 247 | 41

4
I
I

11

11

6
5
5
I
7
2
7
6
I
5
7
7
10
1't
6
7
7

6
7
6
6
I
I
6
4
7
3
10
7
5
10
7
5
9

4

I
6
6
12

6
4
4
7
6

6

7

tzgolzzllzt
i326 l a23 l28
1293 1193 I35r¡oo l taz Iga
r4rs I 206 J 37

49031
49591
49194
48946
49467
495¿2
49410
49328
48914
49544
49446

r¡so I lao lza
1331 | 217 | 26r3is | 205 l30tstllzollzz
1319 | 2i4 I 31
134s | 231 I¡r
i35s J i93 | 31
1317 | 214 l 27
r¡og J zze I rc
1386 1e27359 | 25

427
49068
49144
492
49099
49659
49191
49643
495/0
49677
49785
49650
49568
49121
49423
487
49369
49578
49307
49554
49223
49388
49210
49614
48789
49002
49184
495¡4
48989
48923
49392
49466
49592
49360
49361
49345
49622
49883
49746
49077
49200
49621
49292
49306
48826

r39f 1221 I zt
13/3 I 204 l2q
141s 1212 133
1307 | 2oB I jB
t3s3 l2i9 | 22
1362 1226 | 19
ræa I zqz I zstqgslzßlpt
1370 I1s3 123i3s6 | 235 I 18r¡o¡ I z¡e l¡o



58
59
60

62
63
64

66
67
68

70
71

74
75
76
77
78

80
8l
82
83
u
85
86
E7
88
89
90
91
92
93
s4
95
96
97
98
99

100
101
102
103
104
105
106
107
,08
109
110
1't 1

112
113
114
1'15
l'16
117
118
119
120
121
122

124
125
126
127

1434
1436
1438
1399
1418
1369
1338
1364
1374
't381

137X
1409
1441
1314
1396
1423
1413
1347
1425

216
197
218
218
208
194
201
242
198
208

24
28
29
24
28
20

26
33
30
32
27
34
2B
25

21

26
29
25
27
34
29
27
29

25
35
31

31

23
22

28

25
30
19
26
17
24
24
30

26
27
20

25
30
27

30

15
35
34
30
31

27
33
25
27
27

2B
24

23
27

21
27
l9

23
30
27
30

30

24
31
21

26

21
24
32
2B

25

29
29

20
19
26

20
22
30
1B

16
25
22
27

27
26
20
34
24
28

2B
29

'12

36
29
30
31
25

27
27
21
25
22

212

218
209
216
198
199
212
204
209
214
215
222
187
211
220
205

224
221
198
211
210
196
221
2t)4
196
217

224
209
174
190
200
215
196
202
200
196
189
198
199
176
202
193
195

213
195
.192

221
206
i90
'193

212
20a

191
183

20
22
27
20

21
28

l9
2B

20
26
20

22
24
20
21

29
24
21
20

17
2A

26
19
20
l5
'16

23
20
'15

15
24
13
20
11

21
1B

18
26
20

18
28
20
23
21

23
20
10
29
26

22
21
27
20
22
19
20
21
18

1347
1385
1428
1380
1330
1416
1449
1405
1372
1423
1396
1424
1390
1332
1439
1411
1393
1415
'J469

1405
1392
1411
1459
1336
1386
'1361

1350
1380
1404
1418
141 3
1442
1417
1453
1365
1351
1361
1363
1389
1361
1467
't436

1425
1421
1370
1398
1430
1362
1402
1484
1399

17
12

13
14
10

I
1B
1B
19
16
17
19
13
'16

14
20
15
18

12
20
14
11

14
17
14
13
18
13
13
f3
l0
13
16
15
13
'10

15
7
15
10
12
11

14
17
7
17
I

'16

t3
15
14

15
I

20
20
17
14
19
12
12
17

14
11

10
10
15
7
I
7

4

14
10
9

11

7
10
I

11

I
10
I
I
13
11

I
I
14
12
I
I

10
6

10
I
10
1
3
I
6

11

7
7
7

I
12
2
13
5

10
10
9
't0

10
6
13

12
12
s
5
I
I
13
I
to
8l

7
6
3
7
I

'13

5
4
12
7

6
6
10

14
4
6
10
7
5

t1
6
5
1

4
I
B

A

49451
49302
49125
49583
49361
49150
4898s
49283
49037
49389
49206
49307
49971
49129
49350
49414
49976
49476
49492
49469

143

49700
49854
49510
48760
49239
49439
49300
407
49289
49231
48856
49477
49099
49091
50007
49326
49499
49039
49595
49330
49505

48849
48944
49342
49303
49376
49710
49593
49162
49204
49488
49953
49654
49759
49744
49787
49516
49870
49700
49318
s0099
49841
4953S
48982
49921
49225
49502
4967 4
49161

3
B

4
6
I
6
6
5
10
4
B

6
6
I
6
3

11

7
4

10
5
5
I
I
6
I
6
1f



128
129
130
131
132

134
135
136
137
138
139
140
141
142
143
144
145
146
147
148
149
'150

151
152
153
154
155
156
157
158

160
161

163
1

165
166
167
'168

169
170
171
172
173
174

176
177
178
'179

180
181
182

184

1399
1466
1451
1392
1417
1441
1425
1400
'1407

1424
r 410
1352
1426
1395
1415
1446
1407
1377
1366
1409
1372
1415
1489
1391
1434
1352
1405
'1398

1445
1409
1444
1442
1459
1479
1416
1393
'1434

1379
1468
1429
1427
'1440
'¡ 334
1427
1444
1457
1427
1399
1385
1428
147 4
1370
1432
1390
1364
1550
1466

?04
174
181
182
'192

197
195
190
170
191
177
181
182
178
176
175
178
175
175
180
179
190
201
201
184
172
180
172
169
196
lBB
189
'tB1

207
200
188
160
190
190
216
177
198
183
165
160
175
.195

188
183
182

174
190
167
171
171

30
30
22
29
35
27

33

27

26
27
23

21

30
24
22

25
40
21

21
22
24
23
26
25
37
25
39
32
17

32
31

26
3'l
37

30
2B
33
23
32
27
26
37
23
30
26

?6

,IB

27
35
22
27
34
25
27

24

24
23
24
20
24
28
23
20
24
26
36
1B
'19

1B

25
22
24
23
33
24
33
30
14

34
27
2B
31
27

33
28
26
25
33
25
30

33
20
28
20

?5
23

32
19

24
22

20
18

20
't7
22
15

24
21

17
22
'tB

15
16
'15

19
20
20
21

26
18
28
28
't3
16
30
23

27
24

24
26

2.1

2B
17
24
19
18

16

'19

19
16
15
13
20
14
18
18
14
14
'11

'13

15
13
'13

17
5

16
16
11

9
17
I
I
13
11

12
11

11

17
20
15
20
19
11

12
20
'15

15
18
1B
13
't6
14
t5
13
14
17
13
15
15
13
14
12
l6
12

13
11

12
10
13
7

11

l5
11

I
I
12

7
I
12
1

I
6
13
4
17
7
7
B

7
4

11

I
15
11

7
6
12

10
12
10
11

12
5
7
I
10
10
'11

I
11

8

9
10
7

I
4
6
6
11

7
I
t0
I
B

7
I
5
7
3
I
5

7
I
4
6
7

6
5
2
7

10
1

7

I
7
I
l1
4
I
7
2
4
5

49627
49995
49530
49683
49967
49934
s0105
497 44
49706
4988Á
49704
49621
4978'l
49771
50182
50078
49814
50323
49960
49831
49426
49676
49905
49436
49703
49000
49985
49884
49986
49121
49612
49463
49409
4969J
49331
49568
49299
48735
49256
48992
49390
4S360
48944
49222
48944
49080
49159
49008
48651
49'169
49245
4S016
49222
48971
49451
48946
48973

144

'164

154

DrsTRtBUtçAO DE DADOS (SIGMA DE potssoN)

ræ"-""-Y.-*-!r_l_@æL.t¿q'@
11 (d.p.) I 74,6%1 6o,t%l 67.6y.1 tt,sv.l o<.sy"l
f r-2(d.p.)l 2t.60/Þ1 27,6"/"1 27.0"/ol ZS.tV"l zg,tv"l



HIPÓTESES:
H0: a dlstrlbuição dos valores observados é un¡formo (disÇreta)
H1: a d¡str¡bulçäo dos valores obs€rvados não é unifoime

TFSTË QUI.EUANRADO

1

2
3
4
5
6
7
I
10
1l
12
13
14
15
16
17
18
1g
20

24
25
26
27

30

33
34

37
38
39
40
41

43
44
45
46
47
48
49
50
51
52

54
55
56
57
58
59
60

0,7sô6 11,3s12 | 0,357 16,0032 I 5,676
0,4e36 lo,34e7 | o.raos I o,tog¿ | o,szzz
o,ist4 | 0,3422 | 0,22{3 | o, ros+ | o,vaa
t,01s2 | r,8747 | o.Bj37 | o,z,tot I o¡en
2.7311 | 3.1247 I r,53gt | ïaarc I zgt¿z
o,l04 lo,34e7 I 0,146s l o,1os4 | 0,062

s.4647 | s,s2o1 | e,esro I t.sau I o,azzz
0,4s36 l0,ts63 | 0,357 I 1,2669 lj138
1,1719 I 0,62 | o.ooz | 0,2153 I o.ooM
0,7966 | 0,9672 I 0,02s6 | 0,7407 I 1138
0,06i3 | 0.0372 I 0,0673 I t.26øs I zv¿z
0,0613 | 0,3422 l0,Bl37 | O,rog+ lo,lozz
0,3s38 10,e547 I 0,8137 | r,Se<a I r,szos
0.6684 I 1,37ô3 | 1,7703 | 0.9S76 I 0,333õ
1,0152 10,3422 l0,t46s I r,2669 | t,s47s
0,0176 | 1E_05 l0.0286 | 0,3549 | 0,062
0,0176 I tE-05 | 0.2243 | o,oo¿¡ I oooo¿
0,0613 | 0.0372 | 0.22ß | O,rosr I o,rozz
0.7966 | 0.62 I 0.3s7 | o,z¿oz I o oos¿
0,3e38 I0,3422 | 0,002 lo,osso I o,ooz
l.r7re | 0,e672 | o,:lsz I t,2669 I j.13s

145

1,0152 | 1,8747 | 3,8e36 | 0,2153 I 0,3339
0,ro4 | 0,03e7 l0.0286 l o,o043 | 0,s444

0.1s14 10,3422 | 0,8137 I OþM3 | 0.8222
2,r3sl | 1.3s12 I 1.0526 | 1,9334 10,5444
0.06i3 j 0,3422 | 1,2461 I o,gezo | 1,szos
0,39Jð i 0,61 | 2.J863 I t,suq I o.azzz
0,re,4 10,1513 | r,7703 I 0,1094 | 0,0064
3,832s | 5,s201 I s,7681 | I,saa+ | r,szos
0.0r76 I rE-os J 0,02s6 | 0,0043 I 0.062
6,3891 f J.B3l3 l576sJ I s.¡25 l¡sas:
0.7s66 I 0,34s7 I 0,146e I o,rs<e I ir:a
0,0033 | 1F-os 100286 1 0,3549 I 0.j672

',s254 | 
1,37ô3 | 0,002 I r,zoos I o,saaa

2,4889 | 2,45 I o.4z3r I :,rss lz,a+zs3.124s I t,Bt47 I 0,473t I o,zrs¡ lo¡¡¡s
0.0033 | 0,0372 | 0,146s | 0,21æ | 0,8222
0,104 | 0.03s7 I 0,357 | 0.t0e4 10,0064
0,1s14 10,s547 | 0,002 lo,orso I o,oez
0,6684 | 0.ss47 lo4/31 lr.seaa I r,szes
0.3938 | 0,3422 I 0,0673 | 0.21f3 I 0.8222
0,3s38 I0.rs13 I 0.473r | 0,354e | 0,333s
0.3s38 I r,3763 I 0,02s6 | 0.21s3 I 0,062
0,0176 10,0372 | 0,3s7 I o,ooas I o,ssss
2.7311 | 1.8922 I 3,s4s3 | o,tqot I t.sdtg
0,2627 | 0,03s7 | 0,357 |o,o¡so Io¡¡:s
00r76 10,3497 I 1,0526 I o]toz I t,stzs
0,06r3 I 0,61 | o,er¡z I o,ztst I z.<qts
r,0r52 | 0,61 | 022ß lo.zis¡ I o ooa¿
3,3es2 | 3.1247 | b.3424 | z,z+o: I r,rsa
l.i7i9 I 0,9672 I 1,0s26 I t.stu I z,gtqz
2,7311 | 3,1247 | 4,398 | t,ss¡¿ I z,¡st¿
0,2627 | 1E-05 | o22ß | o.ztst I o,azzz
0,0176 J 0,0397 | 0,0673 | O,S8ZO I O.¡sgs
0.7s66 10,34e7 10.0286 | o,zrs¡ I o,ooz
3,3ss2 ls,5s I s3424 | t,ttsz I a.ztas
0,rs14 10,0372 | 0,002 lo,orso I o,arss
0,4s36 10,3497 | 0,1469 lo,s:ro I o,ooz
0,0033 | 0.0372 I 0.002 lo,¡s¿s I o,ooz
0,0613 l 0,9s47 f 1,2461 I t,soao I I,sess



61
62
63
64
65
66
67
68
6S
70
71
72
73
74
75

77
78

BO

81
82
83
84
It
86
87
88
89
90
91

93
94
95
96
97
9B

100
'101

102
103
104
105
106
107
't 08
109
110
11t
112
113
114
115
116
117
118
119
120
121

123
124
125
126
127
128
129
'130

0,4936
0,0033
2,139'l
0,0613
0,104
1,0152
0,1914
0,6684
0,0176
1,4342
0,0033
0,2627
0,6684
1,6194
0,6684
0,104

0,0613
o,2627
0,0176
1,4342
0,06'13
0,0176
0,0613
1,9254
0,2627
1,9254
0,3938
0,3938
0,7s66
0,7966
1,1719
1,1719
0,0033
0,7966
0,7966
0,267-7
0,1s14
2,7311
0,10d

d,1315
0,4936
0,d936
0,1914
1,0152
0,104

0,0176
2,139.1
1,4342
0,2627
0,1 914
0,0176
0,0033
0,1 9'14
0,7966
5,B2OB
1,5254
1,4342
0,1914
0,3938
0,0176
1,0152
0,2627
0,0176
0,0176
0,7966
0,0033
0,4s36
0,1914
0,1914
1 .'171S

0,9672
0,0372
1,A922
0,1 51 3
0,3497

0,61

0,1469
0,002
3,5453
0,8137
0,0286
1,7703
0,0673
0,8137
0,357

1 ,7703
0,0673

0,0372
0,61
0,62
0,61

0,0397
0,1563
0,9547
0,967?
0,3422
1E-05

0,1 513
0,9672
0,1563
'1,3763

0,1513
0,0397
0,0397
1,3763
0,3497
1 ,87 4'l
0,3422
0,3422

0,62
0,62

1,3912
1,8922
1E-05

0,3497
1,3912
0,6?
0,61
?,47

3,1022
3,8562
0,0397

0,62
0,0372
1 ,87 47
0,0372
1E-05

'I ,39.12
2,45

0,1563
0,1513
0,3497
0,1513
0,3422

0,62
7,5512
3,8313
0,3422

0,61
0,9547
0,0397
1,3763
0,3497
0,0372
0,0372
0,9672
0,0397

0,62
tË-05
0,3422

2,47

0,1094
0,0043
1,2669
2,321s
2,7 403
0,9876
0,9876
1,5844
0,2153
0,5313
1,5844
0,1094
0,2153
0,0043
2,321s
0,0396
0,9876
0,1094
0,3549
2,3215
0,0043
0,7 407
0,0043
0,5313
0,0043
0,1094
0,9876
0,r094
0,1094
0,1094
1,2669
0,1094
0,2153
0,ù396
0,10s4
1,2669
0,0396
3,6876
0,03e6
1,2669
0,3549
0,7407
0,0043
0,5313
3,6876
0,5313
1,9334
0,2153
0,1094
0,03s6
0,0043
2,3?15
0,2153
0,0396
2,7 403
1 ,5844
2,32 t 5

0,5313
0,0043
1,5844
0,3549
0,3549
0,5313
0,1094
0,0043
o,7407
1,5844
0,2153
0,0396

0,5444
0,0064
0,5444
1,5269
2,97 42
1,5269
2,4479
0,062

0,0064
0,3339

0,1469
0,8137
0,1469
1,2461
0,002

0,2243
0,1469
0,0286
2,3863
o,2243
0,0286
0,1469
1 ,7703.1,0526

1,7703
0,4731
0,8137
0,357

0,1469
2,1154
1,5381
0,0673
0,1469
e,1154
2,11î4
o,2243
3,5453
0,1469
5,3424
0,0286
0,6589
0,6589
0,8137
0,1469
0,002

0,6589
17703
0,1469
0,0673
0,0286
0,0673
0,0673
0,'1469
6,3786
2,3863
0,8137
2,3863
0,002

0,0286
1,2461
0,1469
0,002
0,357

0,1469
0,0286
0,6589
0,4731
0,0673
1,0526

0,0064
0,5444
0,062

0,1672
0,3339
0,1872
0,062
o,1672
0,0064
1,5269
0,3339
0,1672
0,0064
2,4479
0,8222
0,1672
0,0064
0,0064
0,062
1,138

0,0064
0,062

û,0064
0,062

0,5444
4,2169
0,1672

'1 ,138
0,3339
0,5444
0,5444
0,5444
0,0064
o,8222
5,676
1,5269
1947S
0,062
0,062

0,0064
0,062

0,8222
0,8222
0,062
1,138

1,5269
0,8222
0,8222
0,8222
0,0064
1,3479
0,1672
0,0064
'1,5269

o,1672
0,062

0,1672
1,5269
0,3339
o.4222
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131

134

136
137
r38
139
140
141
142
143
144
145
146
147
148
149
150
'151

153
154
155
156
157
158
159
160
161
162
163
'164

165
166
167
168
169
170
171
172
173
174
175
176
't77
174
179
180
181
182
183
184

0,0613
1,9254
0,0176
0,6684
1 ,0152
0,2627
0,0176
0,0613
0,2rò27
0,104

0,0'176
0,7966
0,4936
1 ,6194
0,0613
0,1 914
0,4936
1 ,1 719
0,104

0,2627
5,4647
'1 ,6194
'1 ,6194
1 ,1719
0,4936
0,7s66
0,104
02627
3,1245
0,2627
4,6124
0,6684
4,1315
0,7966
1,5254
0,6684
0,3938
3,8323
0,0033
0 104

0,3938
3,1245
1,0152
0,1914
0,0033
1 ,0152
0,7966
0,6684
0,0176
0,104

3,1245
0,7s66
0,1914
0,'104

0,0372
3,1022

0,62
0,0372

2,45
0,0397
0,0372
0,0397
0,1563
1E-05

0,1563
0,3497
0,1563
1,3912
0,1563
0.1513
0,34S7
1,3912
0,1563
1E-05
3,8313
2,4'l

1,8922
2,47

0,03s7
0,62

0,1563
0,3497
1 ,B't 47
0,1563
1 ,87 47

0,61
5,55
0,62
2,45

o,o372
0,1 51 3
0,s547
0,0372
0,0397
0,151 3
1 ,87 47
0, t513
1E-05
0,0397
1 ,87 47
0,0397

0,61
0,0397
0,3497
1 ,87 47
1,3912
0,r513
1,3912

0,0673
4,785
0,357
0,0673
0,2243
0,002

0,0673
0,1469
0,658S
0,0673
0 1469
1,0526
0,002
2,11s4
0,002
o,2243
0,028ô
1,0s26
0,002

0,6589
4,785
2,1154
1,5381
2,1154
0,357

0,1469
0,1469
0,0286
0,¿J 137
0,6589
1,7703
1,7703
3,5453
1,5381
3,0941
0,0673
0,2243
1,2461
0,2243
0,002

0,224J
0,8'137
0,473i
0,0286
0,002
1,7703
'J,0526

0,2243
0,357

0,6589
2,3863
1,5381
0,002
0,357

0 1094

0,0043
0,9876
0,9876
0,0043
0,0043
0,7 407
0,1094
0,0396
0,1094
0,1094
0,5313
6,0032
o,2153
0,2153
o,7407
1,9334
0,5313
1,9334
8,1 '125

2,7 403
0,1094
0,7407
0,3549
0,7 407
0,7 407
0,5313
2,3215
0,0396
2,3215
1,5844
07407
0 3549
2,3215
0 0396
0,0396
0,9876
0,9876
0,1094
0,2'153
0,0043
0,03s6
0,10s4
0,0043
0,5313
0,1094
0,0396
0,03s6
0,1094
0,0043
0,3549
0,2153

0,062
1,5269

0,3339

0,3339
0,0064
0,1672
0,8222
0,0064
0,5444
0,16-t2
0,8222
7 ,3514
0,8222
0,0064
1,9479
1,138

1,5269
2,9742
6,5093
0,5444
0,5444
0,1672
1,9479
0,5444
2,9742
0,3339
4,9391
0,1672
3,5853
0,3339
0,5444
1,i38

a,8222
0,0064
0,062

0,8222
0,062
0,3339
0,8222
1,9479
0,5444
0,1672
0,062
0,062
0,3339
0,0064
0,3339
0,1672
0,0064
0,0064
0,062

0,5444
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1. SÉR|E DE CONTAGENS PARA A AMOSTRA C2 (N=185, t=60 min)

80
Ê

E70(D

860
8soE

ËÆg30
o
820
cL 10

0

90

AC>4 AC>s AC>10 AC>25 AC>40

canal (mV)

2. CONTAGEM MÉDN PARA 60 MINUTOS
canal:

N

3. DESVIO PADRAO

AG>4mV

d(Gauss)

l(Poisson)

27,70

G/P

dC>õmV

4. DtSTRtBUtçÃO QU|-QUADRADO

4,96

26,02

't51
101

contagem no.

5,26

AC>l0mV

0,943

5. DtSTRtBUtçÃO DA SÉR|E DE CONTAGENS PARA A AMOSTRA C2

21,79

4,91

148

5.10

AC>25mV

0,962

e
4,49

14,25

o
rG
a¡
I
6'
CJtt
ott
.g(,
trro

E
rl,

4,67

20olo -r

\
1s%l

10%

5%

00¿

AC>40mV

0.962

3,54

9,24

3,77
0,938

2,97
3,04

0,979

distribu ição (P)

ranal:

1 ld.o.)
1-2 (d.p.
2-3 ß.o.

AC>¡lmv

> 3 (d.p.

75,7Vo

20,50/o

AC>6mV

3,80/o

68,10/o

o,ovo

28,60/o

AC>lOmV

3,20/o

70,30/o

0,ïvc

24,9o/o

AC>25mV

25mV canal (mV)

5mV
1OmV

4mV

4,9Yo
0,00/o

72,40/o

23,20/o

AC>40mV

4,3Yo

70.8o/o

o,oo/o

24,90/o

4,30/o

0,00/o



õc13, õO18, õt-tz

amostra x PDB
Labs
ôc13
ôot8

amostra x SMOW

Am¡¡xo 6

R,EgULTAPOS

CPGeo
BG

2,0%o
-1,9%o

Labs
õl-t2
ôot8

Cena

Eficiência de contagem, figura ele mér¡to, limitc de detecção, idade

Ñ 1pl Oo min. de contagem)

2,1Ioo
-1,9%o

j2 t¿",u

CPGeo
NBS

CPGeo

-18,5%o
-7 .9oko

I NBS (160 cont.= 9600')

V

I q%^

Cena

Cena
'57 oko

-9.00/oo

e2 t¡ncrust

X
CPGeo
- 9,4%o

-11,9%o

cont.= 11100')

Csns (contagem bruta - cpm) € Csne(norm) (contagem normaliz.: 2,00 bar; 2S,0 Ç; 7g,6 mg C)

149

Cena
- 9,5%o
-12.2%o

IES (160 cont.)
)600 c/ norm

bruta

6(' (t00 cont)
i000 d norm

C;2 (185 cont)
11100 c/ nolm

AC>4
c

Cs (contagem líquida - cpm)

1,102 +/- 0,011
,l îâ) +t- O O1t

0,210 +^ 0,00(
0,210 +/- 0,00(

\¡BS

)2

0,462 */" 0,00(
0.459 +/- 0 001

AC>5
1,061 +/. 0,01 1

1,023 +^ 0,011
0,201 +r 0,00(
0.201 +r 0.00É

AC>4

0,434 +r 0,006
0,432 +t- 0.007

0.852 +/- 0 01

0,249 +/- 0,00f

AC>10
0,891 +^ 0,01(
0,859 +/- 0.01(
0,170 +^ 0,00t
0 170 +i- o oôf

AC>5
0.822 +t- 0.01i

0,363 +/- 0,00(
0.361 +^ 0 00É

0.231 +r 0.00(

AC>25
0,544 +/- 0,00[
0.525 +l O OOf

0,109 +¿ 0,00¡
0.'109 +l 0 00r

AC>10

0,238 +^ 0,00{
0.236 +^ 0.00t

0.689 +/- 0 01i
0,191 *r 0.00t

AC>40
0,325 +/. 0,00(
0.313 +^ 0 00É

0,069 +r 0,00:
0,069 +r 0.00:

AC>25

0,154 +/- 0,004
0,'153 +r 0,004

0.416 +r 0 00r
0.127 +t- O.OOE

AC>40
o 24A +l- O A,.t-,

0,084 +^ 0.00t



Çss (contagem por g C * cpm/ge)

'lBS

Eficiência de contagem

E = contagem_llqqida dollBS(cpmlqç)
(14,24 ! 0,07) dpm/gC

f = (10.84 10.02)
(14,24 * 0,07)

E = (76,1 ! 0,4) %

Figura de mérito
c- c2| - --b_

Bg (cpm)

F=2,8

Limite de detecção

t = 8033 x ln Ao*
Amin

A.nrn = L-x (2Bg)'"
ET

Bg = -!21* = 2,672 cpm/gC
0,07860

Nn¡= 2*x(2x2ïf2)1t2 = 0,143
0,761 1800

t = 8033 x ln (13.53) * 36.549 anos
0,143

Cálculo da idade e pMG

t = 8033 ln _Aou- (idade convencional)
Asu

AC>4
10,84 +/-0,01€

3,173 +/- 0.037

AC>5
10,46 +i- 0.01

2,935 +/- 0.03(

AC> 1O

8.768 +À 0.01t
2.431 +t- 0.042

AC>25
5.291 +t- 0.021
1.622 +/- 0 051

150

AC>40
3.104 +Ê 0 02t
1.068 +/- 0 061

Ao¡¡ = 0,950 Aox [1 - 2 (19 + ô13cy1000]

Aox = Ggox/E



AoN=13,52 10,11

Asx = Css tE ll *2 (25 + ô13c)/10ool

fu¡r=4,04t0,07

t = 8033 ln L13.52-- 0.11) = 9.778
(4,04 - 0,07)

t = 8033 ln (1 3.52 + 0.1 :lì = 9.630
(4'04 + 9,97¡

t=9.704t74

F= -AsN--x100
Aoru

f=(29,9r0,6)%
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