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Resumo

Neste trabalho, o campo de dunas conhecido como Dama Branca foi datado utilizando as
técnicas de Luminescéncia Opticamente Estimulada (LOE), Termoluminescéncia (TL) e
Ressonancia Paramagnética Eletronica (RPE). Os sedimentos foram coletados de diversos
pontos para estudar a distribuicdo das idades em certas partes do campo dunas, essas idades
revelam dados sobre o transporte e estabilizacdo de sedimentos. Para o caso de Dama Branca,
os fatores relacionados ao clima (vento e umidade) sdo tidos como os principais agentes
responsaveis pela sua formacdo. Os resultados das datacbes por LOE foram obtidos
empregando o protocolo SAR (Single Aliquot Regenerative), enquanto para TL e RPE, o
protocolo MAAD (Multiple Aliquot Additive Dose) foi utilizado. Com relagéo ao RPE, o centro
utilizado no estudo foi o de Ti-Li no quartzo. Este centro pode ser zerado pela luz solar, o que
possibilita a datacdo de sedimentos por esta técnica. O centro de Ti-Li é fortemente influenciado
por uma componente sensivel a temperatura, exigindo um tratamento térmico antes da leitura
do sinal. A estabilidade térmica do centro € estudada e a temperatura de 180 °C foi definida
como a temperatura de pré-aquecimento. As idades obtidas por LOE védo de 0,05 x 103 a 2,05
x 103 anos. As idades TL, para as amostras das bases, estdo de acordo com os resultados obtidos
para LOE, entretanto sugere que uma das amostras, DBM2BASE, tenha passado por um
processo mais rapido de soterramento. Os resultados de RPE sdo satisfatorios para duas
amostras, 2DB10 e 2DB11 (acompanham os resultados de LOE e TL). As idades, com base em
um estudo morfoldgico de Dama Branca e em trabalhos sobre o clima da regido, mostram que
as areas datadas do campo de dunas estudado foram formadas sob influéncia de clima seco e

agua fria, fatores que favorecem o transporte de sedimentos na regiao.
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Abstract

In this work, a dunefield known as Dama Branca has been dated using the following techniques:
Optically Stimulated Luminescence (OSL), Thermoluminescence (TL) and Electronic Spin
Resonance (ESR). Sediments have been collected from several points to study the age
distribution throughout Dama Branca. These ages are related to events of sediments
transportation and stabilization. For Dama Branca specifically, variables related to the weather,
as rainfall and wind power are appointed to be responsible for its formation. OSL results were
obtained applying the SAR protocol, TL and ESR results were obtained using the Multiple
Aliquot Additive Dose protocol (MAAD). With respect to ESR measurements, the Ti-Li center
had been chosen for dating, once it can be completely bleached by sun light exposition, which
makes it suitable for aeolian sediments dating. The Ti-Li center is strongly dependent upon
preheat, its stability has been assessed and a preheat temperature of 180 °C was defined. OSL
ages is within 0.05 x 103 and 2.05 x 103 years. TL ages are in agreement with OSL ages for
samples from the base, however it suggests that DBM2BASE underwent a quicker burial
process. ESR results are satisfactory for two samples, 2DB10 and 2DB11 (they follow OSL and
TL results). The ages were compared to a morphological study, and in recent works about the
weather in the Cabo Frio region, it has been seen that the studied areas were formed under the
influence of arid conditions and cold water, variables that controls the sediment transportation
in the region.
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1) Introdugéo

A datacdo de sedimentos edlicos pode ter varios propositos: avaliar o transporte de
sedimentos ao longo de uma area especifica, morfodindmica de campo de dunas, avaliacdo da
variacdo do nivel do mar, etc. As datacdes, cruzadas com informacGes relativas ao clima, podem
ajudar no entendimento das mudancas climaticas que ocorreram no passado.

O projeto tematico, intitulado “Geocronologia do Quaternario da Costa Sudeste e Sul
do Brasil”, com recursos cedidos pela Fundagdo de Amparo a Pesquisa do Estado de S&o Paulo
(2014/03085-0), se dedicou a datar, utilizando diversas técnicas de datagéo, diversos tipos de
materiais de localidades que véo desde a costa de Santa Catarina até a costa do Rio de Janeiro.

Este trabalho, vinculado ao projeto tematico descrito acima, se ocupou de datar
sedimentos eolicos de um campo de dunas livres na cidade de Cabo Frio, Rio de Janeiro,
conhecido, popularmente, como Dama Branca. Aqui, foram empregadas as técnicas de
termoluminescéncia (TL), luminescéncia opticamente estimulada (LOE) e ressonancia
paramagneética eletronica (RPE). As duas primeiras técnicas sdo muito conhecidas para este
propdsito e, ao longo de varias décadas, tém sido empregadas com sucesso na datacdo de
diversos sitios arqueoldgicos e geolégicos no Brasil e no mundo. Com a chegada de um novo
espectrometro RPE no Laboratério de Cristais 16nicos, Filmes Finos e Datacdo, do
Departamento de Fisica Nuclear (USP), foi possivel realizar a datacdo dos sedimentos coletados
utilizando o centro de Ti no quartzo, que, no quartzo, s pode ser identificado em baixas
temperaturas.

As datacgdes deste trabalho procuram entender a dindmica do campo de dunas ao longo
do tempo; para tal, foram coletadas amostras das bases das dunas e de posi¢6es acima do ponto
basal, a fim de se ter uma estimativa de como, ao longo dos anos, ocorreu 0 processo de
formagéo destas partes. Tal estudo ndo havia sido feito pelo grupo do LACIFID e ndo se
encontrou em literatura tal tipo de trabalho, para a regido, utilizando datacGes baseadas em
cargas armadilhadas.

Uma vez que a deposicéo é influenciada, no caso de Dama Branca, pela agdo climatica,
as idades encontradas neste trabalho podem ser correlacionadas com eventos climaticos do
passado e a dindmica de deposicdo pode fornecer dados da influéncia desses agentes na
formagéo de tal campo de dunas. Para estabelecer tal correlacéo, alguns trabalhos sobre o clima
da regido foram consultados, bem como a opinido de professores do Instituto de Geociéncias
da USP. Os resultados obtidos neste estudo, contribuem para o estudo do Quaternario Brasileiro

e para o desenvolvimento do projeto teméatico mencionado anteriormente.



1.1) Objetivos

Com base no Projeto Tematico FAPESP (2014/03085-0), este trabalho pretende, entre
outras coisas, realizar datacGes utilizando diferentes técnicas e comparar seus resultados bem
como contribuir para o estudo do Quaternario Brasileiro. A seguir, os objetivos detalhados deste
trabalho:

- Empregar diversas técnicas de datacdo baseadas no fenébmeno de armadilhamento de
cargas em cristais i6nicos (TL, LOE e RPE), para datar sedimentos eélicos do campo de dunas
conhecido como Dama Branca, situado no municipio de Cabo Frio, Rio de Janeiro.

- Aprimorar a datacdo de sedimentos edlicos por cargas armadilhadas pela comparagao
dos resultados obtidos para TL, LOE e RPE.

- Estabelecer uma metodologia para a datacéo de sedimentos eélicos por RPE utilizando
o centro de Ti-Li no quartzo. Essa datac&o é inédita no Brasil.

- Avaliar a estabilidade térmica do centro de Ti-Li estudando a variacdo da dose
acumulada em funcédo da temperatura de tratamento térmico.

- Estudar o processo de formacdo de Dama Branca, datando amostras das bases das
dunas e em pontos acima da base, para avaliar o processo de formacéo destas partes.

- Correlacionar as idades a eventos climaticos do passado com base em trabalhos
desenvolvidos sobre o tema para a regido de Cabo Frio.

- Com tais datas, contribuir para o estudo do Quaternario Brasileiro.

- Contribuir com o projeto temético 2014/03085-0.



2) Formacao de dunas

Uma duna é, basicamente, um acumulado de areia na forma de morro ou monte formado
pela agdo do vento e da gravidade. Dunas séo, portanto, encontradas onde a areia seca e solta é
soprada pelo vento como, por exemplo, desertos e praias.

O transporte de sedimentos, para a formacao de uma duna edlica, envolve interacdes
entre o vento e a superficie do solo, as analises desses processos exigem o entendimento de
caracteristicas da superficie (textura do sedimento, cobertura por vegetacdo, grau de coesao e
incrustacdo) e da dindmica do fluxo de ar sobre a superficie (BAGNOLD, 1941).

De maneira geral, existem trés modos distintos de transporte edlico de sedimentos que
dependem, principalmente, da granulometria do sedimento. Particulas muito pequenas (< 60 —
70 um) séo transportadas por suspensédo e podem atingir longas distancias devido a fendmenos
de turbilnonamento do vento; particulas nesta faixa de didmetro ndo afetam de forma
significante a dinamica das dunas. Particulas com diametros maiores (60 — 500 um, faixa do
tamanho dos grdos de areia) se movimentam por saltacdo, ou seja, realizando uma série de
saltos a curta-distancias. A medida que o gréo sai do solo, atinge uma determinada altura e, por
gravidade, atinge o solo novamente, este colide com grdos no solo, tal colisdo causa o
movimento de grdos adjacentes, criando um tipo de movimento chamado de reptacdo. A
reptacdo ocorre para grdos com diametros acima de 500 um ou aqueles menos suscetiveis a
acdo do vento. Dentre os processos mencionados, aquele que predomina é o transporte
sedimentar edlico por saltacdo (LANCASTER, 1995).

O estudo tedrico sobre movimentacdo de sedimentos eolicos é bastante complexo e leva
em conta muito fatores; a seguir serdo apresentados alguns desses fatores juntamente com

alguns modelos matematicos que ajudam a entender a complexidade do tema.



2.1) Fisica do transporte sedimentar edlico

Bagnold (1941), em seu livro The Physics of Blown Sand and Desert Dunes, compilou
boa parte do conhecimento que se tem hoje sobre a fisica envolvida no transporte edlico
sedimentar. De inicio, tomaremos o estudo do arrasto de gréos de areia pelo vento, na sequéncia,

veremos como o tamanho do gréo e a umidade afetam tal comportamento.

2.1.1 — O limiar do movimento.

Gréos de areia sdo movidos pelo vento quando algumas forcas (forca de levantamento,
forca de arrasto e momento) excederem o efeito do peso da particula e da coesdo entre as
particulas adjacentes. As forcas de arrasto e de levantamento, bem como o momento resultante,
sdo causadas pelo fluxo de fluido (neste caso, o ar) ao redor e acima das particulas expostas a
acao do vento. A forca de levantamento é causada pela queda da pressdo estatica no topo do
grdo causada pelo escoamento do ar. O peso e as forcas de coesdo estdo relacionadas as
propriedades fisicas do grdo, como o seu didmetro, densidade, grau de empacotamento,
umidade do solo e presenca de agentes quimicos que aumentam a adesdo dos grdos (Figura
2.1) (BAGNOLD, 1941).

AL

Figura 2.1 — Forcgas atuantes sobre particulas esféricas em repouso: D é a forca de
arrasto (drag), L a forca de levantamento (Lift), I, forca trocada entre as particulas e W (weight)
é 0 peso. Os bracos de momento, com relacdo ao ponto p sdo dados por a, b, ¢ (adaptado de
BAGNOLD, 1941)



Para que o grdo se mova, deve haver um aumento das forgcas de arrasto e de
levantamento; estas sdo dependentes da velocidade do fluido. H4, portanto, uma velocidade

limiar (V) que é dada pela Equagéo 2.1:

Pp — Pa

gD (Equacéo 2.1)
Pa

V*tzA

onde A é um coeficiente empirico que depende das caracteristicas do grdo (aproximadamente
0,1 para particulas de areia), D é o didmetro da particula, pp € pa sdo as densidades da particula
e do ar, respectivamente, e g é aceleracdo da gravidade (BAGNOLD, 1941).

Enquanto os grdos séo levados pelo vento por saltacdo, sua velocidade e sua quantidade
de movimento (momentum) aumentam antes de tocarem o solo novamente. Quando colidem
com a superficie, as particulas podem quicar e, assim, voltam a ser transportadas pelo vento ou
podem ficar presas entre os gréos do solo. Nos dois casos, uma certa quantidade de movimento
é transferida para as particulas estacionarias da superficie. Como resultado, alguns graos sao
colocados em movimento com velocidade limiar abaixo daquela necessaria para mover um gréao
em estado estacionério. Esta nova velocidade é conhecida como velocidade limiar dindmica e
é calculada pela Equagdo 2.1, mas com coeficiente A por volta de 0,08 para particulas de areia
(Figura 2.2) (BAGNOLD, 1941) (LANCASTER, 1995).

2.1.2 — Efeito do tamanho do graoem V;

A relacdo entre a velocidade limiar e o didmetro da particula, dado pela Equacéo 2.1, é
mostrado no grafico da Figura 2.2. Vemos que para graos com diametro acima de 0,1 mm, Vs«
aumenta com a raiz quadrada do didmetro. Sobre esses grdos, o arrasto aerodindmico é
responsavel por projeta-los dentro do fluxo de ar; isso ocorre pois, para graos maiores, o fluxo
de ar proximo a superficie se torna turbulento, aumentando o arrasto. Para graos menores que
0,1 mm, o ar escoando pela superficie tem aspecto laminar, a forca de arrasto € distribuida de
maneira mais ou menos uniforme; como consequéncia, uma forca de arrasto relativamente
elevada € necesséria para colocar os primeiros graos em movimento. Essa mudanga no estado
de escoamento provoca um aumento do coeficiente A da Equacédo 2.1 & medida que o didmetro
do gréo diminui para além de 0.1 mm. Sendo assim, a velocidade limiar (\V«) deixa de variar
com a raiz quadrada do diametro (BAGNOLD, 1941).



V= (cm/s)
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Figura 2.2 — Relacéo entre as velocidades limiares estacionaria e dindmica e o tamanho
do grao (adaptado de BAGNOLD, 1941)

2.1.3 — Efeito da umidadeem V

A umidade da superficie € uma variavel de extrema importancia; esta controla tanto o
arrasto quanto o fluxo de sedimentos transportados pelo vento. Forcas capilares sdo originadas
no contato entre particulas e aumentam, consequentemente, a coesdo e a velocidade limiar. O
valor de umidade gravimétrica (Ug) de aproximadamente 0,6 % pode mais que dobrar a
velocidade limiar de gréos de tamanho médio (60 — 500 um), onde Ug é dada pela razéo entre
a massa de adgua e a massa de solo seco multiplicada por 100 %. Para esta mesma faixa de
tamanho de grao, valores de Ug por volta de 5 % tornam o sedimento resistente ao arrasto para
a maioria dos ventos naturais (LANCASTER, 1995). Podemos entender, a partir das
informagdes acima, que em areas onde a pluviosidade é elevada, ha uma dificuldade maior dos

sedimentos se locomoverem.



2.1.4 —Taxa de transporte de sedimentos (q)

A maioria das equagdes sobre transporte de sedimentos contém varios coeficientes
empiricos que sdo funcdes do tamanho do grao e da variedade de caracteristicas do sedimento.

O fluxo de sedimento (q) é dado pela Equacao 2.2:

d ~
_ Cj:ﬁv,s (Equacao 2.2)
Dg

onde q é o fluxo de areia em toneladas por metro na direcdo do vento, D é o didmetro do grdo
de areia padrdo (pois os experimentos foram feitos em tdnel de vento com um tamanho
padronizado de grdo) de 0,25 mm, d é o diametro do grdo de areia do local em estudo, p e ¢
representam a densidade do ar e a aceleragdo da gravidade, respectivamente, 7’ é o gradiente
de velocidade do vento e C é uma constante empirica com os seguintes valores (BAGNOLD,
1941):

- 1,5 para areia quase uniforme (mesmo tamanho de grao),

- 1,8 para areia natural de dunas,

- 2,8 para areias com grande diversidade de tamanho de gréo.

Entretanto, a Equacdo 2.2 foi modificada varias vezes ao longo do tempo, pois ela ndo
inclui a velocidade limiar de transporte de sedimentos, de maneira que Bagnold (1956) a

reescreveu como a seguir (Equacdo 2.3) :

10~*

= . (v—V,)} 502,
(log 1002y =W Vo) (Equacio 2.3)

q

onde z é a altura na qual a velocidade do vento foi medida (em geral, se toma a altura de 10 m)
, té 0 tempo o qual o vento se manteve numa dada velocidade (v) e V,; é a velocidade limiar

para 0 movimento.



2.1.5 — Efeito da umidade em (q)

Como apresentado anteriormente, a umidade influencia a velocidade limiar para
transporte de sedimentos, pois, com a umidade, aparecem forcas capilares que aumentam a
adesdo do grdo. Um estudo foi realizado por Hotta et al. (1984) e um modelo matematico foi
criado a partir de dados experimentais para relacionar a umidade (W) com o fluxo de
sedimentos (g). O modelo criado é valido para grdos com diametro entre 0,2 mm e 0,8 mm e
porcentagem de umidade em massa entre 0 % e 8 %. A Figura 2.3 mostra a relacdo entre o fluxo

de sedimentos em funcdo da velocidade limiar (u«) e a umidade (W).

1000 E
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0 50 100 150 200
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Figura 2.3 — Relacéo entre o fluxo de sedimento na direcdo do vento (q) e a umidade
do solo (W). As linhas solidas sdo resultado do ajuste matematico desenvolvido por
Hotta et al. (1984). E possivel identificar que, com o aumento da umidade, a velocidade limiar

também aumenta.



2.1.6 - Consideracdes

A maioria das areias de dunas sdo transportadas proximas a superficie por fendmenos
de reptacdo e saltacdo. O transporte de areia pela acdo do vento, como mostrado pelos autores
consultados, é algo que depende de diversos fatores como tamanho do gréo, umidade, fator de
empacotamento dos gréos, vegetacdo, etc. A influéncia desses fatores é melhor quantificada
estudando seus efeitos na velocidade limiar. Os estudos experimentais mostram uma complexa
interacdo entre os fatores mencionados e 0os modelos matematicos ajudam a dar uma boa
estimativa do fluxo de sedimento. De forma geral, vemos que a velocidade do vento e a umidade
do solo séo variaveis muito importantes no transporte sedimentar eélico, embora ndo sejam as
Unicas. Nas se¢des seguintes, uma analise do clima no Brasil e na regido de Cabo Frio seré feita,

bem como sua influéncia na formacdo de campos de dunas na regido.

2.2) Sistemas eolicos no Brasil: alguns pontos principais.

Giannini (2007) faz uma extensa analise dos sistemas eolicos encontrados no Brasil.
Nas feicbes morfoldgicas que possuem vegetacao, destacam-se as dunas frontais (foredunes) e
as rupturas de deflagdo (blowout). Dentro da categoria de sistemas e6licos sem vegetacgdo, as
maiores feicBes encontradas sdo os campos de dunas livres (dunefield; feicdo morfoldgica
encontrada em Dama Branca) (Figura 2.4). Estes se caracterizam por terem grandes massas
individuais de areias em movimento, formadas por dunas simples e/ou compostas, cavalgantes
(uma sobre a outra) ou coalescentes (pontos de contato entre as dunas), em contexto costeiro
ou n&o. No caso costeiro, os campos de dunas migram para o continente (da praia para o interior)
recebendo, assim, a designacdo de campos de dunas transgressivos. Campos de dunas livres
possuem geometria e dindmica propria, formadas por superposicdo e/ou fusdo de dunas e
dependem de um suprimento de sedimento duradouro e espaco disponivel para acumulacdo. H4
0 entulhamento progressivo das superficies interdunas, uma vez que os sedimentos estdo em
constante movimento (GIANNINI, 2007).
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Dunas Frontais

Ruptura de deflagao

Figura 2.4 - Fei¢des morfoldgicas encontradas em Dama Branca.

Os principais trechos da costa brasileira com ocorréncia de campos de dunas livres séo
0 norte-nordeste, entre a regido centro-leste do litoral Maranhense (Lenc¢o6is Maranhenses) e o
sul do Rio Grande do Norte, o trecho Sergipe-Alagoas nas proximidades da desembocadura do
rio S&o Francisco, Rio de Janeiro na regido de Cabo Frio e o trecho que vai da ilha de Santa
Catarina até o extremo sudeste do Estado do Rio Grande do Sul (GIANNINI, 2007).

2.3) Relagdo do avango de campo de dunas com o clima brasileiro

Mendes e Giannini (2015), relacionam caracteristicas do clima brasileiro com o avanco
de campos de dunas na regido sul do Brasil. Os autores concluem que os campos de dunas
apresentam fases de grande desenvolvimento (area coberta de areia maior que a area vegetada)
para elevados valores de potencial de arrasto (drift potential) (FRYBERGER e DEAN, 1989),
que esta ligado a intensidade do vento, que arrasta o sedimento, e a baixa pluviosidade. As fases
de estabilizacdo estdo ligadas a baixos valores de potencial de arrasto e elevada pluviosidade.

O Brasil possui um clima influenciado por varios sistemas atmosféricos, que sdo, entre
outros fatores, responsaveis pela pluviosidade e pelo regime de ventos, importantes no
entendimento da evolugdo dos campos de dunas como Dama Branca. Aqueles que atuam
fortemente na regido de Cabo Frio sdo os Sistema de Moncdes da América do Sul (SMAS), a
Zona de Convergéncia do Atlantico Sul (ZCAS), a Zona de Convergéncia Intertropical (ZCIT),
o Anticiclone Polar Migratério (APM) e o Anticiclone Subtropical do Atlantico Sul (ASAS)
(ANDRADE, 2015; REBOITA et al., 2010)
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Na regido sul e sudeste do pais que é cortada pela ZCAS, rumo sul-sudeste, a
precipitacdo é, geralmente, elevada, devido a umidade trazida pela ZCIT, tipicamente no verao.
No inverno e inicio da primavera, ha a incurséo de ar frio e seco trazidos pelo APM, que causam
tempestades e trazem umidade do Oceano Atlantico (CRUZ et al., 2005 apud ANDRADE,
2015) (Figura 2.5).

Os deslocamentos do ASAS e do APM ajudam a explicar o regime de ventos da regido
de Cabo Frio. Durante o verao austral (setembro a margco) o ASAS se intensifica, o que favorece
os ventos vindos de NE, responsaveis pela movimentacdo dos campos de dunas livres em Cabo
Frio. No inverno austral (abril a agosto), o avan¢co do APM rumo norte favorece o surgimento
de frentes frias vindas do Sul e, agora, 0s ventos passam a ser, predominantemente, de SW
(ANDRADE, 2015) (Figura 2.6).
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Figura 2.5 — a) Precipitagdo e mapa de ventos a 925 hPa e b) mapas de ventos na superficie
com a localizagdo da ZCIT, ZCAS e APM (GARREAUD et al., 2009) (MENDES e GIANNINI, 2015).
O mapa de ventos da superficie foi extraido de https://earth.nullschool.net/ (acessado em 09/09/2019)
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GOES-13

Figura 2.6 - Frente fria que vai rumo norte (REBOITA et al., 2010). O pequeno quadrado
vermelho nas imagens destaca a regido de Cabo Frio, RJ.
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2.4) Ressurgéncia e sua influéncia no clima local de Cabo Frio.

A partir do trabalho de Castelao e Barth (2006), é possivel identificar que Cabo Frio
esta sob influéncia persistente do fenémeno de ressurgéncia (aguas frias do fundo que emergem
para a superficie), especialmente durante a primavera austral e o verdo. Os ventos de NE,
frequentes em Cabo Frio, intensificam a ressurgéncia na regido, empurrando a agua mais quente
da superficie para alto mar e, como consequéncia, mantendo a temperatura da 4&gua em Cabo
Frio mais fria perto da costa.

A cidade de Cabo Frio possui condi¢Ges semiaridas. De acordo com Giannini et al.,
(2014), de 1931 a 1970 a pluviosidade anual média em Cabo Frio foi abaixo de 100 mm de
Janeiro a Novembro, apenas em Dezembro tal valor superou os 100 mm. Como comparagéo, a
pluviosidade média anual na cidade de S&o Paulo foi de 137,6 mm em 2015.

A condicdo semiarida em Cabo Frio tem, portanto, forte correlacdo com a ressurgéncia.
A 4gua mais fria na superficie reduz a evaporagdo de agua na regido, o que explica a baixa
pluviosidade anual. As aerofotografias de Dama Branca (Figura 2.7) nos permitem observar
que a direcao de migracdo dos sedimentos é influenciada por ventos de NE para SW, 0s mesmos
ventos responsaveis por intensificar a ressurgéncia em Cabo Frio (CASTELAO e BARTH,
2006) (ANDRADE, 2015).

Ressurgéncia
Ligado ao clima semi-arido

Figura 2.7 — Esquema da atuacdo da ressurgéncia na movimentagdo de dunas em Cabo Frio. A
agua quente é empurrada para o mar, a agua fria de camadas mais profundas emerge diminuindo a
evaporagdo e, consequentemente, a pluviosidade local, favorecendo o avanco de sedimentos rumo ao

continente
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2.5) Nivel Relativo do Mar (NRM) e a relagdo com a formacéao de dunas.

O estoque de sedimentos que sera levado pelo vento para formar um campo de dunas,
como Dama Branca, depende de alguns fatores importantes, entre eles esta o Nivel Relativo do
Mar (NRM).

Giannini (2007) argumenta que os trés fatores principais na formagdo de campos de
dunas sdo 0 aumento do aporte sedimentar, as mudancas de NRM e a instabilizacdo de dunas
frontais; todas essas variaveis estdo ligadas a disposi¢do de sedimentos para transorte edélico.
De maneira que a formagdo, a morfologia e as dimensfes dos depositos eblicos costeiros
dependem da influéncia de certos agentes sobre o estoque sedimentar disponivel para transporte
como o regime de ventos, 0 NRM e carateristicas ligadas a fisiografia da regido (vegetacéo,
relevo, etc).

O Nivel Relativo do Mar é um importante fator controlador da disponibilidade de
sedimentos para o transporte e6lico; importantes trabalhos foram publicados a fim de medir as
variacbes do NRM no periodo Quaterndrio no Brasil. (ANGULO e LESSA, 1997) e
(ANGULDO et al., 2006) fazem uma revisao critica das curvas de NRM produzidas por diversos
autores no Brasil, tais curvas foram construidas a fim de avaliar a variacdo do paleonivel
maritimo ao longo do tempo, datando diversos materiais. Mas, segundo estas duas revisdes, ha
imprecisdes e erros de interpretacdo dessas idades que, consequentemente, levam a erros na
construcdo das curvas de paleo-nivel marinho, como visto na Figura 2.8. De acordo com
(ANGULDO et al., 2006), 70 % dos dados obtidos sdo imprecisos e ndo podem ser utilizados
como indicadores de NRM. Apenas o conjunto de dados formado por datacdes de *C de
vermitideos sdo confiaveis, e as idades mostram uma regressao progressiva do NRM desde o

méaximo nivel do mar Holocénico (por volta de 5000 BP), como visto na Figura 2.9.
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Figura 2.8 — Curvas do Nivel Relativo do Mar nos ultimos 7000 BP. A linha tracejada marca a
coincidéncia de um maximo (por volta de 5 m em relagdo ao nivel atual) por volta de 5000 BP conhecido
como 0 maximo transgressivo pos-glacial seguido de uma tendéncia regressiva. E interessante notar que
ha duas fases de oscilacdo (em 4000 BP e 3500 BP, aproximadamente) - regressdo seguida de rapida
transgressdo (ANGULO e LESSA, 1997)
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Elevacao (m)

Anos BP x 103

Figura 2.9 — Curvas do Nivel Relativo do Mar nos ultimos 7000 BP construida com idades
obtidas por datacdes de vermitideos utilizando a técnica de *C. As areas harchuradas representam o

intervalo de tempo onde ocorreram as possiveis oscilagdes (extraido de ANGULO e LESSA, 1997)

Ha& duas vertentes para explicar como o0 NRM controla a sedimentacdo e6lica: uma
associa a iniciacdo de campos de dunas a NRM baixo e/ou em queda e outra a NRM alto e/ou
em elevacdo (GIANNINI, 2007).

2.6) NRM em baixa ou em queda

Durante a regressdo do nivel do mar, uma por¢do de sedimentos comeca a emergir, tal
por¢do em exposicao pode, agora, ser trabalhado pelo vento para a formar um campo de dunas
(Figura 2.10). Entretanto, ha uma elevada probabilidade de que tais sedimentos expostos sejam
afetados por agentes estabilizadores como vegetacao, cimentacdo eodiagenética (formacgéo de
sedimentos compactos) e desenvolvimentos de solos (GIANNINI, 2007), portanto, a queda do

nivel do mar proporciona uma condicdo desfavoravel para a iniciacao e preservacao de campos
de dunas transgressivos.
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SRR NRM1.
o Fluxo sedimentar derivado
: e erosao fluvial
Fonte: sedimentos expostos NRM2
pela regressao forgcada sedimentar

Figura 2.10 — Formacao de campo de dunas com NRM descendente: NRM1 passa para NRM2
e expde sedimentos que estavam submersos. Parte desse sedimento vai para 0 mar e outra parte € levada

pelo vento para formar um campo de dunas (imagem adaptada de GIANNINI, 2007)
2.7) NRM em alta ou em elevacéo

Este modelo se baseia no Principio de Brunn (publicado por Per Brunn, em 1962) que
trata da erosdo costeira causada pela subida do NRM (Schwartz (1967) faz uma revisdo dos
experimentos em pequena escala e de observacfes em larga escala que validam a teoria).

O sedimento, na zona intermarés, é colocado em desequilibrio pelo NRM ascendente e,
a partir dai, tal volume teria dois destinos possiveis: escorrer para 0 mar ou ser levado pelo
vento para iniciar a formacéo de um campo de dunas, caso exista um regime de ventos favoravel
(Figura 2.11). Neste modelo, a probabilidade de agentes estabilizadores atuarem sobre o
estoque sedimentar € baixa pois o sedimento esta na zona intermarés (GIANNINI, 2007).

Principio de Bruun modificado

Principio de Bruun

—————

v!l
‘I‘ E2
E1 v
...... - Xa .......NIvel relativo do mar final SNRM2............cocoonnnnns
l X, Nivel relativo do mar inicial = NRM1 A¢
~ D2
D1
V=V Vv Sl L
A=A
Vv=V

Figura 2.11 — Formacdo de campo de dunas com NRM ascendente: NRM1 passa para NRM2
e coloca o volume V em desequilibrio, como consequéncia, parte desse sedimento vai para 0 mar (V’)
e outra parte, sob condi¢des favoraveis, ¢ levada pelo vento para formar um campo de dunas (V*’); A =
elevagdo do NRM; A’ = elevagdo do fundo do mar; D = profundidade; E = altura edlica de equilibrio
(imagem extraida de GIANNINI, 2007)
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3) Datacdo de sedimentos por metodos fisicos.

O tempo passa e as civilizagcbes humanas evoluem, deixando rastros de sua passagem
no planeta e no tempo. E comum, ao entrarmos em um museu, nos depararmos com objetos
confeccionados por povos antigos e, com o passar do tempo, observamos a evolucdo das
ferramentas e 0 avanco tecnoldgico alcancado ao longo das eras. O nosso planeta também
passou por mudancas ao longo do tempo e as evidéncias dessas mudangas podem, ainda hoje,
ser estudas por cientistas de diversos lugares a fim de se entender um pouco mais sobre o
passado da Terra.

Nos estudos arqueoldgicos e geoldgicos, métodos fisicos e quimicos séo aplicados para
responder algumas questdes: “por qué?”, “como?”, “onde?” e “quando?” (IKEYA, 1993).
Responder a estas questdes € parte do processo que busca compreender o passado, as técnicas

de datacdo que veremos adiante se ocupardo, portanto, de responder “quando?”.

3.1) Datacdo de sedimentos por métodos fisicos.

H& métodos de datacdo baseados em fendmenos bioldgicos, quimicos e fisicos, sendo
estes ultimos aqueles que abordaremos.

Os métodos fisicos de datacdo podem ser divididos em:

| - Métodos baseados em radioatividade;

Il - Métodos baseados em deposicao de energia pela radiacdo numa substancia;

Il - Métodos baseados na imantacdo de particulas magnéticas no campo magnético
terrestre.

Na realidade, tanto os métodos (I) como (I1) dependem da radioatividade, mas enquanto
em (1) o fendmeno da radioatividade, propriamente dito, € usado na datacdo, em (Il) a
radioatividade é levada em consideracdo junto com outros fendémenos fisicos. As técnicas de
datacdo utilizadas neste trabalho se referem ao item (I1), sdo elas a Termoluminescéncia (TL),
a Luminescéncia Opticamente Estimulada (LOE) e a Ressonancia Paramagnética Eletrénica
(RPE).

As trés técnicas acima se baseiam no fendmeno de armadilhamento de portadores de
carga em um cristal idnico. A seguir, serdo apresentados os fundamentos tedricos basicos que

fundamentam a datacéo pelo tipo (I1).
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3.2) Datacéo por Cargas Armadilhadas (Trapped Charge Dating)

3.2.1 - Modelo de bandas de energia em cristais i0nicos.

A solucdo da Equacédo de Schroedinger para elétrons sujeitos a um potencial periddico
revela que os niveis de energia permitidos para elétrons estdo em zonas ditas “permitidas”, os
outros possiveis valores de energia, 0s quais 0s elétrons ndo podem ocupar, sdo conhecidos
como zonas “proibidas” ou band gaps (MCKEEVER, 1985).

Para materiais isolantes e semicondutores, a Ultima banda formada por elétrons de
valéncia é chamada de Banda de Valéncia (BV). A proxima banda que pode receber elétrons €
normalmente vazia, chamada de Banda de Conducéo (BC). Entre essas duas, esta uma banda

que ndo pode receber elétrons, chamada de Banda Proibida (BP), como visto na Figura 3.1.

® A\

Figura 3.1 — Banda de Valéncia (BV): ultima banda de energia permitida para elétrons
com varios niveis de energia; Banda Proibida (BP): ndo existem elétrons livres; Banda de
Conducao (BC): normalmente sem elétrons, mas onde estes podem se movimentar livremente,

caso possuam energia suficiente para realizar a transicéo de BV para BC.

Quando um defeito ou uma impureza surge na rede cristalina, ha a quebra da
periodicidade do cristal e, consequentemente, ha uma probabilidade de elétrons ocuparem
niveis de energia onde antes eram proibidos. Isso acontece em cristais naturais como o quartzo,
por exemplo. Os defeitos pontuais em solidos cristalinos podem ser de dois tipos (Figura 3.2):

a) Defeitos intrinsecos, que sdo defeitos da propria rede cristalina, ocasionados pelo

deslocamento de atomos pertencentes a rede.

b) Defeitos extrinsecos, que sdo defeitos causados por atomos diferentes daqueles que

formam a estrutura, estes podem atuar substituindo um atomo da rede principal ou

assumir uma posicao intersticial.
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Figura 3.2 — Defeitos pontuais em sélidos cristalinos: a) vacancia, b) defeito extrinseco
com substituicdo de atomo da rede cristalina, c) defeito extrinseco com atomo assumindo uma
posicdo intersticial, d) vacancia de um par de ions (defeito Schottky), em e) e f) um cétion
(vermelho) ou um anion (azul) saem de suas posi¢des originais para assumir uma posi¢éo
intersticial (defeito Frenkel). Tanto no defeito Schottky quanto no defeito Frenkel hé equilibrio

de carga.

3.2.2 - Niveis de Energia criados por defeitos pontuais.

Um fato muito importante em cristais iénicos é a formacdo de bandas de energia na
banda proibida (BP) devido aos defeitos pontuais (Figura 3.3). Em um cristal ideal (sem defeitos
pontuais), ndo ha formacé&o de tais niveis na BP.

Os niveis de energia localizados na BP serdo chamados de armadilhas e ha, portanto,
armadilhas de elétrons (acima do nivel de Fermi) e armadilhas de buracos (abaixo do nivel de
Fermi). Os buracos se originam na saida do elétron da banda de valéncia (BV) e possuem carga

positiva e massa semelhante a do elétron.
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elétrons
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\ buracos

Figura 3.3 — Niveis de energia localizados na banda proibida (BP) surgem quando o cristal
possui defeitos pontuais na estrutura. Esses niveis de energia podem atuar como armadilhas

aprisionando elétrons e buracos.

A radiacéo ionizante, ao incidir em um soélido cristalino, produz elétrons livres. Como
foi apresentado, os elétrons, assim como os buracos, podem ficar armadilhados. Quanto maior
0 numero de elétrons criados pela radiacao incidente, maior também serd o numero de cargas
armadilhadas. Esse pensamento é a base da datacdo por cargas armadilhadas, uma vez que o
namero de cargas armadilhadas € proporcional a dose de radiacdo, em Gy (J/kg), absorvida pelo
cristal, chamada de dose acumulada (Dac). Com a informacéo da taxa de dose (Dan), Gy/ano, é

possivel montar uma Equacéo para calcular a idade de um material (Equacéo 3.1):

Dac [Gy]
Dan [Gy/ano]

idade = (Equacéo 3.1)

Entdo, a datacdo por cargas armadilhadas é dividida em duas etapas: obtencdo de Dac €
de Dan. Para obter D, as técnicas de TL, LOE e RPE sdo utilizadas, obviamente cada técnica
apresenta particularidades, que serdo apresentadas nas proximas sessoes. A obtencdo de Dan €
o calculo da taxa de dose no local de retirada das amostras, que também exige o uso de técnicas

especificas, que serdo apresentadas a frente.
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4) Silicatos

O quartzo pertence a classe dos minerais silicatos, que constituem a maior parte das
rochas do planeta. A estrutura basica dos silicatos é o tetraedro (SiO4), formado pela ligacao
entre 0 Si e quatro &tomos de oxigénio (Figura 4.1). A ligacdo deste tetraedro se origina em
parte devido a atragdo idnica das cargas opostas (ligacdo ibnica) e em parte devido a

interpenetracdo de nuvens eletronicas (ligacao covalente) (LEWIS, 1994).

Figura 4.1 —a) Esquema que representa a ligacdo entre os atomos de oxigénio e o0 &tomo
de silicio, as setas indicam as liga¢cdes que ainda podem ser feitas pela estrutura para formar b)

a estrutura basica dos silicatos; o tetraedro (SiO4)™.

Cada oxigénio no tetraedro possui um elétron que pode se ligar a outro atomo, de
maneira que a estrutura pode se ligar a um ion metélico, por exemplo, ou a outro tetraedro, isso
possibilita a variabilidade de tipos de silicatos. A seguir, serdo apesentada a classificacdo dos
diversos tipos de silicatos (LEWIS, 1994):

Nesossilicatos: Sua estrutura se baseia em tetraedros isolados um do outro por um ion

metalico que pode ser o Mg?*, Fe?* e Ca?*. Ex: Olivina (Mg, Fe).SiO4 (Figura 4.2).

Figura 4.2 — a) tetraedro fundamental e b) atomos de Fe e Mg ligados aos oxigénios

para formar a estrutura basica da Olivina, por exemplo.
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Sorossilicatos: Estes silicatos sdo formados por dois tetraedros dividindo uma ligacao
de oxigénio e dando origem ao composto (Si»07)®". Ex: Epidoto CazFe,Al,0(Si>07)(SiO4)(OH),

que tem combinacdes de tetraedros simples e duplos (Figura 4.3)

Figura 4.3 — a) Dois tetraedros ligados por um vértice. As duas estruturas dividem um

unico atomo de oxigénio.

Ciclossilicatos: Estes minerais consistem em anéis de tetraedros ligados por &tomos de
oxigénios e a ligacdo de um anel com outro é feita por cations metélicos. O nimero de tetraedros

em cada anel pode variar (Figura 4.4). Ex: Berilo BezAl;SigO1s.

Figura 4.4 —a) Anel de tetraedros conectados entre si por &tomos de oxigénio, estrutura

basica dos ciclossilicatos.
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Inossilicatos: Estes silicatos sdo formados por cadeias de tetraedros, as cadeias se ligam
entre si através de cations metalicos (Figura 4.5). As cadeias podem ser simples ou duplas, ex:
cadeia simples: Wollastonita (CaSiOz); ex. cadeia dupla: Tremolita (Ca2MgsSigO22(0OH)2).

a. b.

A A £

7 N Y O

Figura 4.5 — a) Cadeias simples e b) cadeias duplas de tetraedros ligadas entre si por

cations metalicos. A linha horizontal marca o eixo de simetria das cadeias.

Filossilicatos: Sao feitos por camadas sobrepostas de “folhas” de tetraedros (Figura

4.6). Ex: Muscovita KAI2(SizAl)O10(OH)..
Grupos hidroxilas

londe K*

“Folha” de tetraedros

Figura 4.6 — a) Estrutura dos filossilicatos: “Folhas” de tetraedros ligadas entre si por
grupos hidroxilas (OH)", formando um conjunto. Para o caso da Moscovita, ions de K*

conectam dois conjuntos para formar uma estrutura em sanduiche.
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Tectossilicatos: S& minerais que possuem uma rede tridimensional de tetraedros
conectado. Na sua forma mais pura, cada oxigénio é compartilhado por dois tetraedros,
resultando em mineral estavel conhecido como Quartzo (SiO2) (Figura 4.7). Outro tectossilicato

conhecido € o Feldspato.

Figura 4.7 — Os tetraedros em cinza estdo a frente dos de cor branca, porém ligados por

atomos de oxigénio. Tal estrutura é encontrada no Quartzo.
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4.1) O quartzo e sua importancia nas datacdes por cargas armadilhadas

O quartzo € um dos minerais mais abundantes da Terra e € um dos principais
constituintes da maioria das rochas igneas, sedimentares e metamorficas encontradas no planeta
(DEER et al., 2013). Por esse motivo, o quartzo é encontrado nos sedimentos edlicos, marinhos,
lagunares, em ceramicas e em tantos outros materiais utilizados na datagéo e, por esse motivo,
suas propriedades luminescentes vém sendo estudadas ha muitas décadas (PREUSSER et al.,
2009).

4.1.1 - Composicao quimica.

A composicdo do quartzo € muito proxima de 100 % SiO (didxido de silicio). Em
analises quimicas, também sdo encontrados outros 6xidos em menor quantidade. E comum a
substituicdo de Si** por AI** acompanhada da inclusdo de Li* ou Na'. Na tabela 4.1, sdo

exibidas as composic¢Bes quimicas de algumas variedades de guartzo.

Tabela 4.1: Composi¢do quimica de algumas variedades de quartzo em porcentagem

massica (wt %)

Li2O Na20O K20 Al203 Fe203 MnO:2 TiOs
Sem cor 5x10* 4x10* 2x10%  8x10% - 2x10° 1x10*
Fumé 4X10% e e 8 x 10 5x 10% 2x10° 3x10*
Rosa 38x10° 11x10° 1x10% 1x10* 3x10* 5x10° 1x10°
Ametista  ----mememm e s 4x10%  216Xx102%  —emeeeeeee 4x10*

4.1.2 - Defeitos pontuais no quartzo.

Como apresentado anteriormente, os cristais naturais possuem defeitos em sua rede
cristalina. Ao longo dos anos de pesquisa, diversos defeitos pontuais foram, e tém sido
reportados para o quartzo. Na tabela 4.2, Preusser et al. (2009) organizaram os defeitos pontuais

encontrados no quartzo que ja foram reportados em publicagdes cientificas.
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Tabela 4.2 — Defeitos pontuais no quartzo (PREUSSER et al., 2009).

Temperatura de Propriedade

Defeito recozimento magnética Referéncia
Defeitos Intrinsecos
[OsSi:SiO3]  Equilibrio termodin.  Diamagnético
[OsSiO0SiOs]  Equilibrio termodin.  Diamagnético
Centro E’ 400 °C Paramagnetico (FEIGL et al., 1974)
Centro E” 60-100 °C Paramagnético
NBOHC 500 °C Paramagnético (BOTIS et al., 2005)
[0sSi00 7] 300-350 °C Paramagnético

Defeitos extrinsecos

[H404]° Estavel Diamagnético
[H304]° 90-150 °C Paramagnético
[AIO4H*° Estavel Diamagnético
[AIO4M*]° Estavel Diamagnético
[AlO4]° 260 °C Paramagnético (MARFUNIN, 1979),

(YANG e MCKEEVER, 1990)

[AIOgH]*  <-123°C (<150 K) = --mmmeee-eem-

[FeO4H*1° 300450 °C Paramagnético
[FeO4M*T° 300450 °C Paramagnético
[FeOq]° 300-450 °C Paramagnético

Estavel, formado em

. . .
[T104] altas temperaturas Diamagnetico
[TiO4M+]° 200-300 °C Paramagnético (MARFUNIN, 1979)

[TIOfH'®  coeeee e
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Defeito T mento . magnétioa Referéncia
1T YT N —
[TiO4]” ?? Paramagnetico
[GeO4]° Estavel Diamagnético
[GeOs|Li+]° 300 °C Paramagnético (McKEEVER et al., 1985)
[GeOas|Na+]° <20°C Paramagnético (McKEEVER et al., 1985)
[GeO4]” 20 °C Paramagnético (WEIL, 1984)
[SiO4 [M™]° —93°C (180 K) Paramagnético

[SiO4LIP  <-83°C(<190K)  ---e--emme
[OsPOAIO3] Estavel Diamagnético

[OsPOAIO;]* 200 °C Paramagnético

Os defeitos em negrito séo de grande importéncia para a datacdo, em especial aquela
feita por RPE, entretanto, a mecanica de formacdo dos mesmos sera melhor abordada no
capitulo 7. Caso o leitor deseje, mais informacdes podem ser encontradas nas referéncias da

tabela ou em Preusser et al. (2009).
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5) Termoluminescéncia (TL)

A termoluminescéncia se caracteriza pela emissdo de luz por um cristal iénico
previamente irradiado quando aquecido a altas temperaturas, tipicamente de 100 °C a 500 °C
(McKEEVER, 1985).

O fendmeno da luminescéncia pode ser classificado segundo o tempo (t) entre a
absorc&o de energia (excitacio) e a emissdo de luz. Quando t < 10® s, o fendmeno é conhecido
como fluorescéncia, se T > 10 s, o fendmeno é chamado de fosforescéncia. No diagrama da
Figura 5.1, os elétrons, ao serem excitados, saem de um estado fundamental “g” (ground state)
a um estado excitado “e” pela absor¢do de energia. Os elétrons permanecem por um tempo
muito pequeno neste estado (alguns milissegundos, no maximo) e, ao retornarem ao estado
fundamental, ha emissdo de luz (CHEN e McKEEVER, 1997).

Entretanto, tal retorno pode n&o se dar de maneira direta, o elétron pode permanecer em
um estado metaestavel m entre “e” e “g” e o tempo t pode aumentar consideravelmente. Quando
uma certa quantidade de energia E lhe é fornecida, o elétron realiza uma transicéo para o estado

(P2 [Pl

e” e pode retornar para “g”, emitindo luz.

e
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Figura 5.1 — Esquema simplificado do fenémeno de luminescéncia: um elétron absorve
energia atingindo um estado excitado e retornando ao estado fundamental g emitindo luz. Em

alguns casos, o elétron fica em um estado metaestavel m e requer uma energia E para se libertar.

A probabilidade por unidade de tempo para liberar um elétron de um estado m pode ser
escrita como na Equagéo 5.1:

E ~
p =s exp®D (Equacdo 5.1)
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onde T é a temperatura absoluta do cristal, E é a diferenca de energia entre o estado metaestavel
e a banda de conducéo (energia de ativagdo), k é a constante de Boltzmann, s € uma constante
conhecida como fator de frequéncia e representa a probabilidade de escape do elétron de sua
armadilha, o valor de s varia de 102 a 10'* s** (CHEN e McKEEVER, 1997).

Tal modelo mostra que o elétron preso em um estado m (armadilha) necessita receber

uma dada energia E para se libertar, que no caso da termoluminescéncia é de origem térmica.

5.1) Centros de Recombinacédo e emissdo da luz TL

Uma caracteristica essencial de todo o processo luminescente é a mudanca de ocupacéo
de um nivel de energia localizado para outro. Isso ocorre devido as transi¢cdes eletrdnicas entre
um estado de energia e outro. Varios tipos de transicbes sdo possiveis, como visto na

Figura 5.2.

BCO?* o o)

A

B

(b) ()
A

(e)
(h)

Bt — — — |— — | —

(a) (d) v

(e) (f)

2\

Figura 5.2 — TransicOes eletrdnicas possiveis em um cristal i6nico: (a) ionizacdo, (b)

armadilhamento de um elétron, (c) liberagdo, (d) recombinacdo indireta, (e) armadilhamento de um
buraco, (f) liberagdo do buraco, (g) recombinacgdo indireta, (h) recombinacdo direta. Er € o nivel de
Fermi (McKEEVER, 1985).
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A transicdo (a) corresponde a excitagdo de um elétron por interacdo com a radiacéo
ionizante, por exemplo, para a banda de conducdo (BC), onde tem energia suficiente para se
mover livremente pelo cristal. Para cada elétron livre na BC, ha um buraco deixado na banda
de valéncia (BV), de maneira que o fenbmeno da ionizacéo cria um par elétron-buraco, estes
podem ficar armadilhados (transi¢do (b) para elétrons e (e) para buracos). Os elétrons e buracos
podem, por excitacdo térmica, no caso da termoluminescéncia, ser liberados de suas armadilhas
(transicdo (c) para elétrons e (f) para buracos) para BC.

Os elétrons e buracos livres podem sofrer recombinagdo com um portador de carga de
sinal oposto tanto diretamente (transicdo (h)) quanto indiretamente (transicdo (d) e (g)), se
alguma dessas recombinacOes resultar em emisséo de luz (recombinacdo radioativa), entdo
teremos o fendbmeno da termoluminescéncia.

Os niveis de energia localizados na BP podem atuar tanto como armadilhas quanto como
centros de recombinacéo, a classificacdo utilizada para distinguir entre os dois casos se baseia
nas probabilidades relativas de recombinacdo e excitacdo térmica (para o caso da TL). Para a
armadilha de elétron mostrada na Figura 5.2, se a transi¢do (c) é mais provavel de ocorrer do
que a transicdo (d), entdo o centro é classificado como uma armadilha, mas se a transicéo (d) é
mais provavel que a transicdo (c), entdo o nivel de energia corresponde a um centro de
recombinacdo. O mesmo mecanismo se aplica ao buraco e as transicdes (g) e (f) (McKEEVER,
1985).

A Equacdo 5.1 relaciona a probabilidade de escape de um elétron de sua armadilha com
a temperatura T e a energia E necessaria para libera-lo, que, em outro contexto, pode ser
interpretada como sendo a “profundidade da armadilha”. Em uma dada temperatura, aqueles
centros com baixa energia de ativacdo, sao mais provaveis de atuarem como armadilhas do que
aqueles com maiores valores de E. Por essa razao, os centros de recombinacéo estdo localizados
mais ao centro da BP enquanto as armadilhas estdo nas extremidades (McKEEVER, 1985).

A Figura 5.3 apresenta uma curva tipica TL, esse registro é feito monitorando a
luminescéncia emitida pela amostra (em unidades arbitrarias, para alguns equipamentos) em
funcdo da temperatura & uma taxa de aquecimento constante. Com o aumento da temperatura,
aumenta-se a probabilidade de escape dos elétrons de suas armadilhas e, assim, a chance de
recombinacdo. A intensidade atinge um valor maximo (um pico) em uma dada temperatura
“Tm”, que esta relacionada a profundidade da armadilha (ou com sua energia de ativacdo E). O

namero de picos e suas posicdes refletem a distribuigdo dos niveis de energia dentro do cristal.
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Figura 5.3 — Curva termoluminescente e a relagdo dos picos com a energia de ativagdo da
armadilha. A &rea sob o pico e a sua altura sdo proporcionais ao nimero de armadilhas ocupadas
previamente (MARFUNIN, 1979)

5.2) Datacdo TL

O calculo da idade de um material depende da dose acumulada (Dac) e da dose anual
(Dan). As técnicas utilizadas na datacdo por cargas armadilhadas (TL, LOE e RPE) sédo
responsaveis pela medicao de D (a dose de radiacdo natural acumulada pelo material estudado
ao longo do tempo). No modelo de bandas apresentado anteriormente, a radiacdo ionizante
natural ioniza os elétrons do cristal, pares elétrons e buracos sdo produzidos e ficam
armadilhados por anos. A quantidade de cargas armadilhadas é proporcional a dose absorvida
pelo cristal, podemos, entéo, inferir quanto de dose o material absorveu analisando o seu sinal
termoluminescente. A instrumentacdo basica para este tipo de procedimento requer uma fonte

radioativa (gama ou beta) e um leitor TL (Figura 5.4).
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Figura 5.4 — Esquema geral de um leitor TL utilizado para datagdo: uma prancha de
aquecimento eleva a temperatura da amostra desde 50 °C a 500 °C a uma taxa constante, em geral 4 °C/s.
A amostra emite luz TL e um filtro é utilizado para separar a faixa de comprimento de onda a ser
analisada. A intensidade luminosa é transformada em corrente elétrica ao entrar em uma tubo
fotomultiplicador, um sistema de aquisicao controlado por computador registra os dados da intensidade
TL em funcgdo da temperatura (imagem extraida de CCALLATA, 2010).

5.2.1. - Determinacdo de D4 e obtencéo do zero.

A idade de uma cerdmica, de uma concha ou de um certo volume de sedimentos é
contada desde o “nascimento” do espécime até o momento de coleta. Dependendo da origem
do material, 0 momento do nascimento — instante zero — deve ser analisado com cuidado para
que ndo haja erros nas interpretacdes das idades.

Para a datacdo por cargas armadilhadas, o momento inicial de contagem do tempo
corresponde ao instante onde ndo ha cargas armadilhas (armadilhas vazias). Para o caso das
ceramicas, que passaram por um processo de “queima”, o instante zero corresponde a ultima
vez que o material foi exposto ao fogo, ou seja, 0 processo de fabricacdo em si, uma vez que a

alta temperatura esvaziou todas as armadilhas nesse momento.
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Sedimentos edlicos, objeto de estudo deste trabalho, ndo foram submetidos a altas
temperaturas, entdo, como determinar 0 momento zero da contagem? AITKEN, (1985b)
esclarece que, para o0 quartzo, a exposi¢do a luz solar antes da deposicao e acumulacéo, na forma
de dunas, por exemplo, causa o esvaziamento das armadilhas (fenbmeno também conhecido
como “bleaching”). Para o quartzo, cristal utilizado nas datagdes TL, a exposicao a varias horas
de luz solar ndo é capaz de zerar a amostra por completo, gerando uma espécie de sinal TL
residual (Figura 5.5). Além da questdo do bleaching, a datacdo termoluminescente de

sedimentos edlicos, mas ndo somente esta, segue alguns protocolos e procedimentos que serdo
apresentados a seguir.

40000

30000 -

20000 -~

Intensidade TL (uni. arb.)

10000 -

0 1(I)O 2(I)O 3CI)O 4(I)O 560
Tempo de exposi¢cdo (min)
Figura 5.5 — Decaimento da termoluminescéncia natural apds exposicdo a luz solar por varias
horas. Mesmo um prolongado tempo de exposicdo a luz solar ndo é suficiente para esvaziar as
armadilhas que ddo origem a emissdo TL do cristal de quartzo (AITKEN, 1985a)
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5.2.2. Teste de plateau (estabilidade do pico).

A datacdo TL comeca com a selecdo de um pico na curva de emissdo, a intensidade ou
a area sob o pico é proporcional a quantidade de elétrons armadilhados em um certo nivel de
energia localizado, que por sua vez é proporcional a dose absorvida pelo material ao longo do
tempo. A curva de emissdo TL de um cristal como o quartzo, por exemplo, pode parecer algo
continuo (Figura 5.6), mas, no entanto, um Gnico pico TL pode ser a juncao de varios outros
picos e, além disso, o material pode apresentar mais de um pico em sua curva de emissao, o que
pode dificultar a escolha do pesquisador na hora de optar por um pico ou outro.

A intensidade do pico escolhido, por ser proporcional a Dac, deve ser estavel, ou seja,
ndo pode diminuir ao longo do tempo (sob condi¢des de ndo exposicdo a luz solar), caso
contrario, a informacéo sobre Dac, armazenada no cristal, se perderia com o passar do tempo
(fenomeno conhecido como “fading”).

O teste de plateau visa comparar a curva de emissdo natural (aliquota irradiada com
radiacdo natural) com a curva de emissdo de uma aliquota irradiada com radiacao ionizante de

uma fonte artificial (Figura 5.6)
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Figura 5.6 — Teste de plateau: a razdo N/(N+p) é constante em regifes estaveis, onde N
representa o sinal TL produzido por uma dose natural e N+ [ representa o sinal TL produzido
adicionando uma dose artificial a natural (extraido de AITKEN, 1985a).
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E observado que abaixo de 200 °C, a curva natural nio apresenta emissdo TL, entretanto,
a curva artificial exibe picos abaixo de 200 °C. A raz&o N/(N+p) apresenta uma faixa constante
(plateau) acima de 300 °C, mostrando uma relacdo uniforme entre as duas curvas de emissao,
nesta faixa de temperatura, o que, em outras palavras, mostra que acima de 300 °C o(s) pico(s)
n&o sofreu(ram) alteracdo(des) na intensidade.

Picos em temperaturas mais altas sdo mais estaveis que aqueles em temperatura mais

baixas, pois é requerido uma energia maior para a liberacédo dos elétrons destas armadilhas.
5.2.3. O método aditivo.

Neste trabalho, o protocolo utilizado para as datacdes TL foi o de Multiplas Aliquotas
com Dose Aditiva (MADA) — em inglés, MAAD; Multiple Aliquots Additive Dose (LIRITZIS
et al. 2013). Neste protocolo, uma porcéo de amostra a ser analisada é separada e subdividida
em aliquotas (pequenas por¢des de amostra com algumas dezenas de miligramas). Uma curva
de calibracdo € construida e cada ponto da curva é uma média do sinal TL de, pelo menos, cinco

aliquotas (Figura 5.7). A dose acumulada (Dac), € encontrada extrapolando o ajuste paray = 0.
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Figura 5.7 — Exemplo de curva de calibracéo aditiva.
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Para resultados confidveis utilizando o protocolo MADA, € preciso assegurar que todas
as aliquotas sdo idénticas (mesma massa, mesma sensibilidade, mesma composicéo, etc). A
vantagem do protocolo MADA é o fato de que cada ponto aditivo da curva representa uma
média do sinal luminescente de um certo numero de aliquotas, o que leva a uma idade média
da porgéo de amostra analisada. Entretanto, este protocolo pode néo funcionar corretamente em

amostras que ndo possuem uniformidade no “bleaching”.

5.2.4. Correcéo de Dac.

Como apresentado anteriormente, os sedimentos séo zerados pela exposi¢do prolongada
ao sol, mesmo assim, algum sinal residual permanece na amostra, chamado de TL residual
(TLy). A dose acumulada medida sem levar em consideracdo o TL,, para sedimentos, levara a
superestimacao de Dsc, portanto, deve-se fazer a correcdo da dose acumulada descontando TL,
(Figura 5.8).

Cano et al. (2013), apresentam a seguinte Equacéo 5.2 para correcao de Dac:

TL, —TL, TL, )
Dgcr = DacT—LO = Dg¢ (1 - TLO) (Equacéo 5.2)
ATl
curva
aditiva
BA TlLo
CJ] TLo - TLs
e >
Dac Dac,r (@] Dose

Figura 5.8 - Da € 0 valor de dose acumulada sem corre¢do, Dacr € 0 valor de dose acumulada
descontando o TL, de TLo, que correspondem aos sinais TL residual e natural da amostra,

respectivamente.
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6) Luminescéncia Opticamente Estimulada (LOE).

O fendémeno de Luminescéncia Opticamente Estimulada (LOE) se assemelha ao
fendmeno de Termoluminescéncia. No modelo de bandas de energia, um elétron armadilhado,
ao receber energia térmica (estimulacdo), abandona a armadilha e pode se recombinar com um
buraco emitindo luz. Na LOE, a estimulacdo vem de um foton de luz (Figura 6.1).

A probabilidade de transicéo optica (liberacdo do elétron de sua armadilha) depende da
seccao de choque de fotoionizacdo o, definida como a probabilidade de o centro interagir com

o foton incidente, e do fluxo de fotons incidentes ¢ (Equacéo 6.1).

(Equagéo 6.1)

A Equacdo 6.1 mostra que a probabilidade de transicéo é proporcional ao fluxo de fétons
incidentes ¢, de forma que, quanto maior for a intensidade da luz de estimulacdo, maior sera a
taxa de estimulagdo das armadilhas e maior a probabilidade de ocorrerem transicdes Opticas. A
sec¢do de choque de fotoionizagdo o, possui um valor limite de energia E,, valores de energia
abaixo de Ej, resultam em ¢ = 0 (a energia do foton incidente é menor do que a energia requerida

para a transicdo optica) (YUKIHARA e McKEEVER, 2011).
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Figura 6.1 — (a) ionizacdo de um elétron pela interacdo com radiacéo ionizante (promogao para

BC) e formacdo de buraco que permanece na BV, (b) e (f) armadilhamento de um elétron e de um
buraco, respectivamente; (c) liberacdo do elétron por estimulagdo Optica; (d) recaptacdo de elétron em

uma armadilha; (e) recombinagéo e emisséo de sinal LOE.



40

6.1) Dependéncia da LOE com a temperatura.

O sinal LOE apresenta uma dependéncia com a temperatura na qual a amostra se
encontra. A seguir, veremos alguns fenbmenos associados a essa dependéncia que sdo

relevantes para a datacéo.

6.1.1. - Perda de sinal LOE com a temperatura (Thermal quenching).

O sinal LOE pode decrescer com 0 aumento da temperatura e, esse fenémeno, tem duas
explicacBes possiveis: (1) decréscimo da luminescéncia ligado a uma perda de eficiéncia
quéntica do processo de recombinacdo, descrito pelo modelo de modelo de Mott-Seitz (queda
na razdo entre elétrons que sofrem recombinacdo luminescente e elétrons liberados de
armadilhas); (2) queda da concentragcdo de centros de recombinagdo pelo aumento da
temperatura (Figura 6.2)
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Figura 6.2 - Sinal LOE em funcao da temperatura de leitura em comparacdo com o sinal TL da
mesma amostra. Com o aumento da temperatura, o sinal LOE aumenta devido a liberacdo mais facilitada
de cargas armadilhadas em armadilhas rasas. Apds um certo valor de temperatura, o sinal LOE decresce
devido a perda de eficiéncia quantica ou a um nimero menor de elétrons armadilhados (YUKIHARA e
McKEEVER, 2011).
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6.1.2. - Competicao por armadilhas rasas.

Tem sido reportado que a intensidade do sinal LOE pode apresentar um aumento quando
a temperatura é elevada a um certo valor devido a reducdo da competicdo por armadilhas rasas.

Quando o sinal LOE é tomado em baixas temperaturas, os elétrons liberados podem ser
recapturados (Figura 6.1) por armadilhas rasas ao invés de se recombinarem com os buracos
nos centros de recombinagdo. Quando a temperatura aumenta, os elétrons capturados por
armadilhas rasas sdo rapidamente liberados para a banda de conducéo e se recombinam com 0s
buracos, aumentando a intensidade da luminescéncia. No quartzo, a armadilha atribuida ao pico

de 110 °C é responsavel pela recaptacdo desses elétrons (BAILEY, 2001).

6.2)  Instrumentacao basica para medidas de LOE.

A instrumentacdo bésica para se tomar medidas de LOE consiste em uma fonte de luz
com um certo comprimento de onda Aest para estimular a luminescéncia no cristal (para datag&o,
Aest €St entre 420 nm — 560 nm). Um filtro pode ser utilizado na saida da fonte luminosa para
selecionar uma faixa do comprimento de onda emitido.

A luz de estimulacdo atinge a amostra, que pode ser aquecida ou ndo durante o
experimento, e produz a luminescéncia. A luz emitida pelo cristal, que sera captada pelo tubo
fotomultiplicador (TFM), deve ser separada daquela advinda da fonte de estimulacéo, entéo,
um filtro € utilizado para este fim. A luz emitida pela amostra, apds passar pelo filtro ¢, enfim,
captada pelo TFM que converte a luz emitida pela amostra em corrente elétrica. Um sistema
computacional ¢é utilizado para aquisicdo dos dados de luminescéncia (Figura 6.3)
(YUKIHARA e MCKEEVER, 2011).
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Figura 6.3 — Esquema de funcionamento de um instrumento para aquisi¢do do sinal LOE de

uma amostra (adaptado de Yukihara e Mckeever, 2011)

6.2.1. - Sinal LOE de onda continua (CW-OSL — continuous wave OSL).

O sinal LOE de onda continua consiste em estimular a amostra com uma luz de
intensidade e comprimento de onda constantes. A intensidade do sinal LOE é registrada em
funcdo do tempo de estimulacdo.

Para o quartzo, a curva de intensidade da luz LOE em funcédo do tempo de iluminacéo
aparenta ter a forma de um decaimento exponencial (Figura 6.4), apesar de ndo se ajustar
matematicamente a uma funcdo exponencial simples. Esse fato faz pressupor que a curva de
decaimento corresponde, na verdade, a existéncia de mais de uma armadilha opticamente ativa,
ou seja, mais de um nivel de armadilhas que sdo fotossensiveis (WINTLE e ADAMIEC, 2017).

O quartzo é o principal material utilizado nas dataces por cargas armadilhadas e,
portanto, extensivos trabalhos foram feitos para entender o mecanismo de emissdo LOE/TL
deste material. Em uma reviséo apresentada por Wintle e Adamiec (2017) e Smith et al. (1986)
demonstraram que a parte inicial da curva de decaimento LOE corresponde ao pico TL de
325 °C do quartzo. Smith e Rhodes (1994) identificaram que duas componentes Sao
responsaveis pela parte inicial da curva de decaimento LOE, a qual eles denominaram
componente rapida e componente média. Posteriormente, Bailey et al. (1997) identificaram
uma terceira componente de decaimento lento, a qual foi denominada componente lenta
(Figura 6.4).
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Figura 6.4 — Tipica curva de decaimento LOE e suas componentes (adaptado de Bailey et al.,

1997).

Um modelo de bandas foi apresentado por Bailey (2001) demonstrando as armadilhas
responsaveis pelos picos TL e pelas componentes LOE presentes no quartzo (Figura 6.5). Este
modelo apresenta cinco armadilhas de elétrons e quatro centros de recombinacéo, as armadilhas
de elétrons responsaveis pelas componentes rapida e média sdo LOEr (i = 3) e LOEwm (i = 4),
foi incluido no modelo uma componente ndo-sensivel a luz em uma posicdo mais profunda
(i =5). As armadilhas (i = 1) e (i = 2) sdo responsaveis pelos picos TL de 110 °C e 230 °C,
respectivamente (usando uma taxa de aquecimento de 5 °C/s). A armadilha (i = 1) possui a
caracteristica de ser sensivel a luz e capaz de armadilhar elétrons via fototransferéncia. As
armadilhas (j = 8) e (j = 9) sdo centros de recombinacdo luminescente (com emissao de luz) e
ndo luminescente (sem emissdo de luz), respectivamente. As armadilhas (j = 6) e (j = 7) séo
conhecidas como “Reservoir Centres” (centros de reserva), estas ajudam a explicar o fenébmeno
de sensibilizacdo do quartzo quando este € aquecido acima de 500 °C, por exemplo. O fenémeno
ocorre quando os buracos dessas armadilhas difundem para BV e sdo aprisionados em (j = 8),
com mais buracos no centro L, a luminescéncia também aumenta (CHEN e KIRSH, 1981).

Desde sua demonstracdo inicial, 0 modelo vem sendo aprimorado para explicar outros
fendmenos luminescentes observados no quartzo sob diversas situagdes, como apresentado por

Wintle e Adamiec (2017).
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Figura 6.5 - Modelo de armadilhas para o quartzo. As armadilhas de elétrons sdo representadas

3 3t
1

pela letra “i” e de buracos representadas pela letra “j”, mais detalhes sobre o modelo sdo encontrados

em Bailey (2000).

6.3) Datacdo LOE e o protocolo SAR.

Em um trabalho pioneiro, Huntley et al. (1985) propuseram um novo método para
datacdo de sedimentos. Um método de datacdo que possibilitaria uma determinacdo de Dac de
forma direta, sem a necessidade de célculos de sinais residuais, como feito para TL, técnica
mais estabelecida a época. Como apresentado anteriormente, a determinacéo do ponto zero da
contagem de tempo para a datacdo de sedimentos se da na ultima exposic¢do a luz solar do
espécime. A datacdo TL exige a correcdo de Dac subtraindo o sinal da TL residual da TL natural.
O novo método proposto, utilizaria o sinal LOE da amostra e, assim, somente aqueles elétrons
em armadilhas sensiveis a luz solar seriam levados em consideracdo na datacao.

Desde que tal trabalho foi publicado, a maneira de se calcular a dose acumulada em
cristais naturais de quartzo por LOE foi sendo aprimorada. Murray e Wintle, (2000)
apresentaram melhoramentos em um protocolo conhecido como SAR, que em inglés significa
Single Aliquot Regenerative (protocolo Regenerativo de Aliquota Unica) - pelo fato de tal
protocolo ser reconhecido pela sua sigla em inglés, sera mantido dessa forma toda vez que se
fizer referéncia a ele.

Murray e Wintle, (2000), argumentam que, para uma estimativa precisa de Dgc, trés
pontos precisam ser levados em conta: (i) o preenchimento das armadilhas induzido por doses
de laboratdrio deve seguir a mesma dindmica quando ocorre por exposicdo a radiagdo natural,

(i) aresposta LOE por carga armadilhada (sensibilidade da amostra), deve ser a mesma durante
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as medidas do sinal induzido por radiacéo artificial e natural; (iii) as armadilhas sdo estaveis a
periodos longos de tempo em escala geoldgica/arqueoldgica.

O item (i) pode ser analisado datando um material com idade conhecida (comparacao
com uma amostra padrdo). O item (iii) depende de estudos de tempos de vida de armadilhas.
Estes trabalhos devem mostrar, considerando apenas as armadilhas responsaveis pela curva de
decaimento LOE, quais destas possuem curto tempo de vida. Murray e Wintle, (1999)
mostraram que o sinal LOE tomado nos primeiros 0,4 s de decaimento era dominado (99 %)
por um sinal com tempo de vida de ~10% anos a 20 °C, enquanto que para a mesma amostra,
agora irradiada em laboratorio, o sinal tomado no mesmo intervalo de tempo possuia um sinal
adicional de curto tempo de vida (~ 400 anos a 20 °C). A concluséo do trabalho, recomenda um
pré-aquecimento das amostras antes do inicio da leitura para remover o sinal instavel.

Porém, o pré-aquecimento induz uma variacdo na sensibilidade da amostra (ROBERTS
et al., 1994), em um protocolo de aliquota Unica, tal fato causara uma distorcdo crescente da
resposta LOE apds repetidos ciclos de irradiacdo e aquecimento. Para assegurar 0 que esta
postulado no item (ii), o uso de uma dose teste foi adotado para monitorar a mudanca de
sensibilidade da amostra ao longo dos ciclos de irradiacdo e leitura. A tabela 6.1 mostra a
sequéncia do protocolo SAR utilizada neste trabalhno (MURRAY e WINTLE, 2000).

Tabela 6.1 — Sequéncia do protocolo SAR

Sequéncia Operacéo?® Sinal tomado®
Dose (Di) -
Pré-aquecimento® -
Estimulacéo® (100 s a 125 °C) Li
Dose teste (D:- 10-20% de Dac) -
Aquecimento® a 160 °C -
Estimulacdo (100 s a 125 °C) Ti
Retornaa 1 -

~NOoO Ok WN

4Para a amostra natural, i=0e Do =0 Gy

b A amostra é resfriada a < 60 °C apds aquecimento

¢ 0 tempo de estimulacdo depende da intensidade da luz de estimulacao

d e Tisdo da parte inicial da curva de decaimento LOE (componente réapida)
descontando o background.

Na etapa 1, a aliquota é irradiada (se for a aliquota natural, entdo a dose sera de 0 Gy),
em 2, a amostra passa por um pré-aguecimento para a remocao de sinais instaveis (baixo tempo
de vida). O valor da temperatura de pré-aquecimento € definida experimentalmente, utilizando

0 teste de pré-aquecimento. Em 3 h& a estimulagdo, em geral feito com LEDs azuis com
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comprimento de onda em 470 nm, o sinal L; é tomado com a amostra aquecida em 125 °C para
diminuir a probabilidade de rearmadilhamento em armadilhas rasas. Em 4 héa a aplicacdo de
uma dose teste, esta dose deve ter cerca de 10-20 % da dose acumulada (MURRAY e WINTLE,
2000). O papel fundamental da dose teste € monitorar a mudanca de sensibilidade da aliquota.
A seguir, em 5, a amostra é aquecida a 160 °C para eliminar os elétrons em armadilhas rasas
(pico de 110 °C do quartzo). Em 6, temos a leitura do sinal LOE induzido pela dose teste. O
sinal corrigido, que sera efetivamente utilizado na construcéo da curva de calibracéo, é obtido

pela razdo Li/T;.

6.3.1 - Testes incluidos no protocolo SAR

6.3.1.1 - Teste de pré-aquecimento.

A determinacdo da temperatura de pré-aquecimento é feita medindo a dose acumulada
de uma amostra utilizando vérias temperaturas de pré-aquecimento, que vao de 160 °C a
300 °C. Para o quartzo, um patamar é formado de 160 °C a 260 °C (na maioria dos casos), acima
de 260 °C, a dose acumulada aumenta devido ao fendmeno de transferéncia térmica (DULLER,
2008). A temperatura de pré-aquecimento deve estar dentro do intervalo do patamar,
usualmente, pesquisadores utilizam uma temperatura ao centro do patamar (Figura 6.6)
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Figura 6.6 — Grafico resultante do teste de pré-aquecimento. A dose acumulada é medida
utilizando diversas temperaturas de pré-aquecimento, um patamar é formado, neste exemplo, de 160 °C
a 260 °C.
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6.3.1.2 - Teste de regeneragdo de uma dose teste

Este teste tem a funcéo de assegurar que a dose induzida pela radiagédo natural no quartzo
pode ser medida utilizando o protocolo SAR.

O teste é realizado zerando algumas aliquotas (cerca de trés) expondo-as a luz solar ou
a uma fonte de luz artificial com o intuito de esvaziar as armadilhas sensiveis a luz. Na
sequéncia, uma dose artificial é induzida, mas que serd tomada como desconhecida, é desejavel
que a dose aplicada seja proxima aquela que o material recebeu naturalmente.

O protocolo SAR é aplicado com o intuito de se calcular a dose acumulada das aliquotas,
0 desvio reativo entre a dose medida e a dose dada tem que estar entre -10 % e +10 %
(DULLER, 2008).

6.3.1.3 - Teste de reciclagem

Uma Unica aliquota € aquecida e irradiada varias vezes durante o processo de
determinacéo de Dac. Em funcéo disso, a amostra adquire variacao de sensibilidade ao longo do
processo. A aplicacdo de uma dose teste é feita a fim de monitorar e corrigir tal efeito. Se tudo
esta ocorrendo da maneira devida, uma aliquota deve ser capaz de reproduzir 0 mesmo sinal
LOE corrigido (Lx/Tx) de uma dose anterior ap6s o final do ciclo de leituras (Figura 6.7).
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Figura 6.7 - Curva de calibracdo para uma Unica aliquota e demonstracao do teste de reciclagem
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Vemos que L1/T1, L2/T2, La/T3, La/T4, Ls/Ts € Le/Te @0 as intensidades LOE corrigidas
referentes aos pontos da curva regenerativa; Ln/Tn representa o sinal LOE corrigido na amostra
natural. Ap0s a construcao da curva regenerativa, uma das doses regenerativas € repetida, neste
exemplo, a dose referente a L,/T», gerando um sinal L7/T7. O quociente entre L7/T7 e Lo/T> deve

estar entre 0,9 e 1,1 (proximo a 1), do contrério, a aliquota é descartada.

6.3.1.4 - Teste de recuperagdo

A medida de uma aliquota zerada deve resultar em sinal igual a zero, entretanto, devido
a transferéncia de cargas de armadilhas profundas como resultado de ciclos de pré-aquecimento
e estimulacdo Optica, uma aliquota pode exibir sinal LOE, mesmo opticamente zerada. Este
fendmeno é conhecido como recuperacdo (recuperation, em inglés).

Apo0s o teste de reciclagem, a aliquota recebe uma dose Di = 0 Gy, se o sinal LOE
corrigido for maior que 5% do sinal natural corrigido, a aliquota deve ser descartada
(WINTLE e MURRAY, 2006).

6.3.1.5 Teste de contaminacéao por feldspato

Algumas amostras sdo coletadas em regifes com grande concentracdo de feldspatos,
este material atua como contaminante nas datacdes onde o quartzo é o material a ser datado.
Mesmo apds lavagem quimica e separacOes por densidade, alguma quantidade relevante de
contaminante pode permanecer na amostra.

Os feldspatos emitem luminescéncia quando estimulados com luz infravermelha
(860 nm), enquanto o quartzo emite nenhum ou pouguissimo sinal (WINTLE e MURRAY,
2006).

Para averiguar o grau de contaminagéo, uma estimulagdo com LEDs infravermelhos é
feita antes de uma leitura com LEDs azuis (regular) e comparada com o sinal LOE regular de
uma dose anterior, em geral toma-se a maior dose da rotina.

No grafico da Figura 6.7, por exemplo, a maior dose aplicada ¢ representada por Ls/Ts,
apos o teste de recuperacéo, a aliquota € irradiada novamente com a dose de Ls/Ts, estimulada
com luz infravermelha a 60 °C e, na sequéncia, com LEDs azuis (regular) (DULLER, 2003). O
sinal LOE regular medido pds-exposicao infravermelha ndo deve ser menor que 90% do sinal
referente a Ls/Ts, caso contrario, a aliquota deve ser descartada (WINTLE e MURRAY, 2006).
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6.3.1.6 Modelos matematicos para determinacéo da dose acumulada.

O protocolo SAR, em esséncia, determina a dose acumulada, em Gy, para uma unica
aliquota. Tal aliquota, possui um certo nimero n de gréos de quartzo. Galbraith et al. (1999),
estabeleceram alguns modelos matematicos para determinar a dose acumulada de uma amostra
analisando o valor de Dac para um dado numero de aliquotas. Neste trabalho, dois deles foram
utilizados, 0 Common Age Model (CAM) e o Central Age Model (CeAM).

Com relacdo ao CAM, a andlise estatistica de cada aliquota ira gerar uma estimativa do
log da paleodose (Dac) e 0 seu desvio padrdo. Em uma amostra ideal (onde todos as aliquotas
recebem a mesma dose), o0 valor de Dac serd consistente com um valor comum a todas as
aliquotas. Portanto, de acordo com o modelo, o valor de Dac para uma mostra sera a média

ponderada dos valores de Dac de cada aliquota (Equacéo 6.2).

Z?:1 Wigi

8 =
n .
Li=1 Wi Equacéo 6.2

onde & é o In de Dy, 8; é 0 In da dose acumulada de cada aliquota e w; é o peso. O peso, por
sua vez, leva em conta o erro padrao (Si) — incerteza de D4 dividida pelo valor de D4 - de cada

aliquota e é dado pela Equacéo 6.3.

1

— Equacédo 6.3
Wi == quag
Si
S, = 9i Equacio 6.4
[ A .
D,.i

E percebido, portanto, que os valores de dose acumulada com baixas incertezas possuem
um peso maior no valor de 0. E importante mencionar que ¢ representa o In (Dac), portanto,

para se obter o valor da dose acumulada é necessario executar a operacdo exp (6)

O desvio padréo de Dac, neste modelo, ¢ obtido fazendo (¥ w;) /2.
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H& casos em que tal modelo ndo pode ser aplicado, estes casos sdo aqueles em que o
coeficiente de variacdo (CV) é maior ou igual a 25 % (ou 0,25 em valores absolutos). Para estes
casos utilizamos o Central Age Model (CeAM).

Com relacdo ao CeAM, partiremos da Equacdo 6.2, a mudanca estd na determinacao de

w;, que segue como descrito na Equagéo 6.5:

1
Wi = 0'2—+SL-2 Equagcio 6.5

onde g2 é o quadrado do CV. O desvio padrdo de Dac, neste modelo, é obtido fazendo

X wy) "2
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7) Ressonancia Paramagnética Eletronica (RPE)

Um elétron pode ser tratado como sendo uma pequena esfera rotante negativamente
carregada, tal rodopio é chamado de spin. Essa rotacao produz uma corrente circular na direcdo
oposta a rotacdo da esfera (pelo fato de o elétron ter carga negativa). A corrente circular,
portanto, cria um campo magnético ao redor do elétron, de forma que o elétron pode ser tratado
como um pequeno ima (IKEYA, 1993).

Os elétrons, em moléculas e atomos, formam pares magneticamente neutros (pe = O;
momento magnético igual a zero (Figura 7.1a), mas a radiagdo natural ou artificial pode ionizar
0 4tomo, desfazendo o par de elétrons (Figura 7.1b). O elétron ionizado é, entdo, promovido a
banda de conducdo (Figura 5.2) e, na sequéncia, pode ficar preso em uma armadilha, mas agora,
este se encontra desemparelhado e, portanto, possui um momento magnético diferente de zero
(e # 0). Os spins desemparelhados, com orientacdo aleatdria, tendem a se alinhar paralelamente
(spin up) ou antiparalelamente (spin down) a um campo magnético externo e o material pode

se tornar magnético (fendmeno conhecido como paramagnetismo).

(a) (b) (c)
linhas
de campo
magnético
radiacdo
Elétrons _ Elétron
emparelhados lonizagdo desemparelhado

Figura 7.1 — a) elétrons emparelhados interagem com a radiagdo ionizante, b) ionizacao e c) formacao
de um elétron desemparelhado. A rotacdo de um elétron desemparelhado (spin) produz um campo
magnético na sua vizinhanca. Os defeitos com elétrons desemparelhados sdo chamados de defeitos
paramagnéticos (IKEYA, 1993)
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Os estados spin up e spin down s&o energeticamente diferentes, aqueles em um estado
de menor energia podem absorver um féton de micro-onda e, assim, realizar uma transigdo para
um estado de maior energia. Para que essa transicdo seja realizada, uma condi¢édo de ressonancia
deve ser atingida, e tal condicdo dependera da Energia Zeeman e da energia da micro-onda
incidente (JONAS, 1997).

O Efeito Zeeman (ou Separacdo Zeeman) € o fendmeno de separagcdo em subniveis de
spins quando ha aplicacdo de um campo magnético externo e estatico (Figura 7.2), a energia

dos diferentes estados de spin (Energia Zeeman - E;) pode ser calculada pela Equagéo 7.1:
E, = gBHM Equacédo 7.1

onde H é a intensidade do campo magnético (expresso em Tesla; T), M é o nimero quantico
magnético (para o elétron, sdo permitidos M = +1/2 e M = —1/2), p é uma constante
chamada Magneton de Bohr (no S.I., B = 9,27 x 102* J.T1) e g é o fator de separacéo

espectroscopica (para o elétron livre g = 2,0023).

Nivel de Energla' L (antiparalelo a H)

+1/2

AE, = gBH \

-1/2
T (paralelo a H)

H=0 H=Ho
Campo magnético (H)
Figura 7.2 — a) Separagdo do nivel de energia de um elétron livre em um campo magnético
estatico externo. Este fendmeno é chamado de Efeito Zeeman e a diferenca de energia entre um nivel e

outro é dada pela Equacdo 7.1 (JONAS, 1997).
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A direcdo do spin (dada por M) é trocada com a absor¢do da micro-onda quando a
diferenga de energia entre um estado e outro (AE; = gBH) for igual a energia do féton de
micro-onda (hv; h = constante de Plank e v = frequéncia da micro-onda), esta é a condi¢éo de

ressonancia (Equacéo 7.2).

gBH, = hv Equagéo 7.2

onde Ho € o valor de campo magnético em que ocorre a transicdo, h € a constante de Plank e v
é a frequéncia da micro-onda. O elétron, agora em um estado de maior energia, perde energia
ao interagir com vibragdes da rede cristalina e volta para o estado de menor energia em um
intervalo de tempo conhecido como tempo de relaxacéo spin-rede (T1). A perda de energia
também ocorre com interac@es entre spins, o intervalo de tempo onde essa perda de energia

ocorre é conhecido como tempo de relaxagéo spin-spin (T2) (Figura 7.3) (IKEYA, 1993).

a) b) c)
| S || =0 | S | >0 | S | >0
X Ay 44 s hv 34 A
<« % il v W i il
f A
| N [1>0 | N l1>0
+§gﬂH T _______________________________ " ho # \
0 H=0 AE W( \; I
K
—lgﬂH ‘ _______________________________ - v A_¢_¢_¢_*_ N
? Separagéo Zeeman Ressonéncia e Relaxacéao

Figura 7.3: Separacdo de energia de um spin de elétron desemparelhado sob um campo magnético
(Efeito Zeeman). Na situacdo a) os elétrons desemparelhados estdo randomicamente orientados quando
a corrente | no eletroimd é | = 0, b) orientacdo dos spins eletronicos paralelamente orientados a dire¢éo
do campo magnético e c¢) troca da direcdo do spin pela absorcdo de um féton de micro-onda com

subsequente relaxacéo spin-rede no tempo T: (adaptado de IKEYA, 1993).
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7.1)  Instrumentacdo RPE basica

Um espectrometro RPE possui um gerador de micro-ondas, conhecido como Klystron
ou diodo Gunn. Essas ondas, sdo conduzidas até uma cavidade de ressonancia que esta dentro
de um campo magnético estatico, gerado na maioria dos casos, por um eletroima. A intensidade
do campo magnético é variada desde algumas dezenas de mT até centenas de mT enquanto a
frequéncia da micro-onda é mantida fixa, quando a condicao de ressonancia € atingida, o elétron
absorve a micro-onda. Esta absorcéo e detectada por um diodo (Figura 7.4) (IKEYA, 1993).

O grafico de uma leitura RPE apresenta a intensidade absorvida de micro-onda em
funcéo da intensidade do campo magnético, mas o sinal RPE é melhor interpretado mostrando
a primeira derivada da absorc¢éo (Figura 7.5)

A tabela 7.1 mostra as frequéncias de micro-onda utilizadas nos principais
equipamentos disponibilizados comercialmente e o valor do campo magnético (mT) onde

ocorrem as ressonancias.

Tabela 7.1: Campos de ressonancia magnética Ho para o sinal RPE com g = 2.0 para as bandas de
comprimentos de ondas tipicos usando gfH, = hv.

Banda Comprimento de Onda Frequéncia (v) Ho
(cm) (GHz2) (mT)
L-band 20,0 15 53,5
S-band 9,4 3,2 114
X-band 3,2 9,5 339
K-band 1,2 25 892

Q-band 0,86 35 1250




Espectro

Eixo-y
(Intensidade)
Ponte de
microondas \ ry
Eixo-x (By)
Canal de Controlador
I sinais de campo
Cavidade e | |:|
amostra
Magneto
?
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Figura 7.4 — Esquema simplificado de funcionamento de um espectrdmetro de Ressonancia

Paramagnética Eletrénica (CCALLATA, 2010).

>

Absorcéo (A)

Campo magnético (H)

1997).

Figura 7.5 — a) Absorcdo da micro-onda pelo material e b) sua primeira derivada (JONAS,
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7.2) Ofatorg

O fator de separacdo espectroscopica € conhecido como fator g ou fator de Landé.

Os elétrons desemparelhados podem ter diferentes valores de g dependendo do ambiente
cristalino em que se encontram. Isso resulta na aparicdo de sinais de diferentes centros em
diferentes intensidades de campo magnético (IKEYA, 1993).

O valor de g para um elétron livre (ge) € proximo de 2,0, mais precisamente, ge = 2,0036,
mas tal valor pode variar devido a dependéncia de g com o spin eletrdnico, com 0 movimento
orbital do elétron e a direcdo do campo magnético externo, de maneira que é comum
encontrarmos valores de g variando ligeiramente abaixo e acima de 2. De acordo com IKEYA
(1993), centros de elétrons (armadilhas com elétrons) tem g ligeiramente menor que ge, €

centros de buracos (armadilhas com buracos) tem g ligeiramente maior que ge.

7.3)  Centros paramagnéticos no quartzo utilizados para datacgéo

7.3.1- 0 centro E’1

Um dos mais importantes centros encontrados em cristais de quartzo é formado por um
elétron armadilhado em uma vacéancia de oxigénio, este centro paramagnético é chamado de
E’1 (Ié-se: centro “€ linha um”), sua intensidade cresce com o0 aumento da temperatura a partir
de 200 °C devido a mobilidade de buracos para vacancias de oxigénio neutras com dois elétrons,
0 buraco se recombina com um dos elétrons para formar o centro E’1. O centro é esvaziado em
360 °C ~ 380 °C e sua eficiéncia de regeneracao é reduzida se o cristal for tratado termicamente
a 500 °C, o sinal RPE do centro € apresentado na Figura 7.7 (IKEYA, 1993).

7.3.2 - Centros associados a impurezas

O espectro RPE de cristais naturais de quartzo exibe centros associados a impurezas.
Elétrons e buracos podem ficar armadilhados em centros de impurezas formados por ions
tetravalentes substitucionais, como o Ge** e o Ti**, ou por ions trivalentes, como o AI**, bem
como em centros de impurezas intersticiais monovalentes, como o H*, Li* e Na* (IKEYA,
1993).
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7.3.2.1 O centro de Aluminio [AlO4/h]°

Um ion trivalente de aluminio (AI**) pode substituir um fon tetravalente de silicio (Si**)
na estrutura cristalina do quartzo, a neutralizacdo de carga € feita com um ion monovalente
(M*) intersticial (Li*, Na* e H"). Quando isto ocorre, teremos o centro [AIO4/M*]°, mas, quando
a radiacdo ionizante interage com o cristal, a temperatura ambiente, esta produz elétrons e
buracos, um buraco fica armadilhado no orbital 2p do oxigénio localizado proximo ao aluminio
substitucional, difundindo o fon intersticial e dando origem ao centro [AlO4/h]°, onde h
representa o buraco (hole), o sinal RPE é mostrado na Figura 7.6 . O processo é resumido a

sequir:

Irradiagao

3+ + 0 temp. ambiente
_

[Si0,]° -2 [A10,]* ——s [A10,/M"*] [ALO,/h]°

O centro de aluminio € um centro aprisionador de buracos e tem sido utilizado para
datacdo de sedimentos uma vez que sua intensidade diminui com o tempo de exposi¢édo a luz
solar (TOYODA et al., 2000), mas 0s experimentos mostram que had uma componente ndo
sensivel a luz solar (TISSOUX et al., 2008; TOYODA e IKEYA, 1994) formando um sinal
residual que deve ser quantificado e descontado assim como o TL residual.

7.3.2.2 O centro de Germanio [GeO, .e~ /M*]°

O centro de germanio é formado pela substituicdo de um fon tetravalente de silicio (Si*")
por um fon tetravalente de germanio (Ge*"). A sua afinidade eletronica é maior se comparada a
do Si, entdo, quando o cristal ¢ irradiado, um elétron livre, criado na ionizacdo, acaba sendo
armadilhado, dando origem ao complexo [GeO%.e”]". A carga negativa do complexo atrai cations
monovalentes como H*, Li* e Na* para estabilizar o centro a temperatura ambiente, o sinal RPE

do centro € mostrado na Figura 7.7. O processo de formacéo é resumido a seguir:

estabilizado por M+

ett Irradiagio t _ bient
[Si0,]° —— [6e0,]° ———"" [GeO, .e7]~ —TL IS

[GeO, .e=/MT]°

O centro de germanio é um centro aprisionador de elétrons e tem sido empregado na
datacdo de sedimentos, pois sua intensidade pode ser zerada sob exposicdo solar
(Yletal., 2016) (IKEYA, 1993).
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7.3.2.3 O centro de Titanio [Ti0, .e” /M*]°

A formacéo do centro de titanio segue o mesmo modelo que a formacéo do centro de
germanio, onde, neste caso, um fon Ti** substitui um fon Si**. Quando o cristal é irradiado, um

elétron é armadilhado juntamente com um cation monovalente para a compensacao de carga, a
forma do sinal RPE é mostrada na Figura 7.6:

" estabilizado por M*
. i . Irradiagdo . _+_ temp. ambiente
5i0,]° —— [Ti0,]° ———— [Ti0, .e
4 4 4

[TiO, .e” /M*]°

onde M* pode ser H*, Li* ou Na*, embora a Ultima combinacdo seja raramente encontrada
naturalmente.

[A10,]° [TiO,/Li*1°
I 1] l |
[<) = (2]
2 S E & 5 3
~ o~ o in I, i
i i % S g

8=2.018

5 mT

[:gl

7

[TiO/H']°

Figura 7.6: Centros de aluminio e titanio obtidos para o quartzo natural com os fatores g de cada

centro € indicado, a medida é feita a uma temperatura de 77 K (TOYODA et al., 2000).
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| g=2. 00006t

116. 874 CH-1 331, 874 [mT1div-1. 000 126, 874

Figura 7.7: Centros E’1 e de germénio obtidos para o quartzo natural com fatores g = 2,00066 e
g = 1,99775, respectivamente. As curvas foram obtidas a temperatura ambiente
(Bl et al., 2018).

7.4)  Determinagéo de Dac por RPE.

A determinacdo da dose acumulada (Da) por RPE segue alguns conceitos basicos
(JONAS, 1997):

1) No instante de origem do material a ser datado (ex. queima da ceramica, exposi¢éo
ao sol do sedimento, etc), o niumero de spins é zero ou outro valor bem definido e possivel de
ser estimado experimentalmente.

2) Numero constante de armadilhas no material durante todo o periodo em que esteve
soterrado. A alteracdo no numero de armadilhas implica em mudanca de sensibilidade do
material e, consequentemente, em mudancas na curva de calibragéo.

3) O tempo de vida dos spins nas armadilhas a temperatura ambiente, deve ser muito
maior que o tempo geoldgico/arqueoldgico da amostra.

4) A preparacgdo das amostras ndo afeta os spins nas armadilhas.

Como mostrado por Toyoda et al. (2000), alguns centros paramagnéticos do quartzo sao
sensiveis a luz solar, em outras palavras, a intensidade RPE destes centros diminui com o tempo
de exposicédo (sofrem bleaching). O centro de [GeO4 ] (centro de Germanio), de acordo com
o trabalho citado, é o mais sensivel a luz solar.

Dos centros de titanio, os centros [TiO4 /H*] e [TiO, /Na*] sdo reportados como

0s mais sensiveis. O centro [TiO, /Li*] (titanio-litio), é menos sensivel a luz solar,
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entretanto, pode ser completamente zerado se for exposto por tempo suficiente, cerca de 120 h
no trabalho citado. O centro [A104]° (centro de aluminio) contém uma componente néo-
sensivel a luz solar, gerando um sinal residual que deve ser descontado da mesma maneira que
é feito para TL.

O centro E’1 tem a intensidade elevada até atingir um maximo em cerca de 180 horas
de exposicdo e, na sequéncia, ha uma queda da intensidade sem chegar ao zero. Para datacéo
de sedimentos edlicos, os centros mais adequados s&o aqueles sensiveis a luz solar.

Em outro importante trabalho, Duval e Guilarte (2015) analisam as curvas de calibracéo
dos centros de Ti no quartzo, com o foco de determinar as melhores opc¢des para a tomada da
intensidade do sinal RPE, bem como em definir o melhor ajuste matematico para cada caso. Na
Figura 7.8, sdo mostradas as opgdes estudadas pelos autores.

Ti-Li

Al center . ’

8=1.979
... 81931
g,=1.913

Option E

{

Figura 7.8: Intensidades RPE dos centros de Ti no quartzo (DUVAL e GUILARTE, 2015).

Em resumo, os autores concluem que as opcdes A e D fornecem as maiores intensidades
para o centro [TiO, /Li*], excelente razdo sinal/ruido e, nas datacdes feitas pelos autores no
trabalho publicado, estas duas opg¢des produziram valores precisos de Dac para seis amostras
estudadas. Outra opgdo de destaque é a opcao C, que toma a intensidade do centro [Ti0, /H*].
Este € um centro de grande interesse para a datacdo de sedimentos, uma vez que seu sinal

desaparece rapidamente em poucas horas de exposic¢ao solar (TISSOUX et al., 2007). Entretanto,
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a razdo sinal/ruido € baixa e os valores de Dac, obtidos com os ajustes empregados no trabalho,
séo imprecisos, de acordo com 0s autores.

A vantagem que observamos de antemé&o nas datacdes por RPE é que o pesquisador tem
a sua disposicdo uma variedade ampla de centros e, cada um desses, carrega uma informacéo
diferente, a combinagéo dessas informacdes produz novos dados sobre o cristal.

Por exemplo, Toyoda et al. (2000) propdem um tipo de datagéo utilizando os centros
[Tio, /Li*]e[TiO, /H™], o primeiro leva mais tempo para zerar sob exposicéo solar do que o
segundo, que leva poucas horas para zerar. Entdo, se a dose acumulada dos dois centros
coincidirem, significa que o material foi completamente zerado antes da sedimentacdo. Se a
exposicdo solar foi insuficiente, a dose acumulada para [TiO, /Li*] serd maior que para
[Tio, /H*].

Outra vantagem é com relacdo a dose de saturacdo. Voinchet et al. (2003) e
Lin et al. (2006), analisaram curvas de dose resposta aditivas para o centro de [A10,]°, as doses
de saturacdo encontradas para este centro foram de 12 kGy e de 60 kGy, respectivamente. Isto

sugere que idades muito antigas podem ser obtidas utilizando o centro de [410,]°.

7.5) Dependéncia com a temperatura do centro [TiO, /M™]

O centro utilizado, neste trabalho, para a datacdo RPE foi o de [Ti0, /Li*] (0s motivos
serdo apresentados no capitulo de materiais e métodos). Segundo Toyoda e Ikeya (1991), o
centro de titanio apresenta componentes estaveis e instaveis a temperatura. Em um trabalho
posterior, Toyoda e lkeya (1994), reforcam a necessidade de realizar um tratamento térmico
nas amostras antes da leitura para zerar a componente instavel a temperatura, reduzindo o erro
no calculo das idades. Uma analise prévia da estabilidade térmica deve ser feita a fim de definir
a temperatura de tratamento térmico para um dado conjunto de amostras (TSUKAMOTO et al.,
2015).
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8) Determinacao da dose anual (Dan)

, G . . . ,
A dose anual é a taxa de dose (%) induzida pelos radionuclideos presentes no solo

somada com a taxa de dose induzida por raios cdsmicos. O valor de Dac pode ser calculado de
maneira direta, ou seja, medindo, com um dosimetro, a dose induzida, por um periodo de tempo,
no local de retirada das amostras, ou de maneira indireta, medindo-se a concentragao de uranio,
torio e potassio 40 na posicao de coleta das amostras e, utilizando modelos matematicos, inferir
a taxa de dose gerada pelo decaimento radioativo dos radionuclideos. Esta taxa de dose deve
ser somada aquela gerada pelos raios cdsmicos no local e, para este fim, também existem
modelos matematicos.

A tabela 4.5, do capitulo 4, em Ikeya (1993), pode ser usada para, a partir dos dados de
concentracdo de radionuclideos, encontrar a taxa de dose anual no solo. Prescott e Stephan
(1982) e Prescott e Hutton (1988), desenvolveram modelos matematicos para o calculo da dose
anual induzida por raios cdsmicos, a soma das taxas de dose produzidas pelos radionuclideos
no solo e pelos raios cosmicos resulta na taxa de dose anual total (Dan).

A fim de facilitar os calculos da taxa de dose feitos de maneira indireta,
Durcan et al. (2015) construiram um programa chamado de “Dose Rate and Age Calculator —
DRAC”, que compila os modelos matematicos ja mencionados, bem como diversos fatores de
correcdo Na Figura 8.1, sdo mostrados os principais itens a serem levados em conta na
determinacdo de Dan.

O usuario do programa deve inserir dados como: concentracdo de uranio, tério e
potéssio, profundidade e altitude de coleta, densidade do solo acima do ponto de coleta, faixa

do tamanho de gréos, umidade do solo, entre outros.
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Taxa de dose (D) interna e externa U, Th (ppm) U, Th, Rb (ppm), K (%) U, Th (ppm), K (%)
a) Calculada diretamente ou a partir das

concentragdes de radionuclideos.
Fatores de conversao

Fatores que afetam a taxa de dose ]

(D) interna e externa. 5 [ Dp ][ D, J D,

b)

Modificadores de D —= [ Ataque HF ] [ Profundldade]
¥ ¥ ¥
Conteiido de Agua

D corrigido

Taxa de dose (D) cosmica Latit_ude e FH,J
longitude

Profundidade === ———»

de coleta e
altitnde

-
[ 2o ]

Int Dﬁ

) D: as taxas de dose sdo combinas.

Int Da Dc

Figura 8.1 — Quadro esquematico de como funciona o programa DRAC: a) a partir dos valores de
concentracgdo dos radionuclideos no solo, fatores de conversdo s&o utilizados para estimar a taxa de dose;
b) as taxas de dose externa e interna, sdo afetadas, basicamente, pelo tamanho do gréo, contetido de dgua
e ataque quimico com HF; c) a taxa de dose induzida por raios cdsmicos depende latitude e longitude
de coleta, essa informacéo é convertida em latitude e longitude geomagnética e os fatores F, H e J sdo
obtidos. Tais fatores sdo utilizados no modelo desenvolvido por Prescott e Stephan (1982) para encontrar
a taxa de dose induzida por raios cosmicos. A profundidade de coleta e altitude também séo consideradas

no modelo; d) a taxa de dose anual utilizada na datacéo é o resultado da soma de todas as taxas de dose.
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9) Materiais, equipamentos e procedimentos experimentais

Neste capitulo, seréd apresentada, de forma detalhada, a coleta de amostras de sedimentos
do campo de dunas Dama Branca, na cidade de Cabo Frio, a preparacdo das amostras e 0s

equipamentos utilizados nas medicGes.

9.1) Coleta das amostras.

O campo de dunas de Dama Branca esté situado na cidade de Cabo Frio, Estado do Rio
de Janeiro, regido sudeste do Brasil (22°54'31.8"S 42°02'35.7"0) (Figura 9.1). As amostras de
sedimentos foram coletadas de diversas posic@es e alturas ao longo da linha de migracdo do
campo de dunas. O objetivo € identificar diferentes idades ao longo desta linha, e em diferentes
alturas, para estudar a dindmica de avanco do campo de dunas. As posicOes de retirada de
sedimentos foram denominadas DF, DB, 2DB e DBM (Figura 9.2), todas as posi¢des possuem

vegetacdo como cobertura, que estabiliza o sedimento.

Oceano Atlantico

Figura 9.1 — Vista aérea do campo de dunas de Dama Branca, no Rio de Janeiro. A direcéo de

migracdo do sedimento é influenciada por ventos de NE para SW.
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Figura 9.2 — Vista aérea do campo de dunas de Dama Branca, evidenciando as posicoes de
coleta; DF, DB, 2DB e DBM

Tubos de PVC com diametro de 4 cm, comprimento de 100 cm e espessura de 0,7 cm

foram utilizados para coletar os sedimentos (Figura 9.3). As amostras, em todas as posi¢oes,
foram retiradas das bases dos montes selecionados e, nas posi¢es DB e 2DB, as amostras foram
coletadas de partes acima da base. Na posicdo 2DB, uma amostra foi recolhida de uma parte
mais interna da duna, usando um tubo de PVC com 200 cm de comprimento e 5 cm de didmetro,

a tabela 9.1 apresenta a posicdo geogréfica e as alturas de recolhimento das amostras.

Tabela 9.1 — Coordenadas geogréficas, alturas e profundidades de coleta das amostras.

Posicao Amostra Coordenadas Altura relativa  Profundidade
DE DF1 22°54'34.4"S | 42°02'07.8"0O Base (0 m) Im
DF2 22°54'34.6"S / 42°02'09.0"0 Base (0 m) 1m
DB11 22°54'35.1"S / 42°02'12.8"0 Base (0 m) Im
DB20 22°54'35.1"S / 42°02'12.8"0 2m Im
DB DB30 22°54'35.1"S / 42°02'12.8"0O 3m Im
DB40 22°54'35.1"S / 42°02'12.8"0 4m 1m
2DB10 22°54'39.3"S / 42°02'19.8"0 Base (0 m) 2m
2DB 2DB11 22°54'39.3"S / 42°02'19.8"0 Base (0 m) Im
2DB20 22°54'39.3"S / 42°02'19.8"0 1m 1m
DBM DBM2BASE  22°54'39.0"S / 42°02'19.8"O Base (0 m) Im
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Para evitar a coleta de amostras da superficie das dunas (expostas ao sol), trincheiras de,
aproximadamente, 1 m x 1 m x 1 m foram abertas antes da colocagdo dos tubos. Os tubos, para
facilitar a sua penetracdo na areia, foram chanfrados em uma de suas pontas, 0s sedimentos das
extremidades de cada tubo foram descartados para evitar analisar amostras que foram expostas

a luz solar (Figura 9.3). A vista lateral de retirada das amostras esta mostrada na Figura 9.4.

100 cm

Tampo —» 4cm

30cm
30 cm + chanfro
A Volume descartado A

Figura 9.3 — Esquema do tubo utilizado na retirada das amostras: Cerca de 30 cm de amostra é
retirado de ambos os lados do tubo para evitar estudar amostras expostas a luz, 0 que compromete a

datacdo.

I m by 2DB2G
qoee"__, 2DB10
— 2DB11

2

Ot i -

Figura 9.4 — Vista lateral e indicagdo da colocacéo dos tubos para retirada de sedimento.
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9.2) Limpeza das amostras e separacdo do quartzo

O procedimento de limpeza do sedimento visa, essencialmente, a separagcdo do quartzo
de outros materiais que podem ser de origem organica (folhas, galhos, raizes, etc) ou de origem
mineral (carbonatos, feldspatos e outros minerais encontrados no solo). Muitos procedimentos
de lavagem de amostras s&o descritos em diversos trabalhos de datagdo (DEL RiO et al., 2019)
(SIMMS et al.,, 2017) (ZHAO et al., 2019), portanto, tomaremos como referéncia os
procedimentos realizados para sedimentos de origem costeira, como reportado por Guedes et
al., (2011).

Os tubos lacrados, contendo amostra, foram levados para uma sala escura, levemente
iluminada com lampadas LED de cor vermelha e, entdo, abertos para a separacdo de porc¢des.
Uma porcao de, aproximadamente, 50 g foi submetida a uma lavagem quimica, também em
sala escura, como descrito a seguir:

- Acido Cloridrico (HCI) 10%, seguido de Per6xido de Hidrogénio (H202) 27% para
remocao de carbonatos e materiais organicos. Na sequéncia, é adicionado HF 48% por 40 min
para a remocao de feldspatos bem como uma fina camada dos gréos de quartzo, podendo, assim,
se descontar a contribuicdo da radiacdo alfa na dose acumulada, uma vez que essa contribuicdo
se da na superficie do gréo devido a baixa penetracdo da radiacdo alfa.

- Na sequéncia, uma lavagem com HCI é realizada para remover possiveis fluoretos
formados pelo ataque quimico com HF (ANDRADE, 2015) (ROCCA, 2012).

- Uma separacdo por densidade foi realizada utilizando uma solugédo de Politungstato de
Sédio (Nas[H2W12040]) com densidades de 2,75 g/cm3 e 2,65 g/cm?3 para a remogao de minerais
pesados e residuos de feldspatos, respectivamente. Para referéncia, a densidade do quartzo é
por volta de 2,65 g/cm3 e do feldspato potassico é de 2,56 g/cm3.

O concentrado de quartzo é, entdo, peneirado para reter grdos de diametro entre
180 pum — 75 pum para as leituras de LOE, TL e RPE.
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9.3) Termoluminescéncia (TL)

As leituras de termoluminescéncia foram feitas em dois leitores TL disponiveis no
Laboratorio de Cristais 16nicos, Filmes Finos e Datacdo (LACIFID) do Instituto de Fisica da

Universidade de Séo Paulo (Figura 9.5 e Figura 9.6).

9.3.1 - Daybreak TL/OSL Reader Model 1100

As funcdes e caracteristica principais deste equipamento s&o:

- Sistema de aquecimento com taxa controlavel de 1 — 25 °C/s e faixa de temperatura
que varia de 50 °C a 500 °C. A camara de aquecimento conta com um sistema de ventilacdo a
gas nitrogénio;

- Disco giratorio com 20 posicGes para colocacdo de amostras;

- Dois filtros, Corning 7-59 (azul escuro) e Schott BG-39 (azul claro), para selecionar a
faixa de comprimento de onda que sera captada pelo tubo fotomultiplicador, que, neste caso,
vai de 300 nm a 500 nm;

- Tubo fotomultiplicador modelo EMI 9235QA para a captacdo da luz emitida pela
amostra e conversao do sinal luminoso em corrente elétrica;

- O gerenciamento do sistema é feito com o auxilio de um microcomputador. A
comunicacdo entre o leitor TL e microcomputador € realizada por uma porta serial controlada
pelo software (instalado no microcomputador) desenvolvido pelo fabricante chamado de
TLAPPLIC. Pelo software € possivel, por exemplo, editar as taxas de aquecimento, programar

a sequéncia de leituras e extrair as curvas de intensidade TL em funcdo da temperatura.

+———3——— Tubo fotomultiplicador

Sistema de
aquecimento

Prancheta de
aquecimento

=

Disco giratorio

Figura 9.5 — Modelo esquematico do leitor Daybreak 1100 (CCALLATA, 2010).
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9.3.2 - Harshaw TL reader model 4500

As funcdes e caracteristica principais deste equipamento séo:

- Sistema de aquecimento com diversas rampas de aquecimento (2 °C/s — 10 °C/s) e
faixa de temperatura que varia de 50 °C a 500 °C;

- Sistema de lentes que direcionam a luz TL para o tubo fotomultiplicador;

- Dois tubos fotomultiplicadores que atuam de forma independente;

- Software de controle WinRems. Na interface é possivel alterar a taxa de aquecimento,

a temperatura maxima, regides de integracdo da contagem do sinal luminescente, etc.

Figura 9.6 — Fotografia do equipamento Harshaw TL reader 4500.
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9.4) Ressonancia Paramagnética Eletronica (RPE)

As medidas de RPE foram feitas no leitor RPE disponivel no Laboratorio de Cristais
I6nicos, Filmes Finos e Datacéo (LACIFID) do Instituto de Fisica da Universidade de Sdo Paulo
(Figura 9.7).

9.4.1 - Freiberg ESR reader MiniScope 5000 (MS 5000)

As funcdes e caracteristica principais deste equipamento s&o:

- Frequéncia da micro-onda na banda X (9,5 GHz);

- Poténcia da micro-onda de 1uyW a 100 mW;

- Faixa de varredura do campo magnético de 30 — 650 mT, para g = 2,000 o valor do
campo magnético de ressonancia é Ho = 339 mT,;

- Frequéncia de modulagdo do campo magnético de 100 kHz;

- Sistema de refrigeracdo da amostra por fluxo de gas nitrogénio, temperatura minima
atingida de — 190 °C (83 K);

- O gerenciamento do sistema é feito programa ESRStudio, que contém um ambiente de
andlise e edicdo do espectro RPE.

I” Acoplamento do
evaporador com a
unidade de control

de temperatura

Porta amostra

Cooler de
refrigeracdo do
circuito elétrico

Controlador de
temperatura

Vaso para acondicionamento de
N2 liquido.

Figura 9.7 — Espectrometro RPE MS 5000 com sistema de refrigeracdo da amostra a 83 K.
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9.5) Luminescéncia Opticamente Estimulada (LOE)

As medidas de LOE foram feitas em dois leitores TL/LOE, um disponivel no
Laboratorio de Dosimetria e Datacdo (LDD) na UNIFESP/Santos e outro disponivel no
Luminescence Laboratory na East Carolina University (LL/ECU) no estado da Carolina do
Norte nos Estados Unidos da América. Os dois equipamentos sdo do mesmo fabricante e do

mesmo modelo (Figura 9.8).

9.5.1) Risoe TL/OSL Reader DA-20

As funcles e caracteristica principais deste equipamento sao:

- Disco com capacidade para colocacdo de 48 amostras;

- Sistema de aquecimento com capacidade de atingir 700 °C;

- Painel de LEDs azuis e infravermelhos para a estimulacdo Optica das amostras;

- Tubo fotomultiplicador para conversédo de sinal luminoso (TL ou LOE) em corrente
elétrica;

- Filtro 6ptico Hoya U-340 (290 nm - 370 nm) para a separacdo dos comprimentos de
onda de estimulagdo (LEDs azuis de 470 nm e infravermelhos de 870 nm) e de resposta LOE;

- Fonte beta de %Sr/®Y para irradiacdo das aliquotas com taxa de dose de
81 mGy/s+3% (LDD) e 117 mGy/s £ 3,10 % (LL/ECUV);

- Sistema controlador que gerencia, por exemplo, 0 mecanismo do disco de amostras, 0
sistema de aquecimento, o acionamento das lAmpadas de LED, etc. Tais fun¢des podem ser
comandadas utilizando um microcomputador compativel, através do programa Sequence Editor

fornecido pelo fabricante.

Figura 9.8 — Leitor TL/LOE Risoe DA/20: a) controlador, b) leitor e ¢) microcomputador.
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9.6) Sistemas de irradiagéo

Duas fontes de %°Co, conhecidas como Gamma Cell e Panoramica, estio dispostas no
Centro de Tecnologia das Radiacbes (CTR) e foram utilizadas para a irradiacdo de sedimentos
utilizados nas leituras de TL e RPE, as taxas de dose sdo de 0,58 kGy/h + 2,75 % (atividade de
2,54 x 10'® Bg), Gamma Cell, e 0,0582 kGy/h* a 10 cm da fonte (atividade de 4,66 x 10'? Bq),
Panoramica. Uma quantidade de sedimento, aproximadamente 100 mg, é colocada em um
envelope de papel selado com fita adesiva e enrolado em papel aluminio para evitar a interacdo

dos sedimentos com a luz solar.

Figura 9.9 — Sistemas de irradiacdo do CTR: a) Gamma Cell e b) Panoramica

* O CTR ndo possui a incerteza da taxa de dose nesta posicéo
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9.7) Determinacéo da dose anual (Dan)

Neste trabalho, as concentragdes de radionuclideos (ppm de U, 2*2Th e a porcentagem
de “°K) foram determinadas utilizando um espectrémetro gama de germanio hiperpuro (HPGe)
produzido pela empresa ®Camberra. O detector é refrigerado com nitrogénio liquido e esta
disposto no LACIFID, este vem equipado com um DAS-1000 e com o programa Genie 2000
v3.2 para aquisicdo do espectro e analises.

As amostras foram pesadas assim que retiradas dos tubos e, na sequéncia, colocadas em
estufa para secagem a 70 °C por 24 h. A diferenca entre a massa Umida e a massa seca representa
a massa de dgua evaporada, esse valor € utilizado na corre¢ao de Dan.

A amostra seca € colocada em potes de plastico, selados, com volume de,
aproximadamente, 236 cm3. O conjunto repousou por 7 dias para atingir o equilibrio secular e,
em seguida, é colocado para contagem no detector de HPGe. As concentracdes de U, 232Th e %
40K foram obtidas comparando o espectro de amostras padrdo (JR-1, JB3, JG-1a e JG-3) com 0
das amostras analisadas.

As coordenadas geograficas, porcentagem de agua nas amostras, faixa de tamanho de
grdos, concentracdes de radionuclideos, profundidade de coleta e a densidade do solo acima do
ponto de coleta foram inseridos na plataforma DRAC para calculo da taxa de dose no ambiente
de coleta.
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10) Resultados e Discussoes

A seqguir, serdo apresentados os resultados obtidos neste trabalho, juntamente com as
devidas discussdes, das datacdes de sedimentos eolicos de Dama Branca. Para melhor
organizacao do capitulo, serdo apresentadas as idades determinadas por LOE, TL e RPE e, na
secdo 10.5, as discussdes e comparacdes sobre as idades determinadas pelas diferentes técnicas,

bem como uma analise sobre Dama Branca.

10.1) Dose Anual

As concentracGes de radionuclideos foram estimadas por espectrometria gama. Os
valores de dose anual (Dan) foram obtidos utilizando o programa DRAC (Dose Rate and Age

Calculator). Os dados inseridos, para o calculo, séo:

a) Concentracdes de radionuclideos, em ppm (Urénio e Thdrio) e em % (K*);

b) porcentagem de umidade no solo;

c) coordenada geogréafica, altitude e profundidade de coleta;

d) faixa do tamanho de graos, em um;

e) densidade do solo acima do ponto de coleta,

f) espessura retirada do grdo de quartzo pelo atague com HF (~ 10 um)
(BELL e ZIMMERMAN, 1978).

Alguns fatores de corregdo e de conversdo foram considerados, tais como:

a) Fatores de conversdo dos valores de concentracdo de radionuclideos para taxa de
dose (em mGy/ano) (ADAMIEC e AITKEN, 1988);

b) Fatores de correcdo sobre a atenuacdo da dose beta em func¢do do tamanho do gréo
(GUERIN et al., 2012);

c) Fatores de atenuacdo da dose gama e beta em funcdo da umidade do solo
(AITKEN e XIE, 1990) (ZIMMERMAN, 1971).
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O programa estima, também, a taxa de dose gerada pelos raios cosmicos no local de
retirada das amostras em funcéo da posicao geografica, profundidade e altitude.

Para isso, a profundidade de coleta considerada foi de 1,5 £ 0,5 m, para todas as
amostras, a densidade do solo acima das amostras tem valor 2,6 £ 0,5 g/cm?® (densidade do
quartzo), a altitude foi definida 0 km, uma vez que as amostras foram retiradas a nivel do mar.

Na tabela 10.1, s&o exibidos os valores de Dan para as amostras estudadas.

Tabela 10.1: Concentracdo de radionuclideos e porcentagem de &gua nas amostras

estudadas, bem como a dose anual:

Amostra Uranio Torio (ppm)  Potéssio % de &gua  Dose anual total
(Ppm) (%) (Dan [mGY/10%))
2DB10 0,91 £ 0,07 401+0,22 0,18 +£0,02 1,88 0,98 £ 0,04
2DB11 0,91 £0,05 462+020 0,15+0,01 0,13 0,95+ 0,05
2DB20 0,47 £0,03 1,00+0,04 0,29+0,01 2,24 0,75+ 0,04
DB11 039+0,02 069+004 0,28+0,01 1,78 0,71 +0,03
DB20 0,26 £ 0,02 0,90+0,04 0,27+0,01 5,03 0,67 £ 0,03
DB30 0,85+ 0,05 426+0,18 0,33+0,01 5,04 1,07+ 0,04
DB40 1,47 +£0,10 8.12+0,40 0,36 0,02 5,94 1,48 + 0,05
DBM2BASE 0,42+0,02 063+0,04 0,29+0,01 3,50 0,70+ 0,03
DF1 - e e e s
DF2 e e s s e
DBM2TOPO --------= mmmmmmeee mmmmeeeen e s

e Os valores de Da, para DF1, DF2 e DBM2TOPO nédo foram estimados pois as amostras
possuiam sinal LOE zerado.
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10.2) Idades LOE.

O protocolo SAR (tabela do SAR) foi utilizado para medir Dac das amostras estudadas
neste trabalho. De inicio, um teste foi feito para se ter uma ideia do tempo de irradiacéo
necessaria para reconstruir a intensidade LOE natural das amostras, estes valores servirdo de
referéncia para determinar a faixa de doses regenerativas.

O tempo de irradiacdo no equipamento equivalente a dose natural (Ta) é dada pela
Equacdo 10.1, admitindo uma dose-resposta linear:

I
Ty = T;at T; Equacéo 10.1
t

onde Inst € a intensidade do sinal LOE natural, I+ é a intensidade do sinal LOE induzida por um
tempo de irradiacdo teste, Tt é o valor do tempo de irradiacdo teste. Os valores de Tac Sa0

apresentados na tabela 10.2.

Tabela 10.2 — T4 esperada para amostras estudadas neste trabalho

Amostra Tac Equipamento
(segundos)

DF1 0 Risoe (Unifesp)

DF2 0 Risoe (Unifesp)
2DB10 15 Risoe (ECU)
2DB11 14 Risoe (ECU)
2DB20 <1 Risoe (ECU)
DB11 4 Risoe (ECU)
DB20 <1 Risoe (ECU)
DB30 <1 Risoe (ECU)
DB40 <1 Risoe (ECU)

DBM2BASE 12 Risoe (Unifesp)

DBM2TOPO 0 Risoe (Unifesp)

As amostras DF1, DF2 e DBM2TOPO nao apresentaram sinal LOE mensuravel, o que
impossibilita o calculo de suas doses acumuladas. As amostras DB20, DB30, DB40 e 2DB20
apresentam Tqc abaixo de 1 segundo, o tempo minimo de irradiagéo na fonte beta do leitor Risoe

é de 1 segundo, portanto, o célculo de Dac para estas amostras esta sujeito a maiores incertezas.
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10.2.1 - Tomada da intensidade do sinal LOE.

A intensidade do sinal LOE, para datacdo, é aquela da componente rapida, que esta
presente nos primeiros 0,4 s de estimulacéo (Figura 10.1). A intensidade no tempo t =0 s (inicio
da estimulacao) é tomado e, deste valor, é subtraido o “background” (bg). A intensidade do bg
é tomada fazendo a média das intensidades nos ultimos 5 segundos de estimulagdo. O sinal

LOE efetivo &, entdo, o valor da maior intensidade LOE subtraido do background.

¥ 2000 A
< 2000 4 * Sinal LOE - componente rapida
o primeiros 0,4 s de decaimento
~~ [%2]
2 ; 1500
c = ]
S 1500 - g

. =}
= g
5 & 1000
— Ll
L 9
&) R
©
s 0 . .
= 0 2 4
»n 500 - T
% empo (s) Background
)
=
- N

0 . T . T . T . .
0 5 10 15 20 25
Tempo (Ss)

Figura 10.1 — Curva de decaimento LOE: A intensidade efetiva é obtida subtraindo o

background da maior intensidade da curva.

10.2.2 - Teste de pré-aquecimento

Este teste visa estabelecer a temperatura de pré-aquecimento das amostras que tem a
funcdo de remover os elétrons de armadilhas instaveis.

As amostras 2DB11, DB11 e DB40 foram selecionadas para o teste, o critéerio adotado
foi a dose acumulada esperada, sendo selecionadas, entdo, aquela na faixa dos valores maximos
(2DB11), dos valores intermediarios (DB11) e dos valores minimos (DB40), como mostrado
na tabela 10.1. O protocolo SAR ¢, entdo, aplicado para encontrar a dose acumulada destas
amostras utilizando diferentes temperaturas de pré-aquecimento, que vao de 180 °C até 300 °C

em intervalos de 20 °C. Nas Figuras 10.2b, 10.3 e 10.4 sdo exibidos os resultados do teste de
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pré-aquecimento das amostras 2DB11, DB11 e DBA40, respectivamente. Na Figura 10.2, é
exibida a curva de calibracdo de trés aliquotas da amostra 2DB11, pré-aquecidas com 160 °C,
como exemplo.

L
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Figura 10.2 — a) curva de calibracéo de trés aliquotas da amostra 2DB11 pré-aquecidas com

160 °C e b) patamar formado entre as temperaturas de 160 °C até 260 °C.
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Figura 10.3 — Resultado do teste de plateau para a amostra DB11
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Figura 10.4 — Resultado do teste de plateau para a amostra DB40
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Para as trés amostras estudadas, um patamar de dose é formado desde 160 °C até
260 °C. A partir de 280 °C, a dose acumulada medida comega a subir com o aumento da
temperatura, isso se deve ao fenémeno de transferéncia térmica.

A principio, qualquer temperatura dentro do patamar é passivel de ser escolhida como
a temperatura de pré-aquecimento, pois a dose acumulada medida, naquela faixa de
temperaturas, € a mesma.

Neste trabalho, o0 consenso foi de adotar a temperatura mais ao centro (220 °C), pois,
assim, se garante a eliminacdo de sinais instaveis (tempo de vida curto a temperatura ambiente)
e reduzimos a probabilidade de ocorrer transferéncia térmica de elétrons de armadilhas
profundas, o que eleva o valor medido de Dac.

10.2.3 - Teste de regeneracdo de uma dose teste.

Neste ensaio, trés aliquotas de cada amostra, sdo zeradas por exposicao a luz de LEDs
azuis (470 nm) por um intervalo de tempo igual a 500 s. Na sequéncia, uma dose teste é dada
(Dy), o ideal é que o valor de Dy esteja proximo do valor de D¢ esperado.

D¢ serd tratado como um valor desconhecido e, entdo, o protocolo SAR é utilizado para
encontrar seu valor utilizando a temperatura de pré-aquecimento determinada pelo teste de pré-

aquecimento (220 °C). Chamaremos de dose aferida (Dar) 0 valor medido da dose

) . . Daf-D
“desconhecida”, o desvio relativo entre Das € Dt deve ser estar entre = 10 % (% * 100)

t

(MURRAY e WINTLE, 2003).

Na tabela 10.3, é exibido o resultado para cada amostra estudada neste trabalho.
Na Figura 10.5, sdo mostradas as curvas de calibragdo de trés aliquotas da amostra 2DB10 e,
na Figura 10.5b, € exibido o desvio relativo entre Dt e D4 € 0 limite de £ 10 %, como exemplo.

Tabela 10.3 — Desvio relativo entre Dt e Das

Amostra Dt (s) Média de Dar (5) Desvio relativo (%)
2DB10 15,00 14,27 4,86
2DB11 14,00 14,70 5,00
2DB20 1,00 0,90 10,00
DB11 5,00 4,81 3,80
DB20 1,00 1,01 1,00
DB30 1,00 0,93 7,00
DB40 1,00 0,96 4,00

DBM2BASE 1200 eeeeeeee e
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Figura 10.5 —a) Curva de calibragdo de trés aliquotas da amostra 2DB10 irradiadas com uma dose teste
de 15 s de radiacdo beta. Em b) é apresentado o erro relativo entre a dose aferida e a dose teste dentro

do intervalo de + 10 %.
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10.2.4 - Determinagéo da Dose Acumulada.

Uma vez determinada a temperatura de pré-aquecimento e certificado que o protocolo
SAR é capaz de medir uma dose desconhecida utilizando a temperatura de pré-aquecimento
adotada, o processo seguinte é determinar a dose acumulada das amostras.

Nesta etapa, vinte e quatro aliquotas foram posicionadas no disco de amostras do leitor
Risoe em posic¢des alternadas, a fim de evitar a possivel irradiacdo de aliquotas adjacentes.

O protocolo SAR é programado de acordo com o esquema da tabela 10.4:

Tabela 10.4 — Programacéo LOE utilizada neste trabalho

NUmero

Tipo de x Informacgéo
L%op da Agao obtida
Operacao
1 T
2 Pré-aguecimento (220°C/10s)  ----------
Regenerativo i Estimulagéol:l)_OE al25°C Li
e e
5 “Cut heat” (160°C/1s) = ==-mmmm-
6 Estimulacdo LOE a 125 °C Ti
7 D. e
8 Pré-aquecimento (220°C/10s) ----------
Reciclagem 9 Estimulacdo LOE a 125 °C Li
10 Dt e
11 “Cut heat” (160°C/1s) -
12 Estimulacdo LOE a 125 °C Ti
13 Do  emmeeeeee-
14 Pré-aguecimento (220°C/10s) -----—----
Recuperacio 15 Estimulacdo LOE a 125 °C Li
16 D« -
17 “Cut heat” (160°C/ls) = —-=---m---
18 Estimulacdo LOE a 125 °C Ti
19 D« e
20 Pré-aquecimento (220°C/10s) ~ -----—----
IRSL/OSL 21 Est_imulag?o IRSLa60°C -
22 Estimulagdo LOE a 125 °C Li
23 Dt e
24 “Cut heat” (160°C/ls) = -==---mm--
25 Estimulacdo LOE a 125 °C Ti

Di = dose regenerativa (i = 0, 1, 2, 3...) (Do = natural); Dx = ultima dose regenerativa
Li= LOE po0s dose regenerativa; Ti = LOE p0s dose teste (20 % de Dac)
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No ciclo de reciclagem, verifica-se se a aliquota, mesmo ap0s repetidas etapas de
irradiacdo e estimulacdo, é capaz de reproduzir o sinal LOE corrigido da primeira dose
regenerativa. No ciclo de recuperacdo, certifica-se se a aliquota exibe sinal LOE mesmo nao
tendo sido irradiada previamente (D; = 0 Gy) e no ciclo IRSL/OSL, verifica-se se a aliquota
esta, ou ndo, contaminada com feldspatos. Se tal amostra passar nos testes de verificacao (veja
as condicdes na secdo 6.4.1), esta entrard no calculo de Dac, caso contrério, sera descartada. Um
minimo de 16 aliquotas é necessario para determinar Dac (GALBRAITH et al., 1999).

As leituras LOE foram feitas em leitores Risoe de instituicdes diferentes, ECU (EUA)
e Unifesp/Santos (BRA). A taxa de dose da fonte de radiacdo no equipamento estrangeiro é de
117,17 + 3,1 % mGyl/s, do equipamento Brasileiro € de 81,00 mGy/s + 3,0 % mGy/s. Na Figura
10.6, sdo apresentados os histogramas e nas Figuras 10.7 e 10.8, sdo apresentados os graficos
radiais (radial plots) de doses acumuladas das amostras analisadas.

O radial plot, sugerido por Galbraith (1988), €, resumidamente, um grafico apoiado
sobre um plano xy onde, em y, € mostrado o intervalo + 2¢ da distribui¢do normal €, em X, é
mostrada a precisdo (o inverso do desvio padrdo) ou os valores de desvio padrdo. Dois modelos
para o calculo da dose acumulada foram utilizados neste trabalho, o Common Age Model
(CAM; modelo de idade comum) e o Central Age Model (CeAM; modelo de idade central), que
séo descritos em Galbraith et al. (1999).

O programa RadialPlotter foi utilizado para gerar os gréaficos radiais
(VERMEESCH, 2009) e determinar as doses acumuladas pelos dois modelos descritos. Na

tabela 10.5, sdo mostradas as idades das amostras estudadas.
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Figura 10.6 — Histogramas de distribuicdo das doses acumuladas por amostra.
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Figura 10.7 — Gréfico radial das amostras da base das dunas: a) 2DB10, b) 2DB11, ¢c) DB11 e
d) DBM2base
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Figura 10.8 — Gréfico radial das amostras em pontos acima da base das dunas: a) DB20,

b) DB30, ¢) DB40 e d) 2DB20
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Tabela 10.5 — Idades obtidas para todas as amostras estudadas, bem como seus valores

de Dac € Dan.
Dac (MGy) Amostra Dan (MGy/ano) Modelo  Idade (anos)
2071 £ 67 2DB10 0,98 + 0,04 CAM 2.058 + 86
1647 = 52 2DB11 0,95+ 0,05 CAM 1.726 £ 82
542 + 17 DB11 0,71 +£0,03 CAM 766 £ 37
1200 + 19 DBM2BASE 0,70 £ 0,03 CAM 1.717 £ 88
52,1+25 2DB20 0,75+ 0,04 CAM 69 +4
348+55 DB20 0,67 £0,03 CerAM 51+5
67,8+2,3 DB30 1,07 £ 0,04 CAM 6312
67,121 DB40 1,48 £ 0,04 CAM 49+2
----------- DF1
----------- DF2 —mmmmmmeo- - e

DBM2TOPO
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10.3) Idades TL.

10.3.1 - Teste de Plateau e teste de equipamento

A estabilidade do pico foi testada utilizando o teste de plateau para TL. Para o ensaio, a

amostra DB11 foi utilizada, a Figura 10.9 mostra o resultado.

7000 a) %0 81 b)
1.2
un

6000 s .
= + " . N+10G
= N + 10 Gy gt i —6 y
5 5000 . - =
5 - o z Z z
= Patamar g, - =~ % =
~ 4000 - [ ] pd ~ =z
F = a los + Fa +

N [
';% 3000 N \' o0, T 5 3 =
3 o° .00.... L8 O 2 0
g L ] .. ...I. \\</ % S/
& 2000 "’ o " Z,
c L] o = B
= =. q
(]
1000 o2
.o:-
0 “,"l‘—':'-::'.' , . , 0.0 04 AP ; . ; |
100 200 300 400 50 100 150 200 250 300 350 400

o
Temperatura °C Temperatura °C

Figura 10.9 — O ensaio foi feito utilizando o equipamento a) Daybreak e b) Harshaw.
O patamar se forma entre 270 °C e 320 °C, para o primeiro equipamento, e entre 300 °C e

350 °C, para o segundo.

O resultado mostra que o pico estavel esta na regido de 300 °C a 375 °C, o que é um
resultado tipico para o quartzo. A temperatura do pico a ser utilizado para datacdo, sera, para
Daybreak e Harshaw, de 300 °C e 350 °C, respectivamente.

Como dois equipamentos diferentes foram utilizados, um teste foi feito para assegurar
que, independentemente do equipamento a ser utilizado, os valores de dose acumulada para
uma mesma amostra, resultem em um mesmo valor.

A amostra DB11 recebeu doses aditivas no intervalo de 10 Gy a 50 Gy. A sua dose
acumulada foi medida utilizando os equipamentos Daybreak e Harshaw empregando 0 mesmo
protocolo (multiplas aliquotas com dose aditiva) e 0 mesmo intervalo de dose. A Figura 10.10

mostra o resultado.
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Figura 10.10 — Dose acumulada medida utilizando a) Harshaw e b) Daybreak.

Um teste de hipoteses, conhecido como teste Z (Equagdo 10.2), foi utilizado para verificar a

compatibilidade dos dois resultados.

o at®m 6822572 . Equagao 10.2
JoZ+07 /(1,022 +1,282%)

Se o0 valor de z estiver entre + 3 (x 3 o) 0s dois resultados sao tidos como compativeis. Neste

caso, a compatibilidade esta dentro de 1 o.

10.3.2 - Doses acumuladas

Para a construcdo da curva de calibracdo, é tomada a intensidade do pico TL estavel em
funcdo da dose aplicada, alternativamente, pode ser tomada a integral das intensidades no
intervalo de temperatura do pico estavel (MCKEEVER, 1985).

A Figura 10.11 mostra as curvas de calibragdo para as amostras DBM2BASE, 2DB11,
2DB10, e DB11 construidas com intensidade maxima do pico utilizado para datacdo e com a
integral da intensidade no intervalo do patamar, que é de 270 °C até 320 °C para o Daybreak e
de 300 °C até 350 °C para o Harshaw.
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Figura 10.11 - Doses acumuladas das amostras da base medidas por TL.
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A tabela 10.6 mostra o desvio entre a dose acumulada medida pela intensidade maxima

do pico TL e pela integral da intensidade na regido do patamar.

Tabela 10.6 — Diferenca entre a dose acumulada obtida pela intensidade do pico e pela

integral de intensidades na regido do patamar.

Amostra Dac pela Dac pela Valor z Nivel de
integral (Gy) intensidade significancia
(Gy)

DBM2BASE 10,81+0,75 11,46+0,45 -0,74316 lo
2DB11 6,59 + 0,79 6,16 £0,81 0,38004 lo
2DB10 7,19+£0.80 754+1,62 -0,19372 lo

DB11 511+1,04 572+129 0,36813 lo

O teste z foi utilizado para verificar a compatibilidade entre os resultados de Dac obtidos
pela integral e pela maxima intensidade do pico. Para todas as amostras, um nivel de
significancia de 1 o foi atingido. Para a determinacéo das idades, o valor de Dac pela integral
foi utilizado neste trabalho.

As amostras 2DB20, DB20, DB30, DB40, DF1 e DF2, DBM2TOPO sdo de partes
superiores das dunas ou de dunas frontais, portanto, materiais que foram retrabalhados
constantemente pelo vento. Suas idades LOE forneceram doses abaixo de 0,07 Gy (70 mGy),
assim sendo, a intensidade TL medida, para estas amostras, serd tomado como valores de TL
residual (TL), que sera usado na correcdo de D4 para as amostras da base.

As amostras DB30, 2DB20 e DBM2TOPO foram utilizadas para corrigir o sinal TL das
amostras DB11, 2DB10/2DB11 e DBM2BASE, respectivamente, uma vez que foram retiradas
das mesmas posi¢oes (Figura 10.12). Na tabela 10.7, sdo mostradas as idades sem correcao da

TL residual e com a corregéo pela TL residual.



91

-
o
-
n

DBM2TOPO . DB30
Dac = 4,80 Gy Dac = 4,48 Gy

-
o
1

-
(=]
1
L

[--]
L

(-]
L

(4]
I

-
I

y = 151516 * (1-exp(-(x+4,48)/43,88))

Intensidade TL (uni. arb.) x10%

y = 3823968 * (1-exp(-(x+4,8)/146,4)) |

Intensidade TL (uni. arb.) x 104
[ 8]

AN

-10 0 10 20 30 40 50 0 10 20 30 40 50

Dose (Gy) Dose (Gy)
154 2DB20
B
- Dac = 4,86 Gy
x
£
® 10
'
2
-
=
@
°
3 54
B
E y = 388584*(1-exp(-(x+4,9)/117,08))
[
0

40 0 10 20 30 40 50
Dose (Gy)

Figura 10.12 — Doses residuais encontradas para as amostras em posi¢des acima da base das dunas

estudadas.

Tabela 10.7 — Idades TL dos sedimentos retirados das bases das dunas estudadas com

correcdo e sem correcdo da TL residual.

Amostra Dose Dose Dan total Idade com Idade LOE Nivel de
acumulada residual (Gy/10® corregdo (anos) significancia
(Gy) (Gy) anos) (anos)

DBM2BASE 10,81+0,75 480+1,08 0,70+0,03 8.588+630 1.717+388 >30
2DB11 6,59+0,79 486+055 095+0,05 1813+260 1.726+82 lo
2DB10 719+080 486+055 098+0,04 2378+272 2.058+86 20

DB11 511+1,04 448+054 0,71+0,03 863122 766 + 37 lo

Nota-se que as doses das amostras do topo possuem doses acumuladas com valores
muito proximos (entre 4,48 Gy e 4,86 Gy), o que pode ser compreendido como um valor

residual tipico local para amostras sujeitas a tal tipo de evento deposicional. E visto também
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que a amostra DBM2BASE possui idade muito acima do valor medido por LOE, o que sugere
que tal amostra n&o tenha sido devidamente zerada no momento da deposicao.
Para testar a hipotese, uma por¢do da amostra natural de DBM2BASE foi exposta ao

sol por até 500 min, a fim de estimar o valor de TLr, na Figura 10.13 o resultado é apresentado.
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Figura 10.13 — Decaimento da intensidade TL em fun¢édo do tempo de exposic¢do a luz solar.

O resultado mostra que 60 % do sinal natural permanece, mesmo depois de a expor ao
sol por até cerca de 500 min. Utilizando a Equacgdo 10.3 (CANO et al., 2013), determinamos a

dose acumulada corrigida.

TLy — TL,

7L Dac=1081+(1-06)=4,326y  Equacio 103
0

D acr =

O valor de Dac encontrado pela Equacdo € menor do que aquele apresentado na tabela
10.7 para a amostra DBM2BASE. O experimento apresentado na Figura 10.13 foi feito com a
amostra limpa por tratamento quimico (sem a camada fina de contaminantes que aderem a
superficie do grdo, que atenuariam a intensidade de luz recebida pela amostra) aumentando,
assim, o bleaching sofrido pelo espécime, o que explica a dose menor neste ensaio (quanto
menor for o valor de TL,, maior serd o valor de Da, com base nos resultados de Cano et al.
(2013). De forma que, neste trabalho, sera considerado o residual extraido das amostras do topo

das dunas.
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10.4) Datagéo RPE.

O centro escolhido para a datacdo dos sedimentos por RPE foi o de [Ti0O, /Li*]°, a

Figura 10.14 mostra o sinal tipico do centro.
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Figura 10.14 — Intensidade do centro de Ti-Li é medida da linha base até o vale.

Para observar o centro de Ti-Li, aamostra foi resfriada a-170 °C (203 K). Os parametros
experimentais utilizados foram: poténcia da micro-onda de 10 mW, modulagéo da amplitude
de 0,40 mT, tempo de varredura de 40 s, largura da varredura de 4 mT, 5 varreduras por leitura.

AaFiguras 10.15a, 10.15b, 10.15c e 10.15d mostram a variacdo da intensidade do centro
de Ti-Li com a variacdo da poténcia da micro-onda, a intensidade dos centros de Ti-Li em
funcdo do fator g, a variacdo da intensidade do centro de Ti-Li (g = 1,913) em funcéo da
modulacdo da frequéncia do campo magnético e a variacdo da forma do centro de Ti-Li (g =

1,913) em funcéo da modulagéo da frequéncia do campo magnético, respectivamente.
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Figura 10.15 — a) variacdo da intensidade do centro de Ti-Li da amostra DB11, irradiada com 300 Gy,
com a poténcia da micro-onda, b) forma do sinal RPE do centro Ti-Li, o centro utilizado neste trabalho
foi o de Ti,, ) variagdo da intensidade do centro Ti, com a modulacdo da frequéncia do campo
magnético, d) forma do centro Ti,, a modulacéo de 0,4 mT aumenta a intensidade do centro sem causar

sobreposi¢do com o centro em g = 1,916

O protocolo de datacdo utilizado foi o de dose aditiva com multiplas aliquotas, as
amostras foram irradiadas utilizando uma fonte gama de %°Co (gamma cell) pertencente ao
Centro de Tecnologia das Radia¢des, no IPEN. Uma massa de 50 mg de sedimento, com gréos
na faixa de 180 um — 75 um, é colocada dentro de um tubo de quartzo para leitura do sinal RPE.

O fator g apresenta uma dependéncia com a diregdo do campo magnético em relagédo a
amostra, que pode resultar em variagdo na intensidade do centro medido
(RICHTER et al., 2019).

Portanto, ao final da primeira leitura, a amostra € rotacionada a 120° em torno do eixo

longitudinal e outra leitura é tomada, ao final desta, é feita outra rotacdo de 120° e mais uma
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leitura é tomada, totalizando trés leituras. A intensidade média do centro de Ti-Li ao final de
trés leituras, sera a intensidade usada na construgdo da curva de calibracéo.

O centro de Ti-Li, segundo TOYODA e IKEYA (1994) possuiu uma componente
instavel e outra estavel a temperatura. A componente mais sensivel a temperatura apresenta um

tempo de vida menor e, portanto, deve ser rejeitada para a datacdo (Figura 10.16).

mx10% . " T ]
1.5 @& ——__ § ® Al center (SMRO1)
\ o Al center (EC02)
. * ® Ti center (SMRO1)
3 _ \\ O Ti center (EC02) i

Concentrag&o de centros (g?)

‘B 200 400

Temperatura °oC

Figura 10.16 — A intensidade do centro de Al desaparece para temperaturas acima de 200 °C,
enguanto o centro de Ti tem duas fases de decaimento, demonstrando que este possui uma componente

mais sensivel a temperatura e outra menos sensivel (TOYODA e IKEYA, 1994).

Um ensaio de plateau foi feito para avaliar a estabilidade do sinal RPE do centro de Ti
em funcdo da temperatura de tratamento térmico. Para isso, a dose acumulada da amostra
2DB11 foi medida apds diversas temperaturas de pré-aquecimento, permanecendo por 10 min

em cada uma delas. Na Figura 10.17, é mostrado o resultado do ensaio.
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Figura 10.17 — a) Variacao da dose acumulada em funcdo da temperatura de pré-aquecimento.
As aliquotas sdo mantidas por 10 min em cada temperatura. Entre 160 °C e 200 °C é observado um
patamar, mostrando a estabilidade do centro nesta faixa de temperatura. Em b) sdo mostradas as curvas
de calibragéo.

A Figura 10.18 mostra a variacao da intensidade RPE do centro de Ti-Li em funcdo da
temperatura de tratamento térmico. O ensaio foi feito para a amostra 2DB11, o tempo de

tratamento térmico foi de 10 min em cada temperatura.
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Figura 10.18 — Ganho na intensidade do centro de Ti-Li em funcdo da temperatura de

tratamento térmico. O ganho ocorre entre 160 °C e 180 °C, mas é menos perceptivel quando a dose

aumenta. Esse efeito ndo afeta o calculo de dose acumulada, uma vez que ndo € vista nenhuma alteracéo

no patamar, que ocorre nessa mesma faixa de temperatura.
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O centro de Ti-Li apresenta um ganho de intensidade entre 60 °C e 180 °C. Tal efeito
n&o interfere no valor de dose acumulada, uma vez que o patamar de dose ocorre entre 160 °C
e 200 °C. Tal fendbmeno apresenta uma dependéncia com a dose, para a amostra estudada. O
ganho atinge 0 maximo em 70 Gy e, depois, decresce.

As amostras das bases (DB11, 2DB10, 2DB11 e DBM2BASE) foram datadas por RPE,
a temperatura de pré-aquecimento adotada foi de 180 °C, pois esta se encontra no centro do

patamar. Na Figura 10.19, sdo exibidas as curvas de calibracdo com as respectivas doses

acumuladas.
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Figura 10.19 — Curvas de calibracdo aditivas por RPE para as amostras das bases das dunas.
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As doses acumuladas mensuradas por RPE néo coincidem, diretamente, com as doses
acumuladas mensuradas por LOE ou por TL. Os valores de Dac por RPE estdo superestimados,
0 que sugere a existéncia de sinal RPE residual. As doses acumuladas foram corrigidas
mensurando utilizando a metodologia empregada por CANO et al. (2013) (Equacéo 10.2).

RPE, — RPE, RPE,
Dac,r = 1l = Vac (

RPE, Pac = - WEO) Equagdo 10.2
onde RPE, é a intensidade do sinal RPE natural, RPE, € a intensidade do sinal RPE residual,
D, € a dose acumulada sem correcdo e D, - € a dose acumulada corrigida.

RPE, foi obtido mensurando a intensidade RPE das amostras das posi¢des acima da
base, assim como feito para TL. As amostras DB30, 2DB20 e DBM2TOPO foram utilizadas
para corrigir a dose acumulada das amostras DB11, 2DB10/2DB11 e DBMZ2BASE,
respectivamente. Na tabela 10.8, sdo mostrados os resultados corrigidos de Dac para as amostras

estudadas.

Tabela 10.8 — Doses acumuladas por RPE corrigidas pelo sinal residual do centro de
Ti-Li.

Amostra Dac sem RPEo RPER 1— RPE, Dac Idades (anos)
correcao RPE, corrigida
(Gy) (Gy)
2DB11 141+34 266,3+ 23,4 228,8+ 11,6 0,14 1,9+05 2.081 + 552
2DB10 158+34 268,7 £ 62,1 228,8+449 0,15 2,3+0,8 2394+ 771
DBM2BASE 299+31 491,6 + 44,2 350,7 +44,1 0,29 8516 12.260+ 2.359
DB11 112+14 1275+ 28,5 115,3+10,4 0,09 1,1+0,3 1515+ 418

Um teste z foi utilizado para aferir a compatibilidade entre as idades obtidas por RPE e
as idades obtidas por TL e LOE. O resultado é mostrado nas tabelas 10.09 e 10.10.

Tabela 10.9 — Teste de compatibilidade entre as idades obtidas por RPE e TL.

Amostra Valor z Nivel
significancia

2DB11 -0,44 lo

2DB10 -0,02 lo

DBM2BASE -1,50 20

DB11 -1,50 20




99

Tabela 10.10 — Teste de compatibilidade entre as idades obtidas por RPE e LOE.

Amostra Valor z Nivel
significancia
2DB11 -0,64 lo
2DB10 -0,43 lo
DBM2BASE -4,47 <30
DB11 -1,79 20

As idades calculadas por RPE, descontando o residual, séo compativeis com as idades
medidas por LOE e TL. A amostra DBM2BASE apresenta valor muito discrepante, o que

reforca a ideia de que tal amostra ndo tenha sido zerada completamente antes da deposi¢do. Os

RPE,
RPE,

valores de 1 — , para as amostras estudadas, sdo proximos a zero, o que significa que a

intensidade do sinal natural (RPEo) € muito proxima da intensidade do sinal residual (RPER),
que gera uma incerteza maior na determinagéo de Dac. 1ss0 se deve ao fato da intensidade RPE

apresentar baixo aumento na intensidade quando uma dose aditiva é dada (Figura 10.20)
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Figura 10.20 — O sinal RPE apresenta baixa variagdo na intensidade quando doses aditivas abaixo de

10 Gy séo dadas (amostra DB11)

Na Figura 10.21, é feita uma comparacao entre as idades obtidas pelas trés técnicas.
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Figura 10.21 — Comparacdo entre as idades obtidas por LOE, TL e RPE.
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10.5) Discussoes

10.5.1 - Idades LOE

As idades obtidas por LOE, mostram que as idades dos sedimentos das bases das dunas
estudadas sdo sempre mais antigas (retirando DF1 e DF2) do que aquelas retiradas de posi¢oes
acima da base. N&o é percebida uma distribuicdo regular das idades no eixo vertical da duna.
Tal distribuicéo, se existisse, daria uma ideia da sequéncia de deposi¢édo do sedimento ao longo
do tempo. Entretanto, o resultado obtido sugere que a duna é formada por um volume estavel
na base com um volume ativo imediatamente (a 1 m da base) e progressivamente (2m,3me 4
m) acima da base (Figura 10.22).

As amostras da base sdo DF1 (0 anos), DF2 (0 anos), DB11 (766 + 37 anos), 2DB11
(1.726 + 82 anos), 2DB10 (2.058 + 86 anos), e DBM2BASE (1.717 £ 88 anos). Percebe-se uma
distribuicdo de idades na horizontal (Figura 10.23). A partir da posi¢do DF, as idades crescem
até a posicdo DBM2 ao longo da linha de migracdo da duna. O transporte de sedimento é
afetado, principalmente, pelo vento, umidade e disponibilidade de sedimentos para o transporte
eblico. As partes mais frontais dos campos de dunas livres (DF1 e DF2), estdo sob constante
acdo do vento e, assim, o sedimento esta sob constante retrabalhamento. O vento atua sobre
essas porcOes levando-o para regibes mais distantes, onde se estabilizara, formando a
distribuicéo vista neste trabalho.

A amostra 2DB10 esta 2 m adentro da duna em relacdo a 2DB11, percebe-se uma
distribuicao de idade, também, neste sentido, de 332 anos. Por esse resultado, deduz-se que as

partes mais externas de uma duna tendem a se estabilizar depois que as partes internas.
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A Figura 10.24 mostra a mudanca morfoldgica de Dama Branca desde 1984 até 2017,
alguns parametros foram medidos, como a area coberta por vegetacdo, a &rea coberta por areia
e 0 avanco do campo de dunas. Estes parametros foram calculados utilizando o programa
Global Mapper® e imagens aéreas disponiveis no programa Google Earth Pro®.

Com os dados das imagens, foi possivel medir a taxa de migracdo, que € um parametro
que calcula o avango do campo de dunas. Este dado é obtido pela razdo entre a distancia
percorrida pelo lobo deposicional e o tempo decorrido entre uma aerofotografia e outra (Figura
10.24).

Entre 1984 e 2004 a taxa de migracdo é de 2,54 m/ano e entre 2004 e 2017 esse valor é
de 5,74 m/ano. A &rea coberta de areia era 2,84 km2 em 1984, 1,94 km? em 2004 e 1,22 km2 em
2017. De 2004 a 2017, houve uma aceleracao na taxa de migracdo, em relacdo ao periodo de
1984 a 2004, essa aceleracdo pode ser correlacionada ao aumento da influéncia do vento sobre
a disposicdo de sedimentos, como resultado, vemos o avango do campo de dunas e uma
consequente ampliacdo da zona de deflagdo com aumento da vegetagdo na area central do
campo de dunas (MENDES e GIANNINI, 2015).

Extensao do lobo
deposicional

Figura 10.24 — Evolucdo morfoldgica do campo de dunas de Dama Branca. As &reas em amarelo e
verde sdo areas cobertas por areia e vegetacdo, respectivamente. A taxa de migracdo é medida
observando o avan¢o, em metros, do lobo deposicional ao longo do tempo. Notou-se uma aceleracdo do
avanco entre 2004 e 2017, juntamente com o alargamento da zona de deflacdo (regido central coberta
com vegetacdo), indicando que o campo de dunas esta avangando mais rapidamente em direcdo ao

continente.
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Esta andlise, juntamente com os valores de idade, reforcam a ideia de que o campo de
dunas de Dama Branca esta sob a acdo de agentes que favorecem o transporte de sedimentos.

Andrade (2015), construiu um quadro organizando as datacfes de diversas evidéncias
geoldgicas, biologicas e oceanicas da regido de Cabo Frio e Arraial do Cabo, tais como
vermitideos, medidas radiométricas, calcretes e sedimentos de dunas. As evidéncias estéo
associadas a eventos climéticos ou a eventos que influenciam o clima na regido (Figura 10.25).

As idades encontradas para os sedimentos na base das dunas analisadas, se associam a
eventos de aridez e agua fria. Em Cabo Frio, a agua fria da costa evapora menos e, assim, a
pluviosidade é reduzida, resultando em um clima arido.

No presente momento, como apresentado por Mahiques et al. (2005), hd uma
intensificacdo da ressurgéncia, influenciada por ventos de NE. O que ajuda e explicar o porqué
ndo se encontra uma distribuicdo regular das idades em posi¢cdes acima da base das dunas
estudadas, uma vez que tais ventos tém atuado persistentemente a carregar o0 sedimento rumo

ao continente, acelerando a taxa de migracéo do campo de dunas.
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Figura 10.25 — Quadro extraido e editado de Andrade (2015), mostrando as idades maximas e
minimas obtidas para os sedimentos das bases das dunas. O intervalo das idades compreende a época
associada a eventos de clima seco e agua fria. Na época contemporanea, vemos a associacao de clima
seco, agua fria e intensificacdo da ressurgéncia, o que ajuda a explicar o movimento acelerado das dunas
de Cabo Frio.
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Unindo as informaces das Figuras 10.22 e 10.23, vemos, entdo, que no periodo recente,
(1984 -2017) o clima seco, a intensificacdo da ressurgéncia e o resfriamento das &guas causam
uma aceleracdo na migracdo de Dama Branca rumo SW, o que torna o sedimento do topo mais

ativo.

10.5.2 - Idades TL

A determinacao de Dac por TL utilizando o método aditivo ndo é uma tarefa complicada.
Entretanto, a corre¢do de Dac, descontando o TL residual, € um processo mais laborioso. 1sso
se deve ao fato de que nem sempre o material recebeu a intensidade luminosa suficiente para
atingir o nivel residual. Expor o material a varias horas ao sol ou a simuladores de exposi¢do
solar sdo uteis para determinar o valor de TL;, embora, nestes experimentos, € assumido que a
amostra natural também tenha sido exposta pelo mesmo intervalo de tempo que as amostras
usadas em experimentos controlados de laboratdrio, o que nem sempre é verdadeiro. A lavagem
das amostras, também influencia o sinal residual obtido, como demonstrado em Cano et al.
(2013).

Neste trabalho, utilizou-se as doses acumulada das amostras de partes superiores das
dunas estudadas para corrigir os valores de Dac. Na tabela 10.7, é visto uma concordancia
estatistica entre as idades determinadas por TL e por LOE (significancia entre + 3c), para as
amostras das bases. Embora, para a amostra DBM2BASE, ndo se tenha atingido tal
concordancia.

A correspondéncia entre as idades LOE e TL mostra que o material, antes do
soterramento, foi zerado por completo (a intensidade TL atingiu o nivel residual). Se TL, (ou a
dose acumulada residual) for bem determinada e extraida, as idades LOE e TL sdo
correspondentes. Para o caso de DBM2BASE, a ndo concordancia mostra que a amostra ndo
foi zerada adequadamente antes do soterramento. Isso implica em um soterramento mais

abrupto, que pode ter sido causado por um pulso e6lico mais intenso que o comum na regiao.
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10.5.3 - Idades RPE

O centro de Ti foi utilizado para a datagdo dos sedimentos da base. As doses
acumuladas, sem qualquer correcdo, ndo sao correspondentes com as doses acumuladas por
LOE e por TL, o que indica a existéncia de sinal residual. A mesma metodologia que foi adotada
para a correcdo de Dac por TL, foi adotada para RPE. Os resultados mostram que o sinal RPE
residual esta muito proximo do sinal RPE natural, isso se deve ao fato do sinal RPE néo
apresentar grande variacao de intensidade quando uma dose aditiva é dada abaixo de 10 Gy. As
doses acumuladas por LOE, por exemplo, estdo na faixa de 0,5 Gy a 2 Gy, 0 que torna as
determinages de Dac, por RPE, mais sujeitas a incertezas. Entretanto, descontando o sinal RPE
residual, as idades de 2DB11 e 2DB10 sdo compativeis com LOE. Entretanto, DBM2BASE
apresentou uma idade muito além daquela determinada por LOE, o que evidencia que tal
amostra ndo foi zerada devidamente antes do soterramento, informacdo também obtida pelo
resultado de TL para esta amostra.

Com relacdo ao centro de Ti-Li, vemos que este apresenta um aumento em sua
intensidade quando o tratamento térmico atinge temperaturas de 180 °C e, em seguida, decresce.
A intensidade do aumento depende da dose acumulada, tal fendmeno também é descrito no
trabalho de Tsukamoto et al. (2015), embora sem uma explicacdo mais sistematica de como
isso ocorre. Os resultados obtidos neste trabalho também n&o permitem elaborar alguma
explicacdo para o fenbmeno. De qualquer forma, tal efeito ndo influencia a determinacéo da
dose acumulada.

As doses acumuladas em funcdo da temperatura de tratamento térmico mostraram um
patamar entre 160 °C e 200 °C (o tempo de permanéncia no forno € de 10 min), o que indica
gue nesta faixa de temperatura o centro é estavel. A temperatura de pré-aquecimento, utilizada
neste trabalho, foi de 180 °C.
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11) Conclustes

- As idades LOE mostram que as amostras retiradas dos topos das dunas estudadas séo
deposices recentes, enquanto as amostras das bases sao formadas por sedimentos mais estaveis
(resultado publicado em Do Carmo et al. (2019)).

- As idades das bases vao de 766 anos a 2058 anos. Tais valores, comparados com dados
de outras referéncias, mostram que este periodo esta relacionado a eventos climaticos de tempo
seco e agua fria, condicGes favoraveis a formacédo de dunas na regido.

- As idades crescem a medida que se avancga no continente, se admitirmos que as idades
LOE, sendo tomadas com referéncia, inferem a idade de um espécime ap0és a ultima exposicéo
solar, temos, entdo, o registro no tempo, do pulso edlico de NE (momentos onde o vento de NE
agiu mais intensamente carregando o sedimento)

- As amostras do topo (menos de 70 anos), estdo sob efeito constante do vento na regido,
promovendo o transporte de sedimento rumo ao continente. Este fenGmeno pode ser observado
na Figura 10.24, onde € possivel notar que a area vegetada esta aumentando, em relagdo a area
coberta de areia, com a expansdo da zona de deflacdo juntamente com o aumento da taxa de
migracdo. A partir destas evidéncias, com ajuda da Figura 10.25, podemos concluir que tal
aceleracdo do campo de dunas se da pela intensificacdo da ressurgéncia na regidao que tem forte
relacdo com a intensificagdo dos ventos de NE.

- As idades TL acompanham as idades das bases medidas por LOE (ap0s a correcdo da
dose acumulada) e, além disso, mostram que a amostra DBM2BASE deve ter passado por um
processo mais acelerado de soterramento, tal dado s6 pode ser obtido pela comparagéo entre 0s
resultados de LOE e TL, uma vez que tais técnicas apresentam taxas de bleaching diferentes.

- As idades RPE mostram uma forte dependéncia com a dose acumulada. Neste trabalho,
doses aditivas de 2 Gy e 5 Gy causam pouca Vvaria¢do na intensidade do centro de Ti-Li, o que
dificulta a datagcdo de amostras com doses acumuladas abaixo de 10 Gy. O sinal RPE residual
é elevado e esse fato eleva a incerteza da medicdo da idade, embora resultados satisfatorios
tenham sido obtidos para 2DB10 e 2DB11.
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