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DATAGAO DE OBSIDIANAS PELO METODO DOS TRAGOS DE FISSAO:
SOBRE A PREPARACAO DA AMOSTRA

ANA MARIA OSORIO ARAYA'; PIO NORELLI?

A reprodutibilidade dos dados utilizados dentro do método de datagéo pelos tragos
de fissdo depende, entre outras coisas, de fatores tais como superficies polidas
adequadamente. Levando em conta a relativa falta de informagéo sobre o assunto,
apresentamos de forma detalhada a metodologia utilizada, na obtengéo de segdes
polidas em amostras de obsidianas, incluindo a padronizagéo do ataque qufmico
utilizado na revelagdo dos tragos de fisséo de urfnio-235 e urinio-238.

FISSION TRACK DATING: PREPARATION OF OBSIDIANS SAMPLES -
Reproductibility of the results obtained from the fission track method are
conditioned by the quality of polished surfaces, among other factors. Since
information on this topic is not easily available, we present a detailed description
on the preparation of polished surfaces from obsidians, including the
standardization of the etching utilized to develop the fission track from both

U-235 and U-238.

1. INTRODUCAO

Na datacgio de obsidianas pelo Método dos Tra-
cos de Fissdo (MTF), a preparagdo da amostra a ser
datada consiste em: embutimento da amostra numa re-
sina, lixamento, polimento e finalmente o ataque qui-
mico que vai revelar os tragos cuja contagem permite a
obtengdo da idade da obsidiana. Dentro do MTF anali-
sa-se dois tipos de tragos de fissdo: os originados da
fissdo espontinea do urinio-238 (que contém a infor-
magcio sobre a idade) e os originados da fissdo do uré-
nio-235 induzida por neutrons térmicos. Desde o infcio
deste método de datagio (Fleischer & Price, 1964),
mostrou-se que a irradiagéio com neutrons permitia que
idades fossem obtidas com menor erro € sem a neces-
sidade da determinacfo do contevido de urénio de cada
mineral a ser datado.

A obtencdo de uma boa segéo polida parece ser
trivial, mas a experiéncia mostra que o vidro vulcinico
€ um tipo de material dificil de se polir porque, em ge-
ral, apresenta impurezas que juntamente com ‘‘defei-
tos”’ produzidos durante o polimento, podem conduzir
a erros sisteméticos na contagem dos tragcos ao micros-
clpio 6ptico. Estes defeitos podem ser confundidos
com tragos de fissdo, principalmente se o observador é
inexperiente (Bigazzi et al., 1988a).

2. PREPARACAQO DAS AMOSTRAS

2.1. Corte e seleg@o

Geralmente as amostras coletadas de derrames, -

ou lavas vulcénicas, vém em fragmentos da ordem de
poucos cm>, que devem ser cortados num tamanho
apropriado para a montagem na resina. O tamanho da
superficie a ser escolhida depende da densidade super-
ficial (nimero por unidade de 4rea) de tragos de fissdo
espontinea (que é proporcional & quantidade de urénio
e 2 idade da amostra). Por isto é conveniente, antes da
montagem, fazer um ataque quimico num pedago da
amostra para se ter uma estimativa da densidade super-
ficial.

Uma vez cortadas as amostras, deve-se separar
aquelas que véo ser irradiadas no reator nuclear, para
se produzir tracos de fissdo induzida. A quantidade de
amostra a ser irradiada depende, por exemplo, da ne-
cessidade de se levantar uma curva de ataque qufmico
e/ou uma curva de corre¢do (Osério, 1987). A este
respeito ver ftem 5, sobre ataque qufmico.

2.2. Montagem

O embutimento das amostras deve ser feito a frio
em resinas auto-polimerizéveis, pois aquecimentos t&ém
como efeito a diminuigio dos diAmetros e da densidade
superficial dos tragos. Sugere-se que as amostras sejam
colocadas num molde que tenha, preferencialmente,
uma tampa de encaixe removivel; finalmente despeja-
se sobre elas a resina j4 misturada com um catalizador,
que acelera o endurecimento da resina.

3. LIXAMENTO

No caso de vidros vulcinicos pouco transparen-
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tes 2 luz do microscépio é conveniente se trabalhar
com amostras de pouca espessura. Quando as amostras
se esfarelam ao serem cortadas, de modo que € dificil a
obtengio de ldminas finas, é recomenddvel comegar
o lixamento com uma lixa de granulometria 800.
Quando as amostras sdo quase transparentes, inicia-se
o lixamento com granulometria 1000. O lixamento po-
de ser feito manualmente ou utilizando-se uma politriz.
Neste ltimo caso ele deve ser feito observando-se o
seguinte procedimento: 1) utilizar lixas de granulome-
tria cada vez menor de 800 ou 1000, até a lixa de gra-
nulometria 4000, para assim apagar gradualmente ris-
cos de lixamentos anteriores, 2) refrigerar as amostras
com 4gua durante o lixamento, 3) para cada tipo de li-
xa, lixar durante um intervalo de tempo que seja o do-
bro do lixamento anterior. Se for necessério, no iltimo
lixamento o tempo deve ser o suficiente para se obter
superficies brilhantes e livres de qualquer tipo de de-
feito, 4) utilizar um mimero mfnimo de 250 revolugdes
por minuto, 5) utilizar o menor peso possfvel sobre a
amostra (~ 100 g) e 6) lavar as amostras apds cada li-
xamento e, de preferéncia, secé-las com ar comprimido
para sua completa limpeza. Uma boa secgdo polida de-
pende dos cuidados na limpeza ap6s cada passo.

O lixamento também pode ser feito 2 mio toman-
do os cuidados mencionados em 1), 2) e 6). O impor-
tante & o resultado final: superficies brilhantes e lisas.

4. POLIMENTO

Ap6s o processo de lixamento, as amostras po-
dem, por exemplo, ser polidas com pasta diamante. A
Tab. 1 apresenta os tipos de. panos e tempo estimados
para cada passo.

Se no ultimo lixamento utilizou-se uma lixa
4000, que corresponde a um tamanho de gréo de 5 pm,
no polimento pode-se comecar com pasta de diamante
de 2,5 pm. O mesmo pano ndo deve ser utilizado para
diferentes pastas ou diferentes minerais.

Como pode ser observado na Tab. 1, conforme o
tempo de polimento aumenta, as revolugées por minuto
e a granulometria das pastas diminuem. Trabalhando-
se desta maneira os riscos e/ou defeitos produzidos
pelo préprio polimento vdo sendo gradualmente apa-
gados. Apés cada estdgio, é conveniente observar a
superffcie da amostra ao microscépio para verificar a
qualidade do polimento efetuado até ali.

5. ATAQUE QUIMICO

Ao se observar ao microscépio 6ptico amostras
de obsidianas, atacadas quimicamente, tanto tragos de
fissdo espontinea como os de fissdo induzida tem for-
ma arredondada ou elipsoidal, devido & isotropia do
ataque (Fleischer et al., 1975), e dimensGes bastante

Tabela 1. Descrigéio dos parmetros envolvidos no polimento com pasta de
diamante, A lubrificagdo é feita com DP azul (Struers) € 0 peso
que se coloca sobre as amostras € ~ 500 g.

Tipo de pano* Granulometria da Tempo Revoll.lgées
pasta (pm) (min.) por minuto
DUR (seda) 6 15 150
DUR (seda) 2,5 20 120
MOL (1a) 1 30 100
NAP (veludo) 0,25 40 50-80

* Produtos da Struers

semelhantes (para o caso dos vidros vulcénicos, 0 que
se mede ao microscépio éptico é o didmetro dos tra-
¢os), se os primeiros néo foram alterados por eventos
térmicos ocorridos a partir da solidificacdo do derrame
vulcénico (Bigazzi et al., 1988b). Quando isto € veri-
ficado, o difmetro dos tracos fGsseis € menor que o
dos tragos induzidos. Neste caso, curvas de correcéo
tem que ser utilizadas (Fleischer et al., 1975 e Bernar-
des et al., 1986), o que ndo serd discutido aqui porque
foge do objetivo do presente trabalho.

Para padronizar o ataque qufmico em nosso labo-
ratério, escolhemos uma amostra de vidro vulcénico de
Monte Arci, Itslia, e revelamos os tracos de fissdo uti-

lizando como reagente o 4cido fluorfdrico numa con-
centragio de 25% e temperatura de (15 +0,5)°C. Me-
diu-se a densidade superficial dos tragos de fissdo es-
pontinea € induzida em fungdo do tempo de ataque.
Os dados obtidos sdo apresentados na Fig. 1. Nela ob-
servamos que a curva apresenta uma rdpida subida até
aproximadamente 210”°, que corresponde 2 revelacéo
quimica dos tracos cujos danos se estenderam até a su-
perficie da amostra. Normalmente o tempo de ataque
padrdo em minerais e em vidros vulcénicos é tomado
logo ap6s o fim do crescimento ripido do ndmero de
tragcos: em nosso caso, entio, escolhemos 240’ como
tempo de ataque padrdo. Outras curvas de padroniza-
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¢do de ataque qufmico, construfdas em condicdes de
temperatura e concentragdo de HF diferentes daquela
citada acima, sdo apresentadas em Osério (1987), aon-
de se podera verificar que curvas feitas em outras con-
dicGes experimentais t&ém o mesmo comportamento
mostrado na Fig. 1, embora os tempos de ataque es-
colhidos (logo apds o fim do crescimento rdpido do
mimero de tragos por unidade de 4rea) sejam diferen-
tes.

Como a idade dentro do MTF é proporcional a
razdo entre as densidades superficiais de tragos fésseis
e induzidos € aconselhdvel que as frages da amostra
contendo estes dois tipos de tragos sejam atacadas
juntas. Este procedimento minimiza possfveis erros
sistemdticos decorrentes de um ataque qufmico nio
uniforme.

Figura 1. Densidade superficial de tragos f6sseis e induzidos em fungdo do tempo de ataque (25% HF a 15°C), para a obsidiana
de Monte Arci (Itdlia). Observa-se que, até 210, a curva apresenta uma répida subida que corresponde 2 revelagio
qufmica dos tragos cujos danos se estenderam até a superficie externa da amostra, O tempo escolhido para o nosso

ataque quimico padrio foi 240",

Figura 2. Fotomicrografias de tragos de fissdo induzidos do urinio-235 em vidro vulcinico. Na foto 2a) os.tracos de fissdo sdo
facilmente identificados e distingiiidos de defeitos vindos do polimento, (1), ou inclusdes da prépria amostra, (2), en-
quanto que na foto 2b) os tragos podem ser facilmente confundidos com defeitos produzidos pelo polimento, (3), ou
podem ser perdidos durante a contagem, j4 que eles ficam confinados entre os efeitos do polimento, (4). Cada fotomi-
crografia corresponde a uma drea de 250 pm x 190 pm e elas foram obtidas num microscépio Leitz (luz transmitida),

ocular 12,5x e objetiva 40x.
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6. CONCLUSOES

Quanto ao aspecto macroscépico, uma boa secéo
polida deve apresentar: superficies de um tamanho
adequado que permitam a obtencio de dados estatisti-
camente representativos, transparéncia para facilitar
o trabalho de microscopia, e superficies limpas, bri-
lIhantes e lisas de tal forma que se assemelhem bastante

a um vidro de boa qualidade. As caracterfsticas mi-
croscépicas de uma boa segéo polida sdo apresentadas
na Fig. 2. Na Fig. 2a, os tragos de fissdo podem ser
facilmente discriminados dos defeitos. Na Fig. 2b, po-
demos observar as caracteristicas de uma secéo polida
inadequadamente: os defeitos deixados pelo polimento
podem, as vezes, ser confundidos com tragos de fissdo,
e dificultam a observagéo ao microscépio.
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