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Eixo: GEOCRONOLOGIA E ESTUDOS PALEOAMBIENTAIS

Resumo

Apresenta-se uma sintese dos principios, métodos e aplica¢des da datagdo por luminescéncia a estudos
de Geomorfologia ou de Geologia do Quaternario, bem como alguns exemplos da datacdo de
depdsitos sedimentares portugueses.
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dose equivalente.

USE OF THE LUMINESCENCE AND ELECTRON SPIN RESONANCE
METHODS FOR THE DATING OF QUATERNARY SEDIMENTARY
UNITS AND LANDSCAPE EVOLUTION

Abstract

A synthesis of the principles, methods and applications of the luminescence dating for
Geomorphology and Quaternary Geology studies, but also some examples of dating Portuguese
sedimentary deposits are here presented.

Keywords: Geomorphology, stratigraphy, luminescence dating, dose-rate, equivalent dose.

1. Introducéo

A determinacdo de idades por luminescéncia e por ressonancia electronica de spin tem tido um
desenvolvimento exponencial na Gltima década, permitindo estabelecer a idade de sedimentos, materiais
arqueoldgicos liticos ou de ceramicas, bem como superficies de pedra, que se encontravam enterrados
apos uma eficaz exposi¢do a luz ou ao calor.

Uma das grandes vantagens da utilizagéo destes processos de datagdo absoluta é que podem ser utilizadas

para intervalos que abranjam poucas décadas até varias centenas de milhares de anos (luminescéncia), ou
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mesmo centenas de milhares de anos a alguns milhdes de anos), necessitando da medi¢do em quartzo ou
feldspato potéssico (principais minerais usados como dosimetros).

A necessidade de constringir no tempo registos sedimentares do Quaternario e os eventos geoldgicos que
eles representam tem levado os pesquisadores a incluir datagdes absolutas nos seus estudos.

Embora com as probleméticas associadas a corre¢do do efeito “reservatorio” para sedimentos de transigao,
da possibilidade de reciclagem de matéria organica antiga e do seu limite maximo de aplicabilidade a
depdsitos com idade até ca. 50 ka, a datacdo por C* tem sido extensivamente usada. Contudo, para
sedimentos mais antigos ou sem matéria organica, € necessario fazer a datacdo absoluta por outros
métodos.

O método por U-Th permite a datacdo de carbonatos, ossos e dentes fosseis, cuja idade esteja
compreendida entre 10 e 350 ka. No caso dos 0ssos e dentes fosseis, 0 uranio sé penetra neles depois da
morte e enterramento dos animais e pode acontecer de varias formas (precoce ou progressiva), 0 que
representa uma limitagdo na confiabilidade do método. O modelo de incorporagdo precoce d& uma idade

minima a amostra.

2. Principios da datacéo por luminescéncia e por ressonancia electrénica de spin

Os métodos de datacdo por luminescéncia e por ressonancia electronica de spin sdo usados para
determinar o tempo decorrido desde que:

- Um sedimento foi pela ultima vez exposto a luz;

- Ocorreu o ultimo aquecimento significativo de ceramicas ou clastos (ex. em fogueiras).

Quando grdos minerais estdo enterrados, recebem radiacdo ionizante proveniente de elementos
radioactivos (ex. Th, U e “°K) existentes nos sedimentos préximos, mas também da radiacdo cosmica, que
tem alguma penetracéo em profundidade.

A interacdo das radiagBes ionizantes naturais com a matéria cristalina gera carga eléctricas que ficam
retidas em armadilhas no edificio cristalino de minerais (ex. quartzo, feldspato) e constituem a Paleodose.
E crucial que antes do enterramento de um sedimento, ele seja convenientemente exposto & luz solar pois
esta descarrega a energia latente anterior, processo designado por branqueamento (bleaching). Permite que
o “relogio” da contagem do tempo seja colocado a zero; caso contrario, a idade da amostra ficara
sobrestimada. O incompleto branqueamento pode ser significativo em sedimentos do Holocénico, mas tem
pouca relevancia em sedimentos do Plistocénico, pois nestes a energia presente na altura do enterramento
é, geralmente, muito pequena relativamente & acumulada apds a uUltima exposicdo a luz. Sedimentos
coluvionares, glaciarios e aluviais apresentam muito maior tendéncia para incompleto branqueamento do
que os depositados em ambientes fluviais, litorais ou edlicos.
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Em laboratdrio, obtém-se a Dose equivalente (De), expressa em Gray (Gy), pretendendo esta representar a

Paleodose. Na sua estimacao os graos minerais habitualmente usados como dosimetros sdo o quartzo (Qz)
e o feldspato potéssico (Fk). A idade de uma amostra obtém-se dividindo a Dose equivalente pela Taxa de
radiacdo ambiental (dose-rate), expressa em Gy/ka (Fig. 1).

A taxa de radiacdo ambiental pode ser medida no campo, através de um espectémetro gama de baixa
resolucdo, mas é recomendavel que seja medida em laborat6rio por meio de um espectémetro gama de alta
resolucdo. Este quantifica os elementos radioactivos, permitindo saber se houve manutengdo da relacéo
entre isGtopos-pai e isdtopos-filhos durante o periodo de enterramento; caso contrério, a taxa de radiacéo
ambiental ndo esteve constante e o valor actual ndo representa o valor médio (e ndo se pode usar para
determinar a idade real da amostra). Quando a medicdo da taxa de radiacdo é feita em laboratério é
necessario que a subamostra medida seja representativa de um volume esférico com cerca de 0,5 m de
didmetro que no campo envolvia a amostra recolhida; caso contrario, a taxa de radiagdo medida no
laboratério ndo € igual a que afectou a amostra recolhida (e a idade fica subestimada ou sobreestimada).
Quando se pretende datar uma camada pouco espessa de sedimento com taxa de radiacéo diferente da dos
sedimentos enquadrantes (por exemplo uma camada de 10 cm de areia de tsunami intercalada em siltes

estuarinos) é necessério fazer a modelizacéo espacial da dose de radiacéo.
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Figura 1 - Esquema ilustrativo da determinacdo de idade por luminescéncia e por ressonancia electronica de spin.

Um outro parametro que influencia o célculo da taxa de radiagdo é o teor em &gua do sedimento e a
quantidade de cimento carbonatado, pois estes reduzem a penetracdo da radiacdo (e a resultante

ionizacdo). Assim, deve-se determinar o teor de 4gua no momento de colheita da amostra e o valor em
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saturacdo; com base nestes valores e tendo em conta a provavel posi¢cdo do nivel freatico durante o
periodo de enterramento, estima-se o valor adequado a inserir no célculo da taxa de radiagdo ambiental.
Desta forma, a dose de radiacdo (energia absorvida por ano) por um sedimento enterrado resulta de:

- Radionuclideos internos — fornecendo a dose de radiagéo interna beta (e alpha) (~30% do total para um
feldspato-K, negligivel em quartzo);

- Radionuclideos externos — fornecendo dose de radiagdo externa alpha, beta e gamma, a partir da matriz
envolvente. A concentracdo em carbonatos e o teor em &gua (teor de campo, teor de saturagdo, estimativa
para o tempo de enterramento, tendo em conta a provavel posicdo do nivel freatico) afectam o resultado da
idade até 10%;

- Radiagédo césmica, uma pequena % do total, e que se atenua rapidamente em profundidade.

3. Metodologias para datacdo por luminescéncia e por ressonancia electrénica de spin

Actualmente sdo vérias as metodologias usadas rotineiramente na datacdo por luminescéncia, e muitas
outras se encontram em desenvolvimento:

- Termoluminescéncia (TL; Thermo-Luminescence), havendo emissdo de luz induzida por aquecimento;

- Luminescéncia Opticamente Estimulada (LOE; OSL - Optically Stimulated Luminescence), havendo
emissdo de luz induzida por estimulacdo de fotbes; o método de rotina é por Qz-OSL;

- Infra Red Stimulated Luminescence (IRSL), aplicavel a feldspato-K mas acarretando uma correccao de
uma perda de energia com o tempo (anomalous fading);

- Sinal post-IR IR, metodologia nova aplicavel a feldspato-K e ndo tendo anomalous fading;

- TT-OSL, etc.

As datagBes por OSL estdo muito mais generalizadas que por TL. Isto deve-se ao facto do sinal
luminescente resultante da estimulag@o pela luz ser mais rapidamente e eficazmente limpo” (branqueado)
do que o sinal resultante da estimulacdo pela temperatura, sendo essa uma das principais vantagens da
OSL relativamente & TL. Além disso, as frac¢cbes medidas por TL séo feitas em grdos muito finos (10-4
um), pelo que a sua composicdo pluri-mineral também ndo permite as necessarias corre¢des as medicOes e
também, porque existem sedimentos desprovidos dessa fraccdo de silte fino (ex. areias de praia ou

edlicas).
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4. Amostragem para datacéo por luminescéncia ou para datacao por ressonancia
electronica de spin

A estratégia da amostragem deve ser previamente estabelecida em funcéo dos objectivos do estudo e do
financiamento disponivel para ser gasto em datagdes. Sedimentos ricos de quartzo (plutonico ou
metamorfico) ou de feldspato-K sdo possiveis de ser datados por luminescéncia, enquanto que a
ressonancia electronica de spin apena usa grdos de quartzo.

Sedimentos arenosos ou lutiticos, em funcdo da sua consolidagdo, podem ser amostrados com tubos
opacos de plastico (PVC) ou metélicos (em geral com 6-8 cm de didmetro e ~30 cm de comprimento).
Sedimentos mais grosseiros (cascalhentos) exigem uma adequada metodologia para a determinagdo da
dose de radiacdo e amostragem. A amostragem também pode ser feita durante a noite, para sacos de
plastico pretos espessos (opacos a luz), com o auxilio de lanternas de luz vermelha fraca. Sedimentos
consolidados por cimentacdo carbonatada exigem a destruicdo desse cimento sob condi¢fes laboratoriais
com iluminacdo adequada para ndo se afectar a paleodose dos grdos a medir. Também se podem datar
sedimentos de sondagens, com recolha em tubo opaco (ex. para datar sucessdes holocénicas estuarinas ou
dunares).

A amostragem para datagdo por luminescéncia ou ESR deve ser feita por investigador com experiéncia,
para se evitarem contextos impréprios de recolha. Nomeadamente, devem-se evitar: a) sedimentos que
mostrem perturbacBes posteriores a deposicdo e que promovam a entrada de luz (fendas de dissecagéo,
bioturbacdo e interferéncia de raizes, revolvimento agricola, movimentacdo de vertente, etc.); b)
modifica¢des diagenéticas (existéncia de solo, lavagem pela 4gua de infiltracdo, formacéo e transporte de
matriz argilosa, migracdo de isotopos radioactivos, etc.); c) heterogeneidades espaciais da radiacéo
ambiental. Colheitas impréprias acarretam que se megam no laboratério doses-equivalentes e doses de

radiacdo incorrectas, produzindo-se idades diferentes dos eventos reais a datar.

5. Preparacéo de fracgdes minerais em sala com luz “vermelha”

A preparagdo de frac¢es minerais para medicdo OSL ou ESR efectua-se em sala com iluminagé&o
especifica (“vermelha”) e compreende as seguintes fases:

- Abertura das amostras (geralmente tubos opacos);

- Crivagem por via himida, para se obterem varias frac¢des dimensionais;

- Geralmente é a fraccdo 250-180 um que é selecionada para depois ser sujeita a ataques por HCI (10%) e
H20, (10%); lavagens com H-0;

- Secagem em estufa a 40°C.

- Separacéo das fracgdes de quartzo e feldspato-K por liquido com densidade 2,56;
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- Ataque com HF, HCI e lavagens das frac¢des minerais;
- Secagem e acondicionamento das fraccGes minerais puras (ex. quartzo, feldspato-K);
- Em equipamento leitor de luminescéncia, medicdo de De em aliquotes com diferentes quantidades de

gréos de um mineral e realizagdo de varios testes.

6. Alcance temporal da datacdo por luminescéncia ou da datacdo por ressonancia
electronica de spin

A principal limitacdo do quartzo nas datagcdes por OSL é a saturagdo dos grdos, que ocorre a ~200 Gy.
Assim, na medicdo de gréos de quartzo usando o protocolo SAR (Murray & Wintle, 2000), a OSL permite
datar sedimentos até cerca de 140 ka caso a taxa de radiacdo ambiental seja inferior a ~2 Gy.

Areias e siltes do Holocénico podem ser datados com precisdo por OSL em Qz e, consequentemente,
servir para determinar a cronologia de eventos geol6gicos recentes e calcular taxas de sedimentacdo.
Também se podem usar sedimentos de idade ja conhecida - ex: depositos do tsunami de 1755 (Cunha et
al., 2010) ou da cheia de 1909 do rio Tejo - para aferir o processo de medicao laboratorial ou determinar a
importancia do incompleto branqueamento nos ambientes com transporte aquoso turbulento.

Idades da ordem da dezena de anos, por exemplo em areias e6licas, podem ser obtidas usando

procedimentos de medic&o apropriados (Huntley & Lian, 1999; Wallinga, 2002).

As datagdes OSL em Qz, apesar de precisas, sdo praticamente invidveis para, por exemplo, datar depésitos
sedimentares Plistocénicos que possuam altas doses de radiagdo ambiental, como os de terracos do Baixo
Tejo (geralmente 3 a 7 Gy/ka; Martins & Cunha, 2006).

Luminescéncia estimulada em infra-vermelho (IRSL; Infra Red Stimulated Luminescence), método que
usa o feldspato-K (Fk) como dosimetro. Quando a datagcdo por Qz-OSL s6 fornece idade minima (sinal
saturado) este método é uma alternativa viavel pois a saturacdo do sinal geralmente s6 ocorre aos ~1000
Gy. Contudo, as idades obtidas por IRSL precisam de ser corrigidas relativamente a perda de energia
(anomalous fading) que ocorre nos grdos de Fk ao longo do tempo (Wintle, 1973) e mudancas de
sensibilidade nos defeitos do cristal (Wallinga, 2002); estes dois fendmenos sdo ainda mal compreendidos
e as correcdes sdo problematicas. Infelizmente, na maior parte dos casos, 0s métodos de correcdo de
fading ndo sdo adequados e geram subestimac&o nas idades obtidas (Cunha, 2010).

Apesar destas dificuldades, foi possivel datar por IRSL em feldspato-K os trés niveis inferiores de terragos
do Tejo portugués, tendo-se obtido idades corrigidas até ~280 ka (Cunha et al., 2008; Martins et al., 2009,
2010a, 2010b).
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O recente protocolo pIRIR290 usa o Fk como dosimetro e uma alta temperatura na estimulacdo p6s-IRIR
(Thomsen et al., 2008; Buylaert et al., 2009). Este método constitui a melhor alternativa atual para a
datacdo de amostras que possuem o sinal Qz-OSL em saturacdo; tem fading irrelevante e pode fornecer

resultados precisos até ca. 600 ka (Buylaert et al., 2012).

Muito interessante é a recente possibilidade de se datarem superficies de rocha (ex. Sohbati et al., 2012).

7. Avaliacéo do sinal luminescente residual

No processo de averiguacdo do incompleto branqueamento, normalmente reduz-se o nimero de
gréos em cada aliquote (disco contendo gréos, usado para a medi¢cdo da Dose equivalente) para
detectar subpopulacbes com diferentes De, chegando-se a fazer medicdes grdo a grdo. Uma
distribuicdo muito heterogénea da De ou a existéncia de alguns aliquotes com valores muito
superiores aos valores mais frequentes da populacdo s@o indicadores de incompleto
branqueamento (Murray & Olley, 2002). A presenca de sinal latente anterior a deposicdo tem de

ser tomada em conta no célculo da idade de depdsitos modernos.

8. Exemplo de aplicacdo datacdo LOE e ESR a estudos de arquivos do Quaternario e na
interpretacdo da evolucéo das paisagens do Rio Tejo em Portugal

A caracterizacdo da escadaria de terracos do Baixo Tejo, na area da bacia sedimentar cenozdica, conheceu
um grande desenvolvimento nas duas Gltimas décadas. Durante este periodo realizou-se uma cartografia
geomorfoldgica detalhada e obteve-se 0 conhecimento da posicao rigorosa (acima do leito actual) de cada
nivel de terraco, em diferentes &reas cruzadas pelo rio Tejo (Fig. 2). Em paralelo prosseguiu a
caracterizacdo litostratigrafica e sedimentologica dos depdsitos de terrago, bem como a utilizagdo de
técnicas de datacdo absoluta, principalmente por U-Th (ex. Raposo, 1995), por LOE (Martins et al., 2009,
2010a, 2010b; Cunha et al., 2008, 2012, 2016, 2017), mas também por ESR (Rosina et al., 2014) (Fig. 3).
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Fig. 2 - Perfil longitudinal do rio Tejo, junto @ margem esquerda, abrangendo o troco Il e parte dos trogos
adjacentes. Representa-se o leito atual, bem como a superficie dos terracos (T1 a T6) e da unidade
sedimentar culminante. Observa-se que a unidade sedimentar culminante e os terragos estdo localmente

basculados e desnivelados por vérias falhas (adaptado de Martins et al. 2009b).
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Fig. 3 - Curva de variacdo eustatica do nivel médio do mar (is6topos da V19-30, segundo Cutler et al. 2003) e
projecdo das idades (ndo minimas) de LOE e ESR obtidas nos terracos T3 a T6 e Formagao de Carregueira (areias
edlicas) no sector inferior do Baixo Tejo (Cunha et al., 2016). As barras horizontais representam as litologias
dominantes em cada unidade sedimentar (preto — cascalheira; azul — areia; verde — argila siltosa) e o provavel
intervalo de idade da agradacdo de cada terraco. Para os trocos estudados, 0s provaveis periodos com espaco de
acomodacdo estdo representados pelos segmentos verdes e os periodos de incisdo e alargamento do vale estdo
representados por segmentos de cor vermelha. Os intervalos dos MIS estéo de acordo com Lisiecki & Raymo (2005).

Caracterizaram-se oito unidades geomorfoldgicas/litostratigraficas que resultaram da evolucédo do rio Tejo

em Portugal, desde a unidade culminante do enchimento sedimentar (SLD13) até ao leito actual. Sdo
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enumeradas, da mais antiga para a mais recente (Cunha et al., 2016): uma unidade culminante do
enchimento sedimentar (o ancestral Tejo, antes da etapa de incisdo fluvial) - SLD13 (+142 a 262 m acima
do leito actual; com provavel idade 3,7 a 1,8 Ma), sem inddstrias liticas identificadas; terraco T1 (+84 a
180 m; ca. 1 Ma? a 900 ka), sem industrias; terraco T2 (+57 a 150 m; idade do topo estimada em ca. 600
ka), sem industrias; terrago T3 (+43 a 113 m; ca. 460 a 360? ka), sem industrias; terrago T4 (+26 a 55 m;
ca. 335 a 155 ka), Paleolitico Inferior (Acheulense) em niveis da base e intermédios mas Paleolitico
Médio inicial em niveis do topo; terraco T5 (+5 a 34 m; 135 a 73 ka), Paleolitico Médio (com talhe
Mustierense, Levallois); terraco T6 (+3 a 14 m; 62 a 32 ka), Paleolitico Médio final (Mustierense final);
Areias da Carregueira (areias edlicas) e coluvides (+3 a ca. 100 m; 32 a 12 ka), Paleolitico Superior a
Epipaleolitico; enchimento da planicie aluvial (+0 a 8 m; ca. 12 ka a actual), Mesolitico e industrias mais
recentes. As diferencas na elevacdo (a.r.b.) das escadarias de terracos resultam de soerguimento
diferencial, devido a falhas ativas.

As idades dos terragos inferiores, atrds descritas, obtiveram-se através de diversos métodos de datacéo
absoluta, que também possibilitaram estimar a idade do topo do terrago T2 (ca. 600 ka) e a provavel idade
do inicio da etapa de incisdo (ca. 1,8 Ma). As idades permitiram constringir a fase de agradacdo dos
terracos baixos e médios: T6 — 30 ka; T5 — 62 ka; T4 — ca. 180 ka; T3 — ca. 100? ka. Concluiu-se que
durante o Plistocénico Médio e Final, no sector inferior do Baixo Tejo, a fase de incisdo e alargamento do
vale foram curtas (ca. 11-25 ka) e ocorreram durante periodos de nivel do mar muito baixo, alternando
com mais longas fases de inundagdo e de agradacdo do vale durante niveis do mar mais altos. Estas
oscilagOes eustaticas de causa climética estdo sobrepostas a um contexto de soerguimento de longo termo,
controlando o desenvolvimento das escadarias.

Cunha et al. (2016) calculou que para os ultimos ca. 155 ka as taxas de incisdo de curto-termo apresentam
valores (0,09 a 0,41 m/ka), aproximadamente, duplos dos calculados para o intervalo ca. 155 a 900 ka
(0,04 a 0,28 m/ka); este aumento na taxa de incisdo deve estar relacionado com um aumento na taxa de
soerguimento por intensificacdo da compressdao devido a progressiva convergéncia entre as placas

Africana e Eurasiatica.

9. Conclusoes

Os modernos estudos de Geomorfologia e de Geologia do Quaternario exigem a incorporacdo de idades
absolutas para posicionar com precisdo 0s eventos e quantificar processos. A data¢do por luminescéncia
ou a por ESR determinam o tempo decorrido desde o Gltimo aquecimento ou exposic¢éo a luz do material;
incertezas tipicas: 5-10% da idade. Tém uma grande aplicabilidade, dado necessitar de minerais
geralmente omnipresentes e permitir datacGes desde poucas dezenas de anos a varias centenas de milhares
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de anos (LOE) e desde algumas centenas de milhares de anos a alguns milhdes de anos (ESR); facilmente
aplicados na datacdo de ceramicas, areias eolicas ou de praia, bem como a depdsitos fluviais.

A amostragem deve ser convenientemente planeada e realizada com a colaboracdo de pesquisador com
experiéncia na datacdo por LOE/ESR de sucessbes sedimentares, e que também depois ajude na
interpretacdo das idades obtidas e informe sobre os condicionalismos que as podem afectar. Uma
adequada amostragem no campo é essencial para a obtencdo de resultados concordantes com a
estratigrafia e geomorfologia. E necessario conhecer o contexto de enterramento e a histdria geoldgica ou
as incertezas serdo maiores.

Grdos incompletamente expostos a luz solar (ex. depésitos torrenciais, horizontes de solo, megalitos)
podem ser datados, mas exigem medicGes em pequenos aliquotes e as incertezas serdo maiores.

A datacdo em Qz pode permitir obter idades (ndo minimas) até ~140 ka em sedimentos com baixa taxa de
radiacdo mas em sedimentos fluviais torna-se geralmente necessario usar o feldspato-K como dosimetro,
tendo j& sido possivel datar os trés mais recentes terracos do Tejo portugués, tendo-se alcancando idades
até 300 ka.
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