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RESUMO

Este trabalho de conclusdo de curso foi desenvolvido com vistas a implantacdo e descricéo
detalhada do protocolo experimental da metodologia U-Pb em zircao por espectrometria de massa
em equipamento com fonte plasma indutivamente acoplada, modelo iCAP-Q da marca Thermo
Fisher, com sonda a laser Nd: YAG LSX-213 G2 CETAC e analisador de massa do tipo Quadrupolo
(LA-Q-ICP-MS), pertencentes ao Laboratorio de Geologia Isotopica da Universidade Federal do
Paréa (Para-Iso). O sistema geocronoldgico U-Pb € utilizado pela comunidade geocientifica ha mais
de 30 anos, sendo na atualidade uma ferramenta com alta performance em analises pontuais em
diferentes minerais. Ao longo dos anos, diversos estudos foram realizados visando aprimorar 0s
resultados obtidos pelo método urénio — chumbo, contudo, os protocolos analiticos da técnica LA-
Q-ICP-MS ainda sdo pouco difundidos na literatura. O procedimento experimental utilizado neste
estudo foi adaptado a partir daquele ja em rotina no Para-Iso para as analises em zircdo por LA-
ICP-MS multicoletor. Os materiais de referéncia (MRs) adotados para a validacdo da metodologia
constituem-se de zircdes j& instituidos como MRs internacional (BB, 91500 e Mud Tank), e foram
analisados repetidas vezes em diferentes sessdes analiticas para testar a confiabilidade, preciséo e
reprodutibilidade do método e dos dados analiticos. A verificacdo de exemplos de aplicacdo
geoldgica se deu a partir das diversas analises realizadas por diferentes pesquisadores em niveis
de Graduacédo, Mestrado e Doutorado, no &mbito do Para-Iso, em diferentes tipos de rocha e varios
ambientes geoldgicos (Craton Amazonico, Provincia Borborema, Faixa Paraguai, Zona Iberiana
Central-Portugal e Craton S8o Luis), destacando-se a Provincia Carajas (Sudeste do Craton
Amazbdnico) como o terreno mais estudado (n=2107). As analises por LA-Q-ICP-MS realizadas
durante os anos de 2021 e 2022 no zircdo BB forneceu uma idade média 2°°Pb/?8U de 560 + 1 Ma
(MSWD-=1,12; n=373); para o zircdo 91500 a idade calculada foi de 1069 + 4 Ma (MSWD=1,5;
n= 43) e de 730 £ 17 Ma (MSWD=1,3; n= 30) para o zircdo Mud Tank. Estes resultados
corroboram com os dados publicados por outros autores e laboratorios, mostrando excelente
acuracia, reprodutibilidade e precisdo de 0,09% a 0,18% da metodologia U-Pb em zirc&o por LA-

Q-ICP-MS no Laboratorio Para-1so, ja em rotina e a disposicdo da comunidade geocientifica.

Palavras-chave: geocronologia; U-Pb em zircdo; LA-Q-ICP-MS; Craton Amazonico.



ABSTRACT

This work was developed in order to the implementation and detailed description of the
experimental protocol of the U-Pb methodology in zircon by mass spectrometry in equipment
with inductively coupled plasma source, model iCAP-Q from Thermo Fisher brand, with laser
probe Nd: YAG LSX-213 G2 CETAC and Quadrupole type mass analyzer (LA-Q-ICP-MS),
belonging to the Isotopic Geology Laboratory of the Federal University of Para (Para-Iso). The
U-Pb geochronological system has been used by the geoscientific community for over 30 years
and is currently a tool with high performance in specific analyzes of different minerals. Over
the years, several studies have been carried out to improve the results obtained by the uranium-
lead method, however, the analytical protocols of the LA-Q-ICP-MS technique are still little
known in the literature. The experimental procedure used in this study was adapted from that
already routinely used in Para-1so for zircon analysis by multi-collector LA-ICP-MS. The
reference materials (RMs) adopted for the validation of the methodology consist of zircons
already established as international RMs (BB, 91500 and Mud Tank), and were analyzed
repeatedly in different analytical sessions to test the reliability, precision and reproducibility
of the method and analytical data. The verification of examples of geological application was
based on the various analyzes carried out by different researchers at Graduation, master’s and
Doctorate levels, within the scope of Paré-Iso, in different types of rock and various geological
environments (Amazonian Craton, Borborema Province, Paraguay Belt, Central Iberian Zone-
Portugal and S&o Luis Craton), highlighting the Carajas Province (Southeast of the Amazonian
Craton) as the most studied terrain (n=2107). LA-Q-ICP-MS analyzes performed during the
years 2021 and 2022 on zircon BB provided a mean 2°Pb/?*®U age of 560 + 1 Ma (MSWD=
1.12; n=373); for zircon 91500 the calculated age was 1069 + 4 Ma (MSWD=1.5; n=43) and
730 + 17 Ma (MSWD=1.3; n= 30) for zircon Mud Tank. These results corroborate data
published by other authors and laboratories, showing excellent accuracy, reproducibility, and
average precision from 0,09% to 0.18% of the U-Pb methodology in zircon by LA-Q-ICP-MS
at the Para-1so Laboratory, already in routine and available to the geoscientific community.

Keywords: geochronology; zircon U-Pb; LA-Q-1CP-MS; Amazonian Craton.
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1 INTRODUCAO

Os primeiros estudos geocronoldgicos utilizando o sistema isotépico uranio—chumbo
(U—Pb) foram publicados por Holmes (1911) e posteriormente por Holmes e Lawson (1927).
Estes trabalhos consolidaram-se como a base e o inicio dos estudos geocronoldgicos (Santos
2015). A partir disso, o sistema baseado no decaimento U-Pb tem sido utilizado amplamente
na obtencdo de idades com aplicacdo em cristais de zircdo desde a primeira metade do século
passado, sendo largamente aplicado nos diversos modelos atuais de espectrOmetro de massa e
que se diferem basicamente quanto a técnica de ionizacdo aplicada em cada um deles.

Os primeiros testes desenvolvidos utilizando a separacdo quimica de elementos por
cromatografia iénica e posterior andlise por TIMS (Thermal lonization Mass Spectrometry),
foram realizados por Tilton et al. (1955), e posteriormente Cameron et al. (1969) implementou
o0 ativador de ionizacdo com silica gel, com o objetivo de aplicar a metodologia U-Pb, cujo
protocolo analitico estabelecido para o desenvolvimento das analises neste equipamento é
bastante exigente quanto aos fatores que envolvem qualificacdo técnica para aplicacdo das
metodologias e procedimentos que antecedem as andlises isotopicas, além de tempo para a
realizacdo de todos os procedimentos analiticos que envolvem esta técnica. Alternativamente,
Compston et al. (1986) desenvolveu o instrumento analitico SHRIMP (Sensitive High
Resolution lon MicroProbre), um tipo de microssonda idnica (SIMS), baseado no impacto de
ions direto em superficies sélidas (minerais) desenvolvido para aplicacdo do método U-Pb. Os
resultados obtidos a partir do sistema U-Pb sdo relevantes para interpretar os diferentes tipos
de estudos geoldgicos realizados, tais como: definicdo de eventos magmaticos e metamorficos
(determinacdo de idades de cristalizagédo/recristalizacdo mineral), registro de evento termo-
tectdnico (abertura parcial do sistema isotopico U-Pb), estudos de proveniéncia sedimentar,

dentre outros.

Apols anos de desenvolvimento e evolucdo das tecnicas analiticas em Geologia
Isotdpica, a metodologia de espectrometria de massa com plasma indutivamente acoplado e
ablacdo a laser (LA-ICP-MS), é testada inicialmente por Feng et al. (1993) e Fryer et al. (1993),
que a epoca possibilitou um grande avango analitico para o método U-Pb, além de muitos
desafios para as técnicas de analises isotdpicas existentes. O método U-Pb em zircdo por LA-
ICP-MS desde entdo tem sido amplamente utilizado para a datagdo radiométrica, e tem
apresentado bons resultados em analises de zircbes como nos trabalhos pioneiros de ICP-MS
de Hirata & Nesbitt (1995) e Jackson et al. (1996), além de demais pesquisas realizadas nos

ultimos anos. A maior parte dos testes pioneiros na datacdo de zircdo e outros minerais



acessorios foram realizados com ICP-MS monocoletor com analisador de massa Quadrupolo-
Q (Russo et al. 2002). Com a evolucgéo tecnoldgica, se passou a utilizar nas pesquisas realizadas
mais recentemente o ICP-MS multicoletor-MC com analisador magnético, como nos trabalhos
desenvolvidos nos grandes laboratorios de Geologia Isotépica do Brasil (Buhn et al. 2009,
Chemale et al. 2012, Milhomem Neto & Lafon 2019). A diferenca instrumental entre os
sistemas LA-Q-ICP-MS e LA-MC-ICP-MS implica, dentre outros fatores, em uma diferenca
substancial nos precos de aquisicdo, instalacdo, manutencdo e uma melhor resolucdo em seu
sistema de deteccéo.

A aplicagdo do método U-Pb em zircdo por LA-Q-ICP-MS além de ter sido pioneira
nas andlises isotdpicas, utiliza um modelo especifico de espectrdmetro de massa com analisador
Quadrupolo para analise in situ em zircdo. Esta técnica tem sido largamente utilizada e tem
apresentado bons resultados em andlises de zircdo como sintetizado em Lana et al. (2013),
Santos (2015), e Takenaka et al. (2015). Este ultimo trabalho descreve detalhadamente a
metodologia empregada em analises de materiais de referéncia internacional de zircdo e de
amostras geologicas, além de ter sido um referencial para o desenvolvimento do presente
estudo. Esses autores destacam a escassez de informacgdes sobre os protocolos de ajustes e
otimizacdo em analises geocronoldgicas por LA-Q-ICP-MS, sendo essa também uma das
motivagdes inerentes ao presente trabalho.

Para 0 andamento desta pesquisa foram utilizados equipamentos disponiveis (sonda a
laser e ICP-MS Quadrupolo) e a infraestrutura instalada do Laboratdrio de Geologia Isotopica
do Instituto de Geociéncias da Universidade Federal do Pard (Para-1so/lUFPA). Buscou-se
descrever o protocolo analitico do método supramencionado, testado, implantado e colocado
em rotina no segundo semestre de 2021. A instrumentacdo e equipamentos, bem como a
manutencdo para a aplicacdo da técnica LA-Q-ICP-MS sdo de custo relativamente mais baixos
guando comparado com outras metodologias de analises pontuais (SIMS, LA-MC-ICP-MS,
LA-SF-ICP-MS, etc).

O presente estudo utilizou o ICP-MS modelo Icap-Q, que apesar da menor sensibilidade
guando comparado ao MC-ICP-MS, possui uma ampla faixa dindmica analitica, o que permite
a anélise simultanéa de U-Pb de minerais como zircdo, monazita e titanita. Diversos estudos
realizados demonstram a precisao dos resultados analiticos obtidos com esta metodologia para
a geocronologia U-Pb (Takenaka 2014). No Para-Iso/UFPA ela foi desenvolvida considerando
a necessidade de suprir um problema técnico temporario apresentado no Neptune LA-MC-ICP-
MS, visando também contribuir para o conhecimento da comunidade geocientifica,

especialmente da Amazonia, acerca da metodologia U-Pb por LA-Q-ICP-MS com mais um



equipamento disponivel para este tipo de analise. Além disso, buscou-se descrever todo o
procedimento analitico da metodologia implementada no Paré-l1so da UFPA, a partir do
desenvolvimento de um protocolo experimental, em que os resultados obtidos foram
correlacionados com os dados disponiveis na literatura utilizando-se os materiais de referéncia
internacional, zircdes BB (Santos et al. 2017), 91500 (Widenbeck et al. 1995), MudTank (Black
& Gulson 1978), além das diversas aplicacdes geoldgicas em zircGes de amostras de varios

usuarios e pesquisadores do laboratorio nos anos de 2021 e 2022.



2 OBJETIVOS

O presente trabalho possui como objetivo geral a descri¢do e detalhamento sob o ponto
de vista de desenvolvimento técnico-metodologico, visando a implantacdo de um protocolo
experimental de analise U-Pb em zircdo por LA-Q-ICP-MS, utilizando-se a infraestrutura e
equipamentos do Laboratdrio Para-Iso/UFPA. Tendo como objetivos especificos a descricdo
do procedimento metodoldgico e a verificagcdo da reprodutibilidade, a partir da aplicacdo do
método U-Pb em materiais de referéncia internacionais (MRs) para efeitos de comparacgéo e
correlacdo dos dados obtidos com aqueles disponiveis na literatura, além de demonstrar a
aplicabilidade do metodo em zircGes analisados em diversos trabalhos académicos de
graduacdo, mestrado e doutorado desenvolvidos em parte ou integralmente no &mbito do Para-
Iso/UFPA



3 MATERIAIS E METODOS
3.1 LEVANTAMENTO BIBLIOGRAFICO

As pesquisas bibliograficas consistiram no estudo de artigos, dissertacdes e teses que
versam sobre 0s conceitos gerais de geocronologia, a evolucdo dos conceitos sobre o sistema
geocronolégico U-Pb, os equipamentos utilizados e procedimentos experimentais para a técnica
LA-Q-ICP-MS; além de estudos baseados na datacdo radiométrica em zirc&o.

3.2 SELECAO DOS MATERIAIS DE REFERENCIA DE ZIRCAO

A utilizacdo de MRs em técnicas de datacdo é ponto fundamental nas analises in situ de
materias solidos em laboratorio. As analises U-Pb em zircdo requerem a utilizacdo de zircdes
de referéncia internacional, isotopicamente homogéneos, devidamente certificados com
diferentes técnicas empregadas e com idades bem definidas, utilizados em diversos laboratorios
mundo afora e difundidos na literatura. Com este objetivo, foram analisados neste trabalho, a
partir da aplicagdo do protocolo experimental U-Pb em zircdo por LA-Q-ICP-MS, os seguintes
zircoes de referéncia: BB (Santos et al. 2017), 91500 (Wiedenbeck et al. 1995) e Mud Tank

(Black & Gulson 1978). Estes MRs sdo apresentados resumidamente a seguir.

3.2.1 Zircdo BB

O BB (Figura 1) é proveniente de um deposito de cristais e rochas preciosas, localizado
no Sri Lanka, inserido no contexto do Complexo Highland (Kroner et al. 1994, Santos et al.
2017, Dissanayake & Rupasinghe 1993). Santos et al. (2017) realizaram estudos utilizando 20
cristais do zircdo BB com aproximadamente 1109 cada, e que possuem coloragé@o roxa escura,
séo translucidos e maiores que 10mm. Diferentes técnicas analiticas foram utilizadas para
obtencdo das raz@es isotopicas nas vinte amostras selecionadas do BB no referido trabalho,
dentre elas: ID-TIMS, LA-Q-ICP-MS, LA-SF-ICP-MS, LA-MC-ICP-MS e SIMS. As amostras
foram distribuidas em diversos laboratorios de acordo com as técnicas utilizadas de acordo com
as técnicas empregadas. Os resultados obtidos por LA-Q-ICP-MS nas anélises desenvolvidas
mostraram que o zircdo BB apresenta idades 2°Pb/?®U de 562 + 9 Ma (n=635), obtida em
quatro laboratérios distintos; (J.W. Goethe University of Frankfurt (JWG; Alemanha),
Universidade Federal de Ouro Preto (UFOP), University of Portsmouth (Inglaterra),

Universidade de S&o Paulo — USP), que correspondem as idades estudadas em outros MRs de



qualidade pertencentes ao intervalo Paleozoico — Pré-cambriano.

Figura 1 — Um dos cristais de zircdo BB utilizado no Laboratorio Para-1so/UFPA, cedidos por Maristela
Santos da UFOP. a) fragmento de cristal in natura; b) cristal preparado no mount.

3.2.2 Zircéo 91500

0 91500 (Figura 2) é um zircdo que consiste em um cristal com uma massa aproximada
de 2389, que se encontra no Museu Mineraldgico de Harvard (Cambridge, EUA). Possui cor
vermelha escura, transparente e sem inclusfes aparentes, além de apresentar habito prismatico
bem desenvolvido, onde apenas duas faces desse cristal sdo visiveis Widenbeck et al. (1995).
Este zircdo é um dos MRs mais utilizados em trabalhos realizados que aplicam o método U-Pb
para estudos isotopicos.

Widenbeck et al. (1995) foram os pesquisadores pioneiros nos estudos realizados para
0 zircdo 91500. Estes empreenderam analises U-Pb por ID-TIMS, em trés laboratérios
diferentes, localizados em Ottawa (Canadd), Toronto (Canada) e Zurich (Sui¢a). Os resultados
encontrados nestas analises apontaram para idades médias 2°’Pb/?°Pb de 1065,4 + 0,3 Ma e
206pp/238Y de 1062,04 + 0,4 Ma, identificadas em 11 amostras analisadas nos referidos

laboratérios.



Figura 2 — Fragmentos do zircdo 91500 utilizados no Laboratério Para-Iso/UFPA. a) aspecto in
natura; b) inseridos no mount de resina epoxi.

3.2.3 Zircao Mud Tank

Sua origem esta associada ao carbonatito Mud Tank, situado em Strangways Range
Nothern Territory, na Austréalia Black & Gulson (1978). Sdo pequenas fracGes de um cristal
maior previamente fragmentado (Figura 3). A idade U-Pb registrada inicialmente foi de 732 =
5 Ma, identificada por Black & Gulson (1978), a partir de analises TIMS, tendo realizado cinco
analises do zircdo, das quais quatro apresentaram concordancia nos resultados obtidos. A
concentracédo de U varia de 6 a 36 ppm, todavia, valores entre 11 e 131 ppm foram encontrados
por Jackson et al. (2004) associados a idades 2°°Pb/?%8U de 732 + 1,4 Ma, contida no erro
analitico da idade obtida por Black & Gulson (1978).

Figura 3 — Fragmento do zircdo Mud Tank utilizado no Laboratério Para-1so/UFPA, cedido pelo Prof.
Mauro Geraldes da UERJ. a) aspecto in natura; b) preparado no mount de resina epoxi ap6s
tratamento térmico (thermal annealing).



A Tabela 1 sintetiza os dados U-Pb dos MRs de zircdo apresentados acima. Os zircoes
utilizados neste trabalho sdo empregados rotineiramente no Para-Iso/UFPA como MRs
secundarios, cujas analises sdo realizadas de maneira intercalada com zircdes de amostas e

servem para garantir a qualidade analitica (reprodutibilidade e precisao) dos dados obtidos.

Tabela 1 - Sintese das idades e concentracdes de U e Pb dos zirces usados como materiais de referéncia
para analises isotopicas por LA-Q-ICP-MS no Paréa-1so/UFPA

hg:fteerréilc?; Idade (Ma) U (ppm) Pb (ppm)
Zircdo BB 562 £9 (1) 263 (1) 2,1(1)
Zircdo 91500 1065,4 0,6 (2) 71 (2) 13(2)
Zircdo Mud Tank 732+£5(3) 6,1 (3) 4,39 (3)

(1) Santos et al. (2017) obtida por LA-ICP-MS; (2) Widenbeck et al. (1995), idade obtida por ID/TIMS;
(3) Black & Gulson (1978), idade obtida por SIMS.

3.3 METODOLOGIA U-Pb EM ZIRCAO POR LA-Q-ICP-MS

Para a otimizacdo e implantacdo do protocolo experimental da metodologia U-Pb in situ
em zircéo por LA-Q-ICP-MS no Para-1so/UFPA, foram realizados diversos testes seguindo 0s
protocolos implementados no laboratério para o LA-MC-ICP-MS (Milhomem Neto & Lafon
2019), além de procedimentos executados no Laboratério de Geologia Isotopica da
Universidade Federal de Ouro Preto e apresentados por Lana et al. (2013); Takenaka et al.
(2015); Santos et al. (2017), que utilizaram a técnica LA-Q-ICP-MS. Para as analises U-Pb no
Para-1so/UFPA utilizou-se um espectrdmetro de massa monocoletor com fonte ICP modelo
ICAP-Q da marca Thermo Fisher, equipado com um analisador de massa Quadrupolo e uma
microssonda de ablacdo a laser Nd:YAG LSX-213 G2 CETAC. O protoloco analitico de
otimizacdo e preparo do equipamento é descrito a seguir, bem como o fluxo de trabalho adotado
para garantia do bom funcionamento do sistema.

As andlises in situ em zircdo sdo precedidas por uma calibracdo automatica e de rotina
do ICP-MS em modo solugdo, que é realizada com uma periodicidade de pelo menos 1 més ou
até menos a depender das condigdes de uso do sistema. Este ajuste é feito em modo CCT
(Collision Cell Technology; para analises com o laser) checando-se inicialmente os valores de
background analitico com leitura de agua ultrapura (milli-Q) e posteriormente por meio da
anélise de uma solugdo multielementar G1234V (Tune), que é uma solucdo padrdo que
possibilita que o programa ajuste os parametros instrumentais a fim de aumentar a sensibilidade
em um intervalo grande de massas desde mais leves as mais pesadas, além de manter a formacéo
de CeO + baixa para garantir a robustez do plasma, a 1ug/L (1 ppb) de concentracao, contendo

0s seguintes elementos quimicos: Ba, Bi, Ce, Co, In e U. Este procedimento visa otimizar o



equipamento e os parametros dos is6topos que serdo analisados, realizando uma verificacdo
geral dos componentes que integram o sistema aplicando-se no software Instrument Control os
procedimentos designados de Performance e Autotune. Este Ultimo, aplicado apenas quando é
verificado alguma inconsisténcia no teste de Performance, realizado em modo solucdo nas
condigdes de 1 ppb Tune a 2% HNOz e 0,5% HCI.

Estes procedimentos tém como objetivo analisar as condigOes gerais do sistema com a
realizacdo de testes de sensibilidade e estabilidade, além de verificar o funcionamento e
condicdes particulares das partes que integram o sistema, apresentados em relatorio gerado
automaticamente apos o teste da Performance (Figura 4), mostrando as condic¢Bes do sistema
onde é possivel verificar se estdo de acordo com os padrfes de funcionamento estabelecidos
pelo fabricante (Thermo Fisher). Caso esse relatorio apresente algum componente do sistema
gue esteja em desacordo com os padrles, é entdo realizado o procedimento denominado
Autotune, que visa fazer a otimizacdo automatica do sistema com as devidas correcBes

necessarias que a Performance apresentou como insatisfatoria para o seu funcionamento.

Performance Report . Tune Settings
] ]
(1]}

'QTEG RA Additional Gas Flow 1 0.00
Additional Gas Flow 2 0.00
System Additional Gas Flow 3 0.00
Time 11/11/2022 10:55:48 AM Anguler Dullaclion 1183
| ) Auxilliary Flow 080
nstrumentid iCAP Q TE 538

Operator Thermo-PC\Thermo ggT Enas 3 1
Template ccT Sy, Foy ~110.00
Serial number 02146R CCT Exit Lens -70.00
Last Autotune  Autotune-ICaliTune CCTS Line1-20221111-105357613 imatdat Ccl’ Fg"“‘ Lens 516
Solution 1 ppb Tune B in 2% HNO3 and 0.5% HCI. CCT1 Flow 4.94
CCT1 Shut-Off Valve 1.00
Sensitivity CCT2 Flow 0.00
" - CCT2 Shut-Off Valve 0.00
Analyte Result Value Condition Limit |- 14.00
Bkg220.7 Failed 9.34 CPS Less than 5.0 CPS g; 'L-’“s ‘?Z;—;g

ens - 1
59Co Passed 218,752.0 CPS Greater than 80,000.0 CPS ' pefiection Entry Lens 3500
238U Passed 593,978.0 CPS Greaterthan 400,000.0 CPS  Exiracton Lens 1 Negative 0.00
) Extraction Lens 1 Polarity 0.00
140Ce.160/140Ce Failed 2.0901 Less than 0.06 ' Exraction Lens 1 Positive 0.00
137Ba++/137Ba Passed 0.0139 Less than 0.03 E""“'f‘“ Lens 2 - ‘:'gg
OoCus Lens

115In Passed 659,578.0 CPS Greaterthan 200,000.0 CPS  nebulizer Flow 112
2 Peristaltic Pump Speed 40.00
BU Plasma Power 1550.00
Pole Bias -12.00
Quad Entry Lens -40.00
Sampling Depth 500
g Spray Chamber Temperature 270
; . Torch Horizontal Position -0.03
g ) Torch Vertical Position 125
h Virtual CCT Mass Maximum Dac Limit Set = 4095.00
Virtual CCT Mass parameter b 085
Virtual CCT Mass to Dac Factor 200.00
. ' . Virtual CCT Mass to Dac Offset -680.00

Figura 4 - Relatério editado de Performance realizada no iCAP-Q do Laboratério Pard-Iso em
11/11/2022. Séo ilustradas, em tabelas e gréficos, as condi¢Bes gerais de configuracdo e sensibilidade
do equipamento, bem como os valores limites estabelecidos pelo fabricante e os obtidos durante o teste
para alguns dos principais analitos.
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A configuracdo utilizada neste trabalho para o LA-Q-ICP-MS analisa e agrupa
simultaneamente os seguintes isotopos: 2°°Ph, 2%8pp, 232Th, 238y, 202Hg, 204(Ph+Hg) e 2°7Pb.
Estes nuclideos focais para a analise U-Pb sdo medidos em contagens por segundos (cps) pelo
analisador quadrupolo por peak jump, correspondendo a interpretacéo ciclica e alternada da
massa de cada is6topo analisado, por vez, através de “saltos” seletivos. Os is6topos analisados
possuem um Dwell Time representado em “ms” para cada um; 0,04 ms para o isétopo 2°7Pb e
0,03 ms para os isdtopos 2°2Hg, 2% (Pb+Hg), 2%Pb, 2%®Pb, 232Th e 238U. Os is6topos de Hg (**Hg
e 2%Hg) encontram-se presentes nos gases argonio (Ar) e hélio (He), necessarios para o
funcionamento do sistema LA-Q-ICP-MS, e por isso sdo também monitorados para posteriores
correcdes de interferéncia de massa sobre o 24Pb.

O ICAP-Q dispde de uma célula de colisdo (Qcell) que recebe os ions apds a deflexao
destes nas lentes presentes no sistema (Figura 5). Ao utilizar a Qcell, 0 modo de andlise é o
CCT, coordenado pelo software Instrument Control a partir do computador do iCAP-Q. Neste
modo, o funcionamento atua com pressdes aproximadas de 102 mbar com gas Hélio (He), e
deve apresentar no regulador de pressao valores aproximados de 20 Mpa (200 bar) de pressédo
priméaria e 0,3 Mpa (3 bar) de pressdo de saida. O laser é conectado ao ICP-MS por um cabo
remoto (trigger) e dois tubos de Teflon que fazem a conexdo entre os dois equipamentos (Laser
LSX-213 e iCAP-Q). O software utilizado no manuseio do laser é o DigiLaz G2, instalado no
computador de apoio do Laser LSX-213. O protocolo de utilizagdo do laser consiste
inicialmente na preparacao de mapas das pastilhas inseridas na cAmara de amostras para nortear
e agilizar a movimentacdo entre 0s mounts e o0 posicionamento das analises pontuais.
Posteriormente é feita a configuragdo do modo automético de analises inserindo-se 0s
parametros analiticos do laser (Energia, diametro dos furos, frequéncia, burst count, tempo de
ablacéo, etc). Este componente funciona utilizando um fluxo aproximado de 450-500 ml de gas
hélio (He) por minuto. Todos esses parametros utilizados no laser e no iICAP-Q estdo

sintetizados na Tabela 2.
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\a

Figura 5 - Célula de colisdo Qcell que compde o0 iCAP-Q (Thermo Fisher 2012).

Tabela 2 - Pardmetros instrumentais para o sistema LA-Q-ICP-MS.

ICP-MS IE7{EHQ) VIS LASER LSX-213 G2 CETAC
Fisher
Analisador de Massa Quadrupolo Compg::jznto de 213 nm
Poténcia RF 1550 W Fluxo de Gés He 480 mL min!
Gés de Resfriamento (Ar) 16,0 L min? Frequéncia 10 Hz
Fluéncia 4-5 J/lcm?
Gas Aucxiliar (Ar) 1,0 L min?
Energia 55%
ZOZHQ, 204(Pb+Hg), .
Is6topos analisados 206ppy, 207pp, 208pp, Diametro dos furos 25-50 pm
232TH 238 (Spot size)
Th, U
0.04 (*Pb) e 0.03 Tempo Background ~20s
Dwell Time (ms) [22Hg, 2% (Pb+Hg), Tem P
206pp 208pp 232Th 238 po de Ablacéo -
Pb, 208Pb, 232Th, 238U] (Burst count) 40s (420)

A aquisicdo dos dados obtidos nas analises é feita a partir da leitura e acompanhamento
dos is6topos e parametros analiticos no software Qtegra versao 2.7, instalado no computador
do iCAP-Q, onde sdo apresentados os resultados de cada isétopo analisado. O sistema foi
configurado com um tempo padrao de background (~20s) para cada andlise, que é o tempo entre
o0 inicio da analise (laser desativado) e as primeiras emissdes de sinal pelos isétopos apds
ativacdo do laser, durando até ~40s de ablacdo (420 burst counts) e totalizando um tempo de
~60s para cada analise pontual. Esta medi¢do em tempo, cps e também o comportamento dos
is6topos sdo ilustrados graficamente no momento das analises e sdo acompanhadas durante sua

execucéo (Figura 6).
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Figura 6 — Gréfico gerado no Software Qtegra durante uma analise U-Pb no zircdo BB por LA-Q-ICP-MS, mostrando o tempo em segundos e a intensidade do
sinal em “cps” para as principais massas analisadas. Pode-se observar um sinal entre 30 e 40 mil cps do isétopo 2°’Pb.
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O fluxo de analises padrdo adotado no laboratorio para a sistematica U-Pb em zircdo
por LA-Q-ICP-MS é ilustrado na figura 7. A sequéncia analitica inicia e finaliza com a anélise
de um MR primério, sendo o0 GJ-1 (608,5 + 1,5 Ma; Jackson et al. 2004) adotado para todas as
analises realizadas. Apos a andlise do GJ-1 é realizada a analise de um MR secundario (BB,
91500, Mud Tank, etc), que se repete antes do ultimo GJ-1 do ciclo de 14 analises. Esta ordem
analitica é seguida para cristais de zircdo de rochas igneas e metamorficas em que o nimero de
analises pontuais necessarios para atingir os objetivos é geralmente de 30 a 40. Para rochas
sedimentares e metassedimentares, onde séo realizadas entre 100 e 120 analises pontuais em
zircOes detriticos, a frequéncia de analise de um MR secundario € menor. Podendo ser feita uma

analise a cada ciclo.

Figura 7 — Fluxo analitico adotado no Para-Iso para as analises pontuais U-Pb em zircdo por LA-Q-ICP-
MS.

O processamento e tratamento dos dados analiticos brutos obtidos nas analises sdo
exportados no formato Laser Data Reduction, em que séo gerados arquivos individuais para
cada analise conforme a nomeclatura adotada para cada material analisado dentro do software
Qtegra. Apos isto, os arquivos sdo renomeados sequencialmente no padrdo de organizagdo
adotado na macro Excel em que serdo reduzidos para que seja possivel realizar o calculo dos
valores corrigidos das razdes isotopicas 2°°Pb/Z8U, 20'Pp/?®U e 29Pb/?%Pb e seus erros
percentuais a um sigma de desvio padréo. Esta macro foi adpatada para ser utilizada no iCAP-
Q a partir da macro U-Pb em zircdo por LA-MC-ICP-MS de Buhn et al. 2009, Chemale Jr et
al. 2012 e Milhomem Neto & Lafon (2019). Diferentemente da planilha utlizada no presente
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trabalho, aqueles autores adotaram um namero menor de varreduras (40 por anélise pontual).
Na planilha desenvolvida para o iCAP-Q, cada andlise pontual alcanca o nimero de 155
varreduras (~0,4 segundos cada), dentre as quais 46 sdo relativas a aquisicdo do background,
19 de transicéo entre o sinal do background e o da ablacao e 90 de sinal analitico da ablacéo
propriamente dita (Figuras 8 e 9).

Na macro utilizada para os dados analisados no iCAP-Q duas modificagGes foram ainda
implementadas: (i) a medicdo dos backgrounds automatica no inicio de cada anélise pontual,
onde o sinal analitico da amostra ou MR é reduzido; (ii) a automatizacao dos cortes dos outliers,
que sdo os valores de raz@es isotdpicas calculados de acordo com a média + 1o, podendo ser
duplicados a medida que a variancia dos dados nédo seja satisfatoria. O fracionamento elementar
induzido pelo laser € corrigido utilizando as razdes isotopicas homogeneas do MR, como o GJ-
1 (Jackson et al. 2004) utilizado como primario em todas as analises realizadas no iCAP-Q. As
razdes isotopicas 2°°Pb/>8U, 207Ph/?35U e 27Ph/?%Ph obtidas para 0 GJ-1 nas analises pontuais
permitem realizar o célculo do fator de conversdo, que apds sua aquisicédo, é aplicado sobre as
razdes das amostradas estudadas em cada analise realizada (Milhomem Neto et al. 2017).

As razbes isotopicas 2°°Pb/>8U, 27Pb/?U e 207Pp/?%Pb, sdo corrigidas pelas
intensidades dos backgrounds e pela interferéncia do 2°*Hg sobre o 2%*Pb, tendo o valor de 4,355
como a razdo 2°2Hg/?**Hg utilizada (Chemale Jr. et al. 2012). A corre¢do do chumbo comum
(Pbcom) é realizada através do modelo de evolugdo do Pb terrestre ao longo do tempo de Stacey
& Kramers (1975), o que torna necessario asumir uma idade estimada (t) para cada amostra. O
calculo da composicéo radiogénica do 2°®Pb e 2°7Pb ¢ realizado a partir das equacdes (1) e (2)
utilizadas também por (Milhomem Neto et al. 2017), no método LA-MC-ICP-MS. Para uma
fracio do 2%Pb nio radiogénico (Williams 1998 apud Chemale Jr. et al. 2012): (1) fa06 =
(%Pp/2%Ph)t comum / (%°°Pb/2%“Pb)amostra; (2) far = (*°'Pb/?*Pb)t comum /
(°’Pb/?%Phb)amostra. As razdes 2°’Pb/?%Pb e 2%Pp/?3U determinadas em cada rodada de
analise séo corrigidas para fas € f207. O grau de concordancia em porcentagem das idades
identificadas para as razdes 2%°Pb/?8U e 2°’Pp/?%Pp ¢é calculado de acordo com Horstwood et
al. (2016), e utiliza a seguinte formula 6/8-7/6= (Idade 2°Pb/?8U * 100) / (Idade 2*"Pb/?*¢PD).
Por fim, para os calculos das idades sdo gerados os diagramas Concordia e de média ponderada

com auxilio do suplemento do Excel, o Isoplot/EX (Ludwig 2003).
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Por Farid Chemale Jr. & Koji Kawashiita, modific:

Sample name: 02_BB_01.csv Standards: GJ-1/91500 Estimated age = 560 Operator: JMMN Data 18-Aug-21
BACKGROUND + RAW DATA BLANK CORRECTED DATA
Cycle Wpp Dipp #27h =y Biyg MppsHg  ®Tpp Wpp Wpp #27h z#y H2hg S App Wpy  ph in cps
1 33 200 0 0 1433 225 25 1 GEEE+05  B.10E+04 250E+06  14BE+07  139E+03 9.B0E+02  570E+04 B60.76 9547205
2 100 0 0 &7 1333 525 200 2 954E+05 BODE+04 259E+06 151E+07 139E+03 BOSE+02 5 97E+04 48574 9540694
3 0 200 3 o 1333 275 100 . _ 3 998E+05 T72E+04 24TE+06 146E+07  1.19E+03 156E202  GABE+04 1837 9283779
4 100 67 0 0 1433 275 175 1.E+05 Raw signal Para-Iso 4 882E+05 787E+04 274E+06 140E+07 146E+03 7O0SE+02 5 B1E+04 37042 6824692
5 100 57 0 o 1033 225 100 9.E+04 5 8.90E+05 8.32E+04 242E+06 140E+07 129E+03 955E+02  SATE+04 B58.73 8902774
6 0 0 33 100 1467 175 200 6 950E+05 BBIE+04 23TE+06  143E+07 132F+03 B30E:02  563E+04 32604 950452 9
7 67 67 0 &7 1333 325 150 8.E+04 7 8ATE+05 T.64E204 225E+06 141E+07 OG7E+02 G.BOE+02  5.04E+04 460.26 8471932
] 33 200 67 ] 1433 350 75 7E+04 E—r.r 8 1.09E+06 1.01E+05 256E+06 145E+07 172E+03 B30E+02  7.36E+04 43419 1085338.0
9 33 67 0 0 1633 425 125 204PhHg 9 998E+05 B54E+04 253E+06  140E+07 142E+03 TOSE+02 6 04E+04 37808 9979089
10 33 33 67 &7 1367 175 75 w GE+04 2088h 10 1.09E+06 1.02E+05 3.04E+06 1T70E+07 172E+03 555E+02  649E+04 159.16  1086799.5
1 33 87 33 0 1367 375 75 S sErma 207Ph 11 949E+05 BEEE:04 222F+06 128E+07 523E+02 BOSE:02 5 BIE+04 48477 949404 3
12 67 0 67 33 1833 450 25 = R 12 BOBE+D5 T762E+04 240E+06 143E+07 112E+03 3 BOE+02 5 35E+04 12195 8083642
13 67 167 67 o 1600 400 125 £ 4E:04 I 13 930E+05 T77E+04 23TE+06 1.3E+07  142E+03 555E+02  5.63E+04 228.07 93071468
14 0 133 33 0 1567 200 150 B 3 E+04 - 14 872E+05 BOSE:04 2T76E+D6 14BE+07 186E+03 TOSE02 5 76E+04 27885 8724011
15 0 67 3 ] 1300 400 25 15 9.38E+05 T7.92E+04 258E+06 1.36E+07 169E+03 T.BOE+02  5.91E+04 41481 9383811
16 133 0 33 33 1167 475 175 2 E+04 16 9.06E+05 816E+04 270E+06 142E+07 162E+03 555E+02  5ASE+04 18213 906051.9
17 33 133 0 33 1600 375 100 1 E+04 17 927E+05 T796E+04 263E+06 128E+07 246E+03 BBOE+02  573E+04 31576 9269340
18 33 100 0 o 1500 225 100 18 8.30E+05 T7.81E+04 235E+06 141E+07 176E+03 6.56E02  5.30E+04 25161 8319200
19 0 33 0 33 1600 350 50 0E+00 19 B70E+05 T7O5E+04 2B5E+06 1 3ME+07  229F+03 4 D5E02 5 TAE+04 10569 8702087
20 100 67 33 0 1433 275 150 20 B5TE+05 T733E+04 236E+06 134E+07 1726403 B OSE+02 5 24E+04 20917 8571700
21 0 133 0 o 1733 250 125 21 928E+05 T7.31E+04 244E+06 128E+07 146E+03 5.05E+02  5.62E+04 170.41 9282335
22 67 200 33 0 1333 250 250 22 901E+05 T7B82F+04 260E+D6 138E+07 T&TE+02 5B80E+02 5 29E+04 40618 9010077
23 67 33 100 3 1200 325 50 23 983E+05 8.39E+04 279E+06 155E+07 16G6E+03 GEEE+02  5BIE+04 27448 9877149
24 67 67 33 33 1467 275 125 ) 24 TO9TE+05  6.31E+04 212E+06 120E+07 149E+03 T.ESE+02  4.63E+04 M277  T96638.1
25 100 0 0 0 1467 500 125 3000 ’4‘ Background Paré-Iso| 25 981E+05 B50E+04 273E+06 147E+07 192E+03 7O05E+02  5B4E+04 26324 9812615
26 0 100 67 o 1800 300 150 26 8.06E+05 T.01E+04 230E+06 127E+07 166E+03 4.30E+02  4.93E+04 7243 B05968.1
27 33 87 33 0 1433 175 0 27 841E+05 B73E+04 2 18E+06 129E+07 189E+03 B BOE:02 5 04E+04 24589 8411678
28 33 100 33 33 1200 325 200 28 B30E+05 774E+04 235E+06 1256407 139E+03 3 BOE+02 5 26E+04 6071 8301643
29 67 167 100 o 1233 325 75 29 8.65E+05 T.6BE+04 2T74E+06 145E+07  142E+03 4.B0E+02  5G4E+04 153.06  865286.2
30 100 267 67 0 1500 250 275 . 2000 - 2021z 30 9136405 7 11E+04 224F+06 1176407 129E+03 505E02 5 37E+04 20868 9126483
ki 33 167 67 o 1067 450 175 a ——204Fb+Hg 3 7BBE+05 6.B2E+04 224E+06 124E+07 16G6E+03 3I.05E+02  5.05E+04 7554 7882076
k7 33 133 67 o 1533 300 100 2 208D 32 §48E+05 6.85E+04 242E+06 126E+07 1.99E+03 530E+02  515E+04 7291 B4TTET2
33 0 33 33 &7 1200 150 100 s —207Pb 33 B34E+05 T56E+04 253E+06  138E+07  162E+03 4 05E+02 5 21E+04 3212 8342492
k! 3 100 3 3 1533 75 75 > ——208Pb kL 8.83E+05 6.72E+04 212E+06 1.19E+07 232E+03 T.0SE+02  5.02E+04 17136 883080.7
k3 &7 100 0 33 1433 450 175 1000 J— k3 753E+05 BE0E+04 23TE+06  141E+07 162E+03 B.0SE+02 4. ME+04 43215 7531871
36 67 67 33 33 1800 225 75 R 36 B54E+05 BB4E+04 2 22E+06  124E+07  166E+03 4 30E+02 4 T4E+04 4946 8544418
k14 67 133 0 33 1067 200 100 a7 8.31E+05 6.96E+04 22TE+06 129E+07 162E+03 T.30E+02  5.14E+04 IETAS B0
38 100 133 67 0 1167 300 75 38 823E+05 B52F:04 222E+06 1216407 149E+03 530E+02 4 TAE+04 18775 8233232
19 0 33 33 3 1533 400 100 V 39 8.32E+05 6.20E+04 215E+06 1.0BE+07 19GE+03 G.BOE+02  4.7BE+04 23058 831669.2
40 100 133 33 o 1567 400 150 0 4 40 §23E+05 T.O0E+04 224E+06 120E+07 122E+03 T.OSE+02  5.21E+04 42401 8228936
41 133 1233 45148 453887 1633 600 275 135 7 91113151719212325272931 333537394143 45 41 BOSE+05 634E+04 221E+06 114E+07 199E+03 5B0E+02 4 6EE+04 12292 8047166
42 332840 94523 890459  G450478 1733 2275 45432 Cycle 12 8AGE+05 T14E204 223E+06 126E+07 219E+03 G.BOE+02  4.95E+04 7698 8162352
43 70335 A0TAST 2096449 14431817 2134 1750 60496 43 §44E+05 67O9E+04 22TE+06 121E+07 236E+03 9.05E+02  4.90E+04 36373 4442
44 937126 98765 2280221 14769017 2000 1675 G36BT 44 7B4E+05 673E+04 235E+06 136E+07 142E+03 T 99E+01 4 92E+04 24696 7839230
45 1011970 96672 2536585 16302624 2634 1275 65546 15 842E+05 T.OBE+04 241E+06 127E+07 162E+03 8.30E+02  522E+04 45716 8418491
48 1060271 88445 2586253 16607860 2300 1395 65144 46 815E+05 B79E+04 238E+06 128E+07 17GE+03 3 05E+02 5 03E+04 9851 8151974

Figura 8 — Macro Excel para tratamento e reducao dos dados obtidos no iCAP-Q utilizada no Para-Iso e adaptada de (Chemale Jr. & Koji Kawashita 2012).
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RATIOS CORRECTED FOR BLANK AND Hg f206 f207 CORRECTED RATIOS VALID RATIOS
Dpp/2%ph (1) 2pb/2Bpp (3) 2Pty (4) B2Th By Wspp2lpy  Wpp2pp  WppMpp ¢t WppAipp et Wpppp ¢t WppAph et | 2Tppr%pht Wppr28y  BypYy | 2ppP%phy Keep  Reject MPpt?¥y  Keep  Reject PTh/®%U  Keep  Reject
0.078478 0107216 0.102038 0.180329 9343 733 0.01907 021245 0.01907 021245 0.063007 0.10009 180E-01 | 630E-02 6.30E-02 TO0E-0T 1.00E-01 180E-01
0.080561 0.121801 0.108449 0.202140 891.4 718 0.01999 0.21691 0.01999 0.21691 0.064373 0.10628 202501 | 644E02  BA4E-02 1.06E-01 1.06E-01 202E01 2.02E01
0.074169 0.096234 0.118855 0.195933 949.8 704 0.01876 0.22111 0.01876 0.22111 0.058874 0.11663 196E01 | 5.89E-02 589E-02 1.17E-01 117E-01 | 196E01 1.96E-01
0.078085 0111310 0.104256 0.193374 976.9 763 0.01824 0.20420 0.01824 0.20420 0.063204 0.10235 193601 | 633E-02 6.33E-02 1.02E-01  1.02E-01 193601 1.93E:01
0.080344 0.118041 0.103596 0.187626 11369.5 9135 0.00157 0.01705 0.00157 0.01705 0.079098 0.10343 188E01 | 791E02 TIIEQ2 1.03E01 103601 188E-01 1.88E-01
0.080255 0.105702 0.108366 0.198475 1956.3 157.0 0.00911 0.09919 0.00911 0.09919 0.072959 0.10738 198E01 | 7.30E02 T.30E-02 1.07E01  1.0TE01 198E01 1.98E01
0.077972 0.115364 0.107066 0.185214 1208.1 942 0.01475 0.16536 0.01475 0.16536 0.066052 0.10549 185E-01 | 661E-02 661E-02 1.05E-01 1.05E-01 185E-01 1.85E-01
0.083607 0107134 0.098730 0184711 1296.0 108.4 0.01375 0.14375 0.01375 0.14375 0.072586 0.09737 185E01 | 726E02 T26E02 9T4E-02 9.T4E02 185601 1.85E-01
0081148 0113531 0.104503 0.201549 996.1 808 0.01789 0.19272 0.01789 0.19272 0.066703 0.10263 202E-01 | 667E-02  667E-02 1.03E-01  1.03E-01 202601 2.02E01
0.082821 0.117200 0.104459 0.202266 739.4 612 0.02410 0.25437 0.02410 0.25437 0.063279 0.10194 202601 | 633E02 633E-02 1.02E01 102601 202E01 2.02E01
0.075490 0.110438 0108817 0.194013 1586.5 119.9 0.01122 0.12989 0.01122 0.12989 0.066430 0.10760 194E01 | 664E02 6.B4E02 1.08E-01 1.08E-01 1E01 1.M4E01
0.077731 0116474 0.097542 0.200868 2086.0 162.1 0.00854 0.09607 0.00854 0.09607 0.070869 0.09671 201E01 | 7.09E02 T7.09E-02 967E-02 9.67E-02 201E01 2.01E01
0.077904 0.116964 0.105766 0.195233 1758 916 0.01516 0.17006 0.01516 0.17006 0.065651 0.10416 195601 | 657E02 6.57E02 1ME0T 1LO04E01 195601 1.95E01
0.073005 0.104149 0.108021 0.195115 10378 758 0.01717 0.20560 0.01717 0.20560 0.059009 0.10617 195601 | 590E-02 5.90E-02 1.06E-01 1.06E-01 195601 1.95E-01
0.078125 0.106767 0.108307 0.209010 11622 908 0.01533 0.17156 0.01533 0.17156 0.065730 0.10714 209E01 | 6E7E02 657E-02 1.07E01  1.07E01 209E01 2.09E01
0.079011 0.108633 0.106079 0.194808 22563 178.3 0.00790 0.08738 0.00790 0.08738 0.072681 0.10524 195601 | 727E-02 T27E-02 1.05E-01 1.05E-01 195601 1.95E-01
0.082131 0.115786 0.092310 0.187109 914.7 751 0.01948 0.20735 0.01948 0.20735 0.066395 0.09051 187E01 | 664E-02 6.64E02 9.05E-02 9.05E-02 | 1.87E01 1.87E01
0.081949 0.114298 0.100792 0.209377 26504 217.2 0.00672 0.07172 0.00672 0.07172 0.076587 0.10011 209E01 | 7.66E02 T7.66E-02 1.00E01  1.00E-01 209E01 2.09E01
0.081691 0.116797 0.112473 0.198324 2188.9 178.8 0.00814 0.08711 0.00814 0.08711 0.075187 0.11156 198E01 | 752602 T52E02 112601 112601 198E01 1.98E01
0.077594 0.107914 0.115519 0.220101 1038.1 0.6 0.01717 0.19338 0.01717 0.1333% 0.063662 0.11354 220801 | 6.37E02  6ITE-02 1.14E-01 1.14E-01 | 220601 220E01
0.083851 0117073 0.103025 0.207483 1329.0 114 0.01341 0.13978 0.01341 0.13978 0.073110 0.10164 207E-01 | 731E02  T731E-02 1.02E-01  1.02E-01 207E01 2.07E-01
0.082357 0.110988 0.108394 0.205883 40701 3362 0.00438 0.04847 0.00433 0.04847 0.078875 0.10842 206E-01 | 7.89E02 T.89E-02 1.08E-01  1.08E-01 206E01 2.06E-01
0.076747 0.107888 0107417 0.207104 -9210.3 -706.9 -0.00193 -0.02204 0.00000 0.00000 0.076747 0.10742 207E-01 | 767E-02  T.67E-02 1.07E-01  1.07E-01 207E01 2.07E-01
0.080962 0117129 0.109394 0.204636 1385.6 122 0.01286 0.13886 0.01286 0.13886 0.070628 0.10799 205E01 | 7.06E02 T7.06E-02 1.08E-01 1.08E-01 205E01 2.05E01
0.076445 0.093358 0.112979 0.210847 6162.5 4711 0.00289 0.03306 0.00289 0.03306 0.074135 0.11265 21ED1 | 741E02  TAIE02 143601 113E01 211E01 2.1E01
0122414 0110142 0.096647 0.327214 28774 3522 -0.00619 0.04422 0.00000 0.00000 0.122414 0.09665 327E01 | 122601 122E01 966E02 9.66E-02 3.21E-01 3.27E01
0.080579 0.113230 0.099758 0.194015 98.4 7.9 0.18111 1.96481 0.18111 1.96481 -0.094938 0.08169 1.94E-01 817E-02 | 1.94E01 1.4E01
0.076350 0.107679 0.109983 0.202289 64501 4925 0.00276 0.03163 0.00276 0.03163 0.074140 0.10968 202501 | 741E02  T4IE02 140E01  110E-01 202E01 2.02E01
0.076608 0.108639 0.105928 0.202927 10183 781 0.01749 0.19957 0.01749 0.19957 0.062410 0.10408 203801 | 624E02 624E-02 14E01  1.04E-01 203E01 2.03E01
0.081247 0.114865 0.100437 0.196028 14422 17.2 0.01236 0.13294 0.01236 0.13294 0.071328 0.09920 196E-01 | 7.13E:02 T13E-02 9.92E-02 9.92E-02 196E-01 1.96E-01
0.079420 0.116806 0.105367 0.194289 576.4 45.8 0.03091 0.34025 0.03091 0.34025 0.054069 0.10259 194E01 [ 541E02 541E02 103E-01 1.03E01 194E01 1.M4E0T
0.080708 0.125540 0.099436 0.202378 18218 147.0 0.00978 0.10594 0.00978 0.10594 0.072874 0.09846 202601 | 729602 7.29E-02 985E-02 9.85E-02 202E01 2.02E01
0.078525 0116737 0.101380 0.204455 550.2 432 0.03238 0.36050 0.03238 0.36050 0.051897 0.09810 204E01 | 519E-02 519E02 981E-02 9.B1E02 204E01 2.04E01
0.081008 0.104506 0.111363 0.205725 27779 2250 0.00841 0.06922 0.00841 0.06922 0.075888 0.11065 206E01 | 7.59E02 T.59E-02 THMEQT LMED0T 2.06E01 2.06E01
0.087687 0.118764 0.105215 0.209386 44365 -389.0 -0.00402 -0.04004 0.00000 0.00000 0.087687 0.10521 209E01 | B77E02 877E02 105E-01 1.05E-01 209E01 2.09E01
0.090245 0.126027 0.091520 0.198513 13974 126.1 0.01275 0.12352 0.01275 0.12352 0.080119 0.09035 199E01 | 801E02 S01E02 9.04E-02 9.04E-02  199E01 199E01
0.082906 0.102297 0.104482 0.202300 2076 6 172.2 0.00858 0.09048 0.00858 0.09048 0.076058 0.10359 202601 | 7HIE02  T6IE-02 104E-01  1.04E-01 202501 2.02E01
0.080475 0.103043 0.100995 0.198080 960.8 773 0.01855 0.20146 0.01855 0.20146 0.088477 0.09912 198E01 | 655E-02 6.55E-02 991E-02 9.91E02 198E01 198501
0.083361 0.105974 0.100912 0.204919 27372 228.2 0.00851 0.06827 0.00851 0.06827 0.078179 0.10026 208E-01 | 7.82E02 7.82E-02 1.00E-01 1.00E-01 205E01 2.05E-01
0.079847 0111591 0.105903 0.208043 24634 196.7 0.00723 0.07919 0.00723 0.07919 0.074060 0.10514 208E01 | 741E02 T4IE-02 1.05E01 1.05E-01 208E01 2.08E01
0.087526 0.115106 0.107909 0.210167 984.7 86.2 0.01810 0.16073 0.01810 0.18073 0.073029 0.10596 210E01 | 7.30E02 T7.30E-02 1.06E-01 1.06E-01 210E01 2.10E01
0.082421 0.115211 0.094784 0.197458 663.1 546 0.02687 0.28503 0.02687 0.28503 0.060556 0.09224 197E01 | 606E02 6.06E-02 9.22E-02 922602 197E01 197E01
0.073925 0.105755 0.106047 0.197807 695.5 514 0.02562 0.30297 0.02562 0.30297 0.052883 0.10333 1.98E01 | 5.29E-02 520E02 1.03E-01 1.03E01 198E01 1.98E01
0.078950 0.122187 0.091204 0.193129 1091.1 86.1 0.01633 0.18082 0.01633 0.18082 0.065748 0.08971 193601 | 657E-02 6.57E-02 8.97E-02 897E-02 | 193E:01 193501
0.081557 0110493 0.097727 0.203233 32391 264.2 0.00850 0.05897 0.00850 0.05897 0.077173 0.09719 203801 | 772602 T72E02 9T2E-02 9.T2E02 203E01 2.03E01
0.077675 0104174 0.109379 0.246785 834.8 648 0.02134 0.24021 0.02134 0.24021 0.060304 0.10704 247E-01 | 6.03E-02  6.03E-02 1.07E-01  1.07E-01 247E01 247E01
0.073758 0111917 0.107659 0.216729 573.9 423 0.03105 0.36799 0.03105 0.36799 0.048109 0.10432 217E01 4B1E02  1.04E01 104E-01 217TE01 21TE01
0.077046 0.115208 0.101185 0.205532 870.5 67.1 0.02047 0.23225 0.02047 0.23225 0.060388 0.09909 206E01 | 6.04E02 6.04E-02 9.91E-02 9.91E02 2.06E01 2.06E01
0.082565 0113759 0.100172 0.213820 2460.2 2031 0.00724 0.07669 0.00724 0.07669 0.076790 0.09945 214E01 | 7B8E02 T.6BE-02 9.94E-02 9.94E02 214E01 2.14E01
0.075251 0109117 0.124593 0.240002 5762.3 450.9 0.00309 0.03455 0.00309 0.03455 0.075782 0.12421 240E01 | 7.58E02 T.58E-02 1.24E-01 1.24E01 | 240501 2.40E01
007439 0.109962 0.131453 0.246999 32791 2439 0.00543 0.06385 0.00543 0.06385 0.070025 0.13074 247E-01 | 7.00E02  7.00E-02 1.31E-01 131E-01 | 247E01 247E01
0.080608 0.121166 0.094980 0.215149 782.0 63.0 0.02279 0.24711 0.02279 0.24711 0.062104 0.09282 218E01 | 621E02 621E-02 9.28E-02 9.28E-02 | 215E01 215601
0.083586 0111943 0.103934 0.208714 220.7 -102.0 -0.01460 -0.15267 0.00000 0.00000 0.083586 0.10393 209E-01 | B8.36E-02 836E-02 1.04E-01 1.04E-01 209E-01 2.09E-01
0.0813%4 0116249 0.095914 0.203954 10862.0 884.1 0.00164 0.01762 0.00164 0.01762 0.080092 0.09576 204E01 | BOIE02 BOIE-02 9.58E-02 9.58E-02 | 204E01 2.04E01
0.081435 0.108762 0.104504 0.215423 9639.5 785.0 -0.00185 -0.01984 0.00000 0.00000 0.081435 0.10450 215601 | B.14E02 84E02  1.05E-01 1.05E01 215E01 2.15E01
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4 O METODO ISOTOPICO U-Pb E APLICACOES EM ZIRCOES POR LA-ICP-MS

O sistema geocronolédgico U-Pb baseia-se no decaimento do U e Th para is6topos estaveis
de Pb. Desse modo, o U possui trés isotopos radioativos naturais: 232U (99,27%), 23°U (0,72%) e
234 (0,005%), ao passo que o torio (Th) possui apenas um is6topo, o0 2*2Th (100%) também
radioativo (Faure & Mensing 2005). Adicionalmente, o chumbo (Pb) aparece como produto do
decaimento dos 3 tipos de isétopos de urénio, obtido a partir de 3 séries independentes de
decaimento, representando cada uma das séries um relégio geocronolégico (geocrondmetro)
diferente do outro da seguinte forma: 238U — 20°Pb (Figura 6), onde cada atomo do 2*8U decai pela
emissdo de 8 particulas o e 6 particulas B; 2°U — 27Pb (Figura 7) em que o ?*°U decai a partir da
emissdo de 7 particulas o e 4 particulas B; 2*U — 2%%Pb e o 2°Pb, como produto final do
decaimento do 2*?Th (Figura 8) que enquanto isGtopo radioativo inicial apresenta is6topos
intermediarios radioativos que geram um atomo de 2*®Pb a cada série de decaimento, a partir da
emissdo de 6 particulas o e 4 particulas B, tendo como produto final do decaimento o 2%Pb
(Geraldes, 2010).
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minutos ! sequndos | i 1384 dias |
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Figura 9 - Série de Decaimento 2%U. (IAG. USP, 2002)
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Figura 11 - Serie de Decaimento 2*2Th. (IAG. USP, 2002)

Para a datacdo de diferentes tipos de rochas e minerais, Ahrens (1955) e Wetherill (1956)
utilizavam o diagrama de concoérdia (Figura 9), que representa graficamente o ponto onde as idades
obtidas pelos “geocrondmetros” 238U — 2°Pp e 25U — 207pph. A partir das analises das idades
obtidas foi possivel observar uma discrepancia entre os resultados devido a perda de Pb. Para
diminuir essa discrepancia, foi calculado a idade concordante para 0s geocrondmetros caso néo
houvesse perda de Pb, e, desse modo, foi possivel estabelecer os parametros de idade geoldgica
desde a idade 0 até o inicio da Terra (4,6 Ga).
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Figura 12 - Diagrama de Concordia (ou diagrama de Wetherill) U-Pb (?®Pb/2®U x 2°’Pb/?*U). Pontos
analiticos sobre a curva concoérdia representam idades concordantes; pontos analiticos ao longo da curva
discordia representam idades discordantes. (Sato et al. 2002).

O Zircdo (ZrSiOs) € um mineral acessorio comumente utilizado nos estudos
geocronolégicos no sistema U-Pb, além de ser um mineral presente em diversos tipos de rochas.
Sua importancia para os estudo geocronoldgicos esta diretamente ligada a sua alta capacidade
fisico-quimica e resisténcia aos processos geoldgicos e, também, a sua capacidade de armazenar
informagdes importantes dos elementos que compdem o sistema U-Pb como a entrada de de U em
seu reticulo cristalino e substituicdo ao Zr, ainda, o zircdo ndo permite a entrada de Pb comum em
seu sistema cristalino, o que permite afirmar que todo o Pb encontrado neste mineral € proveniente
do decaimento do U e do Th (Geraldes 2010, Milhomem et al. 2017). As analises isotopicas de
zircdo para datacdo de eventos geoldgicos utilizando Espectrémetros de Massa com lonizagdo
Acoplada por Plasma somado a utilizacdo de um sistema de ablacdo a laser (LA-ICP-MS)
possibilita a identificacdo de minerais ricos em elementos como U, Pb e Hf. As analises realizadas
em equipamentos deste tipo sdo consideradas de baixo custo relativo com manutencfes e
desenvolvimento de analises quando comparado com outros equipamentos.

Ao longo dos anos diversos estudos foram realizados com o objetivo de demonstrar a
capacidade do LA-ICP-MS para anélises de elementos tracos em amostras geoldgicas como 0s
trabalhos de Jackson et al. (1992), Jenner et al. (1993), além dos trabalhos pioneiros de Fryer et
al. (1993). A partir dos trabalhos realizados por Gray (1985) que realizou analises em elementos e
isdtopos de Pb através da combinacdo do laser com o espcetrométro de massa, foi desenvolvida
técnica por Laser Ablation-Inductively Coupled Plasm-Mass Spectrometry. Essa combinacéo dos
espectrometros de massa com laser permite a separacdo de elementos e o estudo das razdes

isotopicas de diferentes materiais de maneira direta.
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5 INSTRUMENTACAO DOS ESPECTROMETROS DE MASSA ICP-MS

Os espectrometros de massa em geral sdo compostos por 3 partes principais (Figura 10),
conforme sintetizado por Sato & Kawashita (2002), e apresentam 0s seguintes componentes
essenciais: 1. Fonte de lons, onde as amostras sdo ionizadas, antes de serem aceleradas no
analisador, com o objetivo de diferenciar os ions a partir da massa. 2. Analisador de Massas, que
consiste em um conjunto de lentes que recebem os ions produzidos no ICP. A energia dos ions
transmitidos dentro das lentes é reduzida com a introdugdo de pequenas quantidades de gas He no
sistema, com o objetivo de melhorar o aspecto dos ions nas lentes de saida. 3. Sistema de Deteccdo
estd presente nas versGes mais recentes de espectrébmetros ICP-MS, e € composto por
multicoletores de ions, que possuem a funcdo de neutralizar os ions no multicoletor, sendo
essenciais para a acuracia analitica do estudo, por serem independentes da estabilidade do feixe de

fons na fonte.

ANALISADOR

FONTE D DETETOR
IONIZACAO

Figura 13 - Desenho esquematico do espectrometro de massa com fonte gasosa (Adaptado de Sato &
Kawashita 2002).

No método LA-Q-ICP-MS, o analisador de massas utilizado ¢ o Quadrupolo (QP), que
possui em sua estrutura dois polos positivos e 2 negativos (Figura 11), neste modelo de analisador,
0s fons sdo modulados em um campo elétrico flutuante (RF), representados pelos circulos
fechados, e os ions de circulos abertos sdo aqueles que ndo sdo modulados no analisador

quadrupolo e chocam-se contra a parede do analisador. Apos este momento de modulacao, os ions
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acelerados no analisador quadrupolo movem-se em direcdo helicoidal e somente as massas

moduladas no RF passardo para o sistema de deteccdo do ICP.

Figura 14 - Representagdo esquematica dos polos presentes no Q-ICP-MS e aceleragdo dos ions (Sato &
Kawashita 2002).

Para o desenvolvimento de estudos isotopicos utilizando o sistema de ablagao a laser (LA)
acoplados aos sitemas ICP-MS, podem ser utilizados dois tipos principais de Lasers; 0s do tipo
Excimer onde o comprimento de onda emitido € produto de uma transicdo eletrdnica entre as
moléculas do material analisado e a mistura de gas nobre e um halogénio que produz o feixe do
laser, e os lasers modelo Nd:YAG, que consiste na emissao de luz por cristais ou materiais vitreos
que possuem frequéncia quadruplicada (Takenaka 2014). O laser utilizado neste trabalho é do tipo
Nd:YAG, modelo LSX-213 G2, da marca CETAC (Figura 12). O feixe produzido pelo laser incide
sobre a amostra e é o responsavel pela ablacdo da superficie exposta do material. Esta ablacéo
consiste no desgaste progressivo e superficial do material por evaporacgdo, fusdo, sublimacéo,

erosao, sputtering e explosao que permite analisar diretamente a amostra sem desgaste prévio.
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Figura 16 - Desenho esquemaético do Sistema de Ablacéo a Laser LSX-213G2 (Cetac 2016).

O laser utilizado possui um feixe de 213 nm, que é focado no material a ser analisado por
uma lente objetiva com iluminacdo incidente, transmitida ou refletida que esta instalada no interior
do sistema (Figura 13), e que pode ser utilizado em alta taxas de repeti¢do para um frequéncia até
20Hz para melhor sensibilidade e amostragem conjuntamente com ICP-MS. Além disso, o sistema
é composto pela Sample Cell, que é controlada pelo software DigiLaz G2, instalado no computador
de apoio do ICP-MS e pode ser controlada nas dire¢des X, Y, Z e que auxilia no imageamento da
amostra, ajuste de foco, localizagdo do material e posicionamento do ponto onde o laser devera
incidir na amostra, todo este sistema esta conectado a um tubo onde passa gas He durante a analise

para que o material analisado seja transportado até o ICP-MS.
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6 RESULTADOS
6.1 MATERIAIS DE REFERENCIA INTERNACIONAL PARA O METODO U-Pb

As analises pontuais desenvolvidas em zircdo precedem a leitura dos materiais de referéncia
internacional, certificados e amplamente utilizados em diversos laboratérios pelo mundo. Neste
trabalho foram analisados os zircdes de referéncia BB (Santos et al. 2017), 91500 (Wiedenbeck et
al. 1995) e Mud Tank (Black & Gulson 1978), durante repetidas sessdes ao longo dos anos de
2021 e 2022. Ao todo, foram realizadas 373 analises pontuais para o zircdo BB, 43 analises para o
zircdo 91500 e 30 andlises para o zircdo Mud Tank, tendo sido utilizados apenas os dados

referentes ao ano de 2021 para este ultimo.

As idades medias ponderadas foram obtidas a partir do célculo da média das idades
205pp/238Y de todas as analises pontuais realizadas. Estas foram utilizadas nos diagramas Concordia
que serdo apresentados a seguir. Os valores obtidos das razdes isotdpicas 2°’Pb/?U, 2%%pb/38U e
207py/206py, conjuntamente com os erros absolutos a 1o foram compilados na tabela 3, assim como
a idade media ponderada calculada (20) para cada MR. Como comparacdo, foram também
apresentados dados extraidos de trabalhos utilizados como referéncia para o presente estudo.

Tabela 3- Sintese das razdes isotdpicas médias obtidas e idades calculadas para os zircdes BB, 91500 e Mud
Tank. Dados da literatura (em italico) sdo também apresentados para comparacao.

Zircéo 27pp/2B5Y 16 (%)  Pb/Z8U 16 (%)  P'Pb/P®Pb 16 (%) Idade
Calculada (20)

BB (2021, n=151) 0,7302 0,56 0,09057 0,36 0,05867 0,43 558 + 2 Ma
BB (2022, n=222) 0,7349 0,27 0,09091 0,16 0,05268 0,18 561 =1 Ma

USP BB9 (n=13)! 0,74204 0,02278 0,09097 0,00129 0,05916 0,00170 561 Ma

USP BB12 (n=16)* 0,74934 0,02801 0,09155 0,00111 0,5937 0,00222 565 Ma

USP BB17 (n=13)* 0,73845 0,02519 0,09113 0,00097 0,05877 0,00211 562 Ma
91500 (2021, n=27) 1,849 1,0 0,1807 0,65 0,07397 0.94 1071 £ 6 Ma
91500 (2022, n=16) 1,837 11 0,17995 0,48 0,07412 0.98 1066 £ 5 Ma
91500 (n=11)2 1,8502 0,96 0,17917 0,96 0,07488 0.96 1062 + Ma
MudTank (2021, n=30) 1,0540 0,92 0,11993 0,40 0,06375 0.86 730 =3 Ma
Mud Tank (M1FB)? 1,0137 0,1157 0,06355 732 x5 Ma

) Zircdo BB de Santos et al. (2017) (LA-ICP-MS); (2) Média Zircdo 91500 de Widenbeck (1995)
(ID-TIMS); (3) Zircao de Black & Gulson (1978) (SIMS).
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O zircdo BB foi analisado durante o ano de 2021 ao longo de repetidas sessfes analiticas, por
diferentes pesquisadores em datas especificadas no Anexo A. Para este MR, a idade média
ponderada 2°°Pb/%8U obtida foi de 558 + 2 Ma (MSWD= 1,13; n=151; figura 18). Os valores
médios obtidos para as razdes isotopicas 2°’Pb/?*°U, 206Ph/Z*8U e 20’Ph/?%Ph com suas respectivas

incertezas (2o) séo apresentados na figura 19.
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Figura 17 - Diagrama Concordia para analises no zircdo BB por LA-Q-ICP-MS durante o ano de 2021.
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Figura 18 — RazBGes médias ponderadas obtidas por LA-Q-ICP-MS para o zircdo BB no ano de 2021

(n=151):

a) 207Pb/235U; b) 206pb/238u; C) 207pb/206pb.

O zircdo BB foi analisado durante o ano de 2022 ao longo de repetidas sessfes analiticas, por

diferentes pesquisadores em datas distintas conforme especificado no Anexo A. Para este MR, a
idade média ponderada 2°°Pb/?*8U obitda foi de de 560 + 1 Ma (MSWD=1,09; N= 222; figura 20).

Os valores médios obtidos para as razdes isotopicas 2°’Pb/?®U, 2%Pp/2®U e 297Ph/?%Ph sio

apresentados na figura 21.
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a) 207Pb/235U; b) ZOGPb/238U C) 2°7Pb/2°6Pb.

O zircdo 91500 foi analisado durante o ano de 2021 ao longo de repetidas sessfes analiticas,
por diferentes pesquisadores em datas distintas conforme especificado no Anexo A. Para este MR,
a idade média ponderada 2°°Pb/?%U obitda foi de de 1070 + 6 Ma (MSWD=2,2; n= 27; figura 22).
Os valores médios obtidos para as razdes isotopicas 2°’Pb/?®U, 2%pPp/28U e 297Pb/?%Ph sio

apresentados na figura 23.
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O zircdo 91500 foi analisado durante o ano de 2022 ao longo de repetidas sessdes analiticas,
por diferentes pesquisadores em datas distintas conforme especificado no Anexo A. Para este MR,
a idade média ponderada 2°°Pb/?38U obitda foi de de 1065 + 5 Ma (MSWD=0,45; n= 16; figura
24). Os valores médios obtidos para as razdes isotopicas 2°’'Pb/?3°U, 2°Pb/2*8U e 20"Pp/?%Ph s&o

apresentados na figura 25.
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(n=16). a) 2°"Pb/?*U; b) 205Ph/2%8U c) 207Ph/2%Ph.

O zircdo Mud Tank foi analisado durante o ano de 2021 ao longo de repetidas sessoes
analiticas, por diferentes pesquisadores em datas distintas conforme especificado no Anexo A.
Para este MR, a idade média ponderada 2°°Pb/?®U obitda foi de de 730 + 17 Ma (MSWD=1,3; n=
30; figura 26). Os valores médios obtidos para as razdes isotopicas 27Pb/?35U, 206pp/>38U e

207pp/2%8pp sFo apresentados na figura 26.
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data-point error ellipses are 2
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Figura 25 - a) Diagrama Concordia para idade obtida no zircdo MudTank durante o ano de 2021 (n=30) por
LA-Q-ICP-MS b) Idade média ponderada 2°°Pb/%8U.

Finalmente, tomando-se como base 0s dois anos em analise neste estudo, a média ponderada
das idades 2%Pb/?*8U obtida para o Zircio BB foi de 560 + 1 Ma (MSWD = 1.12; n = 373) (Fig.
23a), para o Zircdo 91500 foi de 1069 + 4 Ma (MSWD = 1069 + 4 Ma; n=43) (Fig. 23b). A figura
23 mostra os diagramas concdrdia dos resultados obtidos nas analises realizadas durante o ano de
2021 e 2022 dos zircdes BB, 91500.
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MR 91500; e) ¢ Pb/>**U MR BB.



34

6.2 EXEMPLOS DE APLICACAO GEOLOGICA

Como exemplos de aplicacdo geoldgica, buscou-se neste estudo compilar todas as anélises U-
Pb em zircéo por LA-Q-1CP-MS realizadas em diferentes tipos de rocha desde a implantacéo dessa
rotina analitica no Para-1so/UFPA. Tais analises foram realizadas por pesquisadores (estudantes e
professores) vinculados & Faculdade de Geologia (FAGEO) e ao PPGG nos trés nives de formacéao
académica (TCC, Mestrado, Doutorado). O banco de dados obtido (Tabela 4) totaliza 4.465
analises pontuais (spots) realizadas durante os anos de 2021 e 2022. Durante este periodo foram
estudadas rochas dos trés grandes grupos e suas variacdes, que totalizaram 3438 spots (77%) de
andlises feitas em cristais de zircdo de rocha ignea, 820 spots (18%) em zircdo detritico de rocha
sedimentar e 207 spots em zircGes de rocha metamdrfica (Figura 28). Em termos de dominios
geotectdnicos e regido (Figura 29), obteve-se a seguinte estatistica: Craton Amazonico (64%),
Provincia Borborema (14%), Faixa Paraguai (9%), Zona Iberiana Central, em Portugal (7%) e
Craton Séo Luis (6%).

Distribuicao de analises por tipo de rocha
(2021 e 2022)

® Rocha ignea
E Rocha Sedimentar

= Rocha Metamorfica

Figura 27 — Levantamento estatistico das analises realizadas por tipo de rocha.
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Distribuicio de analises por ambiente geotectonico e
regiao (2021 e 2022)

H Craton Amazonico - Norte do
Brasil

u Provincia Borborema - Nordeste
do Brasil

= Faixa Paraguai - Centro Oeste do
Brasil

Zona Iberiana Central - Norte de
Portugal

u Craton Sao Luis - Norte do Brasil

Figura 28 — Gréfico estatistico do total de analises realizadas por ambiente geotectdnico e regido nos anos
de 2021 e 2022.

A maior parte das andlises foram realizadas no contexto do Craton Amazénico (CA) (Figura
30) representando 64% (2856 spots) do total de analises realizadas, sendo em maior expressividade
neste contexto, as rochas da Provincia Carajas, que foi o terreno mais demandante de analises
geocronolégicas no iCAP-Q, durante 0 mesmo periodo, totalizando 74% do total de anélises
realizadas no Craton Amazénico. Estes trabalhos versam sobre a geologia e geocronologia de
unidades litoestratigraficas inseridas nos Dominios Rio Maria, Carajas e Sapucaia. Ainda no
contexto do Craton Amaz6nico, o Escudo das Guianas totalizou para 0 mesmo periodo 17% (486
spots) das andlises realizadas, sendo 9% (257 spots) dos trabalhos realizados na por¢édo sudeste
(Bloco Amapé e Dominio Lourenco) e 8% (229 spots) realizados na porcao central deste escudo

(Dominio Guiana Central e noroeste do Amazonas).
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Distribuicao de analises no Craton Amazonico
(2021 e 2022)

® Provincia Carajas-Escudo Brasil
Central

u Bloco Amapa e Dominio
Lourenco- Escudo das Guianas

© Dominio Guiana Central e NW do
Amazonas- Escudo das Guianas

Bacia Araras Alto-Paraguai-
Escudo Brasil Central

# Dominio Bacaja-Escudo Brasil
Central

Figura 29 — Detalhamento das andlises realizadas no Craton Amazénico durante os anos 2021 e 2022.

A segunda unidade geotectdnica com maior nimero de analises desenvolvidas no iCAP-Q, foi
a Provincia Borborema, tendo sido responsavel por 14% (607 spots) do total de analises (Figura
29), em trabalhos que visam trazer maiores detalhamentos das rochas inseridas no contexto do
Sistema Orogénico Sergipano, da porcéo Sul da Provincia Borborema, e uma area no Contexto da
Zona de Cisalhamento Sobral-Cariré, na porcao noroeste do Estado do Cearad. Em seguida, a Faixa
Paraguai é o ambiente geotecténico representado por 9% (412 spots) das analises realizadas, em
trabalhos que visam contribuir com o conhecimento geoldgico das areas onde ocorrem as rochas
inseridas na capa carbonatica ediacarana e da bacia Araras Alto-Paraguai.

Foram realizadas também analises na unidade geotectonica denominada Zona Iberiana Central,
inserida no contexto dos complexos anatéticos da porcao Norte de Portugal, sendo realizadas 7%
(339 spots) do total de analises, para 0 mesmo periodo estudado neste trabalho. Por dltimo, os
trabalhos desenvolvidos sob as rochas do Craton Séo Luis representam 6% (251 spots) do total de
analises, e sdo trabalhos desenvolvidos nas areas compreendidas pelo Cinturdo Gurupi em estudos

de proveniéncia sedimentar.
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Tabela 4- Sintese dos trabalhos académicos desenvolvidos no ambito da FAGEO e do PPGG/UFPA que
realizaram analises U-Pb em zircdo por LA-Q-ICP-MS no Paré-1so/UFPA.

(continua)
B . DATA/N°DE
TITULO DA PESQUISA AUTOR NIVEL ORIENTADOR ANAL ISES
G.eo~cronolog|a U-P_b em monazita e _ 07/12/2021
zircdo do metamorfismo de alto grau Miranda S. S TCC Milhomem Neto (n = 43)
do Complexo Tartarugal Grande, T J. M.
regido centro-leste do Amapa
Geocronologia e geoquimica dos 09/12/2021
granitéides mesoarqueanos da regido Noaueira B (n=172)
de Inaja, Sul do Para: implicacdes g " Doutorado Lafon J. M. 10/12/2021
< A K.C. —
para a evolugdo crustal do Dominio (n=43)
Rio Maria, Provincia Carajas.
P s o
3 . ’ A PereiraF.S.  Doutorado Lafon J. M. (n=134)
Macururé,  Sistema  Orogénico
Sergipano
Avaliacdo da metodologia Lu-Hf em
zircdo de granitoides
paleoproterozoicos do Craton Sao 14/12/2021
Luis/Cinturdo Gurupi na aplicacdo FerreiraF. B.  Mestrado Moura C. A. V (n = 251)
em estudos de proveniéncia
sedimentar de sucessdes
sedimentares.
Geocronologia U-Pb-Hf dos granitos
sin-tecténicos e relacBes estruturais
na Zona de Cisalhamento Sobral- Santos M. H. Mestrado Galarza M. A. 27/1_2/2021
o - S. (n=108)
Cariré-Campo Lindo, noroeste do
Ceara.
Evolugdo crustal das rochas
estaterianas e calaminianas do .
extremo noroeste do Amazonas, VerasR.S. Doutorado Macamgwa M. 2?;12/122012)1

regido de S&o Gabriel da Cachoeira a
Misséo Tunui.
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(continuacao)

. . DATA/N°DE
TITULO DA PESQUISA AUTOR NIVEL ORIENTADOR ANALISES
Arcabougo estratigrafico da secdo :
Ediacarana-Cambriana da bacia  Carvalho D. Doutorado Macamglra M. J 28/12/2021
Araras Alto-Paraguai, Sul do Craton F. ' (n=157)
Amazbdnico.
31/01/2022
Evolucdo crustal do setor sul da (n=106)
Provincia Borborema: Dominio . 02/02/2022
Macururé,  Sistema  Orogénico PereiraF. S.  Doutorado Lafon J. M. (n=177)
Sergipano 31/05/2022
(n=82)
29/12/2021
Geologia e geocronologia U-Pb-Hf (n=108)
do magmatismo arqueano da borda Cantao R. G. Mestrado Lafon J. M. 13/09/2022
sul do Dominio Lourenco, Amapé (n=61)
Geocronologia U-Pb em zircdo e
Sm-Nd em rocha total de quartzitos OliveiraE. T. TCC Milhomem Neto 29/12/2021
da regido de Tucuméa-PA, Provincia F. J. M. (n=119)
Carajas
Evolugdo Crustal do Dominio Rodrigues V. Doutorado Macambira M. J. 10/01/2022
Guiana Central A. B. (n=108)
Rochas charnoquiticas e maficas
associadas da regido de Ourilandia
do Norte (PA): geologia isotopica Macambira M. J. 11/01/2022
(U-Pb e Lu-Hf em zircdo) e Santos M. C. Mestrado B. (n=82)
implicagdes na evolucdo crustal do
Dominio Carajés.
Geoc_:rg_nologla e geoquimica qE>s 14 e 15/02/2022
granitéides mesoarqueanos da regido Noaueira B (n = 126)
de Inaja, Sul do Para: implicagBes g " Doutorado Lafon J. M. iy
x A K. C. 07/09/2022
para a evolucédo crustal do Dominio (n = 241)

Rio Maria, Provincia Carajas.
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(continuacao)

. . DATA/N°DE
TITULO DA PESQUISA AUTOR NIVEL ORIENTADOR ANALISES
Geocronologia U-Pb em monazita e
zirco do metamorfismo de alto grau . Milhomem J. M. 27/07/2022
do Complexo Tartarugal Grande, Miranda S. S. Tee N. (n =45)
regido centro-leste do Amapa
Petrogénese e  contextualizacdo 28/07/2022
tectbnica dos granitoides Nascimento Doutorado Oliveira D. C. (n = 256)
. A.C. 29/11/2022
mesoarqueanos do terreno Sapucaia _
(n=55)
21 e 22/07/2022
Tipo e origem dos grantoides 14 énlfz,/gé/lz)ozz
neoarqueanos de Ourilandia do  Felix, W. Q.  Doutorado Oliveira, D. C. -
Norte e Tucuma (n =125)
23 e 24/11/2022
(n=97)
Gran|t0|de~s Mesoarqueanos fjo norte SilvaL.C.e  Doutorado Oliveira D. C. 29/0_7/2022
de Tucumé, Provincia Carajas (n=166)
Geocronologia dos mega enclaves de 29/07/2022
Agua Azul do Norte (PA), Provincia Pinto E. S. Mestrado Oliveira D. C. (n = 166)
Carajas -
Petrologla, ) C_;eocronologla_t e 29/07/2022
Geologia Isotépica dos granitoides (n = 41)
arqueanos da area de Bannach: . opoq g o 14/09/2022
Implicaces geotectbnicas e R M Doutorado Oliveira D. C. (n = 42)
evolugao, c_rusta_l da crosta arqueana 23 e 24/11/2022
do Dominio Rio Maria, Provincia _
Caraia (n=108)
arajas.
Paleoambiente e Paleoceanografia .
da Capa Carbonatica Ediacarana do  Santos R. F.  Doutorado Noguega A.C. 1%0?/22)2 2
Sudeste do Craton Amaz6nico ' -
Geologia, Geocronologia U-Pb e
afinidade petrolégica do
embasamento mesoarqueano de ReisY H.C.  Mestrado Oliveira D. C. 14 e 15/09/2022

afinidade TTG de Ourilandia do
Norte — Tucuma (PA), Provincia
Carajas.

(n=57)
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(conclusdo)

. . DATA/N°DE

TITULO DA PESQUISA AUTOR NIVEL ORIENTADOR ANALISES
Paleoambiente e proveniéncia da
Formagdo  Diamantino: registto 5 eipap Bandeira J. B.C. 26, 27 e 28/10/2022
Eopaleozoico ou Mesozoico (pds- Mestrado _

) A S. (n =369)

camp) no sudeste do Craton
Amazbdnico.
Geologia, Geoquimica e Geologia
Isotopica da Regido “Volta Grande
do Xingu”: Evolugdo Crustal do NW  Pimentel H. Doutorado Macambira M. J. 25/10/2022
do Dominio Bacaja, Provincia S. B. (n =106)
maroni-ltacailnas, Craton
Amazonico.
The anatectic complexes of the
Central .Iberlan Zone_ (Northern 28/10/2022
Portugal): geochemical and _
thermochronological constraints on Fonseca B. 1. Doutorado LafonJ. M (n=44)

. - . C. T 11 e 14/11/2022
their genesis, evolution, (n = 295)
exhumations and the role of -

associated shear zones.

A contribuicdo docente para o desenvolvimento e aplicacdo da metodologia U-Pb por LA-Q-

ICP-MS foi de fundamental importancia para o presente trabalho. Os trabalhos orientados por

Lafon J. M., sdo os trabalhos com maior nimero de analises totalizando 1589 spots (35%) seguido
por Oliveira D. C., com 1324 spots (30%), Macambira M. J. B., com 574 spots (13%), Bandeira J.
B. C. S., 369 spots (8%), Moura C. A. V., 251 spots (6%), Milhomem Neto J. M., com 207 spots
(5%), Galarza M. A., com 108 spots (2%) e Nogueira A. C. R., com 43 spots (1%), dados

representados graficamente na Figura 31.
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Distribuicao de analises por docentes do PPGG
(2021 e 2022)

= LAFON, J. M.

= OLIVEIRA, D. C.

= MACAMBIRA, M. J. B.

“ BANDEIRA, J. C.S. J.

= MOURA, C. A. V.

= MILHOMEM NETO, J. M.
B GALARZA, M. A.
ENOGUEIRA, A. C.R.

Figura 30 — Estatistica de orientacdo docente vs. quantitativo de analises realizadas no &mbito da FAGEO
e PPGG/UFPA no Paré-Iso, utilizando a metodologia U-Pb em zircdo por LA-Q-ICP-MS.
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7 DISCUSSAO E CONCLUSAO

Os resultados obtidos para os materias de referéncia internacioanl de U e Pb, zircOes BB,
91500 e MudTank, analisados durante os anos de 2021 e 2022, durante as etapas de implementacédo
e aplicacdo da metodologia U-Pb para analises in situ de zircdes por LA-Q-ICP-MS reproduziram
os valores da literatura com precisdo, acuracia e reprodutibilidade necessaria para a aplicacdo em
rotina da metodologia no Para-1so/UFPA.

A aplicacdo da metodologia U-Pb nos MR de zircdes forneceram as idades para o zircéo
BB de 558 + 2 Ma para no ano de 2021 e de 560 = 1 Ma para 0 ano de 2022; o zircdo 91500 teve
sua idade estimada em 1070 + 6 Ma para 0 ano de 2021 e 1065 + 5 Ma para 0 ano de 2022; para o
MR Mud Tank, a idade encontrada foi de 730 + 17 Ma. Estas idades concordam com as idades
disponibilizadas para os MRs BB, 91500 e Mud Tank, estudados por Santos et al. (2017),
Widenbeck (1995) e Black & Gulson (1978), respectivamente.

Durante as aplicaces e testes realizados, o zircdo BB (Santos et al. 2017) foi o material de
referéncia analisado que mais se adequou para uso como material de referéncia secundario, pois
apresentou durante todas as sessfes de analise um sinal analitico estavel, menor varidncia nas
razBes isotopicas e maior concordancia de idades com aquelas da literatura.

Os MRs 91500 e Mud Tank apresentaram maior variancia nos dados analisados e maior
discrepancia com as idades difundidas na comunidade cientifica, comprovado pelo baixo
quantitativo de analises do primeiro para 0s dois anos de analises compreendidos neste trabalho e
na auséncia de dados analiticos do Mud Tank durante o ano de 2022.

Os resultados encontrados durante a aplicacdao geoldgica do presente método mostram que
77% dos trabalhos desenvolvidos e que realizaram analises geocronoldgicas no laboratorio Paréa-
Iso/UFPA sé&o pesquisas realizadas em rochas igneas, pertencentes em sua maioria ao contexto
geoldgico do Craton Amazénico (norte do Brasil), sendo 0 ambiente com maior nimero de anéalises
desenvolvidas, com cerca de 64% do total para os anos de 2021 e 2022. Em seguida as rochas
sedimentares com 18% do total de analises e metamorfica com apenas 5% do montante de analises.
Os demais ambientes geotectdnicos em que foram realizadas aplicacfes geoldgicas distribuem-se
da seguinte forma: Provincia Borborema — Escudo Brasil Central (14%), Faixa Paraguai — Centro
Oeste do Brasil (9%), Zona Iberiana Central — Norte de Portugal (7%), Craton Sdo Luis — Norte
do Brasil (6%), em numeros de spots realizados por cada trabalho desenvolvido no ambito do
laboratdrio durante os anos estudados no presente trabalho.

O desenvolvimento dos diversos trabalhos no ambito do Craton Amazonico torna-o, 0 mais
bem explorado em analises geocronolégicas durante os anos de 2021 e 2022. Cerca de 74% das

andlises realizadas no Craton Amazonico foram em as rochas da Provincia Carajas — Escudo Brasil
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Central; 9% sobre as rochas presentes no Bloco Amapa e Dominio Lourenco, inseridas no Escudo
das Guianas; 8% em rochas do Dominio Guiana Central e por¢do NW do Amazonas também no
contexto do Escudo das Guianas; 5% foram realizadas sobre as rochas da Bacia Araras — Alto

Paraguai, e por fim 4% sdo unidades pertencentes ao Dominio Bacaja — Escudo Brasil Central.
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APENDICE A- TABELA DE DADOS U-PB EM ZIRCAO POR LA-Q-ICP-MS DOS MATERIAIS DE REFERENCIA DE ZIRCAO

Dados Analiticos do Mr BB 2021 e 2022.
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(continua)
Raz6es isotopicas® Idades (Ma)
Andlise pontual Fos Pb Th u Th/ub  207Pb/ 1o 206Pb/ 1o Rhod  207Pb/ 1o 206Pb/ 1o 207Pb/ 1o 207Pb/ 1o Conc. (%)
(ppm) (ppm) (ppm) 235U (%) 238U (%) 206Pb° (%) 238U (abs) 235U (abs) 206Pb (abs) 6/8-7/6

002_BB-01.csv 0,0068 20 8 30 0,27 0,72 3,55 0,09 2,11 0,59 0,06 2,86 547,6 11,5 549,9 19,5 559,6 16,0 98
w 015_BB-02.csv 0,0045 23 7 37 0,18 0,73 3,32 0,09 1,96 0,59 0,06 2,68 557,3 10,9 557,1 18,5 556,1 14,9 100
F S 028_BB-03.csv 0,0031 25 7 46 0,15 0,75 4,32 0,09 2,63 0,61 0,06 3,42 568,8 15,0 567,2 24,5 560,8 19,2 101
Uy 041_BB-04.csv 0,0124 26 9 149 0,06 0,75 4,16 0,09 2,36 0,57 0,06 3,43 568,5 13,4 567,8 23,6 565,0 19,4 101
S 054_BB-05.csv 0,0056 25 7 40 0,18 0,74 3,16 0,09 2,04 0,65 0,06 2,42 560,4 11,5 559,9 17,7 558,0 135 100
E § 067_BB-06.csv 0,0033 27 36 190 0,19 0,73 3,79 0,09 2,28 0,60 0,06 3,02 552,3 12,6 554,2 21,0 562,0 17,0 98
== 080_BB-07.csv 0,0039 27 32 170 0,19 0,73 3,50 0,09 1,89 0,54 0,06 2,95 559,3 10,6 559,4 19,6 560,0 16,5 100
o) 093_BB-08.csv 0,0040 35 33 203 0,16 0,73 3,62 0,09 1,99 0,55 0,06 3,02 559,0 11,1 558,8 20,2 557,8 16,9 100
106_BB-09.csv 0,0047 23 8 48 0,17 0,74 3,80 0,09 2,04 0,54 0,06 3,21 563,4 11,5 559,9 21,3 545,9 17,5 103
02 BB 01.csv 0,0068 23 61 233 0,26 0,72 417 0,09 2,87 0,69 0,06 3,02 556,1 16,0 551,3 23,0 531,2 16,0 105
03 BB 02.csv 0,0058 23 71 248 0,29 0,72 417 0,09 2,90 0,70 0,06 3,00 550,5 16,0 550,0 22,9 548,2 16,4 100
04 BB 03.csv 0,0037 24 76 258 0,30 0,73 414 0,09 2,93 0,71 0,06 2,93 545,7 16,0 557,3 23,1 605,1 17,7 90
) 05 BB 04.csv 0,0042 23 72 248 0,29 0,72 416 0,09 2,96 0,71 0,06 2,92 538,2 15,9 550,7 22,9 602,8 17,6 89
= 06 BB 05.csv 0,0035 23 74 248 0,30 0,72 414 0,09 2,94 0,71 0,06 2,92 543,4 16,0 552,8 22,9 591,8 17,3 92
3 3 07 BB 06.csv 0,0047 22 69 237 0,29 0,69 4,25 0,09 3,04 0,71 0,06 2,98 526,3 16,0 533,0 22,7 562,0 16,7 94
Fs 10 BB 09.csv 0,0038 18 52 206 0,26 0,68 4,28 0,08 3,11 0,73 0,06 2,94 514,6 16,0 527,4 22,6 583,2 17,1 88
11 BB 10.csv 0,0064 17 48 190 0,25 0,68 4,27 0,08 3,06 0,72 0,06 2,98 522,3 16,0 529,8 22,6 562,2 16,8 93
12 BB 11.csv 0,0064 16 46 180 0,26 0,65 439 0,08 3,12 0,71 0,06 3,08 512,8 16,0 509,3 22,3 4937 15,2 104
13 BB 12.csv 0,0044 16 37 177 0,21 0,69 4,25 0,08 3,07 0,72 0,06 2,93 520,2 16,0 533,5 22,6 590,5 17,3 88
02 BB 01.csv 0,0028 25 72 253 0,29 0,77 3,91 0,09 2,71 0,69 0,06 2,83 581,3 15,7 582,4 22,8 586,4 16,6 99
n S 03 BB 02.csv 0,0042 23 68 237 0,29 0,76 3,96 0,09 2,73 0,69 0,06 2,86 577,4 15,8 573,2 22,7 556,5 15,9 104
] 04 BB 03.csv 0,0043 22 60 222 0,27 0,73 4,03 0,09 2,79 0,69 0,06 2,90 565,4 15,8 558,0 22,5 528,0 15,3 107
oS 05 BB 04.csv 0,0058 22 61 222 0,28 0,73 4,05 0,09 2,75 0,68 0,06 2,98 572,3 15,7 557,4 22,6 497,0 14,8 115
Fs 06 BB 05.csv 0,0041 22 62 223 0,28 0,77 3,94 0,09 2,71 0,69 0,06 2,86 581,4 15,8 577,6 22,8 562,5 16,1 103
07 BB 06.csv 0,0043 21 58 218 0,27 0,73 4,05 0,09 2,82 0,70 0,06 2,90 560,0 15,8 556,5 22,5 542,6 15,7 103
07_BBO1l.csv 0,0062 24 55 226 0,25 0,76 3,10 0,09 1,84 0,60 0,06 2,49 583,0 10,8 575,5 17,8 546,3 13,6 107
0w g 08_BBO02.csv 0,0054 23 48 217 0,22 0,76 3,15 0,09 1,89 0,60 0,06 2,52 582,9 11,0 574,8 18,1 542,7 13,7 107
= & 09_BBO03.csv 0,0068 24 53 226 0,24 0,74 3,14 0,09 1,89 0,60 0,06 2,50 566,9 10,7 560,4 17,6 534,3 13,4 106
08 10_BBO4.csv 0,0060 22 49 212 0,23 0,73 3,18 0,09 1,92 0,60 0,06 2,54 562,3 10,8 554,2 17,6 521,2 13,2 108
F& 11_BBO05.csv 0,0054 23 55 225 0,25 0,74 3,14 0,09 1,89 0,60 0,06 2,50 572,3 10,8 563,1 17,7 526,2 13,2 109
12_BBO06.csv 0,0049 25 61 235 0,26 0,75 3,12 0,09 1,90 0,61 0,06 2,47 570,4 10,8 568,1 17,7 559,1 13,8 102
005 BB 01.csv 0,0058 42 69 450 0,15 0,69 4,25 0,09 2,88 0,68 0,06 3,12 528,4 15,2 534,8 22,7 562,3 17,6 94
016 BB 02.csv 0,0030 51 106 574 0,19 0,67 4,29 0,08 2,94 0,69 0,06 3,12 513,9 15,1 522,2 22,4 558,8 17,4 92
018 BB 03.csv 0,0036 59 158 630 0,25 0,68 4,42 0,08 2,77 0,63 0,06 3,44 521,3 14,4 526,3 23,2 547,8 18,8 95
029 BB 04.csv 0,0045 39 75 421 0,18 0,69 4,41 0,09 2,73 0,62 0,06 3,45 526,3 14,4 530,9 23,4 550,5 19,0 96
031 BB 05.csv 0,0056 44 97 461 0,21 0,68 4,27 0,09 2,62 0,61 0,06 3,37 527,6 13,8 528,7 22,6 533,3 18,0 99
042 BB 06.csv 0,0047 38 71 414 0,17 0,71 4,20 0,09 2,54 0,61 0,06 3,34 542,0 13,8 544,2 22,9 553,4 18,5 98
044 BB 07.csv 0,0031 60 168 632 0,27 0,69 3,91 0,09 2,18 0,56 0,06 3,25 530,7 11,6 530,4 20,7 529,3 17,2 100
o 055 BB 08.csv 0,0039 52 123 531 0,23 0,71 3,87 0,09 2,12 0,55 0,06 3,24 544,3 11,6 543,4 21,1 539,7 17,5 101
s 057 BB 09.csv 0,0036 48 121 479 0,26 0,72 3,88 0,09 2,11 0,54 0,06 3,25 557,8 11,8 552,3 21,4 529,9 17,2 105
&f § 068 BB 10.csv 0,0067 31 68 307 0,22 0,74 3,87 0,09 2,05 0,53 0,06 3,28 573,6 11,8 564,3 21,8 527,2 17,3 109
TS 070 BB 11.csv 0,0041 34 63 352 0,18 0,70 3,58 0,09 2,03 0,57 0,06 2,95 543,6 11,0 541,3 19,4 531,7 15,7 102
& = 081 BB 12.csv 0,0043 33 64 349 0,19 0,70 3,57 0,09 2,02 0,57 0,06 2,94 541,4 10,9 540,6 19,3 537,3 15,8 101
o 083 BB 13.csv 0,0050 34 88 368 0,24 0,67 3,41 0,09 2,12 0,62 0,06 2,67 527,5 11,2 522,6 17,8 501,3 13,4 105



094 BB 14.csv 0,0031 39 105 412 0,26 0,71 3,31 0,09 2,05 0,62 0,06 2,60 546,0 11,2 547,1 18,1 551,5 14,4 99
096 BB 15.csv 0,0035 39 86 386 0,23 0,75 3,33 0,09 1,04 0,58 0,06 2,71 573,0 11,1 566,9 18,9 542,7 14,7 106

107 BB 16.csv 0,0041 40 83 414 0,21 0,71 3,38 0,09 2,05 0,61 0,06 2,69 544,2 11,1 545,6 18,4 551,8 14,8 99

109 BB 17.csv 0,0058 34 64 340 0,19 0,73 3,01 0,09 2,20 0,56 0,06 3,23 558,9 12,3 555,9 21,7 543,7 17,6 103

120 BB 18.csv 0,0077 43 107 424 0,26 0,75 3,84 0,09 2,14 0,56 0,06 3,19 573,2 12,2 570,8 21,9 561,5 17,9 102

122 BB 19.csv 0,0055 35 82 365 0,23 0,69 4,32 0,09 2,48 0,57 0,06 3,54 545,83 13,5 534,3 23,1 485,2 17,2 112

133 BB 20.csv 0,0050 26 46 271 0,17 0,72 4,26 0,09 2,40 0,56 0,06 3,52 561,0 13,5 548,1 23,4 495,0 17,4 113

a BB-01 0,0040 27 5 24 0,22 0,72 5,33 0,09 2,38 0,45 0,06 4,77 561,2 13,4 552,6 29,4 517,4 24,7 109
G o BB-02 0,0046 23 4 -108 -0,04 0,73 5,42 0,09 3,48 0,64 0,06 4,15 562,8 19,6 554,0 30,0 518,2 215 109
I .S BB-03 0,0036 16 9 33 0,29 0,74 4,86 0,09 3,17 0,65 0,06 3,69 563,8 17,9 564,8 275 568,5 21,0 99
< b2 BB-04 0,0058 22 22 146 0,15 0,74 5,20 0,09 3,11 0,60 0,06 4,17 560,9 17,4 560,7 29,2 559,7 233 100
& o BB-05 0,0046 16 10 76 0,13 0,72 4,97 0,09 3,00 0,60 0,06 3,96 558,6 16,8 549,7 273 513,1 203 109
[3) BB-06 0,0042 25 6 34 0,18 0,78 5,60 0,09 3,63 0,65 0,06 4,27 578,0 21,0 583,1 32,7 602,9 258 96
< 02 BB OL.csv 0,0102 29 75 292 0,26 0,71 3,86 0,09 2,11 0,55 0,06 3,23 546,4 115 546,7 211 548,1 17,7 100
S & 13 BB 02.csv 0,0051 28 53 283 0,19 075 3,74 0,09 2,01 0,54 0,06 3,15 569,3 11,4 570,0 21,3 572,9 18,1 99
229 15 BB 03.csv 0,0056 29 75 291 0,26 073 3,53 0,09 2,16 0,61 0,06 2,78 559,3 12,1 557,5 19,7 550,1 15,3 102
S 26 BB 04.csv 0,0054 26 63 262 0,24 073 3,51 0,09 2,16 0,62 0,06 2,76 558,8 12,1 558,6 19,6 557,7 15,4 100
2 28 BB 05.csv 0,0044 33 60 318 0,19 0,77 3,36 0,09 1,88 0,56 0,06 2,78 582,3 11,0 578,0 19,4 561,3 15,6 104
] 05-BB-0L.csv 0,0042 17 7 66 0,11 0,75 4,32 0,09 2,59 0,60 0,06 3,45 573,2 14,9 569,7 24,6 555,6 19,2 103

o _ 18-BB-02.csv 0,0056 16 9 55 0,16 0,68 4,60 0,09 3,00 0,65 0,06 3,48 528,8 15,9 529,0 24,3 529,8 18,4 100
s 31-BB-03.csv 0,0036 27 12 75 0,17 0,72 454 0,09 2,60 0,57 0,06 3,72 551,7 14,4 548,4 24,9 534,7 19,9 103
< S 44-BB-04.csv 0,0055 17 8 53 0,15 0,74 4,50 0,09 2,71 0,60 0,06 3,59 572,5 155 565,0 25,4 535,0 19,2 107
E3 57-BB-05.csv 0,0029 26 23 135 0,17 0,75 4,67 0,09 2,86 0,61 0,06 3,70 568,0 16,3 567,6 26,5 566,3 20,9 100
g 83-BB-07.csv 0,0035 24 9 84 0,10 0,71 4,97 0,09 3,25 0,65 0,06 3,76 540,8 17,6 543,2 27,0 553,3 20,8 08
106-BB-08.csv 0,0046 23 6 99 0,06 0,71 4,51 0,09 2,89 0,64 0,06 3,46 544,5 15,7 544.6 24,6 545,3 18,9 100

< BB-11 0,5269 30 23 92 0,25 0,72 4,14 0,09 2,50 0,60 0,06 3,30 561,7 13,7 548,4 22,7 546,8 18,1 102
s o BB-16 0,3643 27 8 49 0,17 0,76 4,49 0,09 2,45 0,54 0,06 3,77 561,7 14,0 572,2 257 576,6 21,7 98
5 .S BB-14 0,3871 29 6 24 0,24 0,75 4,80 0,09 2,55 0,53 0,06 4,07 561,6 14,1 566,7 27,2 621,1 253 99
SRS BB-10 0,6341 30 18 93 0,20 0,74 411 0,09 2,44 0,59 0,06 3,31 561,9 13,7 562,7 231 563,7 18,6 100
Z o BB-13 0,5269 30 6 23 0,26 0,72 4,46 0,09 2,37 0,53 0,06 3,78 560,9 13,1 552,9 24,7 544,3 20,6 101
& BB-12 0,5482 25 4 20 0,22 0,70 4,50 0,09 2,45 0,54 0,06 3,77 561,1 13,2 541,0 24,3 555,9 21,0 104
BB 01 0,0046 15 9 62 0,15 073 4,60 0,09 2,88 0,63 0,06 3,59 559,3 16,1 556,8 25,6 546,6 19,6 102

BB 02 0,0062 14 10 63 0,16 0,70 4,47 0,09 2,90 0,65 0,06 3,39 539,0 15,6 537,2 24,0 529,3 18,0 102

G o BB 03 0,0060 14 1 56 0,02 071 4,29 0,09 3,04 0,71 0,06 3,02 545,1 16,6 543,6 233 537,6 16,3 101
S BB 04 0,0040 19 6 50 0,13 078 4,17 0,10 2,38 0,57 0,06 3,42 502,8 14,1 584,0 24,3 549,9 18,8 108
4 BB 05 0,0126 12 4 25 0,15 075 4,34 0,09 2,49 0,57 0,06 3,55 569,1 14,2 567,8 24,6 562,7 20,0 101
xS BB 06 0,1823 18 21 134 0,16 073 4,77 0,09 3,17 0,67 0,06 3,56 557,6 17,7 556,0 26,5 549,5 19,6 101
> BB 07 0,0268 14 9 58 0,16 0,74 3,67 0,09 2,67 0,73 0,06 2,52 562,7 15,0 562,4 20,6 560,9 14,1 100
BB 08 0,0040 20 30 162 0,19 0,74 4,58 0,09 3,24 0,71 0,06 3,24 565,6 18,3 563,8 25,8 556,3 18,0 102

BB 09 0,0027 20 19 103 0,19 0,75 3,78 0,09 2,45 0,65 0,06 2,88 580,2 14,2 570,6 21,6 532,6 153 109

002 BB 01.csv 0,0046 28 73 293 0,25 0,73 3,50 0,09 2,20 0,63 0,06 2,73 560,1 12,3 557,1 19,5 544,7 14,9 103

013 BB 02.csv 0,0078 20 37 205 0,18 073 3,50 0,09 2,19 0,63 0,06 2,72 559,1 12,3 556,3 19,5 545,0 14,9 103

015 BB 03.csv 0,0033 29 75 294 0,26 0,74 347 0,09 2,10 0,61 0,06 2,76 568,3 11,9 565,2 19,6 552,7 15,3 103

026 BB 04.csv 0,0034 29 75 301 0,25 073 3,51 0,09 2,15 0,61 0,06 2,78 558,4 12,0 555,5 19,5 543,6 15,1 103

028 BB 05.csv 0,0033 31 78 318 0,25 0,74 4,19 0,09 2,34 0,56 0,06 3,47 558,3 13,1 559,7 235 565,7 19,6 99

052 BB 08.csv 0,0051 26 59 270 0,22 0,69 4,58 0,09 2,72 0,59 0,06 3,69 535,2 14,5 534,3 24,5 530,4 19,6 101

054 BB 09.csv 0,0046 23 52 188 0,28 071 3,99 0,09 2,19 0,55 0,06 3,33 550,2 12,0 547,3 21,8 535,0 17,8 103

078 BB 12.csv 0,0078 27 60 212 0,28 0,74 3,77 0,09 2,14 0,57 0,06 3,10 567,5 12,2 564,7 21,3 553,4 17,2 103

080 BB 13.csv 0,0053 26 59 261 0,23 0,74 371 0,09 2,39 0,65 0,06 2,83 561,7 13,4 559,7 20,8 551,8 15,6 102

091 BB 14.csv 0,0046 26 58 264 0,22 0,74 371 0,09 2,39 0,64 0,06 2,84 563,8 135 560,7 20,8 548,2 15,6 103

093 BB 15.csv 0,0048 26 60 271 0,22 073 4,08 0,09 2,65 0,65 0,06 3,10 557,1 14,7 554,2 22,6 542,3 16,8 103
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104 BB 16.csv 0,0054 26 60 268 0,23 0,73 4,06 0,09 2,64 0,65 0,06 3,08 559,3 14,7 557,4 22,6 549,6 16,9 102

106 BB 17.csv 0,0045 28 65 286 0,23 0,73 3,95 0,09 2,11 0,53 0,06 3,34 560,0 11,8 557,0 22,0 544,9 18,2 103

117 BB 18.csv 0,0042 28 69 293 0,24 0,73 3,97 0,09 2,13 0,54 0,06 3,35 556,3 11,9 553,8 22,0 543,6 18,2 102

119 BB 19.csv 0,0042 31 83 315 0,27 0,74 4,37 0,09 2,49 0,57 0,06 3,60 563,3 14,0 560,7 24,5 549,9 19,8 102

@ 130 BB 20.csv 0,0049 29 75 300 0,25 0,73 4,40 0,09 2,52 0,57 0,06 3,61 556,4 14,0 553,9 24,4 543,3 19,6 102
0o 132 BB 21.csv 0,0040 32 88 325 0,27 0,73 4,71 0,09 2,84 0,60 0,06 3,75 558,6 15,8 555,6 26,1 543,3 20,4 103
<SS 143 BB 22.csv 0,0056 20 36 204 0,18 0,77 4,60 0,09 2,74 0,60 0,06 3,69 578,5 15,8 580,3 26,7 587,2 21,7 99
& % 145 BB 23.csv 0,0072 23 43 232 0,18 0,71 4,66 0,09 2,63 0,57 0,06 3,84 547,2 14,4 545,4 25,4 538,1 20,7 102
IﬁI:J S,' 156 BB 24.csv 0,0055 20 36 211 0,17 0,74 4,61 0,09 2,57 0,56 0,06 3,83 560,1 14,4 559,6 25,8 557,5 21,3 100
5 - 065 BB 10.csv 0,0092 9 21 90 0,23 0,71 5,22 0,09 2,86 0,55 0,06 4,37 547,1 15,6 545,2 28,5 536,9 23,5 102
* 067 BB 11.csv 0,0060 48 90 504 0,18 0,70 6,32 0,09 3,07 0,49 0,06 5,52 539,7 16,6 541,7 34,2 549,8 30,3 98
078 BB 12.csv 0,0050 45 80 484 0,17 0,73 6,20 0,09 3,01 0,49 0,06 5,42 549,8 16,5 555,2 34,4 577,4 31,3 95

080 BB 13.csv 0,0050 39 96 426 0,23 0,68 7,97 0,09 3,63 0,46 0,06 7,10 527,5 19,2 526,6 42,0 522,9 37,1 101

091 BB 14.csv 0,0041 42 106 444 0,24 0,72 7,80 0,09 3,50 0,45 0,06 6,97 545,2 19,1 548,4 42,8 561,7 39,1 97

093 BB 15.csv 0,0052 27 50 283 0,18 0,72 5,00 0,09 3,01 0,60 0,06 4,00 555,6 16,7 553,6 27,7 545,0 21,8 102

104 BB 16.csv 0,0070 26 48 278 0,17 0,71 5,02 0,09 3,05 0,61 0,06 3,99 548,9 16,7 547,4 27,5 541,2 21,6 101

093 BB 15.csv 0,0052 27 50 283 0,18 0,72 5,00 0,09 3,01 0,60 0,06 4,00 555,6 16,7 553,6 27,7 545,0 21,8 102

104 BB 16.csv 0,0070 26 48 278 0,17 0,71 5,02 0,09 3,05 0,61 0,06 3,99 548,9 16,7 547,4 27,5 541,2 21,6 101

002 BB 01.csv 0,0064 27 48 278 0,17 0,72 4,05 0,09 2,39 0,59 0,06 3,27 551,8 13,2 550,2 22,3 543,4 17,8 102

013 BB 02.csv 0,0047 27 50 272 0,18 0,74 4,05 0,09 2,37 0,59 0,06 3,28 562,9 13,3 560,0 22,7 548,3 18,0 103

015 BB 03.csv 0,0045 39 98 409 0,24 0,71 3,44 0,09 2,26 0,66 0,06 2,59 540,7 12,2 542,7 18,7 550,9 14,3 98

026 BB 04.csv 0,0055 19 31 204 0,15 0,70 3,50 0,09 2,26 0,65 0,06 2,67 543,9 12,3 541,6 18,9 532,0 14,2 102

028 BB 05.csv 0,0044 24 39 251 0,16 0,72 3,94 0,09 2,42 0,61 0,06 3,11 550,6 13,3 549,1 21,6 542,7 16,9 101

039 BB 06.csv 0,0044 36 71 372 0,19 0,73 3,92 0,09 2,42 0,62 0,06 3,08 551,9 13,4 553,8 21,7 561,8 17,3 98

041 BB 07.csv 0,0043 38 73 376 0,20 0,75 4,46 0,09 2,51 0,56 0,06 3,69 566,7 14,3 568,5 25,4 575,8 21,2 98

052 BB 08.csv 0,0043 43 83 454 0,18 0,75 4,47 0,09 2,55 0,57 0,06 3,67 558,9 14,2 567,8 25,4 603.9 22,2 93
003_BB_s_01.csv 0,0025 27 6 24 0,26 0,74 2,50 0,09 1,61 0,64 0,06 191 565,1 9,1 564,3 14,1 561,3 10,7 101
004_BB_s_02.csv 0,0020 27 6 25 0,26 0,74 2,51 0,09 1,62 0,64 0,06 1,92 563,4 9,1 563,7 14,2 564,8 10,9 100
005_BB_s_03.csv 0,0027 27 6 24 0,25 0,75 2,49 0,09 1,59 0,64 0,06 1,92 569,4 9,0 568,5 14,1 565,1 10,8 101
006_BB_s_04.csv 0,0031 26 6 24 0,25 0,74 2,52 0,09 1,61 0,64 0,06 1,94 561,0 9,0 560,7 14,1 559,4 10,8 100
007_BB_s_05.csv 0,0027 26 6 24 0,24 0,75 2,51 0,09 1,61 0,64 0,06 1,92 567,2 9,1 566,3 14,2 562,6 10,8 101
008_BB_s_06.csv 0,0026 26 6 24 0,25 0,75 2,50 0,09 1,59 0,64 0,06 1,93 567,3 9,0 566,7 14,2 564,2 10,9 101
009_BB_s_07.csv 0,0029 26 6 24 0,25 0,74 2,51 0,09 1,61 0,64 0,06 1,92 561,8 9,1 562,3 14,1 564,3 10,8 100
010_BB_s_08.csv 0,0030 25 6 23 0,25 0,74 2,51 0,09 1,61 0,64 0,06 1,93 562,3 9,0 561,2 14,1 557,1 10,8 101
011_BB_s_09.csv 0,0030 26 6 24 0,26 0,75 2,49 0,09 1,59 0,64 0,06 191 567,9 9,0 567,6 14,1 566,4 10,8 100
012_BB_s_10.csv 0,0026 26 6 24 0,26 0,74 2,50 0,09 1,61 0,64 0,06 191 561,4 9,1 562,9 14,1 569,3 10,9 99
016_BB_s_11.csv 0,0033 28 8 32 0,24 0,72 2,49 0,09 1,81 0,73 0,06 1,71 555,6 10,0 550,5 13,7 529,6 9,1 105

. 017_BB_s_12.csv 0,0027 27 7 31 0,24 0,73 2,48 0,09 1,80 0,73 0,06 1,70 553,3 10,0 558,3 13,8 578,7 9,8 96
2_ 018_BB_s_13.csv 0,0024 31 9 34 0,27 0,75 2,42 0,09 1,76 0,73 0,06 1,66 567,2 10,0 568,5 13,8 574,1 9,5 99
T ;“': 019_BB_s_14.csv 0,0033 31 10 36 0,27 0,73 2,50 0,09 1,80 0,72 0,06 1,73 557,0 10,0 555,5 13,9 549,5 9,5 101
e & 020_BB_s_15.csv 0,0036 30 8 34 0,25 0,74 2,47 0,09 1,78 0,72 0,06 1,71 564,7 10,0 563,7 13,9 559,7 9,6 101
.i: g 021_BB_s_16.csv 0,0032 30 9 34 0,26 0,74 2,47 0,09 1,79 0,72 0,06 1,70 562,1 10,0 560,9 13,8 555,7 9,5 101
E & 022_BB_s_17.csv 0,0022 30 9 34 0,28 0,73 2,46 0,09 1,82 0,74 0,06 1,66 551,8 10,0 556,8 13,7 577,1 9,6 96
% 023_BB_s_18.csv 0,0033 30 9 34 0,26 0,72 2,48 0,09 1,81 0,73 0,06 1,69 556,3 10,1 550,5 13,6 526,8 8,9 106
024_BB_s_19.csv 0,0026 31 9 35 0,27 0,73 2,48 0,09 1,80 0,72 0,06 1,71 558,5 10,0 558,8 13,9 560,3 9,6 100
025_BB_s_20.csv 0,0027 31 9 34 0,26 0,75 2,43 0,09 1,77 0,73 0,06 1,66 564,8 10,0 565,7 13,7 569,4 9,5 99
029_BB_s_21.csv 0,0038 28 1 16 0,04 0,74 2,40 0,09 1,35 0,56 0,06 1,99 565,3 7,6 564,5 13,6 561,3 11,2 101
030_BB_s_22.csv 0,0030 27 1 15 0,04 0,74 2,41 0,09 1,37 0,57 0,06 1,98 560,3 7,7 561,0 13,5 564,0 11,2 99
031_BB_s_23.csv 0,0027 27 1 15 0,04 0,73 2,42 0,09 1,38 0,57 0,06 1,99 559,0 7,7 559,4 13,5 561,0 11 100
032_BB_s_24.csv 0,0030 27 1 16 0,04 0,73 2,42 0,09 1,38 0,57 0,06 1,99 556,2 7,7 556,6 13,5 557,9 11 100
033_BB_s_25.csv 0,0033 27 1 15 0,04 0,74 2,44 0,09 1,37 0,56 0,06 2,02 562,0 7,7 561,3 13,7 558,5 11,3 101
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034 BB_s 26.csv  0,0038 26 1 15 0,04 0,73 2,43 0,09 1,39 0,57 0,06 2,00 558,1 77 558,5 13,6 560,6 11,2 100

035 BB_s 27.csv  0,0033 28 1 16 0,04 0,73 2,43 0,09 1,39 0,57 0,06 1,99 556,2 77 557,3 13,5 561,9 11,2 99

036_BB_s 28.csv  0,0030 29 1 16 0,04 0,74 2,41 0,09 1,36 0,57 0,06 1,99 561,0 77 561,9 13,6 565,6 11,3 99

037_BB_s 29.csv  0,0029 29 1 16 0,04 0,74 2,45 0,09 1,38 0,56 0,06 2,02 561,9 78 561,3 13,7 558,7 11,3 101

038 BB s 30.csv  0,0030 30 1 17 0,04 0,73 2,42 0,09 1,37 0,57 0,06 1,99 558,4 77 558,9 13,5 560,9 11,2 100

- 005_BB_0L.csv 0,0105 22 43 237 0,18 0,69 2,41 0,09 0,93 0,39 0,06 2.22 536,3 5.0 5353 12,9 531,2 11,8 101
€S 016_BB_02.csv 0,0120 23 44 244 0,18 0,72 2,34 0,09 0,90 0,39 0,06 2,15 553,4 50 552,4 12,9 548,0 11,8 101
G 8 018_BB_03.csv 0,0111 25 48 262 0,19 071 2,69 0,09 1,29 0,48 0,06 2,36 546,4 7,0 545,3 14,7 541,0 12,8 101
g 029_BB_04.csv 0,0143 24 46 248 0,19 0,70 2,68 0,09 1,30 0,48 0,06 2,34 546,7 71 541,2 14,5 518,0 12,1 106
z3 031_BB_05.csv 0,0113 25 47 260 0,18 071 2,54 0,09 0,92 0,36 0,06 2,37 544,0 50 542,6 13,8 536,6 12,7 101
) 042_BB_06.csv 0,0096 25 48 267 0,18 0,72 2,48 0,09 0,91 0,37 0,06 2,31 550,0 5,0 552,1 13,7 560,9 12,9 98
006_BB_s Olcsv _ 0,0019 22 24 94 0,26 0,75 2,51 0,09 1,19 0,47 0,06 2.22 567,5 6,7 567,7 14,3 568,5 12,6 100

010_BB_s 05.csv  0,0018 22 21 9% 0,22 0,69 2,59 0,09 1,27 0,49 0,06 2,26 533,4 6,8 533,8 13,8 5355 12,1 100

013 BB_s 08.csv  0,0013 24 27 101 0,27 0,74 2,53 0,09 1,21 0,48 0,06 2,23 561,1 6,8 562,5 14,2 567,9 12,6 99

. 014 BB_s 09.csv  0,0016 23 25 99 0,25 0,73 2,53 0,09 1,20 0,48 0,06 2,23 558,7 6,7 559,4 14,1 562,1 12,5 99
= 019 BB s 1l.csv  0,0018 24 56 241 0,24 0,74 2,43 0,09 0,99 0,41 0,06 2,22 560,4 55 561,4 13,7 565,3 12,6 99
Iy 020 BB_s 12.csv  0,0014 25 63 249 0,25 0,74 2,43 0,09 0,97 0,40 0,06 2,23 565,9 55 565,2 13,7 562,7 12,5 101
.S 021 BB_s 13.csv  0,0020 24 60 252 0,24 0,73 2,43 0,09 0,98 0,40 0,06 2,22 557,6 55 558,7 13,6 563,1 12,5 99
=5 022 BB_s_l4csv  0,0019 24 62 256 0,24 0,73 2,44 0,09 0,98 0,40 0,06 2,23 555,5 55 557,3 13,6 564,5 12,6 98
=Ry 023 BB_s 15.csv  0,0025 22 50 237 0,21 0,73 2,43 0,09 0,99 0,41 0,06 2,22 554,8 55 555,9 135 560,2 12,4 99
< 024 BB_s 16.csv  0,0023 23 56 227 0,25 0,75 2,43 0,09 0,97 0,40 0,06 2,23 570,0 55 569,6 13,9 568,0 12,7 100
025 BB_s 17.csv  0,0034 23 55 231 0,24 0,74 2,45 0,09 0,98 0,40 0,06 2,25 565,8 55 565,2 13,9 562,7 12,7 101

026 BB_s 18.csv  0,0013 24 58 246 0,24 0,75 2,42 0,09 0,97 0,40 0,06 2,22 565,6 55 565,8 13,7 566,7 12,6 100

027 BB_s_19.csv  0,0014 24 61 248 0,25 0,74 2,43 0,09 0,99 0,41 0,06 2,22 560,2 56 561,1 13,6 564,6 12,5 99

028 BB_s 20.csv 0,001 24 60 248 0,24 0,75 2,39 0,09 0,97 0,41 0,06 2,19 562,2 55 567,9 13,6 591,0 12,9 95

06_BB_s Olcsv _ 0,0026 23 57 229 0,25 0,76 2,14 0,09 1,19 0,55 0,06 1,78 581,3 6,9 5753 12,3 551,6 9.8 105

07 BB_s O2csv  0,0013 24 59 230 0,26 0,77 2,12 0,09 1,19 0,56 0,06 1,76 581,4 6,9 577,3 12,3 561,3 9,9 104

o 08 BB_s 03.csv  0,0017 23 56 233 0,24 0,75 2,14 0,09 1,21 0,57 0,06 1,76 568,5 6,9 567,8 12,1 565,1 10,0 101
N 09 BB s O4csv  0,0026 23 54 226 0,24 0,75 2,12 0,09 1,19 0,56 0,06 1,75 576,2 6,9 568,6 12,1 538,6 9,4 107
% 10 BB_s 05.csv 0,002 22 53 225 0,23 0,76 2,12 0,09 1,20 0,56 0,06 1,75 5725 6,9 571,3 12,1 566,2 9,9 101
3 11 BB s 06.csv  0,0021 24 60 247 0,24 0,75 2,13 0,09 1,20 0,57 0,06 1,76 567,8 6,8 567,0 12,1 563,9 9,9 101
= 12 BB_s O7.csv  0,0023 23 58 236 0,25 0,75 2,14 0,09 1,19 0,56 0,06 1,77 572,0 6,8 570,1 12,2 562,3 10,0 102
= 13 BB s 08.csv  0,0023 25 63 246 0,26 0,75 2,11 0,09 1,21 0,57 0,06 174 566,8 6,8 566,1 12,0 563,5 98 101
T 14 BB_s 09.csv  0,0024 24 62 239 0,26 0,76 2,11 0,09 1,19 0,56 0,06 174 572,6 6,8 5715 12,0 567,0 9,9 101
a 15 BB s 10.csv  0,0021 24 62 243 0,26 0,75 2,10 0,09 1,19 0,57 0,06 1,73 571,9 6,8 570,6 12,0 565,6 98 101
= 19 BB s 1lcsv  0,0021 19 45 192 0,24 0,75 2,14 0,09 1,19 0,56 0,06 1,77 568,5 6,8 567,5 12,1 563,9 10,0 101
2 20 BB_s 12.csv  0,0026 19 45 189 0,24 0,75 2,14 0,09 1,20 0,56 0,06 1,78 568,8 6,8 568,4 12,2 566,7 10,1 100
< 21 BB s 13.csv 0,0031 19 45 197 0,23 0,75 2,12 0,09 1,20 0,56 0,06 1,75 566,3 6,8 565,4 12,0 561,7 98 101
22 BB s ldcsv  0,0024 18 44 184 0,24 0,74 2,14 0,09 1,20 0,56 0,06 1,77 563,9 6,8 564,2 12,1 565,4 10,0 100

23 BB_s 15.csv  0,0028 18 44 185 0,24 0,74 2,15 0,09 1,21 0,56 0,06 1,78 562,1 6,8 562,7 12,1 564,9 10,0 100

24 BB s 16.csv 0,0030 18 42 179 0,23 0,74 2,15 0,09 1,21 0,56 0,06 177 564,0 6,8 564,5 12,1 566,4 10,0 100

25 BB s 17.csv  0,0019 18 40 177 0,23 0,75 2,14 0,09 1,21 0,57 0,06 1,76 566,9 6,9 567,0 12,1 567,6 10,0 100

26 BB s 18.csv  0,0021 18 40 173 0,23 0,77 2,11 0,09 1,18 0,56 0,06 1,76 578,0 6,8 579,4 12,2 585,0 10,3 99

27 BB s 19.csv  0,0026 19 44 181 0,24 0,75 2,14 0,09 1,20 0,56 0,06 177 569,3 6,8 568,2 12,2 563,8 10,0 101

28 BB s 20.csv  0,0021 19 47 190 0,25 0,76 2,13 0,09 1,19 0,56 0,06 1,76 572,8 6,8 5714 12,2 566,0 10,0 101

02 BB 01.csv 0,0052 23 45 239 0,19 0,72 3,60 0,09 2,10 0,58 0,06 2,92 566,5 11,9 551,8 19,9 491,2 14,3 115

03 BB 02.csv 0,0035 21 42 223 0,19 0,72 3,59 0,09 2,12 0,59 0,06 2,90 560,4 11,9 549,2 19,7 502,8 14,6 111

04 BB 03.csv 0,0030 21 41 211 0,20 0,74 3,54 0,09 2,09 0,59 0,06 2,86 568,7 11,9 560,6 19,9 528,0 15,1 108

05 BB 04.csv 0,0044 21 42 219 0,19 0,72 3,59 0,09 2,15 0,60 0,06 2,87 553,9 11,9 547,7 19,7 522,1 15,0 106

@ g 06 BB 05.csv 0,0033 23 46 239 0,19 0,70 3,61 0,09 217 0,60 0,06 2,88 550,4 11,9 541,0 19,5 501,6 14,5 110
F 8 07 BB 06.csv 0,0027 22 44 228 0,19 071 3,60 0,09 2,16 0,60 0,06 2,88 552,2 11,9 542,5 19,5 502,1 14,5 110
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E % 08 BB 07.csv 0,0030 19 37 195 0,19 0,72 3,56 0,09 2,15 0,60 0,06 2,84 554,1 11,9 552,2 19,7 5445 15,5 102
=) 09 BB 08.csv 0,0049 17 32 175 0,19 0,71 3,61 0,09 2,17 0,60 0,06 2,88 548,9 11,9 544,8 19,7 527,7 15,2 104
10 BB 09.csv 0,0051 22 42 225 0,19 0,73 3,57 0,09 2,12 0,59 0,06 2,87 560,9 11,9 556,3 19,9 537,8 15,4 104

11 BB 10.csv 0,0038 22 44 229 0,19 0,72 3,57 0,09 2,14 0,60 0,06 2,86 556,7 11,9 552,7 19,7 536,3 15,3 104

12BB 1l.csv 0,0023 21 42 223 0,19 0,72 3,55 0,09 2,14 0,60 0,06 2,83 555,7 11,9 553,0 19,7 541,9 15,4 103

13 BB 12.csv 0,0033 15 27 158 0,17 0,70 3,61 0,09 2,20 0,61 0,06 2,85 540,8 11,9 540,9 19,5 541,0 15,4 100

BB-01 0,3561 31 54 233 0,23 0,74 1,32 0,09 1,23 0,93 0,06 0,48 562,3 6,9 562,3 7.4 562,4 2,7 100

BB-02 0,3504 24 32 190 0,17 0,74 0,86 0,09 0,70 0,82 0,06 0,49 559,9 3,9 560,3 4,8 561,9 2,8 100

BB-03 0,3231 26 33 197 0,17 0,74 1,01 0,09 0,76 0,75 0,06 0,67 561,3 4,3 561,0 57 559,6 3,7 100

~ BB-04 0,3323 27 41 232 0,18 0,74 1,24 0,09 1,07 0,87 0,06 0,62 562,1 6,0 562,7 7,0 564,9 35 100

i § BB-05 0,3968 29 39 223 0,18 0,74 1,23 0,09 0,95 0,77 0,06 0,79 560,5 53 560,6 6,9 561,0 4,4 100
5 S BB-06 0,3385 26 33 198 0,17 0,74 1,27 0,09 0,85 0,67 0,06 0,94 559,9 4,8 560,2 7,1 561,1 53 100
|L|_J % BB-02 1,1814 45 34 166 0,20 0,74 1,34 0,09 1,08 0,81 0,06 0,79 561,4 6,1 560,2 75 555,3 4,4 100
=~ BB-01 0,3003 26 44 171 0,26 0,74 1,05 0,09 0,90 0,85 0,06 0,55 562,4 51 562,2 59 561,7 31 100
BB-03 1,1814 39 36 192 0,19 0,74 1,28 0,09 1,05 0,82 0,06 0,73 559,2 59 559,8 7,2 562,1 4,1 100

BB-02 0,4799 30 17 71 0,25 0,75 1,60 0,09 0,75 0,47 0,06 1,42 564,8 4,2 566,6 9,1 573,8 8,1 100

BB-03 0,6885 32 41 218 0,19 0,75 1,60 0,09 0,89 0,56 0,06 1,33 562,4 5,0 569,0 9,1 595,6 7,9 99

BB-02 0,2305 28 61 217 0,28 0,74 2,64 0,09 1,16 0,44 0,06 2,38 559,5 6,5 563,1 14,9 577,5 13,7 99

BB-01 0,2973 29 38 222 0,17 0,72 2,72 0,09 1,19 0,44 0,06 2,45 561,0 6,7 553,3 15,1 521,9 12,8 101

BB-03 0,5196 27 25 115 0,22 0,73 1,94 0,09 0,93 0,48 0,06 1,70 559,0 5,2 554,3 10,8 535,0 9,1 101

BB-03 0,4245 30 47 204 0,23 0,73 2,62 0,09 1,52 0,58 0,06 2,13 563,0 8,6 554,6 14,5 520,3 11,1 102

BB-02 0,2267 24 58 215 0,27 0,72 1,78 0,09 0,91 0,51 0,06 1,53 541,6 4,9 552,8 9,8 599,3 9,2 98

G BB-01 1,8941 48 33 178 0,19 0,74 2,04 0,09 0,84 0,41 0,06 1,86 560,5 4,7 561,2 11,4 564,0 10,5 100
< ’§ BB-03 0,3941 30 55 235 0,23 0,74 1,94 0,09 1,08 0,56 0,06 1,60 561,7 6,1 562,8 10,9 567,2 9,1 100
o BB-01 0,3282 29 53 227 0,23 0,74 1,71 0,09 0,86 0,50 0,06 1,48 561,9 4,9 561,1 9,6 558,0 8,2 100
E g BB-02 0,6593 12 13 80 0,16 0,71 2,41 0,09 1,24 0,51 0,06 2,07 561,4 7,0 545,8 13,2 481,0 10,0 103
w § BB-01 0,1668 29 62 245 0,25 0,74 1,71 0,09 0,91 0,53 0,06 1,45 559,2 51 560,4 9,6 565,2 8,2 100
% & BB-02 0,1560 33 69 276 0,25 0,75 1,88 0,09 0,87 0,46 0,06 1,67 563,5 4,9 568,5 10,7 588,6 9,8 99
2 o BB-03 0,7676 43 51 253 0,20 0,74 1,80 0,09 0,92 0,51 0,06 1,55 560,4 51 563,3 10,1 575,3 8,9 99
z BB-02 0,2356 36 49 308 0,16 0,75 3,26 0,09 1,93 0,59 0,06 2,63 558,1 10,8 566,7 18,5 601,5 15,8 98
BB-01 0,2339 33 75 283 0,27 0,74 2,04 0,09 0,99 0,48 0,06 1,79 563,4 5,6 562,6 11,5 559,0 10,0 100

BB-03 0,2066 28 56 224 0,25 0,74 1,83 0,09 0,86 0,47 0,06 1,61 561,6 4,8 561,0 10,2 558,9 9,0 100

BB-01 0,2882 31 100 238 0,42 0,74 2,56 0,09 1,04 0,41 0,06 2,34 561,1 58 561,5 14,4 562,9 13,2 100

BB-02 1,0207 25 29 132 0,22 0,74 1,87 0,09 0,68 0,37 0,06 1,74 559,0 3,8 564,2 10,6 585,1 10,2 99

BB-03 0,3271 25 67 189 0,36 0,74 1,97 0,09 0,68 0,35 0,06 1,85 562,1 3,8 564,0 11,1 571,7 10,6 100

005BB_01.csv 0,0074 19 43 192 0,22 0,73 3,84 0,09 2,31 0,60 0,06 3,07 566,5 13,1 554,7 21,3 506,4 15,6 112

018 BB_02.csv 0,0065 12 17 110 0,16 0,73 3,72 0,09 2,04 0,55 0,06 3,11 565,9 11,5 557,2 20,7 522,0 16,2 108
031BB_03.csv 0,0046 20 39 187 0,21 0,74 4,01 0,09 2,24 0,56 0,06 3,33 569,3 12,7 561,2 22,5 528,3 17,6 108

044 BB_04.csv 0,0079 13 18 137 0,13 0,69 4,14 0,09 2,24 0,54 0,06 3,48 556,7 12,5 532,8 22,1 431,5 15,0 129

057 BB_05.csv 0,0064 14 16 120 0,14 0,71 4,02 0,09 2,32 0,58 0,06 3,28 553,7 12,8 543,0 21,8 498,3 16,4 111

070 BB_06.csv 0,0045 19 27 164 0,16 0,74 3,88 0,09 2,34 0,60 0,06 3,09 560,9 13,1 562,3 21,8 568,0 17,6 99
083BB_07.csv 0,0053 16 29 173 0,17 0,68 3,86 0,09 2,08 0,54 0,06 3,24 547,4 11,4 527,9 20,4 4443 14,4 123

096 BB_08.csv 0,0055 17 32 179 0,18 0,69 3,71 0,09 1,94 0,52 0,06 3,17 545,5 10,6 530,9 19,7 468,5 14,9 116
005BB_01.csv 0,0060 14 18 132 0,14 0,70 4,03 0,09 2,33 0,58 0,06 3,28 554,8 12,9 539,0 21,7 472,6 15,5 117

018 BB_02.csv 0,0033 23 51 224 0,23 0,76 3,83 0,09 2,29 0,60 0,06 3,07 575,6 13,2 572,1 21,9 558,3 17,2 103

) 031BB_03.csv 0,0033 25 52 261 0,20 0,75 4,07 0,09 2,53 0,62 0,06 3,18 574,9 14,5 569,7 23,2 549,2 17,5 105
Z < 044 BB_04.csv 0,0048 17 29 174 0,17 0,73 4,04 0,09 2,32 0,58 0,06 3,30 561,3 13,0 554,1 22,4 524,4 17,3 107
< § 057 BB_05.csv 0,0044 19 31 176 0,17 0,73 3,92 0,09 2,13 0,54 0,06 3,29 553,9 11,8 554,8 21,7 558,7 18,4 99
XS 070 BB_06.csv 0,0054 21 34 181 0,19 0,70 4,27 0,09 2,44 0,57 0,06 3,50 541,1 13,2 540,2 23,1 536,1 18,8 101
g:-] § 083BB_07.csv 0,0048 26 40 243 0,17 0,75 4,01 0,09 2,26 0,56 0,06 3,31 573,6 13,0 568,8 22,8 549,8 18,2 104
u~= 005BB_01.csv 0,0040 24 8 44 0,18 0,71 4,20 0,09 2,26 0,54 0,06 3,54 549,3 12,4 546,4 22,9 534,2 18,9 103
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018 BB_02.csv 0,0050 22 7 38 0,18 0,72 4,22 0,09 2,10 0,50 0,06 3,66 570,9 12,0 552,4 233 476,8 17,4 120
031 BB_03.csv 0,0036 25 55 255 0,22 0,75 4,32 0,09 2,03 0,47 0,06 3,82 577,9 11,7 566,5 24,5 521,2 19,9 111

044 BB_04.csv 0,0049 15 22 157 0,14 0,72 4,13 0,09 2,23 0,54 0,06 3,47 549,2 12,2 550,5 227 556,2 19,3 99

057 BB_05.csv 0,0042 23 47 230 0,21 0,76 3,71 0,09 2,16 0,58 0,06 3,01 577,0 12,5 572,9 21,3 557,0 16,8 104

070 BB_06.csv 0,0050 20 39 202 0,19 0,74 3,83 0,09 2,18 0,57 0,06 3,15 571,2 12,5 561,7 215 523,7 16,5 109

005 BB 01.csv 0,0036 13 19 131 0,15 0,73 3,09 0,09 1,58 0,51 0,06 2,66 568,3 9,0 558,83 17,3 518,5 138 110

019 BB 02.csv 0,0035 22 49 196 0,25 0,76 3,52 0,09 1,81 0,51 0,06 3,02 579,7 10,5 572,6 20,1 544,3 16,4 106

031 BB 03.csv 0,0044 16 28 151 0,19 0,72 3,69 0,09 1,84 0,50 0,06 3,20 556,4 10,2 548,6 20,2 516,4 16,5 108

044 BB 04.csv 0,0024 16 23 114 0,20 0,77 3,31 0,09 1,46 0,44 0,06 2,97 582,5 8,5 578,1 19,2 560,83 16,7 104

057 BB 05.csv 0,0043 12 14 99 0,14 0,75 3,02 0,09 1,63 0,54 0,06 2,54 569,5 9,3 566,3 17,1 555,9 14,1 102

070 BB 06.csv 0,0027 22 44 189 0,23 0,76 3,25 0,09 1,78 0,55 0,06 2,71 579,4 10,3 573,0 18,6 547,8 14,9 106
02_BB_0l.csv 0,0356 23 43 234 0,19 0,72 3,10 0,09 2,10 0,68 0,06 2,28 566,5 11,9 551,6 17,1 490,4 11,2 116
03_BB_02.csv 0,0035 22 44 230 0,19 0,72 2,99 0,09 2,12 0,71 0,06 2,11 559,4 11,9 551,0 16,5 516,2 10,9 108
04_BB_03.csv 0,0207 19 37 189 0,19 0,73 2,99 0,09 2,10 0,70 0,06 2,12 567,3 11,9 559,4 16,7 527,4 11,2 108
05_BB_04.csv 0,0603 22 42 217 0,19 0,70 3,16 0,09 2,16 0,68 0,06 2,31 553,0 11,9 540,7 17,1 489,2 11,3 113

0w & 06_BB_05.csv 0,0251 22 44 231 0,19 071 3,01 0,09 217 0,72 0,06 2,09 550,4 11,9 546,0 16,4 527,5 11,0 104
S 07_BB_06.csv 0,0216 21 42 221 0,19 0,71 3,00 0,09 2,16 0,72 0,06 2,09 552,2 11,9 545,9 16,4 519,4 10,8 106
og 08_BB_07.csv 0,0913 19 34 185 0,19 071 311 0,09 2,16 0,69 0,06 2,24 552,2 11,9 547,6 17,0 528,7 11,9 104
g 09_BB_08.csv 0,0319 16 30 163 0,18 071 3,05 0,09 217 0,71 0,06 2,14 548,9 11,9 546,3 16,6 535,4 11,4 103
10_BB_09.csv 0,0091 21 40 213 0,19 073 3,01 0,09 2,12 0,71 0,06 213 560,8 11,9 557,8 16,8 545,9 11,6 103
11_BB_10.csv 0,0106 21 42 220 0,19 0,72 3,02 0,09 2,15 0,71 0,06 2,12 554,4 11,9 551,7 16,7 540,9 115 102

12 _BB_1l.csv 0,3619 25 38 199 0,19 0,70 341 0,09 2,16 0,63 0,06 2,64 555,3 12,0 541,4 18,5 483,3 12,8 115

13 BB_12.csv 0,0240 14 25 146 0,17 0,69 3,17 0,09 2,21 0,70 0,06 2,26 5385 11,9 530,2 16,8 4942 11,2 109

BB-01 0,7800 40 49 249 0,20 0,75 1,24 0,09 1,07 0,87 0,06 0,62 560,8 6,0 565,8 7,0 585,6 36 99

BB-02 1,0969 41 33 224 0,15 0,74 1,27 0,09 1,08 0,85 0,06 0,68 561,0 6,1 561,2 71 561,7 38 100

BB-03 0,7390 39 47 244 0,19 0,74 1,24 0,09 1,07 0,86 0,06 0,62 560,0 6,0 560,8 7,0 564,1 35 100

BB-01 0,7800 40 49 249 0,20 0,75 1,24 0,09 1,07 0,87 0,06 0,62 560,8 6,0 565,8 7,0 585,6 36 99

. BB-02 1,0969 M 33 224 0,15 0,74 1,27 0,09 1,08 0,85 0,06 0,68 561,0 6,1 561,2 71 561,7 38 100
5 _ BB-03 0,7390 39 47 244 0,19 0,74 1,24 0,09 1,07 0,86 0,06 0,62 560,0 6,0 560,8 7,0 564,1 35 100
=8 BB-01 0,9477 42 38 235 0,16 0,72 1,83 0,09 1,66 0,91 0,06 0,76 566,3 9,4 550,4 10,1 484,9 37 103
G & BB-01 0,9727 37 37 211 0,18 0,74 1,61 0,09 1,45 0,90 0,06 0,69 560,3 8,1 560,3 9,0 560,4 3,9 100
25 BB-02 0,8490 37 38 228 0,17 0,74 2,80 0,09 2,67 0,96 0,06 0,83 560,1 15,0 560,7 15,7 562,9 47 100
z 8 BB-03 0,7933 34 37 221 0,17 0,74 2,23 0,09 2,14 0,96 0,06 0,65 561,9 12,0 561,3 12,5 558,9 36 100
b BB-01 0,4142 21 17 107 0,16 0,74 2,18 0,09 1,31 0,60 0,06 174 561,5 74 561,6 12,2 562,0 98 100
2 BB-02 0,9735 30 22 114 0,20 0,74 2,68 0,09 1,57 0,59 0,06 2,18 561,2 88 561,6 15,1 563,1 12,3 100
BB-03 1,4991 33 17 128 0,14 0,73 3,17 0,09 0,92 0,29 0,06 3,03 561,1 51 557,2 17,7 541,3 16,4 101

BB-01 0,7933 50 57 306 0,19 0,70 1,57 0,09 1,37 0,88 0,06 0,75 558,6 76 540,4 85 489,2 37 102

BB-03 0,7933 121 145 760 0,19 0,72 1,92 0,09 1,70 0,88 0,06 0,90 563,2 9,4 547,9 10,5 533,3 48 101

BB-02 0,7933 50 57 306 0,19 0,70 1,57 0,09 1,37 0,88 0,06 0,75 564,5 7,6 540,4 8,5 489,2 37 102

BB-01 1,3049 53 45 250 0,18 0,74 1,03 0,09 0,85 0,44 0,06 1,73 560,0 4,8 560,3 10,8 561,5 9,7 100
> 8 BB-04 0,7156 31 55 232 0,24 0,74 411 0,09 1,10 0,27 0,06 3,96 559,6 6,2 559,9 23,0 560,8 22,2 100
593 BB-03 1,0062 45 39 248 0,16 0,73 2,36 0,09 1,00 0,42 0,06 2,14 558,8 56 559,1 13,2 560,8 12,0 100
g 2 BB-02 0,9071 38 38 226 0,17 0,74 2,22 0,09 0,88 0,40 0,06 2,04 558,8 4,9 559,5 12,4 562,4 11,5 100
BB-02 0,4799 30 17 71 0,25 0,75 1,60 0,09 0,75 0,47 0,06 1,42 564,3 4,2 566,6 9,1 573,8 8,1 100

BB-03 0,6885 32 M 218 0,19 0,75 1,60 0,09 0,89 0,56 0,06 1,33 562,4 5,0 569,0 91 595,6 7,9 99

) BB-01 0,3759 36 20 86 0,24 0,74 2,01 0,09 0,88 0,44 0,06 1,81 559,7 4,9 560,2 11,3 562,3 10,2 100
3 . BB-02 1,1814 45 34 166 0,20 0,74 1,34 0,09 1,08 0,81 0,06 0,79 561,4 6,1 560,2 75 555,3 4.4 100
<8 BB-01 0,3003 26 44 171 0,26 0,74 1,05 0,09 0,90 0,85 0,06 0,55 562,4 51 562,2 5,9 561,7 31 100
> § BB-03 1,1814 39 36 192 0,19 0,74 1,28 0,09 1,05 0,82 0,06 0,73 559,2 5,9 559,8 7,2 562,1 41 100
55 BB-04 0,3323 27 M 232 0,18 0,74 1,24 0,09 1,07 0,87 0,06 0,62 562,1 6,0 562,7 7,0 564,9 35 100
< 9 BB-05 0,3968 29 39 223 0,18 0,74 1,23 0,09 0,95 0,77 0,06 0,79 560,5 53 560,6 6,9 561,0 4.4 100
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- BB-06 0,3385 26 33 198 0,17 0,74 1,27 0,09 0,85 0,67 0,06 0,94 559,9 4,8 560,2 71 561,1 53 100
@ BB-01 0,3561 31 54 233 0,23 0,74 1,32 0,09 1,23 0,93 0,06 0,48 562,3 6,9 562,3 7,4 562,4 2,7 100
BB-02 0,3504 24 32 190 0,17 0,74 0,86 0,09 0,70 0,82 0,06 0,49 559,9 3,9 560,3 4,8 561,9 2,8 100

BB-03 0,3231 26 33 197 0,17 0,74 1,01 0,09 0,76 0,75 0,06 0,67 561,3 4,3 561,0 57 559,6 3,7 100

BB-01 1,1835 48 44 237 0,19 0,74 1,95 0,09 1,77 0,91 0,06 0,82 570,1 10,1 562,0 10,9 529,3 4,3 101

BB-02 1,1464 37 36 199 0,18 0,74 1,42 0,09 1,27 0,89 0,06 0,64 559,1 71 559,9 7,9 563,1 3,6 100

BB-01 0,4997 39 35 202 0,17 0,74 1,34 0,09 1,15 0,86 0,06 0,68 560,8 6,5 561,5 75 564,2 3,8 100

BB-02 0,5980 34 37 164 0,22 0,74 1,38 0,09 1,19 0,86 0,06 0,70 560,1 6,6 560,7 7,7 563,3 4,0 100

BB-03 0,7747 126 75 235 0,32 0,74 1,86 0,09 1,26 0,68 0,06 1,37 565,4 71 560,2 10,4 538,9 7,4 101

13BB-01 0,5429 20 38 206 0,19 0,74 3,33 0,09 1,23 0,37 0,06 3,09 561,2 6,9 561,4 18,7 562,3 17,4 100

29 BB-02 0,6899 45 55 300 0,18 0,73 2,49 0,09 1,03 0,41 0,06 2,26 559,7 58 559,2 13,9 557,0 12,6 100

. 42 BB-03 1,2645 53 39 261 0,15 0,71 3,53 0,09 1,61 0,46 0,06 3,14 561,4 9,0 544,1 19,2 472,5 14,8 119
o ﬁ BB-01 0,9525 32 38 181 0,21 0,71 3,19 0,09 1,36 0,43 0,06 2,88 560,1 7,6 545,8 17,4 486,6 14,0 115
; 8 BB-02 1,0295 36 35 190 0,19 0,72 2,92 0,09 0,94 0,32 0,06 2,77 559,6 53 548,3 16,0 501,7 13,9 112
X 5 BB-03 0,7009 51 122 334 0,37 0,71 4,33 0,09 1,71 0,40 0,06 3,97 562,9 9,7 546,0 23,6 476,4 18,9 103
E g/ BB-01 1,6062 40 37 172 0,21 0,74 2,55 0,09 1,12 0,44 0,06 2,30 559,8 6,3 559,9 14,3 560,4 12,9 100
BB-02 1,6326 35 23 147 0,16 0,74 2,83 0,09 1,02 0,36 0,06 2,64 559,4 5,7 559,5 15,8 560,1 14,8 100

BB-03 0,9816 38 38 208 0,18 0,74 2,62 0,09 0,98 0,37 0,06 2,43 560,0 55 560,1 14,7 560,6 13,6 100

BB-03 0,5596 36 74 252 0,30 0,74 2,57 0,09 0,80 0,31 0,06 2,44 560,9 4,5 560,7 14,4 560,1 13,7 100

BB-02 1,0325 32 30 174 0,17 0,74 2,54 0,09 0,89 0,35 0,06 2,38 560,4 5,0 560,5 14,2 560,9 13,3 100

BB-01 0,7404 33 35 186 0,19 0,73 2,66 0,09 0,91 0,34 0,06 2,50 558,3 51 558,4 14,8 558,7 14,0 100

BB-01 0,8500 47 47 275 0,17 0,73 1,20 0,09 1,00 0,81 0,06 0,70 559,0 5,0 559,0 7,0 560,0 4,0 100

BB-02 0,9700 40 41 231 0,18 0,74 1,20 0,09 1,00 0,79 0,06 0,70 559,0 5,0 560,0 7,0 561,0 4,0 100

BB-03 2,3800 56 39 186 0,21 0,73 1,30 0,09 1,00 0,76 0,06 0,80 558,0 5,0 559,0 7,0 562,0 5,0 100

. . 18 - BB-02.csv 0,0039 19 7 31 0,22 0,69 3,84 0,09 2,23 0,58 0,06 3,13 542,1 12,1 534,1 20,5 500,0 15,7 108
i ° g 31-BB-03.csv 0,0037 20 18 102 0,18 0,74 3,58 0,09 1,98 0,55 0,06 2,98 572,9 11,4 562,6 20,1 520,9 15,5 110
'9 RS 44 - BB-04.csv 0,0092 16 27 106 0,26 0,71 4,05 0,09 1,98 0,49 0,06 3,53 549,4 10,9 546,8 22,1 536,0 18,9 102
<z( =~ S 57 - BB-05.csv 0,0044 25 36 162 0,22 0,69 4,18 0,09 2,05 0,49 0,06 3,64 529,9 10,9 530,3 22,2 532,3 19,4 100
@ - 70 - BB-06.csv 0,0031 25 5 24 0,21 0,73 4,45 0,09 2,39 0,54 0,06 3,75 558,3 13,3 555,2 24,7 542,7 20,4 103
BB-01 0,9826 36 35 198 0,18 0,74 2,23 0,09 0,82 0,37 0,06 2,07 559,3 4,6 559,9 12,5 562,4 11,7 100

BB-03 2,0541 14 8 48 0,17 0,74 2,92 0,09 0,88 0,30 0,06 2,78 560,3 4,9 560,6 16,3 561,7 15,6 100

BB-02 1,0499 36 34 200 0,17 0,74 2,49 0,09 0,83 0,33 0,06 2,35 561,7 4,6 561,6 14,0 561,3 13,2 100

o~ BB-01 1,0068 41 31 169 0,19 0,73 3,99 0,09 1,49 0,37 0,06 3,70 564,5 8,4 553,6 22,1 509,1 18,8 102
u{ § BB-02 0,8785 36 38 226 0,17 0,72 3,12 0,09 1,43 0,46 0,06 2,77 561,0 8,0 551,7 17,2 513,5 14,2 102
E g BB-03 1,5978 57 43 243 0,18 0,72 3,54 0,09 1,43 0,41 0,06 3,23 561,1 81 548,6 19,4 496,8 16,1 102
z § BB-01 1,8563 12 8 44 0,18 0,73 2,84 0,09 1,12 0,39 0,06 2,61 560,3 6,3 555,8 15,8 537,4 14,0 101
o~ BB-02 1,0016 36 36 198 0,18 0,73 2,24 0,09 0,81 0,36 0,06 2,09 560,3 4,5 557,6 12,5 546,9 11,4 100
BB-03 1,0014 43 41 149 0,28 0,70 2,65 0,09 1,25 0,47 0,06 2,33 559,4 7,0 537,3 14,2 4444 10,4 104

BB-01 1,0716 33 26 156 0,17 0,70 2,45 0,09 0,93 0,38 0,06 2,26 562,9 52 536,8 13,1 427,4 9,7 105

BB-03 0,7422 34 38 203 0,19 0,72 2,35 0,09 0,93 0,39 0,06 2,16 563,8 5,2 553,3 13,0 510,4 11,0 102

005_BB_01.csv 0,0163 19 37 199 0,19 0,74 2,92 0,09 1,68 0,58 0,06 2,38 562,7 9,5 561,6 16,4 557,0 13,3 101
017_BB_02.csv 0,0107 19 38 202 0,19 0,72 2,76 0,09 1,17 0,42 0,06 2,50 549,4 6,4 549,4 15,2 549,6 13,8 100
030_BB_03.csv 0,0119 23 54 233 0,23 0,73 3,02 0,09 1,55 0,51 0,06 2,60 557,9 8,6 554,5 16,8 540,7 141 103

<: < 046_BB_05.csv 0,0195 21 52 196 0,27 0,74 2,50 0,09 1,46 0,58 0,06 2,03 566,0 8,3 563,3 14,1 552,2 11,2 102
oy 059_BB_06.csv 0,0099 23 53 241 0,22 0,71 2,74 0,09 1,61 0,59 0,06 2,22 548,5 8,8 542,6 14,9 517,7 11,5 106
0-'_ g 072_BB_07.csv 0,0114 25 62 256 0,24 0,72 3,00 0,09 1,73 0,58 0,06 2,45 550,9 9,6 550,7 16,5 549,9 13,5 100
é :\o' 085_BB_08.csv 0,0104 24 50 251 0,20 0,74 2,77 0,09 1,39 0,50 0,06 2,39 558,9 7,8 560,9 15,5 569,0 13,6 98
oS 098_BB_09.csv 0,0116 24 55 241 0,23 0,75 2,70 0,09 1,32 0,49 0,06 2,35 567,0 75 565,3 15,2 558,7 13,1 101
5 5 111_BB_10.csv 0,0112 25 63 254 0,25 0,74 2,69 0,09 1,59 0,59 0,06 2,17 561,8 8,9 561,5 15,1 560,4 12,2 100
e 124_BB_11.csv 0,0113 24 60 242 0,25 0,74 2,70 0,09 1,61 0,59 0,06 2,17 560,3 9,0 561,1 15,2 564,3 12,3 99
137_BB_12.csv 0,0099 24 58 235 0,25 0,74 2,70 0,09 1,56 0,58 0,06 2,20 565,0 8,8 563,0 15,2 555,2 12,2 102



150_BB_13.csv 0,0092 24 51 245 0,21 0,75 2,96 0,09 1,56 0,53 0,06 2,52 569,7 8,9 568,6 16,8 564,2 14,2 101
162_BB_14.csv 0,0109 23 56 229 0,25 0,75 2,75 0,09 1,52 0,55 0,06 2,29 569,1 8,7 567,8 15,6 562,7 12,9 101
005_BB_01.csv 0,0100 24 50 237 0,21 0,77 2,40 0,09 1,39 0,58 0,06 1,96 581,4 8,1 579,3 13,9 571,3 11,2 102
019_BB_02.csv 0,0082 20 37 206 0,18 0,72 2,46 0,09 1,35 0,55 0,06 2,06 556,6 75 552,8 13,6 537,2 11,0 104
032_BB_03.csv 0,0092 19 38 198 0,19 0,72 2,89 0,09 1,45 0,50 0,06 2,51 552,3 8,0 550,1 15,9 541,0 13,6 102
© < 006_BB_04.csv 0,0104 22 57 235 0,25 0,72 2,59 0,09 1,71 0,66 0,06 1,94 553,3 9,5 553,1 14,3 552,4 10,7 100
<y 018_BB_05.csv 0,0100 20 39 208 0,19 0,72 2,67 0,09 1,71 0,64 0,06 2,05 556,7 9,5 549,0 14,7 517,1 10,6 108
0-; g 004_BB_06.csv 0,0106 22 42 184 0,23 0,72 2,54 0,09 1,70 0,67 0,06 1,88 550,3 9,4 550,6 14,0 551,8 10,4 100
E:’: ,:\' 017_BB_07.csv 0,0108 18 34 187 0,18 0,72 2,90 0,09 1,47 0,51 0,06 2,50 552,4 8,1 553,2 16,0 556,4 13,9 99
oS 044_BB_09.csv 0,0108 19 35 200 0,18 0,73 2,86 0,09 1,51 0,53 0,06 2,43 558,1 8,4 558,5 16,0 560,4 13,6 100
5 @ 056_BB_10.csv 0,0124 19 36 194 0,19 0,74 2,94 0,09 1,49 0,51 0,06 2,53 563,8 8,4 563,1 16,5 560,3 14,2 101
[e) 069_BB_11.csv 0,0138 19 35 192 0,18 0,75 3,41 0,09 1,53 0,45 0,06 3,04 568,6 8,7 566,6 19,3 558,6 17,0 102
082_BB_12.csv 0,0110 21 50 214 0,23 0,75 3,19 0,09 1,65 0,52 0,06 2,73 570,0 9,4 569,7 18,2 568,1 15,5 100
096_BB_13.csv 0,0113 21 52 221 0,24 0,73 3,34 0,09 1,59 0,48 0,06 2,94 557,6 8,9 558,4 18,7 561,9 16,5 99
108 _BB_12.csv 0,0099 23 57 233 0,25 0,73 3,20 0,09 1,60 0,50 0,06 2,77 556,6 8,9 554,4 17,7 545,7 15,1 102
0 008. BB 01.csv 0,0125 15 27 155 0,17 0,73 2,43 0,09 1,42 0,58 0,06 1,97 561,0 8,0 557,9 13,5 545,6 10,8 103
. 021. BB 02.csv 0,0325 24 56 226 0,25 0,72 2,60 0,09 1,32 0,51 0,06 2,24 551,6 7,3 553,4 14,4 560,8 12,6 98
N 034. BB 03.csv 0,0089 19 37 201 0,19 0,74 2,40 0,09 1,24 0,52 0,06 2,06 563,1 7,0 562,5 13,5 559,9 11,5 101
< 8 047. BB 04.csv 0,0081 19 36 195 0,19 0,74 2,85 0,09 1,28 0,45 0,06 2,55 563,4 7,2 560,8 16,0 550,2 14,0 102
14 g 060. BB 05.csv 0,0096 20 51 215 0,24 0,70 2,38 0,09 1,48 0,62 0,06 1,86 550,1 8,1 540,8 12,9 501,9 9,3 110
g g/ 073. BB 06.csv 0,0143 18 42 189 0,22 0,72 2,46 0,09 1,73 0,70 0,06 1,75 549,7 9,5 551,4 13,6 558,5 9,8 98
J 086. BB 07.csv 0,0096 19 35 204 0,17 0,73 2,32 0,09 1,36 0,58 0,06 1,88 555,5 7,5 554,5 12,9 550,3 10,4 101
O 099. BB 08.csv 0,0097 20 42 212 0,20 0,73 2,23 0,09 1,31 0,59 0,06 1,81 554,4 7,2 553,7 12,4 550,9 10,0 101

2 Fragio do 2°Pb n&o radiogénico no spot de zircio analisado, onde f206=[2°Pb/?**Pb]c/[*°°Ph/?**Pb]s (c=comum; s=amostra)

b As razdes Th/U e a quantidade de Pb, Th e U (em pmm) s&o calculadas em relag&o ao zircéo de referéncia GJ-1

¢ Corrigidas para o branco analitico (background), para o fracionamento interno Pb/U e normalizadas ao zircéo de referéncia GJ-1 (ID-TIMS-valores/valores medidos); ’Pb/?**U calculada usando a equagio = (?’Pb/2%°Pb)*(2°%6Pb/?°8U)*(137,88)

4 Rho € a correlagdo de erro definido como o quociente dos erros propagados das razdes 2°Pb/28U e 27Pb/?U;

¢ Corrigida para o fracionamento de massa (mass-bias) por normalizacdes ao zircdo de referémcia GJ-1 e para Pb comum usando o modelo de evolugdo de Pb de Stancey & Kramer (1975)

fGrau de concordancia, 6/8-7/6= (Idade 2°°Pb/*8U * 100) / (Idade 2°’Pb/?%Pb ), segundo Horstwood et al., 2016.
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(continua)
Raz0es isotopicas ¢ Idades (Ma)
Andlise Pontual f e Pb Th u Thiu  207Pb/ 1o 206Pb/ le Rho 207Pb/ 1o 206Pb/ 16 207Pb/ 16 207Pb/ 16  Conc.f(%)
206 ppm ppm ppm 235U (%) 238U (%) 206Pb° (%) 238U  (abs) 235U  (abs) 206Pb  (abs) 6/8-7/6

4 . 039_91500-03.csv 0,096 3 1 3 0,22 1,86 331 0,18 1,42 0,43 0,08 2,99 1063,9 15,1 1066,0 35,3 1070,1 32,0 99
< § 078_91500-06.csv  0,0075 8 8 26 0,29 1,86 2,76 0,18 1,18 0,43 0,07 2,50 1066,8 12,6 1066,2 29,4 1064,8 26,6 100
@€ & 091 _91500-07.csv 0,0351 12 9 30 0,29 1,88 2,90 0,18 1,00 0,35 0,08 2,72 1073,8 10,8 1073,6 31,1 10731 29,2 100
g g 104_91500-08.csv  0,0133 9 5 23 0,20 1,90 2,66 0,19 0,99 0,37 0,07 2,47 1096,9 10,9 1079,4 28,7 1044,3 25,7 105
3 & 116 91500-09.csv  0,0065 11 3 10 0,31 1,92 2,75 0,19 1,03 0,37 0,07 2,55 1098,9 11,3 1086,4 29,9 1061,4 27,1 104
O 117 91500-10.csv  0,0065 10 3 10 0,29 1,91 2,81 0,19 1,04 0,37 0,07 2,61 1096,2 115 1085,0 30,5 1062,5 27,8 103
r o 91500-01 0,0087 8 0 16 0,03 1,90 3,17 0,18 1,24 0,39 0,08 2,92 1072,1 13,3 1080,7 34,3 1098,2 32,1 98
Iu § 91500-02 0,0086 8 2 8 0,27 1,83 3,63 0,18 1,60 0,44 0,07 3,26 1061,9 17,0 1055,1 383 1041 33,9 102
299 91500-03 0,0063 11 7 27 0,28 1,81 3,19 0,18 1,59 0,50 0,07 2,76 1053,5 16,8 1049,9 334 1042,4 28,8 101
S © & 91500-04 0,0087 13 8 26 0,30 1,81 3,72 0,18 1,22 0,33 0,07 3,51 1069,7 13,0 1048,1 39 1003,5 353 107
91500 01 0,0383 10 5 18 0,30 1,69 3,55 0,17 1,52 0,43 0,07 321 1035,4 15,8 1005,2 35,7 940,0 30,2 110
. 91500 02 0,0091 6 3 11 0,30 1,90 3,12 0,19 1,40 0,45 0,07 2,79 1101,8 15,4 1079,5 337 1034,7 28,9 106
2 N 91500 03 0,0100 6 1 11 0,05 1,87 2,92 0,18 1,50 0,51 0,07 2,50 1085,7 16,2 1070,4 31,2 1039,2 26,0 104
5 & 91500 04 0,0053 7 2 9 0,19 1,91 3,09 0,19 1,26 0,41 0,07 2,82 1106,0 14,0 1082,9 334 1036,6 29,2 107
< % 91500 05 0,0052 7 2 7 0,28 1,81 321 0,18 1,36 0,42 0,07 2,91 1059,4 14.4 1047,6 33,7 1023,1 29,8 104
wa 91500 07 0,0058 8 5 17 0,28 1,80 2,52 0,18 1,39 0,55 0,07 2,10 1054,2 14,7 1044,5 26,3 1024,4 21,5 103
91500 08 0,0073 9 10 35 0,29 1,78 3,19 0,18 1,68 0,53 0,07 2,71 1058,0 178 1036,5 33,1 991,3 26,9 107
91500 09 0,0072 8 5 19 0,29 1,77 2,82 0,18 1,36 0,48 0,07 2,47 1059,6 14,4 1034,6 29,2 982,2 24,3 108
. o 29-91500-02.csv 0,0082 9 4 15 0,29 1,78 3,13 0,18 1,49 0,48 0,07 2,75 1039,9 155 1037,1 325 1031,3 284 101
9( 5 § 42-91500-03.csv 0,0096 8 2 10 0,24 1,83 3,29 0,18 1,31 0,40 0,07 3,02 1074,0 141 1057,6 34,8 10238 30,9 105
'<z_( o § 94-91500-07.csv 0,0080 7 2 11 0,18 1,97 3,37 0,19 1,52 0,45 0,08 3,01 1112,3 16,9 1104,7 37,3 1089,8 32,8 102
O & 107-91500-08.csv 0,0082 10 2 18 0,09 1,84 3,24 0,18 1,41 0,44 0,07 2,92 1086,8 15,4 1058,5 343 1000,6 29,2 109
o o 054.91500_09.csv  0,0054 10 3 9 0,30 1,85 2,33 0,18 0,71 0,31 0,08 2,22 1060,2 76 1063,0 24,7 1068,9 23,7 99
< _ N 06591500 10.csv  0,0174 11 2 9 0,26 1,82 2,25 0,18 0,70 0,31 0,07 2,14 1055,7 7.4 1054,4 23,7 1051,6 22,5 100
'@ zg 067_91500_1l1.csv  0,0074 11 2 5 0,40 1,87 1,52 0,18 0,54 0,36 0,08 1,42 1068,8 58 1070,7 16,3 1074,6 15,3 99
K T §' 041_91500_07.csv  0,0062 11 0 0 0,57 1,86 2,13 0,18 0,65 0,30 0,08 2,03 1063,4 6,9 1066,8 22,7 1073,7 21,8 99
o < 052 91500 08.csv  0,0067 11 0 0 0,60 1,87 2,06 0,18 0,64 0,31 0,08 1,96 1071,4 6,9 1071,6 22,1 1071,8 21,0 100
T 002_91500 0Ol.csv  0,0055 12 2 5 0,30 1,86 1,75 0,18 0,84 0,48 0,07 1,54 1069,6 9,0 1068,5 18,7 1066,3 16,4 100
o & 013 91500 02.csv  0,0067 11 1 5 0,29 1,88 1,78 0,18 0,84 0,47 0,07 1,57 1075,4 9,0 1072,8 19,1 1067,7 16,8 101
< _ & 015.91500_03.csv  0,0064 11 2 6 0,28 1,84 1,76 0,18 0,95 0,54 0,07 1,48 1057,8 10,0 1059,2 18,6 1062,1 15,7 100
5 2 & 026_91500_04.csv 0,005 10 2 6 0,27 1,84 1,65 0,18 0,94 0,57 0,07 1,36 1062,9 10,0 1060,2 175 1054,7 143 101
B S 028_91500 05.csv  0,0066 11 0 3 0,04 1,85 1,76 0,18 0,72 0,41 0,07 1,60 1065,3 7.7 1064,0 18,7 1061,3 17,0 100
o 039 91500 06.csv  0,0090 10 0 3 0,04 1,86 1,80 0,18 0,74 0,41 0,07 1,64 1069,7 7.9 1068,0 19,3 1064,5 175 100
016 91500 0l.csv  0,0103 9 13 45 0,30 1,79 2,80 0,18 1,23 0,44 0,07 2,51 1056,4 13,0 1042,8 29,2 1014,2 25,5 104
042 91500_03.csv  0,0082 10 15 48 0,31 1,80 3,00 0,18 1,18 0,39 0,07 2,75 1066,1 12,6 1045,3 313 1002,2 27,6 106
5 055 91500 04.csv  0,0081 11 16 54 0,29 1,84 2,92 0,18 1,14 0,39 0,07 2,69 1081,4 12,3 1060,7 31,0 1018,4 27,4 106
Uy 068 91500 05.csv  0,0106 11 13 47 0,28 1,72 3,07 0,18 1,18 0,38 0,07 2,83 1064,7 12,6 1017,1 31,2 915,9 26,0 116
&f & 081 91500 06.csv  0,0080 12 15 48 0,31 1,83 2,77 0,18 1,19 0,43 0,07 2,50 1064,6 12,7 1057,5 29,3 1042,9 26,0 102



O 5 107 91500_08.csv 0,0069 11 17 55 0,32 1,85 2,63 0,18 0,97 0,37 0,07 2,44 1062,9 10,3 1062,6 27,9 1061,9 25,9 100
% F:_/ 016 91500_01.csv 0,0075 11 16 51 0,31 1,75 2,90 0,18 121 0,42 0,07 2,63 1053,3 12,8 1025,7 29,7 967,4 25,5 109
o 068 91500_05.csv 0,0055 9 12 38 0,32 181 3,07 0,18 1,18 0,38 0,07 2,84 1068,1 12,6 1049,9 32,2 1012,0 28,7 106
016 91500_01.csv 0,0067 13 3 11 0,30 1,82 3,06 0,18 1,16 0,38 0,07 2,83 1063,3 12,3 1051,5 32,2 1027,1 29,1 104
081 91500_06.csv 0,0055 12 18 59 0,30 1,88 2,73 0,18 1,13 0,41 0,07 2,48 1079,8 12,2 1074,1 29,3 1062,5 26,4 102

2 Fragdo do 2°Pb néo radiogénico no spot de zirco analisado, onde f20=[2Pb/?*Pb]c/[2®Pb/2*Pb]s (c=comum; s=amostra)

® As razbes Th/U e a quantidade de Pb, Th e U (em pmm) séo calculadas em relago ao zircdo de referéncia GJ-1

¢ Corrigidas para o branco analitico (background), para o fracionamento interno Pb/U e normalizadas ao zircio de referéncia GJ-1 (ID-TIMS-valores/valores medidos); 2°’Pb/?*°U calculada usando a equagdo = (°’Pb/2%Pb)*(2%°Ph/?*®*U)*(137,88)
4 Rho ¢ a correlago de erro definido como o quociente dos erros propagados das razdes 2°Ph/2®U e 27Pp/?®U;

¢ Corrigida para o fracionamento de massa (mass-bias) por normalizagdes ao zirco de referémcia GJ-1 e para Pb comum usando o modelo de evolugdo de Pb de Stancey & Kramer (1975)

fGrau de concordancia, 6/8-7/6= (ldade 2°Ph/?®U * 100) / (Idade 2’Ph/*®Pb ), segundo Horstwood et al., 2016.
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Razdes isotopicas® Idades (Ma)
Pb Th u 207Pb/ 16 206Pb/  lo 207Pb/ 1o 206Pb/ 1o 207Pb/ 1o 207Pb/ 16 Conc.f(%)
Anélise Pontual fa0s® Th/UuP Rho?

ppm ppm ppm 235U (%) 238U (%) 206Pb® (%) 238U (abs) 235U (abs) 206Pb  (abs) 6/8-7/6

055_MTZ_11.csv 0,0121 6 3 7 0,39 1,05 2,84 0,12 1,01 0,36 0,06 2,65 729,6 74 728,2 20,7 7239 19,2 100,8
056_MTZ_12.csv 0,0120 7 3 8 0,39 1,05 2,79 0,12 1,00 0,36 0,06 2,60 731,3 73 731,3 20,4 731,2 19,0 100,0
057_MTZ_13.csv 0,0131 5 2 5 0,43 1,11 2,83 0,13 0,96 0,34 0,06 2,66 765,6 73 57,7 21,4 734,6 19,5 104,2

058 _MTZ_14.csv 0,0177 4 2 5 0,37 1,05 3,13 0,12 1,03 0,33 0,06 2,96 730,4 7,6 729,8 22,9 728,0 215 100,3
059_MTZ_15.csv 0,0194 5 2 6 0,37 1,05 2,95 0,12 1,01 0,34 0,06 2,78 7278 73 728,6 21,5 7311 20,3 99,6
060_MTZ_16.csv 0,0159 6 3 7 0,38 1,05 2,99 0,12 1,02 0,34 0,06 2,81 726,0 74 726,9 21,7 729,6 20,5 99,5
061_MTZ_17.csv 0,0199 5 2 6 0,37 1,05 2,89 0,12 1,01 0,35 0,06 2,70 727,2 7.4 727,6 21,0 728,9 19,7 99,8
062_MTZ_18.csv 0,0198 6 2 7 0,37 1,05 2,87 0,12 1,00 0,35 0,06 2,69 729,2 7.3 729,8 20,9 731,6 19,7 99,7
063_MTZ_19.csv 0,0139 5 2 6 0,38 1,05 2,86 0,12 1,00 0,35 0,06 2,68 725,6 73 728,2 20,8 736,3 19,7 98,5
064_MTZ_20.csv 0,0191 4 2 5 0,36 1,04 3,02 0,12 1,02 0,34 0,06 2,85 722,0 7.3 724,3 21,9 731,2 20,8 98,7
068_MTZ_21.csv 0,0226 4 2 3 0,49 1,05 2,18 0,12 0,79 0,36 0,06 2,03 721,7 58 728,9 15,9 732,5 14,8 99,0

) 069_MTZ_22.csv 0,0298 3 1 2 0,47 1,05 2,29 0,12 0,80 0,35 0,06 2,14 725,7 58 728,0 16,7 735,1 15,7 98,7
= 070_MTZ_23.csv 0,0227 5 2 3 0,50 1,06 2,07 0,12 0,80 0,39 0,06 1,91 729,4 59 732,0 15,1 739,9 141 98,6
I: :F\',\ 071_MTZ_24.csv 0,0264 4 1 3 0,48 1,04 2,50 0,12 0,79 0,32 0,06 2,37 7247 57 725,2 18,1 726,8 17,2 99,7
Q 8 072_MTZ_25.csv 0,0169 5 2 4 0,49 1,04 2,20 0,12 0,79 0,36 0,06 2,06 722,4 57 725,1 16,0 733,5 15,1 98,5
é % 073_MTZ_26.csv 0,0200 4 1 3 0,48 1,05 2,44 0,12 0,80 0,33 0,06 2,30 725,3 58 727,3 17,7 733,5 16,9 98,9
o 074_MTZ_27.csv 0,0190 4 2 3 0,50 1,06 2,35 0,12 0,81 0,35 0,06 2,20 732,9 6,0 734,3 17,3 738,6 16,3 99,2
g 075_MTZ_28.csv 0,0331 3 1 2 0,48 1,06 2,24 0,12 0,81 0,36 0,06 2,08 730,2 59 732,0 16,4 737,6 15,4 99,0
076_MTZ_29.csv 0,0366 3 1 2 0,48 1,04 2,27 0,12 0,83 0,36 0,06 2,12 724,2 6,0 725,5 16,5 729,4 15,5 99,3
077_MTZ_30.csv 0,0218 3 1 2 0,47 1,05 2,35 0,12 0,81 0,34 0,06 2,20 726,7 59 726,9 17,1 727,7 16,0 99,9
042_MTZ_01.csv 0,0155 5 0 0 0,74 1,08 2,60 0,12 0,90 0,35 0,06 2,44 737,2 6,6 7419 19,3 756,2 18,4 97,5
043_MTZ_02.csv 0,0200 5 0 0 0,73 1,06 2,50 0,12 0,88 0,35 0,06 2,34 738,5 6,5 733,0 18,3 716,3 16,8 103,1
044_MTZ_03.csv 0,0153 5 0 0 0,74 1,06 2,52 0,12 0,88 0,35 0,06 2,37 734,7 6,5 734,4 18,5 733,6 17,4 100,2

045 _MTZ_04.csv 0,0155 7 0 0 0,77 1,06 2,63 0,12 0,88 0,34 0,06 2,48 735,9 6,5 734,2 19,3 729,3 18,1 100,9
046_MTZ_05.csv 0,0125 6 0 0 0,78 1,06 2,49 0,12 0,88 0,36 0,06 2,32 7334 6,5 7345 18,3 737,9 17,1 99,4
047_MTZ_06.csv 0,0240 5 0 0 0,75 1,05 2,68 0,12 0,90 0,34 0,06 2,52 724,1 6,5 726,4 194 733,6 18,5 98,7
048_MTZ_07.csv 0,0169 4 0 0 0,73 1,05 2,75 0,12 0,90 0,33 0,06 2,60 728,6 6,6 730,1 20,1 735,0 19,1 99,1

049 _MTZ_08.csv 0,0161 6 0 0 0,77 1,07 2,70 0,12 0,88 0,33 0,06 2,55 736,1 6,5 736,6 19,9 738,1 18,9 99,7
050_MTZ_09.csv 0,0190 5 0 0 0,76 1,06 2,79 0,12 0,89 0,32 0,06 2,65 732,3 6,5 7317 20,5 730,1 19,3 100,3
051_MTZ_10.csv 0,0165 5 0 0 0,74 1,06 2,60 0,12 0,90 0,35 0,06 2,44 732,1 6,6 733,5 19,0 738,0 18,0 99,2

2 Fragdo do 2°Pb néo radiogénico no spot de zircio analisado, onde f2s=[2"°Pb/?*Pb]c/[2%Pb/?**Pb]s (c=comum; s=amostra)

® As razbes Th/U e a quantidade de Pb, Th e U (em pmm) séo calculadas em relagéo ao zircdo de referéncia GJ-1

¢ Corrigidas para o branco analitico (background), para o fracionamento interno Pb/U e normalizadas ao zircdo de referéncia GJ-1 (ID-TIMS-valores/valores medidos); 2”’Pb/?**U calculada usando a equagéo = (**’Pb/?°Pb)*(*°Pb/?%8U)*(137,88)
4 Rho é a correlagdo de erro definido como o quociente dos erros propagados das razdes 2°Pb/?U e 27Pb/?*U;

¢ Corrigida para o fracionamento de massa (mass-bias) por normalizagGes ao zircdo de referémcia GJ-1 e para Pb comum usando o modelo de evolugdo de Pb de Stancey & Kramer (1975)

fGrau de concordéncia, 6/8-7/6= (Idade 2°Ph/?*®U * 100) / (Idade 2°’Pb/?*Pb ), segundo Horstwood et al., 2016.



