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RESUMO

Neste trabalho sera apresentado um estudo petrofisico em amostras de sedimentos quimicos
da bacia de Sdo José do Itaborai, RJ. Nas amostras estudadas foram realizadas medidas de
porosidade e permeabilidade e utilizadas as técnicas de Microscopia eletronica de varredura
(MEV), Difracdo de Raios X e descri¢do de laminas delgadas com o objetivo de identificar
parametros texturais € composicdo mineraldgica e associa-los aos dados de porosidade e
permeabilidade obtidos. A escolha da bacia se deveu a sua constitui¢do predominante de
rochas carbonaticas, que tem tido relevancia no cenario petrolifero atual. As amostras
estudadas foram classificadas, segundo suas caracteristicas megascopicas e microscopicas, em
Calcéario Travertino (CT), Brecha Carbonatica (CR), Calcéarenito Oolitico (CO) e
Conglomerado Clasto Suportado (CI) A determinagdo dos valores de permeabilidade e
porosidade foi realizada pelos equipamentos AP-608 da Coretest, Ultra-pore 300 e Ultra-
perme 500 da Corelab. Resultados de Difragdo de Raios X e MEV foram obtidos em
equipamentos da Escola Politécnica da USP. Nos resultados obtidos foi possivel perceber
heterogeneidade nos dois principais litotipos estudados, apesar dos valores de porosidade nao
terem variado muito (entre 0 e 2,5%). No CR (brecha carbonatica) ao mesmo tempo em que
os fragmentos angulosos de microclina geram espagos porosos eles se alteram em fragmento
tamanho argila preenchendo esses poros, justificando os baixissimos valores de porosidade e
permeabilidade. No CT (travertino) observou-se que o maior empacotamento ou adensamento
dos cristais de carbonato” e a impregnag¢do por agregados de goethita colaboraram para
obstrucdo dos poros, gerando baixa permeabilidade e porosidade. Os estudos realizados nesta
dissertacdo sdo relevantes, haja vista importantes reservas de petréleo mundiais encontrarem-
se em rochas carbonaticas.

Palavras-chave: 1. Bacia de Sdo José do Itaborai ; 2 Petrofisica, 3. Rochas carbonaticas
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ABSTRACT

This paper will present a study on petrophysical samples of chemical sediments in the Sao
Jos¢ do Itaborai basin basin, RJ. The samples studied were measured porosity and
permeability and techniques used scanning electron microscopy (SEM), X-Ray Diffraction
and description of thin sections in order to identify textural and mineralogical composition
parameters and associate them with data of porosity and the permeability obtained. The choice
of the basin was due to its predominant formation of carbonate rocks, which have been
relevant in the current scenario oil. The samples were classified according to their microscopic
and megascopic characteristics in Limestone Travertine (CT), Brecha Carbonate (CR), oolitic
limestone (CO) and Clastic supported conglomerate (CI) The determination of porosity and
permeability values was performed by equipment AP-608's Coretest, Ultra-pore 300 and Ultra
-perme 500 of Corelab. Results of X-Ray Diffraction and SEM were obtained on equipment at
the Polytechnic School of USP. In the results we see heterogeneity in the two main lithotypes
studied, despite the porosity values did not vary much (between 0 and 2.5%). In CR (gap
carbonate) while the angular fragments microcline generate pore spaces they change in size
fragments clay capping these pores, justifying the extremely low porosity and permeability
values. In CT (travertine) observed that the highest packing density or the carbonate crystals
and impregnation by aggregates of goethite collaborated to clogged pores, resulting in low
permeability and porosity. The studies in this thesis are relevant, given considerable oil
reserves worldwide find themselves in carbonate rocks.

Key-Words: 1-Sao José do Itaborai basin , 2- Petrophysics 3- Carbonate rocks
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1-INTRODUCAO

Atualmente, grandes reservas de o6leo, 50% da produgdao mundial, estdo
armazenadas em reservatorios de rochas carbonaticas. Exemplo disto € o reservatorio
carbonatico do campo petrolifero de Ghawar, na Arabia Saudita, que tem produgao de 5
milhodes de barris de petroleo/dia. Estes reservatorios t€m como caracteristica principal a

sua complexidade, uma vez que sao muito heterogéneos (Ameen, 2009).

Com as dificuldades fisicas inerentes a pratica da prospec¢do de recursos
minerais subterraneos, os ensaios de petrofisica basica (porosidade e permeabilidade
— K,®), as técnicas de MEV, difra¢do de raios X e descricdo de laminas delgadas sao
ferramentas fundamentais para caracterizar mais detalhadamente a composi¢ao da

rocha reservatoério, auxiliando na tomada de decisdo do gedlogo exploracionista.

O entendimento dos valores de permeabilidade e porosidade passa pelo
conhecimento detalhado da estrutura dos poros. Isto ¢ um problema de fronteira na

petrofisica de rochas carbonaticas.

O conhecimento preciso das propriedades fisicas das rochas ¢ tema de
diversos trabalhos cientificos, teses e dissertagdes tais como Gaspari (2008) que
apresenta uma estimativa de valores de permeabilidade intrinseca utilizando métodos
computacionais, onde a partir dos valores dos tamanhos dos poros pode-se

desenvolver uma estimativa do calculo de permeabilidade.

Os estudos de determinagao de porosidade e permeabilidade nao se restringem
as areas das geociéncias, podendo-se, por exemplo, citar os trabalhos na area da
engenharia de GOMES et al. (1999), Sato Neide (2002) e outros. Entretanto, o

trabalho de determinacdo de heterogeneidades internas e a distribui¢do de fases



fluidas no reservatorio ¢ um trabalho de rotina na industria de E&P, tornando-se
possivel delimitar e estimar reservas, determinando, inclusive, a quantidade de 6leo

in place.

Considerando-se a importancia dos estudos mineraldgicos e fisicos para a
avaliacdo do potencial de producdo de oleo e gas em rochas geradoras, esta
dissertagao traz um estudo de caso em rochas carbonaticas da Bacia de Sao José do
Itaborai, uma pequena bacia de idade Cenozdica (Paleoceno), aonde nao ha indicios

de ocorréncia de 6leo ou gas.

1.1 - Objetivo e Motivacdo do Estudo

Os principais objetivos deste trabalho ¢ a caracterizacdo mineralogica e a
determinagdo da porosidade das rochas carbonaticas da bacia de Sao José do Itaborai
,visando a compreensdo e interpretacdo da estrutura e forma dos poros dessas rochas. A
motivagcdo deste trabalho foi atender a demanda atual por estudos em rochas

carbonaticas.

1.2 - Justificativa do Trabalho

Para estudar a petrofisica das rochas carbondticas da bacia de Itaborai foram
efetuadas determinagdes de porosidade e permeabilidade e utilizadas as técnicas de
preparacdo e descri¢do de laminas delgadas, difracdo de raios X e MEV. Essas técnicas
permitem caracterizar a mineralogia e fornecem informagdes sobre a origem da
porosidade, possiveis estruturas deposicionais, mineralogia de preenchimento dos poros,

tamanho dos poros, sua geometria e estimativa de porosidade.



Foram utilizados dois porosimetros a gas para determinar os valores de
porosidade possibilitando assim uma comparacdo dos resultados. Com o permeametro
foi possivel descobrir o fluxo de fluido das litologias em questdo e entdo determinar

quantitativamente a porosidade e a permeabilidade das mesmas.

1.3 - Area de Estudo

A Bacia Calcaria de Sao José do Itaborai esta localizada a aproximadamente 700
m a leste do Povoado de Sao José, distrito de Cabugu, Municipio de Itaborai (22°44°51”
S e 42°51°21” W), Estado do Rio de Janeiro; distando de Niterdi aproximadamente 25

Km(Figura 1).

Figura 1- Imagem do Google da bacia sedimentar de Sao José do Itaborai com contorno marcado em amarelo
e mapa indice com a localizagdo do Municipio de Itaborai (marcado em amarelo)no mapa do Rio de Janeiro.
Adaptado de BERGQVISTet al. ,2008.

A bacia esta delimitada pelo macico de Niter6i ao sul e pela Serra dos Orgaos
ao norte, ocupando uma pequena parte do vale de afundamento Campo Grande-
Guanabara - Rio Bonito. A bacia ¢ uma depressdo eliptica fechada encravada em

rochas do embasamento cristalino medindo 1400 m na direcao E-W, eixo maior, ¢ 700

3



m, no eixo menor, de dire¢do N-S, limitada ao sul pela falha de Sao José¢ (BRITO,

1989).

1.3.1- Geologia Regional

A historia da Bacia de Sao José remonta aos primoérdios da separacao das
placas tectonicas Africana e Sul-Americana, que se deu no final do Jurdssico e se
intensificou no Cretdceo surgindo em conseqliéncia o Oceano Atlantico
(aproximadamente 65 milhdes de anos atrés). O tectonismo decorrente gerou inimeras
bacias, inclusive as do tipo rifte do vale do Paraiba do Sul e a propria Bacia
Sedimentar de Sao José de Itaborai (RODRIGUES-FRANCISCO, 1990).

O Quadro 1 apresenta a classificacao das bacias sedimentares publicada em 2007
por Phoenix, com detalhe para a parte da bacia Cenozodica objeto deste trabalho (consulta
ao site acessado em julho de 2009). A seta (em vermelho) na parte inferior do quadro

indica que a bacia foi classificada segundo Klemme como tipo 111, distencional-drift.

Quadro 1- Classificagdo das bacias sedimentares brasileiras indicando as correlagdes das idades
geoldgicas com os estilos tectonicos de cada. Em relagdo a Bacia de Itaborai, destaca-se a idade Cenozoica
e um estilo tecténico Distencional-Rifte. Fonte: Phoenix, (2007).

CLASSIFICACAO

=
% BACIA
2 KLEMME ESTILO TECTONICO
[

Pantanal
o ? INTRACRATONICA
< Bananal
Q
S Taubaté
o aubate DISTENCIONAL-DRIFT
= 11
= Itaborai .

A bacia de Sao José de Itaborai esta inserida no contexto do Sistema de Rifte

4



continental do sudeste do Brasil. Riccomini (1989) sugere que no Tercidrio Inferior
uma extensao regional de direcio NNW-SSE relacionada a inclinagdo termomecanica
da Bacia de Santos reativou zonas de cisalhamento de direcdo ENE no embasamento
Pré-Cambriano, o que levou a geragdo de semi-grabéns continentais. A bacia de
Itaborai ¢ um destes semi-grabéns continentais formados. Na Figura 2 hd uma seta
indicando a localizagdo aproximada da bacia no contexto regional.

O desnivel entre a Serra do Mar e a Baixada de Itaborai pode atingir cerca de 2000
m. A origem desse relevo se deve a movimentos tectonicos iniciados a cerca de 80 Ma
que provocaram um amplo soerguimento da borda do continente, desde o Parana até o
Espirito Santo. Com o aumento da elevacdo de um lado, houve rompimento e
conseqiiente rebaixamento dos blocos adjacentes.

As areas elevadas correspondem a Serra do Mar, da Mantiqueira ¢ aos macigos
Litoraneos. Ja nas areas rebaixadas formaram-se pequenas bacias sedimentares como ¢é
o caso de Sao José do Itaborai, cuja idade ¢ de aproximadamente 65 Ma. A Figura 3
mostra um pedaco do mapa geologico da area do entorno da bacia de Sao Jos¢ de Itaborai

na escala de 1:65.000 (BERGQVIST, 2008).
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Figura 2-Mapa de distribui¢@o dos quatro riftes do SRCB (Sistema Rift Cenozoico do Sudeste do Brasil).
(ZALAN& OLIVEIRA, 2005). A localizagdo aproximada da bacia esta indicada pela seta.



Mapa Geoldgico da Regido da Bacia de Itaborai, RJ

Sadimentos recentes de rio

Sedimentos tercirios continentais
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Figura 3 - Mapa geologico da bacia de Sdo José do Itaborai. A bacia de Sdo José do Itaborai esta limitada pela
falha principal (em preto), indicada pelo quadrado e seta vermelhos Fonte: BERGQVIST (2008)

As mais antigas rochas da area estudada pertencem ao Pré-Cambriano, que
constitui 0 embasamento da Bacia Sedimentar de Sdo José de Itaborai. Essas rochas sédo,
principalmente, biotita-gnaisses com intercalagdes de marmore lenticular, além de
granitos e pegmatitos. As rochas Pré-Cambrianas sdo cortadas por veios e diques de
rochas mais recentes, incluindo os veios de quartzo e pegmatitos, de idade
indeterminada, e diques basicos e rochas alcalinas, de idade possivelmente mesozdica
(RODRIGUES-FRANCISCO, 1978). Esse conjunto localiza-se numa faixa que ocupa a
area desde Niteroi e Sao Gongalo, em dire¢ao a Rio Bonito, passando por Cabugu, onde a
Bacia esta encaixada.

Ao Sul desta area estdo os terrenos atribuidos ao Pré-Cambriano e ao norte, na
area entre Monjolo, Itaborai e Itambi, os terrenos sdo constituidos pelas formagdes
continentais atribuidas ao Cenozoico. A bacia propriamente dita foi preenchida por uma

sucessdo de depdsitos, principalmente carbonaticos, que se sobrepdem aos calcarios



cristalinos, gnaisses, granitos e pegmatitos localizados na parte mais profunda (BRITO,
1989).

A principal estrutura observada ¢ a falha de Sdo José, que delimita o sul da
bacia. E uma falha normal, bastante evidente em observagdes de campo. No plano dessa
falha j& foram observadas pequenas falhas reversas. Brito er al. (1972) e Brito (1989)
admitem que a Bacia ¢ limitada em seu bordo sul por uma falha aproximadamente
vertical e de sentido E-W, e cujo bloco formado pelo embasamento cristalino do
bordo sul foi elevado, deixando uma depressdo que foi posteriormente preenchida por
calcario. O mesmo autor também admite o preenchimento da bacia por diferentes
camadas de calcario com maior espessura ao longo da falha. No mapa da Figura 4 tal

falhamento esta ressaltado.

AOTIR 45"

Mapa Geoldgico da Bacia de Itaborai Legenda:
Rochas do embasamento

ﬁﬁ Depositos de travertino
. Depaositos aluviais

Dique de ankaramito

Provavel extensdo das lavas
ankaramiticas

=

Falha - tracejada quando
inferida - U (bloco elevado)e D
(bloco rebaixada)

Figura 4- Mapa litologico e estrutural da bacia de Sao José do Itaborai, indicando a falha de Sdo José com
direcdo SW-NE e uma falha transversal no sentido NW-SE. Fonte: BERGQVIST (2008)



1.3.2- Geologia Local e Estratigrafia da Bacia de Sao José do Itaborai

Os sedimentos depositados na bacia incluem clastos, constituidos basicamente de
fragmentos de quartzo e feldspato angulosos, além de pedacos de rochas, e em matriz
pelitica carbondatica contendo fosseis de gastropodes pulmonados em abundancia. O
embasamento cristalino da bacia ¢ constituido de rochas igneas e metamorficas, como
gnaisses, migmatitos, granitos, pegmatitos ¢ marmore do Pré-Cambriano (RODRIGUES
FRANCISCO, 1989). As principais rochas desse embasamento sdo biotita-gnaisses com
intercalagdes de marmore lenticular, além de migmatitos, granitos e pegmatitos.

O primeiro trabalho sobre a bacia foi de Leinz (1938, apud BERGQVIST et
al., 2008), que descreveu as seguintes litologias: calcario travertino (fitado) puro,
calcario cinzento maci¢o com fosseis de gastropodes continentais e sedimento eluvial
formado por mistura de lama com seixos arredondados e angulosos. O autor admitiu a
origem da bacia através da formagdo de bancos de tufo calcario com crescimento
lento da periferia para o centro, seguido de sedimentagdo lacustre. Varios estudos
foram apresentados a medida que a explotagdo do calcério prosseguia e com isso novas
informagdes foram surgindo.

Em relacdo aos sedimentos da base Rodrigues Francisco (1975) descreve como
sendo uma seqiiéncia de calcario de origem quimica (fitado e tufos) intercalados com
calcarios argilo-arenosos estdo contidos fragmentos de rochas e minerais ndo-carbonaticos
na fracdo clastica.

O calcério fitado apresenta-se com uma boa estratificacdo, em laminas e leitos
de cores variadas, predominando a cor branca, com maior espessura na parte central da
bacia. Sobrepostos a estas camadas estdo os calcarios compactos de coloracdo cinza a

amarelada de granulagdo fina e homogénea, com minerais detriticos (graos de quartzo,



feldspatos, etc.) e uma rica fauna de gastropodes continentais ja atribuidos, por diversos
autores, a0 Mioceno, mas de idade de dificil determinacdo dentro do Cenozdico, entre o
Paleoceno Superior e o Pleistoceno (Rodrigues-Francisco 1989). Concentragdes de
pisolitos e oolitos ndo sdo raras. Acima desses calcdrios ha uma intercalagdo dos
calcarios fitados superiores tipicos de precipitacdo ritmica, um tanto semelhantes aos
inferiores, com calcario argiloso friavel, com fragmentos grandes e angulosos de
quartzo, feldspato e gnaisses. Sobrepostos aos citados leitos estdo camadas aluviais com
cascalheiras locais com fosseis de vertebrados pleistocénicos.

Segundo Ferrari (2001) pode-se averiguar que o calcario fitado desta bacia ¢
de origem hidrotermal, indicado pela dissolu¢do de marmores do embasamento por
solugdes metedricas aquecidas. De acordo com Sant’Anna et al. (2000) a falha de Sao
José existente na bacia teria atuado como o duto principal de aporte dessas
solugdes, gerando dessa forma a maior espessura de calcario na borda sul, junto a esta
falha. A existéncia de veios de calcério travertino cortando o gnaisse reforca a
hipotese de sua origem a partir de fontes hidrotermais e indicam que o
hidrotermalismo foi acompanhado por tectonismo.

Segundo Ferrari (2001) “verificou-se também que o calcario travertino assume
um arranjo bastante peculiar junto a falha da borda sul, constituindo um enxame de
veios de calcario macico a bandado de pequena espessura. Esses veios sdo visiveis
cortando o gnaisse do embasamento, € sdo abundantes junto a falha de Sdo José,
constituindo um enxame subparalelo a ela, com um mergulho de alto grau e com
espessura maxima, hoje preservada, de cerca de 3 metros”. Baseando-se nos perfis de
sondagem da companhia de mineragdo que explorou este calcario durante muitos anos,
foi averiguado um maior volume de calcario junto a falha de Sdo José, a sudeste,

corroborando o seu papel como conduto principal para as solugdes aquecidas.
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Ainda segundo Ferrari (2001), “o aumento progressivo na profundidade do
embasamento da bacia para SW indicava que ai estava o seu depocentro.
Adicionalmente, pode-se observar que a espessura maxima da bacia deve ter atingido
um pouco mais do que 125 m referidos por Rodrigues Francisco et al. (1985)”.

De acordo com Sant’Anna&Riccomini (2001), o embasamento cristalino da
bacia é constituido por terrenos granito-gnaissicos proterozoicos contendo delgadas
lentes de marmore

Segundo diversos autores, incluindo Leinz (1938 apud BERGQVIST et
al.(2007) e Rodrigues Francisco & Cunha (1978), o preenchimento sedimentar da
bacia de Itaborai é composto, principalmente, por depdsitos de travertino, designados
de Formacao Itaborai por Oliveira (1956) e datados do Paleoceno pelo seu conteudo
fossilifero por Bergqvist & Ribeiro (1998).

Os calcarios fitados (travertino), também estudados nesta dissertagdo, sdo a
litofacies mais comum na Formacao Itaborai, sendo compostos pela alternancia de
bandas de coloragao branca e marrom, ambas formadas por calcita prismatica com
crescimento em agregados de cristais orientados. Os depodsitos de travertino fitados
s30 mais espessos proximo a falha de Sao José, onde a subsidéncia térmica foi maior
(SANT'ANNA & RICCOMINI, 2001). Adicionalmente, ocorrem calcarios argilosos
contendo graos detriticos de quartzo e feldspato (2-30%), intercalados nos calcarios
fitados. Localmente sdo encontrados calcarios ooliticos a pisoliticos e tufas
(SANT'ANNA&RICCOMINI, 2001).

Estudos isotdpicos realizados nestes calcarios por Sant’anna et al. (2000)
corroboraram com a interpretacdo de uma origem a partir de solucdes hidrotermais
ascendentes ao longo do plano de Falha de Sao José e enriquecidas em bicarbonato

de calcio pela lixiviacdo dos marmores proterozoicos do embasamento (Sant’Anna
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&Riccomini, 2001).

Tibana et al. (1984) sugerem que os travertinos da Formacdo Itaborai
encontram-se interdigitados e recobertos por depdsitos de leques aluviais da
Formagdo Macabu, os quais finalizam a sedimentacdo paleogénica na Bacia de
Itaborai. Estudos palinoldgicos desta formacao, realizados por Lima & Cunha (1986),
forneceram uma idade préxima ao limite Paleoceno-Eoceno.

Klein & Valenga (1984) descreveram um derrame de lava ankaramitica, com
estrutura almofadada preservada, na borda norte da bacia. O derrame foi alimentado
por um dique tubular de dire¢do N45E, com cerca de dez metros de espessura e cento
e cinqlienta metros de extensdo, cortando tanto rochas do embasamento quanto
conglomerados da Formag¢do Macacu e calcario fitado da Formagdo Itaborai. Os
autores atribuiram a este magmatismo a silicificagdo no contato com os calcarios,
principalmente os fitados, a mudanga de cor do conglomerado (de cinza para preto) e
a carbonizagdo de fragmentos vegetais em contato com as lavas.

Bergqvist et al. (2008) agruparam as associacOes de facies presentes na Bacia
de Itaborai em trés sequéncias estratigraficas (Tabela 1).

A sequéncia S1 ocorre sobre o embasamento Pré-Cambriano e € representada
pela intercalagdo de calcarios de origem quimica (fitados) e calcarios com algum teor
de clasticos, interdigitados com uma grande quantidade e diversidade de fosseis.
Foram reconhecidas nesta sequéncia trés litofacies principais: travertino, calcario
cinzento e calcario oolitico-pisolitico (Bergqvist et al.,2008).

Apods a deposicdo dos calcéarios da sequéncia S1 iniciou-se um processo de
dissolucdo e abertura de fissuras formando a topografia carstica da sequéncia S2.
Nesta sequéncia sdo encontrados restos de plantas, anfibios, repteis e aves e ha

somente uma litofacies caracterizada por margas e brechas de colapso de composicao
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similar a facies de calcario cinzento, mas fracamente consolidada, transportadas para
dentro destas cavidades por enxurradas e fluxo gravitacionais (Bergqvist et al.,2008)
A sequéncia S3 foi depositada apos o encerramento do ciclo tectonico que
formou a sequéncia S1 e dos processos erosivos que formaram a sequéncia S2. A
sequéncia S3 ¢ representada por uma unica litofacies que ¢ constituida por
sedimentos terrigenos grossos (ruditos) progradando sobre o estrato paleocénico

(Bergqvist et al.,2008).

Tabela 1- Descricao das sequéncias deposicionais da Bacia de Itaborai (Leinz (1938) apud
BERGQVIST et al. (2008).

Sequéncia inferior - (S1) Mais antiga, carbonatica, com predominio
do calcario travertino intercalado com
leitos do calcario clastico argiloso cinza,
bancos de oolititos e psolititos, além de
outros tipos de rochas.

Sequéncia intermediaria - (S2)
Constituida de marga e por calciruditos,
variando de material fino a grosseiro erodidos
da sequéncia S1, e depositado (S2) nas
fissuras criadas pela dissolu¢do ao longo das
fraturas .

Sequéncia superior - (S3) )
N3io contém carbonatos, sendo constituida
quase que totalmente por depositos
arenoargilosos.

Apo6s a deposi¢do, os sedimentos da seqiliéncia inferior foram submetidos a
uma intensa atividade carstica. Resultaram dessas inimeras atividades, as cavidades
que foram, posteriormente, preenchidas com material clastico, pobre em carbonatos.

Diante disso, a seqiiéncia inferior somente pode ser mais antiga que o Paleoceno
Superior, talvez do Paleoceno inferior (RODRIGUES-FRANCISCO,1990). Em

dissertagdo de mestrado, Carvalho (2001), comenta que a Unica datagdo absoluta em
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relagdo a Bacia de Itaborai foi feita por Ricomini&Rodrigues-Francisco (1992). Os
autores analisaram a amostra de um dique de ankaramito que atravessava o
embasamento cristalino e os sedimentos carbonaticos. O método utilizado para
| determinar a idade foi a da datacao radiométrica de K-Ar. Através desse método, a
idade encontrada foi de 52,6 +/- 2,4 Ma. correspondendo ao Eoceno inferior ao médio.

Na Figura 5 a seguir ¢ apresentada a coluna Litoestratigrafica da bacia de Itaborai

com os principais eventos deposicionais segundo Bergqvist ef al. (2008).
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Figura 5 - Coluna Litoestratigrafica representando os principias eventos deposicionais envolvendo a
Bacia(Bergqvist et al., 2008).
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1.4- Organizacao e Custo da Dissertacio

Para atingir o seu objetivo, este trabalho foi estruturado da seguinte maneira: No
capitulo 1 ¢ apresentada uma introdugao sobre o assunto e uma revisao bibliografica da
area de estudo. No capitulo 2 constam os fundamentos tedricos e os conceitos basicos
sobre poro-permeabilidade para ajudar entendimento dos dados. O capitulo 3 apresenta
os materiais e os métodos utilizados no desenvolvimento do trabalho. No capitulo 4
constam as discussdes dos resultados obtidos. No capitulo 5 sdo apresentadas as
conclusdes ¢ recomendagdes para trabalhos futuros. Um manual de utilizagdo e
montagem da ferramenta utilizada no trabalho estd no anexo 1 e os perfis com os
resultados obtidos no trabalho no raios-x estdo no anexo 1A.

Uma informagdo relevante e que geralmente ndo consta nos texto dos trabalhos
cientificos € o custo operacional. Os recursos que seriam necessarios para a confeccao
deste trabalho, que foi integralmente realizado através da cooperagdo entre instituigao,
empresa e recursos do autor, seguem na lista abaixo. Mais uma vez ficam os

agradecimentos aos que colaboraram.

Custos do trabalho

Levantamento MEV(custo por amostra R$ 150,00) Realizado: 2 amostras
Custo total:R$ 300,00

Levantamento raios X (custo estimado por amostra R$ 150,00) Realizado :2 amostras
Custo total : R$ 300,00

Preparagdo de Lamina delgada(custo por lamina R$ 150,00) Realizado: 8 laminas
Custo total : R$ 1200,00

Deslocamento para pegar amostra na Bacia de Sdo José do Itaborai R$ 100,00.
Ensaios de porosidade e permeabilidade (custo por amostra R$ 300). Realizado: 15 amostras

Custo Total do Projeto: R$ 6300,00
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2- REVISAO BIBLIOGRAFICA — ROCHAS CARBONATICAS, POROSIDADE

E PERMEABILIDADE

A revisdo bibliografica sobre porosidade, permeabilidade e porosidade de rochas
carbondticas apresentada neste capitulo tem como objetivo ajudar na interpretagdo dos
resultados apresentados no capitulo 4.

Porosidade e permeabilidade sdo propriedades importantes na classificagdo de
rocha reservatdrio. Entende-se por rocha reservatorio, a rocha permo-porosa capaz de
acumular e permitir o fluxo de fluido (agua, 6leo e gas) através dos poros. A maioria
dos depositos comerciais de petrdleo ocorre em reservatdrios de rochas sedimentares
clasticas e nao clasticas, principalmente arenitos e calcarios. Todavia, outros tipos de
rochas podem apresentar valores consideraveis de porosidade, a ponto de serem
consideradas como reservatorios.

Os principais fatores que afetam a porosidade nos terrigenos sdo:

Grau de sele¢ao dos graos
Irregularidade dos graos
Arranjo dos graos
Cimentagao
Compactacao

Conteudo de argila

Os principais fatores que afetam a porosidade nos carbonatos sao:

Dissolucao
Cimentagao
Conteudo de matriz
Dolomitizagao

2.1- Tipos de Porosidade

2.1.1-Porosidade Total ou Absoluta
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A porosidade (@) ¢ definida como a razdo entre o volume poroso (Vp) € o
volume total da rocha (Vb). A porosidade total ou absoluta ¢ a relagdo de espagos vazios
na rocha por seu volume total obtido geralmente por visualizagdo e por calculo. Este

valor ¢ adimensional e geralmente expresso em percentagem de acordo com a Equacdo

1.
,f;ﬁ = ﬂ = 5 Equacdo 1
v, Vs

Onde.

¢ = porosidade

Vi = volume total de uma rocha reservatorio
Vg = volume de grios

Vp = volume de poros

Os espacos vazios na rocha podem ser de origem primdria ou secundaria. A
porosidade primaria ¢ originada na deposi¢do e formagdo da rocha e geralmente ¢
caracteristico das rochas siliciclasticas, ocorrendo também em rochas carbonaticas. Ja a
porosidade secundéria ocorre apds a formacdo da rocha e ¢ uma caracteristica mais

comum em rochas carbonaticas.
@ total= @primaria + dsecundaria Equacdo 2

2.1.2-Porosidade Efetiva

A porosidade efetiva ¢ a relagdo entre espagos vazios interconectados € o volume
total da rocha, medida diretamente no porosimetro. Esta porosidade representa o espago
ocupado por fluidos que efetivamente poderao ser deslocados do meio poroso.

Nem todos os poros estdo interconectados numa rocha. Ha a chamada porosidade
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residual, que ¢ a razdo entre o volume de poros ndo conectados e o volume de poros
total. Logo, a porosidade total ¢ o somatorio da porosidade efetiva e da porosidade

residual. Dada pela Equagdo 3 (Domingues, 2012).

@ total= @ efetiva + @ residual Equagao 3

2.2 — Medida de Porosidade

A porosidade pode ser obtida analisando ldmina delgada e com medidas
realizadas com o porosimetro.

A porosidade ¢ obtida através de lamina delgada pela contagem de poros em
laminas de espessura igual a 0,04 mm, em microscopio optico.

Para visualizagdo dos poros a lamina é preparada impregnando-se os vazios com
resinas epoxi contendo corante azul de Ceriz (Azevedo & Marques, 2002). Os pontos
impregnados por resina sdo contabilizados como poros. Esta medida da porosidade se
da pela relagdo entre a area total da lamina e a area identificada pela cor azul, na qual os
espacos estdo impregnados Equacdo 3. Esta técnica ¢ empregada em diversos trabalhos

como, por exemplo, Gesicki (2009).

@ ladmina = 4rea impregnada em azul / 4rea total da 1amina Equacdo 3.

Utilizando a lamina pode-se também estimar visualmente a porosidade das
rochas através dos poros impregnados pelo corante e pela resina em laminas delgadas

(0,04 mm) em microscopio Optico. Este procedimento foi utilizado neste trabalho.

A Figura 6 mostra uma lamina de arenito que ilustra tipos de porosidades que
podem ser identificados utilizando o corante e o microscopio 6tico:

Intergranular— poros ou espagos vazios entre os graos ou particulas.

Intragranular - poros ou espagos vazios dentro dos graos ou particulas.
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Microgranular — pequenos poros na matriz ou cimento da rocha.

inter

micro

intra

Figura 6- Foto de lamina de arenito da Fm Frio (Oligoceno) — Texas, exemplificando a distribuicdo de
poros na rocha identificada pela cor azul devido a impregnagdo de Azul de Ceriz.Sholle, P.A. ( 1979).

O porosimetro ¢ o equipamento que mede a porosidade através da injegdo de gas
em um corpo de prova com dimensdo conhecidas. No Capitulo 3 hd uma descricdo do

equipamento ¢ da metodologia utilizada nas medidas.

2.3-Porosidade das Rochas Carbonaticas

As rochas carbonaticas sdo geradas por processos quimicos e/ou biologico, de
natureza endogena, formado na propria bacia de acumulagdo. Essas rochas sio
representadas predominantemente por carbonatos de céalcio, como calcita e dolomita.

Os principais constituintes dos sedimentos carbonaticos sdo: graos aloquimicos,
matriz e cimento. A distribuicdo, organizacdo e competéncia desses elementos, aos
efeitos do ambiente de formacdo e soterramento a que estdo submetidos, alterando
diageneticamente a rocha, podem explicar dados de permeabilidade e porosidade.

No caso especifico das rochas carbonaticas a porosidade depende da textura, da
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petrotrama (fabric) e da geometria das fraturas. A forma dos grdos, selecdo e
empacotamento sdo as principais varidveis que afetam as rochas carbonaticas detriticas.
J& em rochas carbonaticas biogénicas, o fabric, do tipo em crescimento (framework) e
microestruturas esqueletais, além da evolucdo diagenética afetam e sdo fundamentais
para entender a porosidade e a permeabilidade (Ahr, 2008).

A partir dos tipos de poros presentes nas rochas carbonaticas podem ser
classificados com base no tempo de evolu¢ao da porosidade em:

(1) porosidade primaria (ou porosidade deposicional), onde os poros sdo inerentes
aos novos depdsitos de sedimentos e as particulas que os compdem, e

(2) porosidade secundaria (ou porosidade), onde vazios sdo formados apos a
rocha ter sido depositada devido a fatores, tais como, dissolugdo, faturamento ou
dolomitizagdo. (Ahr, 2008).

A porosidade primaria de uma rocha carbonatica pode ser totalmente destruida
durante a diagénese. A diagénese pode obstruir os poros devido a cimentacdo, fechar
poros pela compactacdo, abrir poros devido a dissolugdo ou criar novos poros devido a
recristaliza¢do ou substituicao. (Ahr, 2008)

Em reservatérios carbonaticos, a porosidade efetiva ¢ importante, pois € a fragdo
da porosidade total que permite a percolagdo de fluidos (Ahr, 2008). A porosidade
efetiva ¢ definida como sendo a razdo entre o volume de poros conectados e o volume
total da rocha.

Existem diversos tipos de classificagdo de porosidade em carbonatos, a mais
usada e conhecida ¢ a de Choquette&Pray (1970),conforme observa-se nos desenhos
das Figuras 7 e 8.Esta classificagdo divide em trés classificagdes: 1° porosidade em
textura seletiva, 2° ndo seletiva e a 3° porosidade em textura seletiva e ou nao seletiva.

A textura seletiva ocorre quando ¢ possivel estabelecer uma relacdo de dependéncia
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entre a porosidade e os elementos que constituem a textura da rocha. A porosidade de
textura nao seletiva ocorre quando nao ¢é possivel uma relacdo de dependéncia entre a

porosidade existente e os elementos que constituem a textura da rocha.

1° Tipos de Poros - Petrotrama seletiva

Interparticular Fenestral

Intraparticular Abrigo

Intercristalina

Estrutura em
crescimento

Moldica

Figura 7-Tipos de poros da classe fabric seletivo da classificagdo de Choquette&Pray (1970).
(Fonte:Modificado de Scholle&Ulmer-scholle, 2003).

I Tipos de Poros | 3°
Petrotrama Petrotrama seletiva ou
nao seletiva

Fratural Brecha
<L/
Canal Buraco

UJ

¥ o

Vugular Toca
Caverna Greta de contracdo
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Figura 8-Tipos de poros das classes fabric ndo seletivo e fabric seletivo ou ndo da classificacao
de Choquette&Pray (1970). (Fonte: Modificado de Scholle&Ulmer-scholle, 2003).

2.4-Permeabilidade e Lei de Darcy

A permeabilidade indica o quio ¢ permissiva a rocha, ou seja, quanto de fluxo
de fluido passa pelos poros. Assim sendo, a defini¢do quantitativa do fluxo de fluidos
pela rocha € um conceito petrofisico definido pela Lei de Darcy. Vale lembrar que a Lei
de Darcy foi estabelecida através de experimentos sob certas condi¢des e limitagdes,
descritas abaixo e a unidade de medida ¢ o Darcy ou miliDarcy dependendo da escala
do tempo (VIDAL, 2006).

I. O escoamento ¢ considerado homogéneo, de viscosidade invariavel com a
pressdo e incompressivel:

II. O escoamento ¢ isotérmico, laminar (ndo turbulento) e permanente;

III. Nao existe reagdo quimica entre o fluido e o meio poroso homogéneo;

IV. A permeabilidade independe do fluido (dependente da viscosidade), da
temperatura, da pressdo e localizacdo

V. Desconsidera-se o efeito eletrocinético;

V1. Desconsidera-se o efeito Klinkenberg'

O sistema de unidade

1Efeito Klinenberg — Segundo Villaluz, 2005 o decaimento de pressdo ¢ normalmente observado para os fluxos de gas,
em que a permeabilidadede fluxo calculadoa partir de estudos que utilizam fluidos compressiveis ¢ maior do que a permeabilidade
absoluta do meio defluxo. Isto também ¢é conhecidocomo o efeito Klinkenberg. O fator de decaimento,b, na equagdo abaixo pode ser
introduzido para corrigir essa diferenga.

A
[

Fia !

Onde:Kabs- permeablidade absoluta; b- fator de decaimento; pm- pressdo de entrada
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P2

Figura 9- Figura de representacdo esquematica e formula de aquisi¢do de permeabilidade.

Onde:

Q € o escoamento volumétrico (vazao);

L ¢ o comprimento da amostra do meio poroso;
A ¢ a area atravessada pelo fluido;

Ap ¢ o diferencial de pressao (pl-p2);

u ¢ a viscosidade do fluido;

k ¢ a permeabilidade absoluta do meio poroso.

O permeametro utiliza como principio a lei de Darcy. Quando o corpo de prova com
dimensdes conhecidas (4rea e comprimento) estd dentro do equipamento este injeta gas
hélio ou nitrogénio com uma vazao e pressao inicial padrdo e viscosidade definida em uma
extremidade da amostra. Ao longo da injecdo ocorrera uma perda de pressdo, caso a
amostra tenha espagos porosos interconectados. O equipamento ira realizar a leitura dessa
variacdo de pressdo e compilara todos os dados, obtendo a permeabilidade absoluta da
amostra analisada.

No caso em que dois ou mais fluidos esta saturando um meio poroso, a capacidade
de transmissao desses fluidos ¢ descrita como permeabilidade efetiva do meio poroso ao
fluido em questdo. O quociente entre a permeabilidade efetiva e a permeabilidade absoluta
(apenas um fluido saturando o meio poroso) ¢ denominado de permeabilidade relativa

(ROSA et al., 2006).
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2.5 -Tipos de Permeabilidades

Segundo o trabalho de Rabello (2004) a permeabilidade ¢ dita absoluta quando um
unico fluido escoa no espago poroso (Sw =100 %) e no caso de haver mais de um fluido
presente nos poros, a permeabilidade a cada um dos fluidos ¢ dita efetiva. Essencialmente k
efetiva< kabsoluta, visto que o fluido molha a parte sélida da rocha e reduz a secgdo
hidraulica disponivel para a passagem do outro fluido. Como, normalmente em um
reservatorio de petrdleo se tem mais de uma fase fluida escoando simultaneamente — agua,
oleo e gas, se devem levar em conta as relacdes de permeabilidade relativa de cada fase, a
qual ¢ a medida da facilidade com que uma fase, dentre duas ou mais presentes, escoa, ao
ser comparada com a facilidade com que essa mesma fase fluiria quando somente ela esta
presente no meio poroso. A quantidade de cada fase fluida presente nos espagos porosos €
denominada saturagdo de fase, a qual controlara o movimento do fluido e, desse modo,
também as relacdes de permeabilidade relativa das fases na rocha-reservatorio. Tem-se
entdo que a k relativa ¢ a relagdo entre k efetiva a um determinado fluido e a K absoluta
(Equagao 4) , isto é,

Krelativa = Kefetiva / K absoluta Equagao 4
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3- METODO

Neste trabalho as rochas da Bacia de Sao Jos¢ do Itaborai denominadas de
brecha carbonatica (CR) e calcario travertino (TR), conglomerado clasto suportado (CI)
e calcarenito oolitico (CO) foram descritas em lamina delgada e analisadas nos seguintes
equipamentos: porosimetro, permeametro, Microscopio Eletronico de Varredura (MEV)
e Difratometro de Raios X (DRX), com o objetivo de estudar a porosidade das mesmas.
Segue abaixo uma descri¢ao sucinta das metodologias utilizadas.

A porosidade neste trabalho foi obtida de duas formas:

1- através de lamina delgada - a porosidade foi obtida pela estimativa visual dos
poros impregnados pelo corante e pela resina em laminas delgadas de espessura igual a
0,04 mm, em microscopio optico. A Figura 10, abaixo, mostra as laminas preparadas
neste trabalho.

2- através do porosimetro, equipamento que mede a porosidade através da injecao

de gases na amostra.

Figura 10- Laminas das litologias estudadas neste trabalho, impregnadas com resina e corante
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azul.

3.1 — Petrofisica Basica (k ,®)

Os ensaios de petrofisica basica (porosidade e permeabilidade) foram realizados
em plugs de aproximadamente 2,5 cm de didmetro e com alturas variadas (Figura 11).
Foram realizadas medidas de densidade dos grdos, porosidade absoluta e efetiva e
permeabilidade a ar. Os dados de densidade de graos e porosidade foram obtidos nos
equipamentos Coretest AP 608 e Core Lab Ultra Pore 300 e a permeabilidade foi medida

no Ultra Perm 500 Core Lab.

Figura 11- Fotos dos plugs utilizados nos ensaios de porosidade e permeabilidade: calcario
travertino (TR) na fileira superior e brecha carbonatica (CR), calcario oolitico (CO) e conglomerado matriz
suportada (CI) na fileira inferior.

O porosimetro mede o volume dos nucleos granulares, o volume dos poros. No
porosimetro foi injetado gas helio para determinar o quanto espago poroso este gas poderia
ocupar. A medida da pressdo de equilibrio determina a porosidade. O sistema é controlado
por algoritmos e a porosidade pode ser calculada automaticamente.

O permo-porosimetro da Coretest AP-608, que pertence ao laboratorio do
Centro de Pesquisa da Schlumberger na Ilha de Funddo, mensura os valores de

porosidade e permeabilidade através da injecdo de gas hélio nos plugs de rocha a
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diferentes pressdes de confinamento até 9950 PSI, podendo simular as diferentes
profundidades e condigdes do reservatério. Porém, se houver limitagdo da utilizagao
da temperatura ambiente, os resultados ndo refletem as condicdes reais de

reservatorio. Os dados foram obtidos sem pressdo de confinamento (Figura 12).

Figura 12 - Foto do equipamento permo-porosimetro, AP-608, utilizado neste trabalho disponivel
em http://www.coretest.com/automated-permeameter-porosimeter.html.

Os permo-porosimetros Ultra Perm 500 e Ultra Pore 300 da Corelab
mensuram os valores de porosidade e permeabilidade através da injecao de gas
nitrogénio nos plugs de rocha a diferentes pressdes de confinamento, podendo
simular as condi¢des do reservatorio. A porosidade efetiva e a permeabilidade a ar foram
obtidas com pressdo de confinamento de 1000 PSI, simulando as condi¢des de

subsuperficie.

A porosidade efetiva e a permeabilidade a ar foram obtidas com pressdo de
confinamento suficiente (1000 PSI) para aderir as paredes do holder as irregularidades da
amostra, simulando as condi¢des de subsuperficie. Esses ensaios foram realizados no

Observatorio Nacional com a colaboracao do professor Giovanni Stael.
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Holder 17 Holder 1,5”

Matrixcup

Porosimetro Ultra Pore 300 Perm 500 Holders de 1,0 polegada e 1,5 polegadas
da Corelab

Figura 13 - Foto dos equipamentos utilizados: da esquerda para a direita o porosimetro ultra Pore
300, o permeametro PERM 500 ¢ os holders de 1,0 polegada e 1,5 polegadas da Corelab.

Com o equipamento porosimetro da Corelab foram obtidos os dados de
densidade de graos e volume de poros e com o permedmetro a ar a permeabilidade da
rocha.

As amostras para serem submetidas aos ensaios de petrofisica devem ser
limpas para a retirada de sal, 6leo e a maior parte da umidade. As amostras devem
ficar em estufa numa temperatura de 50°C e umidade controlada (45%) por pelo
menos 24 horas de antecedéncia, para que ndo percam as suas caracteristicas
mineralogicas e distor¢cam os resultados, pois caso tenha argilominerais na amostra
estes ndo serdo danificados pela umidade e temperatura do forno.

Estes procedimentos ndo foram adotados para as amostras estudadas uma vez
que nao havia indicios de 6leo ou sal. Entretanto, como sera discutido nos resultados
provavelmente as argilas presentes em algumas amostras influenciaram os resultados.

Cada corpo de prova ¢ medido (diametro e altura) e pesado (peso seco) e esses
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dados sdo inseridos no software do equipamento como parametro para o volume de
caliper- volume medido com os parametros, didmetro e altura através da formula (7.1
x h) e densidade de graos.

Apos este procedimento, as amostras sdo colocadas no matrixcup- um copo
com volume constante ja conhecido pelo software do equipamento, para a medida de
volume de graos. O volume aproximado do plug de rocha ¢ a diferenca entre o
volume padrio, em ago inox, € o volume do matrixcup. Depois desta medida ¢
injetado o gas hélio a uma pressdo de 200 PSI. Quando esta pressdo se estabiliza
todos os espagos vazios foram preenchidos pelo gés e entdo ¢ estimado o volume de
graos ou solido da amostra analisada, pela diferenca obtida entre o volume do plug e

o volume de gés injetado (Equacao 5).

Vgr=Vt-Vp Equacao 5

Nas medidas de volume poroso foi injetado na amostra (dentro do holder) o
gas hélio e pela diferenca entre a pressdo de injecdo de entrada e a pressao de saida,
pela lei de Boyle (P1V1 = P2V2) foi calculada a diferenga de volume, ou seja, o
volume de gas que ocupou os espagos vazios, determinando assim o volume poroso
efetivo.

Utilizando o mesmo holder € a mesma pressao de confinamento, utilizado
para as medida de porosidade, injetou-se novamente o gas hélio para medir o quanto
de fluxo do gas permeia a amostra, pelo principio da estabilizagdo de pressdo. No
momento de inje¢do de gas a pressao de entrada foi de aproximadamente 200 PSI, ao
longo de um determinado intervalo de tempo a pressao foi caindo, até que se

estabilizou, informando que todo o gads que podia passar na amostra tinha passado e
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entdo o equipamento realizou através do sofiware a medida de permeabilidade.
Depois da utilizagdo do holder nos dois ensaios, despressurizou-se o sistema e
se retirou a amostra do holder, colocando-as em um dessecador para manter a

amostra livre da umidade do ambiente e para poder utiliza-la em futuros ensaios.

3.2 — Estudo Petrografico por Microscopia

As amostras para a confeccdo das laminas delgadas foram preparadas com
impregnacdo com uma resina epoxi, para aumentar a coesdo da amostra e prevenir
perdas de material durante o processo de afinamento e polimento da amostra. Uma tinta
azul foi agregada a resina para ressaltar os espagos porosos.

Foi realizada a estimativa modal pelo método de visadas na lamina delgada, o que
permitiu inferir uma porcentagem aproximada dos minerais presentes na rocha sob
estudo. Foi utilizada a escala de tamanho de grdo de Wentworth para distinguir areia
de grao grosso (VC) com tamanhos maiores que 1 mm, areia grossa (C) entre 1 € 0,5 mm,
areia media (M) de 0,5 a 0,25 mm, areia fina (F) de 0,25 a 0,125 mm, areia muito fina
(VF) de 0,125 a 0,0625 mm, silte muito grosso (VC) de 0,0625 a 0,0312 mm e silte
grosso (C) menor de 0,0312 mm. Os tamanhos menores de 0,0312 mm correspondem a
matriz.

Para os parametros de arredondamento dos graos foram usadas as tabelas de
comparagdo visual, nas quais eles sdo denominados de muito angulares, subangulares,
subarredondados e arredondados. A terminologia usada para a classificagdo das rochas foi
baseada em Folk (1959).

No microscopio petrografico foram identificados os minerais componentes da
matriz, dos grdos aloquimicos e do preenchimento dos poros, tendo sido realizada

estimativa modal visual. Aspectos texturais como determinagdo dos tipos de contato
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e dos parametros de empacotamento foram utilizados, juntamente com o contetido
mineralogico, na interpretacdo dos resultados obtidos no porosimetro. Cabe ressaltar que
a redu¢do da porosidade pelo preenchimento dos poros pdde ser estimada ao

microscopio (porosidade visual ou aparente).

3.3 — Microscopio Eletronico de Varredura (MEV)

As analises de difragdo de raios X ¢ de MEV foram realizadas no Laboratério de
Caracterizagao Tecnologica da USP e permitiram identificar com maior precisao os

minerais que compdem a brecha carbonatica (CR) e o calcario travertino (TR).

Os dados qualitativos elementares das fases selecionadas e observadas durante o
estudo do MEV foram obtidos por meio do uso de uma interface conectada a um
Espectroscopio de Raios X de Energia Dispersiva (EDAX) equipada com um detector de
Si(U). O equipamento utilizado € o da empresa FEI modelo QUANTA 600 FEG (Field
emission gun).

As amostras foram fraturadas, para gerar superficies frescas, auxiliando assim a
conducdo eletronica. Elas foram montadas em um suporte de aluminio e metalizadas
com uma pelicula fina de carbono.

O uso do EDX em conjunto com o MEV ¢ de grande importancia na
caracterizacdo petrografica e estudo petrologico nas geociéncias. Enquanto o MEV
proporciona nitidas imagens (ainda que virtuais, pois o que se v€ no monitor do
computador ¢ a transcodificacdo da energia emitida pelas particulas, ao invés da
radiagdo emitida pela luz), o EDX auxilia na identificacdo das fases minerais
presentes na imagem obtida. Além da identificagdo mineral, o equipamento permite

ainda o mapeamento da distribui¢do de elementos quimicos por minerais, gerando
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mapas composicionais. Os detalhes e o esquema de funcionamento do MEV estdo no
Anexo 1.

3.4- Difraciao de Raios X

As analises de difragdo de raios X foram realizadas nos laboratorios do LCT
(laboratdrio de caracterizagdo tecnoldgica da USP) visando uma andlise semi-quantativa
dos minerais presentes nas amostras analisadas.

As técnicas de preparagdo da amostra para obten¢ao dos dados de raios X foram:
1-Trituragdo da rocha e 2-Pulveriza¢ao da rocha. Apods a preparagdo do pd de rocha, este
foi colocado no porta amostra com o auxilio de uma espatula e levemente pressionado para

adequar o pd ao porta amostra que foi colocado no equipamento para dar inicio ao ensaio.

A andlise de difracdo de raios X forneceu a informagao semi-quantitativa da
composi¢do mineraldgica dos sedimentos, mostrando a abundéncia destes minerais em
porcentagem do peso total da rocha. A Figura 14 mostra uma foto do difratometro de

raios X utilizado neste trabalho, que pertence a Universidade de Sao Paulo.

Figura 14:Equipamento de difragao de raios X utilizado neste trabalho e que pertence ao laboratorio da USP
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3.4.1-Fracao Total

A amostra foi desagregada em um recipiente de porcelana e agata para
homogeneizar o tamanho das particulas. Posteriormente, o pé da amostra foi colocado no
porta-amostra do equipamento PANALYTICAL CUBIX-PRO, dotado com tubo
emissor de cobre a 25 mA e 35 kV, procedendo-se assim a difracdo de raios X a
diferentes angulos de difragdo. Transcorridos 20 minutos foi feita a identificacdo
qualitativa dos minerais através da curva Patron, incluida na base de dados do
equipamento. Por ultimo foi calculado semi-quantitativamente a relagdo de abundancia

(porcentagem em volume) de cada uma das fases minerais identificadas.
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4- RESULTADOS

4.1-Petrofisica Basica (Densidade dos Graos, K, ®)

Na Tabela 2 estdo resumidos os dados de densidade de graos, porosidade e
permeabilidade. No equipamento da Corelab ultra pore 300 foram feitas as medidas de
volume de grao e volume poroso e no permeametro Ultra Perm 500, da mesma empresa,
foram medidas a permeabilidade das amostras. As analises de volume poroso e
permeabilidade foram realizadas com pressdo de confinamento de 1000 PSI. O
equipamento, Permo-porosimentro da Coretest AP-608 fornece diretamente o valor de
volume de graos, sem pressdo de confinamento. Os demais parametros sdo obtidos
através de célculo. As medidas foram realizadas conforme descrito no Capitulo 3 —
Método.

Os dados da Tabela 2 estdao apresentados em forma de graficos para uma melhor

discussdo e comparagdo dos resultados.

4.1.1-Densidade de Graos

O Gréfico da Figura 15 mostra as medidas de densidade dos graos obtida nos
dois porosimetros. Observa-se que todos os valores fornecidos pelo porosimetro da
Corelab poro 300 foram maiores que os dados do equipamento AP-608 da Coretest,
com exce¢do dos resultados do CI que foram praticamente idénticos. Esta diferenca
ocorreu provavelmente pela quantidade de 4gua nas amostras. Nota-se no grafico da
Figura 16 (grafico das diferencas) que as maiores diferencas estdo nas amostras mais
argilosas (CR, CI e CO). As argilas, que s3o minerais hidroscépicos, absorvem umidade

com facilidade e provavelmente absorveram a umidade do ambiente. Todas as amostras
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ficaram mais expostas a umidade nos ensaios realizados no equipamento da Coretest. A
umidade diminui a densidade total. A média da densidade das rochas varia de 2,65
(massa especifica 2,65 g/cm?®) nas mais quartzosas a 2,71 (massa especifica 2,71 g/cm?)

nas mais carbonaticas.

Valores de densidade dos graos

2,75
2,70
2,65
2,60
255
250
2,45

B DG Coretest

B DG Corelab

Densidade dos graos

brecha carbondtica (CR) e calcario travertino (TR), conglomerado
matriz suportada (Cl} e calcario oolitico {CO)

Figura 15 -Grafico comas medidas de densidade graos obtidas nos dois porosimetro.
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0,14
0,12
0,10
v
T 0,08
c
@ 0,06
2 0,04
o ! W Diferenca DG
0,02 -
0,00 -
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brecha carbonatica {CR) e calcario travertino (TR), conglomerado
matriz suportada (Cl) e calcario oolitico (CO)

Figura 16 -Grafico das diferencas nas medidas de densidade de grios mostrada na Figura 15.
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Dg = Massa seca /Vgr Equagao 6

Onde:
Dg = Densidade de graos
Massa seca = Massa pesada

Vgr = Volume de grdo obtido do equipamento

Os dados da densidade de graos das amostras TR estdo no intervalo dos valores
correspondentes aos minerais identificados nas laminas, nas imagens de MEV e dados

de raios X.

4.1.2-Volume de Poros

O volume de poros, ou volume poroso, corresponde aos espacos vazios na rocha.
Esse espaco vazio pode ser interconectado, quando assim for chama-se efetivo ou
quando se leva em consideragdo tanto os espacos interconectados como nao
interconectados chama-se absoluto.

Nos resultados apresentados na Figura 17 foi incluida a medida obtida na
amostra CO (1,4) que mostra uma grande diferenca das demais amostras, que ¢ de 0,04
a 0,025. Estes baixos valores ja indicavam que os valores do célculo da porosidade
serlam muito baixos. O volume de poros ndo foi medido no equipamento AP-608
porque o holder estava quebrado. As amostras CR3, CR2, CR1 e TR8 nao foram

medidas.
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A medida relativa ao volume poroso do AP-608 foi calculada da seguinte forma:
Vp=Vt-Vgr Equagdo 7

Onde,

Vp = Volume poroso ou de poros

Vt = Volume total medido por Céliper (area da base x altura)
Vgr = Volume de grao, fornecido pelo equipamento

Vp - Volume de poros

1,6
1,4
a2

0,8
0,6
0,4 m Vp Corelab

O’E—Lr.ﬂ]—y—l—y—l—rlf-. - u

hmmNH@ququm@hGo
A [ S S T
FFFFFRFRFRFOOOUOUUOGO

Voilume de poros

brecha carbonatica {CR) e calcario travertino (TR), conglomerado
matriz suportada (Cl) e calcario oolitico (CO)

Figura 17 - Grafico com as medidas de volume de poros medido no equipamento Ultra-Pore 300.

4.1.3-Volume de Graos

A figura 18 mostra o grafico com os valores do volume de graos. Estes dados
foram obtidos diretamente pelo equipamento injetando géis hélio sem pressao de
confinamento. Esta medida ¢ realizada por um algoritmo do equipamento. O
equipamento traz cinco pastilhas de aco de tamanhos e volumes diferentes, que €
chamado de billets. Estes billets sdo colocados dentro do porta amostra, matrixcup, caso
o volume da amostra ndo ocupe todo o espago. No matrixcup € injetado gas hélio a 200
PSI. Assim, a diferenga entre o volume total do matrixcup € o conjunto de billets

colocado para completar o volume do matrixcup fornece o volume total estimado da

amostra. ApOs injetar o gas ¢ necessario aguardar que a pressdo fique estavel para a

37



medida do volume de poros, ocupado pelo gas. O volume de grao serd a diferenca entre
o volume total estimado e o volume de gas injetado.

Nota-se no grafico da Figura 18 que os equipamentos forneceram valores
bastante semelhantes. Nao ha diferenca dos valores medidos nos dois equipamentos,
AP-608 da Coretest e Ultra pore 300 da Corelab. Isto sugere que as variagdes
encontradas nas densidades ocorreram devido a condi¢gdes ambientais e ndo em fungao

da metodologia utilizada nos diferentes equipamentos.

Volume de graos
40

B Vg Coretest

35
30
25
20
15 m Vg Corelab
10
gHHTTHHH
0 L
‘_'-D"‘_""C_‘T‘_'“'W“‘N”“‘W L_

I—l—l—l—l—l—l—l—uuuuuuu

Volume de graos

brecha carbonatica (CR) e calcario travertino (TR), conglomerado
matriz suportada (Cl) e calcario oolitico (CO)

Figura 18 -Grafico com as medidas de volume de grdos obtidas nos equipamentos AP-608 da
Coretest e Ultra pore 300 da Corelab.

4.1.4-Porosidade (@)

Como se verifica nos resultados, a maioria das medidas de porosidade estéd
abaixo de 2%, com excecdo do CO. No grafico da Figura 19 os valores de porosidade
do Calcarenito Oolitico, 11,0850% e 22,0183%, obtidos respectivamente nos
equipamentos AP-608 da Coretest e Ultra pore 300 da Corelab ndao foram inseridos no

grafico, por serem muito diferentes da média do TR e do CR.
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As diferencas apresentadas provavelmente refletem a geometria dos corpos de
prova e de seus faceamentos. A metodologia do ensaio prevé um cilindro perfeito, caso
haja irregularidade no topo e na base do cilindro submetido ao ensaio isto ¢ interpretado
com porosidade e influéncia nos dados obtidos com o equipamento.

Os dados da Coretest foram calculados levando-se em consideracdo as
porosidades efetivas e absolutas. Ja os resultados da Corelab foram fornecidos
diretamente pelo equipamento (com uma pressdo de confinamento de 1000 PSI). As
amostras com valores maiores podem ter alguma estrutura interna que ao se aplicar a
pressdo de 1000 PSI estas estruturas alteram os valores medidos. Nota-se no grafico da
Figura 20 (grafico das diferencas de porosidade) que as diferencas foram maiores nas
amostras de Trl, Tr2 e Crl e Cr2 onde provavelmente deva ter alguma falha ou fratura
interna que colaboraram com a diferenca nestes resultados.

Este resultado de porosidade muito baixa ¢ corroborado pela descri¢ao das
laminas, pois quase ndo se identificou a presenca da resina Azul de Ceriz o que significa
que ndo ha grande quantidade de volume de vazios. Estima-se que a porosidade seja

menor do que 1% da area da ldmina, confirmando os dados obtidos no porosimetro.

39



Porosidade (D)
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Porosidade (D) %

brecha carbonatica (CR) e calcario travertino (TR),
conglomerado matriz suportada (Cl)

Figura 19—Grafico com os dados da porosidade calculada obtidos pelo Ap-608 em vermelho e
em azul a porosidade obtida pelo equipamento Ultra Pore 300.
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brecha carbonatica (CR) e calcario travertino {TR), conglomerado
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Figura 20—Grafico das diferengas dos valores de porosidade ()

4.1.5-Permeabilidade (K)

Os valores de permeabilidade proéximos de zero mostrado na Tabela 2 sdo

devido ao fato de que os poucos e pequenos poros existentes ndo estarem
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interconectados, o que ndo permite ao equipamento fazer as medidas, pois ha limitagdes

para medir vazdes muito pequenas, menores do que 0,1 mD.
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Tabela 2-Valores de massa especifica, porosidade e permeabilidade obtidos com os equipamentos AP 608

(Coretest) ,PERM 500 e PORO 300 (Core Lab).
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4.2-Discussao dos Resultados de Porosidade e Permeabilidade com base nos dados de
MEYV, DRX e Descricio Macro e Microscopica das Rochas.

4.2.1-Brecha Carbonatica (CR)

Megascopicamente a amostra CR foi descrita como uma rocha de cor
acinzentada, com fragmentos de quartzo, de tamanho areia grossa a muito grossa de 1 a
2 mm, presenca de minerais micdceos tamanho granulo, identificados como
muscovita.

Nesta amostra ainda pode ser verificada a presenga de bandas ferruginosas de
cor avermelhada e algumas de cor pretas ndo identificadas mineralogicamente.
Observa-se que alguns minerais s3o subangulares, e outros arredondados, ocorrendo a
predominancia dos subangulares. Ocorre mais ao centro da amostra um material

esverdeado de granulometria tamanho argila que pode vir a ser um argilomineral

Fi 21).
(Figura 21) Bandas ferruginosas

r avermelhadas e de cor preta

Mineraisfacetados

emmatrizlamosa

Figura 21: Fotos da Brecha Carbonatica (CR)da Bacia de Sao José do Itaborai.

Como foi exemplificado no Capitulo 2, através da lamina delgada pode-se
identificar e quantificar a porosidade de uma rocha. Na descri¢do microscopica do CR
encontram-se varias explicagdes para os valores muito baixos de porosidade desta

rocha.
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Dentre as evidéncias para as baixas porosidade do CR pode-se citar a presenca
nas laminas de clastos angulosos de quartzo, microclina, biotita, muscovita, calcita e
bioclastos com dimensdes que variaram de 1,5 cm (tamanho seixo) até 0,5 mm, imersos
em matriz carbondtica lamosa e em algumas laminas se percebe uma maior cimentagao,
que diminui a porosidade. E identificada, através do azul de Ceriz, apenas micro
porosidade nas laminas do CR.

A seguir sdo apresentadas fotos das laminas delgadas com a identificagdo de
tipos de porosidade encontrada nas ldminas do CR. Uma descricdo completas de todas
as laminas estudadas neste trabalho esta no Anexo 2.

Na Figura 22 (Lamina 1) é possivel observar a presenca de feldspatos alterados
e fragmentos de carbonato. Os feldspatos sdo minerais que possuem maior facilidade
em sofrer alteragdo. Quando esta alteracdo ocorre podem-se formar espacos vazios,
denominados de espagos porosos, que neste caso € intragranular. Muitas das vezes o
produto desta alteragdo sdo argilominerais que podem preencher, totalmente ou
parcialmente, os espagos vazios gerados pela alteragdo desses graos minerais, como se
pode ver na Figura 22.

Na Figura 22 foi identificado junto ao feldspato um mineral de coloragdo cinza,
com geminacdo € minerais com cor preta, amorfo, sugestivos que fossem

argilominerais.
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Lamina 1 do CR

Porosidade por dissolugio
do Feldspato

Nicois descruzados

Argilomineral preenchendo os poros

Alteragdo do feldspato para
sericita. Isto gera porosidade
mostrada pelo azul de Ceriz.

Nicois cruzados

Figura 22-Fotos com nicois descruzados e cruzados da Lamina 1 da brecha carbonatica (CR).

Na Figura 23 (Lamina 2) observa-se um cristal de microclina de 1,5 cm,
representando 40% da lamina. Nesta microclina ocorrem alteragdes que geraram uma
porosidade intraparticula. Como produto dessa alteragdo parcial originou-se sericita nas
bordas. Neste mineral observou-se uma inclusao de quartzo e ondulagdes na geminagao
do feldspato, com provavel origem tectonica. Na lamina ocorre ainda uma mistura de
fragmentos siliciclasticos e carbonaticos, sendo os carbonaticos mais arredondados do

que os siliciclasticos.
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Lamina 2 do CR

Porosidade por dissolugdo de
Feldspato observada pelo contorno
do poro.

} 9,}0 ' '.'
. g
Fl 4
!
"?‘,& i \_.r
‘-—.._,. !l'-‘?-o

Nicois descruzados

Argilomineral preenchendo parcialmente os
poros.

Inclusdo de quartzo dentro da microclina
indicando fragilidade do mineral e geragao
>de microporosidades.

Nicois cruzados

Figura 23- Foto com nicois descruzados e cruzados da Lamina 2 da brecha carbonatica (CR).

Na Figura 24 (Lamina 3) ocorre a presenca de carbonato neomorfizado,
indicativo de tectonismo na regido e a presenca do plagioclasio com composi¢dao
andesina sodica e pedacos de argila originadas in situ. A compressao da rocha, devido
ao tectonismo, alterara a geminacao do feldspato, como pode ser identificado na Figura

23.
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Lamina 3 do CR

Porosidade intragranular no
Felspato.

wn
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g K-Feldpato se alterando e gerando
"g | porosidade identificado pelo azul
2 .
3 de Ceriz.
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=~ Alteragdo do feldspato para
S sericita,identificado pela cor bege

- ’ ao redor dos graos.
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Figura 24- Foto com nicois descruzados e cruzados da Lamina 3 da brecha carbonatica (CR).

Nas Figuras 25 e 26 (Lamina 4) a matriz encontra-se fraturada e preenchida por
carbonatos cimentando fragmentos angulosos de microclina, muscovita, agregados
policristalino de quartzo e plagioclasio parcialmente alterado. Entende-se que o
preenchimento dessas fraturas se deu pela percolagdo de fluidos ricos em carbonatos de
calcio, o que permitiu a precipitacdo de cimento espatico que posteriormente foram
neomorfizados.

Observou-se nas laminas do CR que a propor¢do de matriz para fragmento
variou de 75% de matriz e 25% de fragmentos na Lamina 1 (Figura 22) a 35% de matriz
e 65% de fragmentos na Lamina 4 (Figuras 25 e 26). Essas observacdes acima se

referem as varia¢des dentro da mesma litologia, observadas em diferentes laminas.
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Nicois cruzados

Nicois cruzados

Lamina 4 do CR

W T

b
_E:i"

Fraturas preenchidas por
cimento neomorfizado

Calcita espatica neomorfizada
| preenchendo as fraturas e
diminuindo a porosidade.

Figura 25- Foto com nicois cruzados da lamina 4 da Brecha Carbonatica (CR).

Lamina 4 do CR

Preenchimento da fratura por
fragmentos policristalinos de
quartzo.

~.Grumos de argila quebrados —
espagos abertos preenchidos
justificam o resultado da porosidade.

Fragmento de quartzo Matriz lamosa carbonatica

anguloso — — baixa porosidade.
caracteristica da rocha.

Figura 26- Foto com nicois cruzados da Lamina 4 da Brecha Carbonatica (CR).




A Figura 27 apresenta em grafico a relagdo semiquantitativa dos minerais
identificados por difracdo de raios X na amostra da brecha carbonatica (CR). Estes
dados ajudam na descricdo das laminas e na caracterizagdo mineraldgica das
litologias. Tanto a calcita como o feldspato, ou anortita como identificado na
difracdo, sdo minerais sensiveis a alteragdes ambientais. Assim como o feldspato, a

calcita também pode se alterar formando particulas tamanho argila.

Resultado Raios X da Brecha
Carbonatica

B Anortita
W Quartzo

W Calcita

Figura 27 : Grafico Pizza com as percentagens dos componentes na amostra da brecha carbonatica obtidas
pela DRX

Nas figuras abaixo estdo resumidas observagoes feitas nas imagens do CR obtidas
no MEV. Primeiro ¢ mostrado a area que foi marcada para identificagdo e depois a anélise

no MEV-EDS.

Na Figura 28 (a) ¢ observada uma area com aproximacdo de 5000 vezes onde se
podem observar os clastos de quartzo angulosos e matriz argilosa que compdem a

amostra de CR estudada.

No mapeamento composicional mostrado na Figura 28 (b) hd trés clastos
mapeados. Um com cores vermelha e amarela representando respectivamente Mg e Fe,
com tamanho aproximado de 300 micros, o outro clasto de 500 micros, de cor

esverdeada, rico em Al, e o ultimo de cor cinza escuro, indicando um alto teor de Si, de
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tamanho 300 micros.
Observa-se que a matriz, de cor predominante azul, tem composicdo bastante

diversificada, com Na, Ca, Al, Si e predominio de calcio.

Mapeamento por EDS - CR

a-amostragem da area a ser mapeada pelo b- resultado do mapeamento pelo EDS da érea
EDS delimitada em “a”’.

Figura 28 — Mapeamento por EDS da brecha calcaria - CR

Na Figura 29 - a pode-se observar na imagem da amostra clastos angulosos

imersos em matriz carbonatica. A matriz tem elevada concentragdo de Ca ¢ Na.

Mapeamento por EDS - CR

a - Amostragem da area a ser mapeada b-: Resultado do mapeamento pelo EDS da area
pelo EDS delimitada em “a”.

Figura 29 — Mapeamento por EDS da brecha carbonatica— CR
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Na Figura 30 b a imagem indica que parte da amostra possui
predominancia de matriz carbondtica junto a possiveis clastos de feldspato e que ha clastos
angulosos de tamanhos variados, com coloragdo cinza e verde. O maior mede
aproximadamente 300 micros € o menor 100 micros, provavelmente correspondem a
cristais de quartzo. Outro fragmento, também anguloso e medindo por volta de 50
micros, acima de um clasto de quartzo (contorno amarelo) tem uma coloracao
amarela com intercalagdo vermelha, indicativa de minerais com composi¢ao rica em Fe

e Mg.

Mapemaneto por EDS - CR

a - Amostragem da area a ser mapeada b-: Resultado do mapeamento pelo EDS da area

(1P

pelo EDS delimitada em “a”.

Figura 30 — Mapeamento por EDS da Brecha Carbonatica - CR

Nota-se pelas imagens do MEV obtidas nas laminas que os poros estdo
parcialmente preenchidos por alteragcdes, sendo visualizadas microporosidades. Este

preenchimento parcial explica os dados de baixa porosidade obtida nos porosimetros.

4.2.2-Calcario Travertino (TR)
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Megascopicamente a rocha ¢ bandada com diversos tons de marrom e uma
coloragdo mais fosca que representa o quartzo. Essa coloragdo ¢ devido a oxidagdo e
intercalagdo deste mineral com calcita, mineral predominante nesta rocha. Esta rocha
apresenta, um bandamento bem definido, textura rugosa e alguns niveis apresentam

maior porosidade (Figura 31).

Figura 31: Fotos do calcario travertino (TR) da Bacia de Sao José do Itaborai.

Na Figura 32 observa-se o contato do calcario travertino com a brecha
carbonatica. Este afloramento refere-se ao ponto 1, identificado na imagem da Figura
33, localizando-se a 50 m a sul da falha secundaria (em amarelo), e a oeste da falha de

Sao José (em vermelho).
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Figura 32—Foto de afloramento da bacia de S&o José do Itaborai mostrando o contado do TR com o CR.

Itabarai

Figura 33- Localizagdo do ponto onde foi fotografado o afloramento do contato do CR com o TR na Figura
32 apresentada no Capitulo 1. A falha de Sdo José esta marcada em vermelho e a falha secundaria em
amarelo. Adaptado de BERGQVISTet al. ,2008.

O travertino da bacia em estudo ¢ caracterizado por ser uma rocha carbonéatica
cujo carbonato possui crescimento radial e cimento recristalizado por tectonismo. Na
Lamina 1 (Figura 34) podemos verificar na foto sob nicois descruzados a presenca de

dois minerais: calcita com coloracao branca, fraturada, ¢ outro mineral de ferro, com cor
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avermelhada, cujas caracteristicas Opticas de coloracdo e relevo sugerem ser um

hidroxido de ferro (goethita). Este mineral preenche as fraturas observadas na Lamina 1.

Lamina 1 do TR

Impregnagdo de minerais de
ferro preenchendo as fraturas.

8 Calcita recristalizada — isto altera a
E porosidade e pode gerar mais
E porosidade pelo fraturamento.
2
Q
-: Fratura preenchida por Azul de Ceriz
- p—( . . .
S indicando porosidade
- p—
4

Birrefringéncia da calcita

neomorfisada
v
=)
=
<
N
=
o
)
£
)
o
- p—(
Z

Figura 34- Foto com nicois descruzados e cruzados da Lamina 1 do calcario travertino (TR).
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Lamina 2 do TR

Impregnacao de ferro
nas fraturas

Calcita fibroradiada- as
fibras se dispoem
radialmente

Nicois descruzados

Calcita fibroradiada — cresceu
nas fraturas provavelmente
por esforgos tectonicos que a
retrabalharam

Faixas azuis — indicando
diferenca na exting¢do ao girar a
lamina no microscopio optico.

Nicois cruzados

Figura 35- Foto com nicois descruzados e cruzados da lamina 1 do calcario travertino (TR).

Na Figura 36, abaixo, encontra-se os resultados das analises de raios X do
calcario travertino TR que apontam a sua composi¢do: 2% de magnetita , 5% de quartzo

e 93% de calcita.

Magne Quartz
Lita B
2 5,

Calcita
034

Figura 36-Grafico Pizza com as percentagens dos componentes na amostra do calcario travertino (TR)
obtidas pela — DRX
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Nas figuras abaixo estdo resumidas algumas observagoes feitas nas imagens do TR
obtidas no MEV. Primeiro ¢ mostrado a area que foi marcada para identifica¢do e depois a
analise no MEV-EDS. O objetivo deste trabalho foi detalhar o poro do TR e por isto foi
marcada uma area onde esta foi aumentada muitas vezes para a completa visualizacao dos

poros e do material que o preenchia.

Na Figura 37 a e b vé-se o mapeamento por EDS do calcario travertino (TR).
Nesta figura observa-se a presen¢a predominante da coloragdo verde em toda a
amostra, como resultado do alto teor de calcio, concentrado no mineral calcita, e de
uma banda bem definida, com 200 micros de espessura, de colora¢do avermelhada

representativa de ferro, dada pela ocorréncia do mineral goethita.

Na Figura 38 vemos um detalhamento da foto anterior, Figura 36, onde se pode

verificar o entremeio da camada da calcita na camada de goethita.

Mapeamento por EDS - TR

a-amostragem da area a ser mapeada pelo b- resultado do mapeamento pelo EDS da area
EDS delimitada em “a”.

Figura 37 — Mapeamento por EDS do calcario travertino - TR
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a-amostragem da area a ser mapeada pelo b- resultado do mapeamento pelo EDS da area
EDS delimitada em “a”.

Figura 38 — Mapeamento por EDS do calcario travertino - TR

Na Figura 39 pode-se ver o detalhamento da Figura 38, com magnitude de
40000 vezes, realgando os cristais de calcita e alguns poucos de goethita. Observa-se a
evidéncia de concrecdes cristalinas de goehtita entre os cristais de calcita, sendo

possivel observar formas cristalinas.

Mapeamento por EDS - TR

a-detalhamento da Figura 37, com magnitude b- Visualizagdo dos cristais de ghoethita e calcita, com
de 40000 vezes uma aproximacao de 80000 vezes.

Figura 39 - Detalhamento da Figura 38, com magnitude de 40000 e 80000 vezes.

A Figura 40 permite a determinagdo dos elementos que preenchem os poros.
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Este tipo de informacdo € bastante relevante principalmente para os reservatdrios, tanto
de petroleo como de dgua, pois o conhecimento do tipo de material que esta obstruindo
os poros ¢ impedindo a passagem dos fluidos proporciona um tratamento para a
melhoria das suas caracteristicas petrofisicas. Neste caso foram identificados cristais
de goethita preenchendo os espacos porosos no travertino. O mapeamento por EDS e a

forma acicular do cristal serviram para confirmar que se trata de goethita.

Mapeamento por EDS - TR

a-Visualizagdo dos poros do calcario travertino  b- Visualizagio da estruturade poros em a com uma aproximagéo pelo
preenchidos com os cristais de goethita . Mev de 10000 vezes

Figura 40 - Visualizagdo dos poros do calcario travertino preenchidos com os cristais de goethita .

A Figura 41 mostra um mosaico de visualiza¢gdes do TR com as medidas
dos poros. A variagdo de tamanho dos poros ¢ de 4,92 um até¢ 40 um na Figura c. Nota-
se na Figura a como os carbonatos sao heterogéneos, com seus poros € vugas de tamanhos

e formas diversificadas variando de 105,86 um a 4,92 um.
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Mapeamento por EDS - TR

a- medidas dos poros com 342 vezes de
aproximacio

c- medidas dos poros com 937 vezes de aproximac¢io

Figura 41 - Mosaico de figuras com visualizagdes do TR obtidas no MEV.
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4.2.3-Conglomerados clasto suportado (CI)

Megascopicamente a rocha tem cor cinza, granulometria variando de argila a

areia grossa, sem estruturas, amostra bastante maciga e lamosa.

Figura 42 - Fotos de amostra de mao do Conglomerados matriz suportada (CI) da Bacia de Séo José do
Itaborai .

Sua caracteristica principal sdo os seus fragmentos arredondados, presentes na
lamina descrita na Figura 42.

O conglomerado clasto suportado é composto por intraclastos micriticos ou
micritizados, sendo alguns deles pseudo oolitos, bioclastos, e alguns aloquimicos
apresentam vestigios de franja e algumas area cimentadas por calcita espatica tardia.
Possui ainda fragmentos de quartzo e microclima com o tamanho dos clastos variando
de 1 mm a submilimétricos. Os fragmentos de bioclastos possuem dimensdao em torno
de 2,5 a 3 mm, e os pseudooolitos sdo centimétricos a submilimétricos.

A propor¢do de matriz e clastos nessa rocha ¢ de 60% de aloquimicos
micritizados, 15% de fragmentos de minerais e 25% de cimento. O conglomerado
sofreu neomorfismo que permitiu uma maior impregnagao.

Na Lamina 1 abaixo (Figura 43) observa-se a presenga da impregnacao do azul

de ceriz em alguns fragmentos de bioclastos e no lado esquerdo da lamina, onde ocorre

uma alteracdo de dificil visualizagao.
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Figura 43-Laminas delgadas de Conglomerado matriz suportado em nicois cruzados e descruzados.

4.2.4-Calcarenito Oolitico (CO)

Megascopicamente a rocha tem cor branca, com ooliticos cuja granulagdo varia
de 0,5 cm a 1 mm, areia grossa a muito grossa e sdo cimentadas por calcita. A amostra ¢
maciga, sem fratura nem estrutura sedimentar. Esta litologia esta ilustrada na Figura 44,
onde pode ser visualizado o plug (topo e vista lateral) utilizado para as medidas do
porosimetro.

A caracteristica principal desta litologia sdo os grainstones e os oolitos que
apresentam franjas isopacas. H4 fragmentos subangulosos de quartzo, microclina na

borda da lamina e fragmento de conchas. Os fragmentos representam 1% em area da
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amostra. Os tamanhos dos oolitos variam de 8 mm a 0,4 mm. A proporcao de oolitos em

relacdo a cimento ¢ de 90%. Os tipos de porosidade presentes sdo intraoolitica e por

dissolugdo do cimento (Figura 45).

Porosidade intragranular

Cimento carbondtico

Oolitos

Nicois descruzados

Cimento carbonatico

Franja Isopacas

Porosidade intragranular

Nicois cruzados

Figura 45- 1aminas delgadas do Calcarenito oolitico com nicois descruzados e cruzados.
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5- CONCLUSAO

E possivel ressaltar sobre amostras estudadas de brecha carbonatica (CR);

calcario travertino (TR); conglomerado clasto suportado (CI) e Calcarenito oolitico

(CO) os seguintes pontos:

1-

5-

Os dados adquiridos sdao de permeabilidade absoluta, onde o fluido de
percolacdo nas amostras foi o gas nitrogénio, ou seja, um unico fluido. O
fato de a porosidade ser muito baixa impediu a medida da permeabilidade
uma vez que os equipamentos utilizados tinham restrigdes no
funcionamento. Provavelmente os poucos microporos estdo isolados, ou seja,
ndo estdo interconectados. Entretanto, por ser tratar de amostras
carbonaticas, rochas heterogéneas e com distribuicao aleatoria dos poros nao
se deve generalizar e nem padronizar a relagdo entre porosidade e
permeabilidade, comumente realizada nas amostras arenosas siliciclasticas.
A porosidade muito baixa pode ser constatada nas laminas petrograficas
confeccionadas com resina impregnada com Azul de Ceriz para facilitar a
identificacao dos poros das rochas. Quase ndo se identificou a presencga da
resina Azul de Ceriz, o que significa que ndo ha grande quantidade de
volume de vazios. Estima-se que a porosidade seja menor do que 1% da area
da lamina, confirmando os dados obtidos no porosimetro.

Os resultados da petrofisica basica (k, ®— permeabilidade, porosidade)
indicaram que as rochas CR, TR e CI tém porosidade muito baixa, menor do
que 2,5%.

A densidade de graos das amostras de TR ¢ em torno de 2,70 e as amostras
de CR tem média de 2,66. O CI tem densidade de 2,64 ¢ a densidade do CO
medida nos dois equipamentos utilizados foi de 2,67 e 2,72.

Nota-se nos resultados do equipamento AP-608 da Coretest que as maiores
diferencas nas medidas de densidade de grdos estio nas amostras mais
argilosas (CR, CI e CO). Esta diferenga ocorreu provavelmente pela
quantidade de agua nas amostras. Provavelmente, a umidade diminui a
densidade total. Os argilo-minerais, que sdo higroscopicos, absorvem
umidade com facilidade e provavelmente absorveram a umidade do

ambiente. Todas as amostras ficaram mais expostas a umidade nos ensaios
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realizados no equipamento da Coretest.

6- Na descricdo microscopica do CR encontram-se varias explicagdes para os
valores muito baixos de porosidade desta rocha. Os feldspatos sdo minerais
que possuem maior facilidade de sofrer alteragdo. Quando esta alteracao
ocorre podem-se formar espagos vazios, denominados de espacos porosos,
que neste caso ¢ intragranular. Muitas das vezes o produto desta alteracao
sdo argilominerais que podem preencher, totalmente ou parcialmente, os
espagos vazios gerados pela alteracdo desses graos minerais, como se pode
ver nas imagens do MEV.

7- Dentre as evidéncias para as baixas porosidades do CR pode-se citar a
presenga nas laminas de clastos angulosos de quartzo, microclina, biotita,
muscovita, calcita e bioclastos com dimensdes que variaram de 1,5 cm
(tamanho seixo) até 0,5 mm, imersos em matriz carbonatica lamosa ¢ em
algumas laminas se percebe uma maior cimentagdo, que diminui a
porosidade. E identificada, através do azul de Ceriz, apenas micro
porosidade nas laminas do CR.

8- As laminas de amostras de TR evidenciam rochas bem cimentadas, o que pode
justificar a baixissima porosidade, apesar de algumas amostras estarem um
pouco fraturadas. Pode-se verificar através das laminas que ndo ha poros
conectados, justificando os resultados de permeabilidade proéximos de zero.

9- O Calcarenito oolitico (CO) apresentou resultados da densidade de grao
compativel com carbonatos, de 2,7 em média. A porosidade medida foi de 22%
devido a algumas alteracdes da rocha nas bordas, porém apresentou
permeabilidade baixa (0,02 mD) provavelmente devido a cimentagao precoce e
intensa carbondtica que isolou os poros da rocha.

10- As imagens obtidas com o MEV-EDS permitiram a determinacdo dos
elementos que preenchem os poros. Este tipo de informagdo ¢ bastante
relevante principalmente para os reservatdrios, tanto de petroleo como de
agua, pois o conhecimento do tipo de material que est4 obstruindo os poros
e impedindo a passagem dos fluidos proporciona um tratamento para a
melhoria das suas caracteristicas petrofisicas. Neste caso foram
identificados cristais de goethita preenchendo os espagos porosos no
travertino (TR). O mapeamento por EDS e a forma acicular do cristal

serviram para confirmar que se trata de goethita.
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Os resultados obtidos neste estudo sugerem a importancia do estudo petrografico
como complementacdo de dados de petrofisica basica. Varios resultados puderam ser
comprovados com a andlise das laminas, corroborados por resultados de MEV e

difracao de raios X.

65



6- REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

AHR, W. M. Geology of Carbonate Reservoirs: the identification, description, and
characterization of hydrocarbon reservoirs in carbonate rocks. New Jersey, USA: John
Wiley & Sons, 2008. 277 p.

AMEEN, M. S. et al. Predicting rock mechanical properties of carbonates from wireline
logs (A case study: Arab-D reservoir, Ghawar field, Saudi Arabia). Marine and
Petroleum Geology, v. 26, p. 430-444, 2009.

ASHCROFT, N. W.; MERMIN, N. D. Solid state physics. New York: Brooks/Cole,
1976. 826 p.

AZEVEDO, 1. C. D.; MARQUES, E. A. G. Introducao a mecanica das rochas. 19. ed.
Vicosa, MG: UFV, 2002. 363 p.

BERGQVIST, L. P.; RIBEIRO, A. M. Paleomastofauna das bacias coterciarias
brasileiras e sua importancia na data¢ao das bacias de Itaborai e Taubaté. In:
ASSOCIACION PALEONTOLOGICA ARGENTINA. Paleégeno de América del
Sur y de la Peninsula Antartic. Buenos Aires, Argentina, 1998. p. 19-34. (Publicacion
Especial, 5).

BERGQVIST, L. P. et al. Bacia Sao José de Itaborai, RJ: ber¢o dos mamiferos no
Brasil. In: WINGE, M. et al. (Ed.). Sitios geoldgicos e paleontolégicos do Brasil.
Brasilia: CPRM, 2009. v. 2. 515 p.

BOLETIM SBGF. Rio de Janeiro: Sociedade Brasileira de Geofisica, n. 1, 2011.
Disponivel
em:<http://sys2.sbgf.org.br/portal/images/stories/Boletim/boletim1_2011_2.pdf>.

BRITO, I. M. Geologia e paleontologia da Bacia Calcéria de Sao José de Itaborai,
Estado do Rio de Janeiro. Brasil. In: UFRJ. Anuério do Instituto de Geociéncias. Rio
de Janeiro, 1989. p. 56-64.

BRITO, I. M.; FRANKE, H. E.; CAMPOS, D. A. Geologia e petrografia da Bacia de
Sdo José de Itaborai, Estado do Rio de Janeiro. In: ACADEMIA BRASILEIRA DE
CIENCIAS, 1972. Anais... Rio de Janeiro, 1972. p. 225-233.

CARVALHO, A. B. Estudos taxonémicos dos “Lagartos” désseis (Lepidosauria:
Squamata) da Bacia de Sao José de Itaborai (Paleoceno), Estado do Rio de Janeiro.
Rio de Janeiro: UFRIJ, Museu Nacional, 2001.

CORETEST SYSTEMS, INC. California, U.S.A. Disponivel
em:<http://www.coretest.com/automated-permeameter-porosimeter.html>. Acesso em: 23
nov. 2012.

DOMINGUES, D. L. P. Caracterizacio geoldgica e geomecanica de Travertinos. 2012.
315 f. Dissertagao (Mestrado em Engenharia Civil) — PUC, Rio de Janeiro, 2012. p. 53-63.

66


http://sys2.sbgf.org.br/portal/images/stories/Boletim/boletim1_2011_2.pdf
http://www.coretest.com/automated-permeameter-porosimeter.html

FERRARI, A. L. Evolucao tectonica do Graben da Guanabara. 2001. 412 f. Tese
(Doutorado em Geologia Sedimentar) — USP, Departamento de Geologia, Sdo Paulo,
2001. 264 p.

FOLK, R. L. Practical petrographic classification of limestones. American Association
. Petroleum Geology Bulletin, v. 43, n. 1, p. 1-38, 1959.

FRANCISCO, B. H. R. Estratigrafia da Bacia de Sao José do Itaborai. Rio de Janeiro:
UFRJ, 1989. (Anuario do Instituto de Geociéncias, v.12).

- FRANCISCO, B. H. R. et al. Estudo dos testemunhos de sondagem na Bacia de Sao

José, Itaborai, R. J. I. Furo SJ-2T. In: CONGRESSO BRASILEIRO DE

PALEONTOLOGIA, 8., Rio de Janeiro, 1983. Coletanea de Trabalhos

Paleontologicos... Brasilia: DNPM, p. 651-652. (Série Geologia, 27; Secc¢ao
Paleontologia e Estratigrafia, 2).

FRANCISCO, B. H. R. Geologia e estratigrafia da Bacia Calcaria de Sao José,
municipio de Itaborai (RJ). 1975. 73 f. Dissertacao (Mestrado) — UFRJ / Instituto de
" Geociéncias, Rio de Janeiro, 1975. '

FRANCISCO, B. H. R.; GONZALEZ, B. B. Contribuicdo a petrografia da Bacia de Sao
José, municipio de Itaborai (RJ). In.: CONGRESSO BRASILEIRO DE GEOLOGIA,
37,1992, Sao Paulo. Boletim dos Resumos Expandidos, p. 47-48.

FRANCISCO, B. H. R.; SOUZA CUNHA, F. L. Geologia e estratigrafia da Bacia de
Sao José, Municipio de Itaborai, RJ. Anais da Academia Brasileira de Ciéncias, Rio
de Janeiro, v. 50, n. 3, 1978.

GASPARI, H. C. et al. Determinag¢do computacional da permeabilidade de rochas
reservatorio. In: CONGRESSO NACIONAL DE ENGENHARIA, 3., 2004,
Belém. Anais... Par3, 2004. p.1-6

GESICKI, A. L. D. et al. Determinagdo quantitativa de parametros textuais de
arenitos eolicos através de andlise de imagens digitais de secdes delgadas. Revista
Brasileira de Geociéncias, Sdo Paulo, v. 39, n. 2, 2009.

GOMES, J. P. de C. et al. Determinac¢do da porosidade e permeabilidade em inertes
graniticos para utilizagdo em betdes. In: SIMPOSIUM INTERNACIONAL DA PEDRA
NATURAL DA CONSTRUCAO, 1., 1999, Lisboa. Anais... Lisboa, 1999.

KLEIN, V. C.; VALENCA, J. C. Estruturas almofadadas em derrame em ankaramitico
na Bacia de Sao José de Itaborai, Rio de Janeiro. In: CONGRESSO BRASILEIRO DE
GEOLOGIA, 33., 1984, Rio de Janeiro. Anais... Rio de Janeiro: SBG, 1984. p. 4335-
4345.

LEINZ, V. Os calcéarios de Sdo José, Niteroi, Estado do Rio. Mineracao e Metalurgia,
v.3,n. 15, p. 153-155, 1938.

67



LIMA, M. R.; CUNHA, F. L. S. Andlise palinoldgica de um nivel linhitico da Bacia de
Sdo José do Itaborai, Terciario do Estado do Rio de Janeiro, Brasil. Anais da Academia
Brasileira de Ciéncias, 58, p. 579-588, 1986.

OLIVEIRA, A. 1. Brazil. In: JENKS, W. F. (Ed.). Handbook of South American
geology. Baltimore: Geological Society of America, 1956. p.1-63. (Memoir, 65).

PHOENIX, 2007. Fundagao Paleontologica Phoenix. Disponivel em:
<http://www.phoenix.org.br/informat.htm>. Acesso em: nov. 2012.

RABELO S. K. L Estudo sobre a viabilidade do calculo da porosidade com base em
um conjunto reduzido de perfis e sua aplicacio na bacia Almada/BA. 2004. p. 26-
27. Dissertagdo (Mestrado em Engenharia de Reservatério e de Exploragao) —
Universidade Estadual do Norte Fluminense, Rio de Janeiro, Macaé, 2004.

RICCOMINI, C. Rift continental do sudeste do Brasil. 1989. 256 f. Tese (Doutorado)
— USP / Instituto de Geociéncias, Sdo Paulo, 1990.

ROSA, A.J.; CARVALHO, R. de S.; XAVIER, J. A. D. Engenharia de reservatorios
de petroleo. 1.ed. Rio de Janeiro: Interciéncia, 2006. 808 p.

SANT’ANNA, L. G. et al. Paleocene/Eocene travertines in the Itaborai basin (Rio de
Janeiro state, southeastern Brazil). In: INTERNATIONAL GEOLOGICAL
CONGRESS, 30., 2000, Rio de Janeiro. Abstracts. Rio de Janeiro, 2000. (CD-ROM).

SANT’ANNA, L. G.; RICCOMINI, C. Cimentagao hidrotermal em depdsitos
sedimentares paleogénicos do Rift Continental do Sudeste do Brasil: mineralogia e
relacdes tectonicas. Revista Brasileira de Geociéncias, v. 31, n. 2, p. 231-240, 2001.

SATO, N. M. N. Analise da porosidade e de propriedades de transporte de massa
em concretos. 1998. Tese (Doutorado) — Escola Politécnica da Universidade de Sao
Paulo, 1998. p. 1-20.

SCHOLLE, P. A. Color illustrated guide to constituents, textures cements, and
porosities of sandstones and associated rocks. Oklahoma: American Association of
Petroleum Geologists, 1979. 201 p. (AAPG Memoir, 28).

SCHOLLE, P. A; ULMER-SCHOLLE, D. S. Color guide to the petrography of
carbonate rocks: grains, textures, porosity, diagenesis. Oklahoma: American
Association of Petroleum Geologists, 2003. 474 p. (AAPG Memoir 77).

SOCIEDADE BRASILEIRA DE GEOFISICA. Boletim SBGF, n. 1, p. 12-16, 2011.

TIBANA, P.; CASTRO, J. C.; BARROCAS, S. L. S. Bacia de Itaborai. In:
CONGRESSO BRASILEIRO DE GEOLOGIA, 33., 1984, Rio de Janeiro. Anais... Rio
de Janeiro: Sociedade Brasileira de Geologia, 1984. p. 5309-5316.

VIDAL A. C. Analise petrografica e petrofisica de reservatdrios arenosos perfurados pelo
poco C-IG-98, municipio de Capivari-SP. Revista Brasileira de Geociéncias, p. 195-
202, mar. 2006.

68


http://www.phoenix.org.br/informat.htm

ZALAN, P. V.; OLIVEIRA, J. A. B. Origem e evolugao estrutural do Sistema de Riftes
Cenozoicos do sudeste do Brasil. Boletim de Geociéncias da Petrobras, Rio de
Janeiro, v. 13, n. 2, p. 269-300, 2005.

69



ANEXO 1

Indice

1-Microscopia eletrénica de varredura(MEYV)

1.1 - Introducao

1.2-Equipamentos

2 — Raio-x

2.1-Difracio de raios X.

2.2 - Método do po

Lista de figuras

Figura A1

Figura A2

Figura A3

Figura A4

Pagina

11

Pagina

70



Referéncia Bibliografica

DEDAVID, B. A.; GOMES, C. I.; MACHADO, G. Microscopia eletronica de varredura:
aplicacdes e preparagdo de amostras. Porto Alegre: EDIPUCRS, 2007.

ESPIRITO SANTO, P. M.; MARIANO, L. Caracteriza¢io da ametista por difragio de
raios X. In: ANAIS DE GRADUACAO DA IFUSP, I, Instituto de Fisica da USP, Sdo
Paulo, 2009.

FORMOSO, M. L. L. Difratometria de raios X. Sdo Paulo: Ed. Edgard Blucher, 1984.
p.1-43.

GOMES, C. B. Técnicas analiticas instrumentais aplicadas a geologia. Sao Paulo: Edgard
Blucher, 1984. p. 84-120.

NEVES, L. E. Estudo pratico de argilas por difratometria de raios X. Boletim técnico da
Petrobras, v.11,n. 1, p. 123-135, 1968.

MALISKA, A. M. Apostila de microscopia eletronica de varredura. Santa Catarina:
UFSC, 1997.

71



ANEXO 1 - Revisao Bibliografica

1-MICROSCPIA ELETRONICA DE VARREDURA - MEV

1.1 - Introducio

O MEV vem cada vez mais sendo utilizado em diversas areas do conhecimento,
como ¢ o caso de produgdo ou analise de materiais, onde quase sempre ¢ necessaria a

analise de microestrutura. Esta analise microestrutural ¢ muito importante, pois permite:

* entender as correlacdes microestrutura (fratura dos minerais) - defeitos -
propriedades cristalograficas;
* predizer as propriedades do material quando estas correlagdes sao

estabelecidas.

No caso da microscopia oOtica, o autor Dedavid (2007) ressalta que o contraste
da imagem ¢ resultado da interacdo da luz, por refragdo e reflexdo, com as diversas
regides da microestrutura, uma vez que o sistema ¢ constituido basicamente pela fonte
de iluminagdo e do sistema de lentes. Para materiais que sdo opacos a luz visivel, como
¢ o caso dos metais, da maioria dos ceramicos e polimeros, somente a superficie pode
ser observada e a mesma precisa ser cuidadosamente preparada de maneira a revelar os
detalhes da microestrutura.

Uma das limitagdes da microscopia 6tica dos equipamentos comuns ¢ 0 aumento
maximo que fica em torno de 2 000 vezes. Equipamentos com capacidade de aumento de

at¢ 300.000 veze permite que pequenos detalhes estruturais, como as estruturas
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cristalinas que irdo auxiliar na determinagdo do mineral, possa ser identificado.

Nesta era de intenso avango tecnoldgico, cada vez mais ha a necessidade de
observar, analisar e explicar corretamente os fendmenos que ocorrem na escala
micrométrica ou submicrométrica. A microscopia eletronica de varredura se
apresenta como a técnica mais adequada, pois permite alcancar aumentos muito
superiores ao da microscopia otica.

No caso da microscopia eletronica a area ou o micro volume a ser analisado ¢
irradiado por um fino feixe de elétrons que interagem com a superficie da amostra e uma
sériec de radiacdes sdo emitidas tais como: elétrons secundarios, elétrons retro
espalhados, raios-X caracteristicos, elétrons Auger, fotons, etc. Estas radiagdes
quando captadas corretamente irdo fornecer informagdes caracteristicas sobre a
amostra (topografia da superficie, composicao, cristalografia, etc.). Segundo Maliska
(1997) na microscopia eletronica de varredura os sinais de maior interesse para a
formagao da imagem sdo os elétrons secundarios e os retroespalhados.

A medida que o feixe de elétrons primérios vai varrendo a amostra estes sinais
vao sofrendo modificagdes de acordo com as variagdes da superficie. Os elétrons
secundérios fornecem imagem de topografia da superficie da amostra e sdo os
responsaveis pela obtencdo das imagens de alta resolucdo, ja os retroespalhados
fornecem imagem caracteristica de variacdo de composicdo quimica em conjunto
com o sistema de analise por dispersao de energia (EDS).

O Microscopio Eletronico de Varredura (MEV) se tornou um instrumento
imprescindivel nas mais diversas areas: eletronica, geologia, ciéncia e engenharia dos
materiais, etc. Em particular, o desenvolvimento de novos materiais tem exigido um
numero de informagdes bastante detalhado das caracteristicas microestruturais so

possiveis de serem observadas com o MEV.
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Este microscopio tem seu potencial ainda mais desenvolvido com a
adaptacdo na cdmara da amostra de detectores de raios X permitindo a realizacdo de
analise quimica na amostra em observagdo. Através da captagdo pelos detectores e
da analise dos raios X caracteristicos emitidos pela amostra, resultado da interagdo dos
elétrons primarios com a superficie, ¢ possivel obter informagdes qualitativas e
quantitativas da composicdo da amostra na regido submicrométrica de incidéncia do
feixe de elétrons. Este procedimento facilita a identificacdo de precipitados € mesmo de
variagoes de composi¢cdo quimica dentro de um grao. Atualmente quase todos os MEV
possuem detectores de raios X, sendo que devido a confiabilidade e principalmente
devido a facilidade de operacdo, a grande maioria faz uso do detector de energia

dispersiva (EDX).

1.2-Equipamentos

Os microscopios eletronicos contam com varios elementos basicos, dispdem de
um canhdo emissor de elétrons com o qual os elétrons sdo atirados contra a amostra,
criando uma imagem aumentada. Utilizam-se lentes magnéticas para criar campos que
dirigem e enfoca o feixe de elétrons. As lentes convencionais utilizadas nos microscopios
opticos ndo funcionam com os elétrons.

O sistema de vacuo ¢ uma parte relevante do microscopio eletronico, pois 0s
elétrons podem ser desviados pelas moléculas de ar. Isto exige que haja um vacuo quase
total no interior do microscopio.

De acordo com Maliska (1997) o MEV cria uma imagem ampliada da
superficie do objeto explorando a superficie da imagem ponto a ponto. Seu
funcionamento se baseia em correr a amostra num feixe muito concentrado de elétrons,

de forma parecida com a varredura de um feixe de elétrons que passa na tela da
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televisdo. Os elétrons do feixe podem dispersar-se da amostra e provocar a apari¢cdo de
elétrons secundarios.

Os elétrons perdidos e os secundarios s3o recolhidos e contados por um
dispositivo eletronico situado nos lados da amostra. Cada ponto lido da amostra
corresponde a um pixel em um monitor de televisdo; quanto maior for o numero de
elétrons contados pelo dispositivo, maior sera o brilho do pixel na tela. A medida que
o feixe de elétrons varre a amostra, a imagem da mesma se apresenta na tela. O MEV
pode ampliar o objeto em até 100 vezes mais do que 0s microscoOpios comuns,
produzindo imagens tridimensionais realistas da superficie da amostra.

As microfotografias do MEV sdo imagens digitais tiradas com uma camera
anexa ao microscopio eletronico de varredura que opera a 20Kv. A Figura A1 mostra uma

foto do equipamento utilizado neste trabalho.

Figura Al: Foto do equipamento de Microscopia eletronica de varredura (MEV) utilizado na USP.
(http://caqi.igsc.usp.br/files/2009/02/15a.jpg - acessado em maio de 2011).

O EDS (energy dispersive x-ray detector, edx ou eds) € um acessorio essencial
no estudo de caracterizagdo microscopica de materiais. Quando o feixe de elétrons
incide sobre um mineral, os elétrons mais externos dos atomos € os ions constituintes

sdo excitados, mudando de niveis energéticos. Ao retornarem para sua posi¢ao inicial,

75


http://caqi.iqsc.usp.br/files/2009/02/l5a.jpg
http://www.degeo.ufop.br/laboratorios/microlab/mev.htm
http://www.degeo.ufop.br/laboratorios/microlab/mev.htm

liberam a energia adquirida a qual ¢ emitida em comprimento de onda no espectro de
raios X. Um detector instalado na cdmara de vacuo do MEV mede a energia
associada a esse elétron. Como os elétrons de um determinado atomo possuem
energias distintas, ¢ possivel, no ponto de incidéncia do feixe, determinar quais
elementos quimicos estdo presentes naquele local e assim possibilitando estimar em

instantes que mineral esta sendo observado.

O diametro reduzido do feixe permite a determinagcdo da composi¢cdo quimica
em amostras de tamanhos muito reduzidos (<5 pm), permitindo uma analise quase

que pontual.

2-RAIOS X

2.1-Difracao de raios X.

A caracterizagdo de minerais pode ser efetuada com o auxilio da difragdo de
raios X. O fato dos cristais funcionarem como redes de difragdo para os raios X, a
semelhanca das redes de difragdo comuns para a radiacao ultravioleta e visivel, faz com
que eles possam ser identificados. As substancias amorfas com caréncia de
periodicidade nos arranjos atdmicos ja ndo podem ser caracterizadas ou entdo, em casos

especiais, o sao com grande dificuldade.

A técnica de difracdo de raios X foi descoberta por Roentgen em 1895 e
comecou a ser desenvolvida e aplicada por volta de 1912, com Max Von Laue que
concebeu a possibilidade de realizar difragdo de raios X, utilizando uma estrutura
cristalina como rede de difragdo tridimensional. As primeiras experiéncias foram
realizadas por dois alunos de Laue, Walter Friedrich e Paul Knipping. Logo depois

William Henry Bragg e seu filho William Lawrence Bragg demonstraram a relacdo
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que passou a ser conhecida como lei de Bragg, fundamental para o estudo de
estruturas cristalinas com o uso da difra¢dao de raios X. Ja em 1913, Max Von Laue
sugeriu que o arranjo regular dos 4&tomos de um cristal, com espagamento da ordem de
0,1nm agiria como uma rede de difragdo tridimensional de raios X (ESPIRITO SANTO,
2009)

Segundo Formoso (1984) os raios X sdo radiagcdes que podem ser
polarizadas, difratadas e refletidas, sendo que cada elemento tem o seu espectro de
emissdo caracteristico.

A difragdo de raios X pelos cristais resulta de um processo em que os raios X
sdo dispersos pelos elétrons dos atomos sem mudanga de comprimento de onda,
chamada dispersdo de Bragg. Um feixe difratado ¢ produzido por dispersdo so
quando algumas condigdes geométricas, determinadas pela lei de Bragg sdo
satisfeitas. A difracdo resultante de um cristal, compreendendo posicoes e
intensidades das linhas de difragdo, ¢ uma propriedade fisica fundamental da
substancia, servindo ndo so6 a identificagdo como também ao estudo da estrutura.

Raios X sdo radiacdes eletromagnéticas e, como tais, acompanhadas por um
campo elétrico de flutuacao periddica. Um elétron de um atomo, influenciado pelos
raios X, ¢ excitado pelo campo elétrico flutuante, tornando-se uma fonte de ondas
eletromagnéticas de mesma frequéncia e mesmo comprimento de onda que os raios X
incidentes. Assim, o elétron dispersa o feixe incidente. As ondas dispersas pelos
diversos elétrons do a&tomo combinam-se, dai podendo-se dizer que o atomo difrata a
radiacdo X. A intensidade da dispersdo ¢ dependente do numero de elétrons no
atomo, mas, como os elétrons sdo distribuidos em todo o seu volume, e ndo em
pontos, a intensidade varia com a direcdo. Entretanto, em termos de geometria de

difracdo, o 4&tomo ¢ considerado uma fonte pontual de dispersdo. Quando um feixe de
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raios X atinge um conjunto de 4&tomos, cada atomo difrata os raios X.

Cada atomo dispersa a radiagdo X produzindo um novo conjunto de ondas
esféricas que se combinam e cuja resultante tem a direcdo da tangente comum as
ondas. A combinacdo coerente das ondas dispersas ¢ denominada difracdo. A
tangente mais simples seria a paralela a frente de onda, chamada de difracdo de
ordem zero ou feixe direto. A difracdo de primeira ordem seria aquela com diferenca
no comprimento de onda, ou seja, reunindo o primeiro conjunto de onda com o
segundo, com o terceiro etc. De maneira semelhante, uma tangente que componha
ondas com diferencas de dois comprimentos de onda constitui a difracdo de segunda

ordem. Resumindo, a difragdo de ordem “n” ¢ constituida pela composicao de ondas

com diferenca de fase de “n” comprimentos de onda.

A difratometria por raios X baseia-se na propriedade intrinseca de cada cristal
em desviar, em um angulo especifico, a dire¢do dos raios X emitidos sobre ele, como se
pode verificar nas Figuras A2 e A3. A Figura A2 mostra uma representacdo da
geometria de um cristal que sera atingido por raios, essa estrutura cristalina desviara
esses raios gerando um angulo denominado angulo de desvio, representado na Figura
A3.Este angulo de desvio da radiacdo ¢ Unico para cada forma do cristal permitindo
assim caracteriza-lo. A denotacdo matematica deste desvio ¢ descrita pela lei de

Bragg (Espirito Santo, 2009)

Figura A2: Representagdo de um cristal. http:/www.if.ufrgs.br/tex/fis142/fismod/mod05/m_s03.html.
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Figura A3- Representagdo da incidéncia e do desvio da radiagdo em um cristal. “d” ¢ a distancia interplanar e
“9” o angulo de desvio. Fonte: http://www.if ufrgs.br/tex/fis142/fismod/mod05/m_s03.html.

O método da difracao de raios X consiste na incidéncia da radiagdo em uma
amostra ¢ na deteccao dos fotons difratados, que constituem o feixe difratado. Em um
material onde os atomos estejam arranjados periodicamente no espago, caracteristica
das estruturas cristalinas, o fenomeno da difracdo de raios X ocorre nas dire¢des de
espalhamento que satisfazem a lei de Bragg (Equacdo abaixo). Admitindo que um feixe
monocromatico de determinado comprimento de onda (A) incide sobre um cristal a um

angulo “0”, chamado de angulo de Bragg tem-se:

n\ = 2dsen 0 (Equacao)
n: nimero inteiro
A: comprimento de onda dos raios X incidentes d: distancia interplanar
0: angulo de difracao
onde, 0 corresponde ao dngulo medido entre o feixe incidente e determinados planos do
cristal ,”d” € a distancia entre os planos de 4tomos e “n*“ a ordem de difragcdo. Assim,
conhecendo-se os angulos de reflexdo e o comprimento de onda da radiag@o incidente, ¢
possivel conhecer a distancia entre os varios planos do cristal, permitindo caracterizéa-lo
(NEVES, 1968)
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Segundo M.LL Formoso (1984), na equagdo de Bragg, A ¢ conhecido porque, na
difracdo de raios X, se usa radiacdo monocromatica; “0” pode ser medido no
difratograma ou filme ; e “n”, numero de ordem de difracdo, também ¢é conhecido.
Dessa forma “d”, a distancia interplanar passa a ser a Unica variavel ndo determinada.
As distancias interplanares de um mineral sdo caracteristicas do mesmo modo como o

sdo a densidade e outras constantes, de maneira que um conjunto de valores de “d” pode

identifica-lo.

Os angulos “0” em que o cristal pode difratar raios X dependem
fundamentalmente dos espagos interplanares “d” do reticulo. Os valores de “d”, por
outro lado, dependem das dimensoes da estrutura, significando que as posi¢des de todas
as reflexdes de raios X de um cristal dependem s6 das dimensdes da célula unitéria.
Como conseqiiéncia, dois minerais, tendo o mesmo tipo e as mesmas dimensdes da
célula unitaria, produzem quase o mesmo diagrama de raios X em relagdo a posicao de
reflexdes, mesmo se ndo tiverem composi¢des quimicas semelhantes. De outra forma,
as intensidades relativas das varias reflexdes de um cristal dependem das contribuigdes
dos diversos planos estruturais que estdo relacionados com o arranjo dos atomos na
célula unitaria. Portanto, a posicao das reflexdes, e as intensidades relativas, que sdo
dependentes, respectivamente, da cé€lula unitdria e do arranjo dos atomos, sdo

caracteristicas da estrutura cristalina do mineral.

As dimensdes das unidades e os angulos determinados permitem caracterizar
com precisao a estrutura do cristal, proporcionando diferencgas especificas entre as

formas cristalinas de um determinado composto.

A orientacdo aleatoria da estrutura do cristal na amostra leva aos desvios dos

picos dos raios X de uma forma reprodutivel em angulos diferentes em relacao ao
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feixe incidente. Cada tipo de difracdo € caracteristica de uma estrutura cristalina
especifica para um dado composto. Misturas de formas cristalinas diferentes podem
ser analisadas usando-se intensidades normalizadas com angulos especificos, os quais sdo
unicos para a forma cristalina. A Figura A4 retirada de NEVES (1968) mostra a geometria

dos angulos.

A primeira fase de identificacdo dos minerais ¢ a medida da distancias
interplanares e das intensidades relativas dos arcos nos filmes das cdmaras de p6 ou dos
picos do difratograma. Diagramas ou tabelas, com resolucao direta da equacdo de bragg,
permitem transformar 260 em valores de d, esses valores sdo levados a uma tabela para
assim identificar os minerais pertencentes aqueles conjuntos de “ds”. Observa-se que os
aparelhos mais modernos trazem um software que auxilia nessa interpretacdo. Em
alguns casos substancias isomorfica podem ser confundidas por apresentarem valores de

d muito proximos.
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Figura A4: Representagdo dos angulos de desvio “0” da radiac@o.
Fonte:http://www.if.ufrgs.br/tex/fis142/fismod/mod05/m_s03.html.acessojaneiro 2011
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2.2 - Método do po

De acordo com Gomes (1984),dos métodos de difracdo de raios X, o do p6 € o
mais amplo. Os métodos de monocristal sdo aplicaveis a determinagdo da estrutura

cristalina.

Um cristal Gnico, quando exposto a radiagdo monocromatica, gera reflexdes
discretas de acordo com a lei de Bragg. Se o mineral girar em torno do eixo do feixe de
raios X, formar-se-4 um cone de raios difratados com apex no cristal € com um angulo
solido igual a 46. Se, em lugar de cristal unico, se usar pd, constituido por inumero
infinitos de cristalitos, havera a possibilidade de em diversas posi¢des terem-se diversos
cristalitos obedecendo a equagdo de bragg. Se os cristalitos, por meio da técnica
adequada, puderem girar em torno do feixe de raios X, as possibilidades de atenderem a
lei de bragg aumenta ainda mais, isto ¢, o conjunto de planos dos intimeros cristalitos
fazendo o angulo “0” adequado com o feixe de raios X. Para cada solugdo da equagdo
de Bragg existe um cone de difragdo correspondente. A metade do angulo so6lido (49)
seria o angulo 20, compreendido entre o prolongamento do feixe incidente e o feixe
difratado. Os cones de difracdo de raios X podem ser registrados nas cdmaras, usando
filmes sensiveis, ou por técnicas difratométricas, usando um contador e equipamento

eletronico associado.

Um filme fotografico plano, colocado perpendicularmente ao feixe de raios X,
registrard os cones de difracdo provenientes da amostra como circulos concéntricos
(interseccdo dos cones com o filme). Entretanto, o filme plano limita os valores de 2 6
(metade do angulo sélido ou de abertura dos cones) a serem fotografadas. A técnica
mais adequada ¢ a que usa o filme colocado ao redor da amostra (cobrindo 360 graus

praticamente).
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Os minerais diferem consideravelmente em relacdo aos difratogramas que
apresentam. Dependendo da composi¢cao de uma mistura, uma substancia ¢ detectavel a
niveis menores que 1%, enquanto outra pode ser omitida mesmo em concentragdes da
ordem de 50%. Assim, a difra¢do de raios X pode ndo permitir a identificagdo de todos

os constituintes de uma mistura, principalmente daqueles de baixa cristalinidade.
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ANEXO 1A

Resultados da difraciao de raios X

As analises de Difragdo de raios X foram realizadas nos laboratérios do LCT
(Laboratorio de Caracterizagdo Tecnoldgica da USP) com o auxilio da Professora
Giuliana Ratti visando uma andlise semi-quantativa dos minerais presentes nas

amostras analisadas.

Arcebibe AL N

iﬂ‘hﬂ"t

FiguraAl - Percentagens dos componentes na amostra de Brecha Carbonatica obtidas pela DRX
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Quadro Al- Detalhamento técnico do equipamento de raios-x utilizado nas analises das amostras de
Brecha Carbonatica.

M easurement Conditions:

Dataset Name

Renato-Panalytical CaRudito

Calcirudito-Bacia de Sio José do

Itaborai

File name CiXPert Data'Renato-Panalyvtical CaRuditoxrdml
Comment Configuration=Tubo Cu, Orwner=Lser-1,

Creation date=27/10/2010 13:11:37
Goniometer=PW3I050/ 10 {ThetaTheta), Minimum step size
2Theta:0,001; Minimum step size Omega: 0,001
Sample stage=Spinner PW3064
Diffractometer system=XPERT-MPD
Measurement  program=Renato-Panalytical,
Creation date=20/1/2011 10:35:56

Meassurement Date / Time 2012010 1k55:52

Operator DRX

Raw Data Origin XRID measurcment (* XRDML)
Scan Axis Cionia

Start Position [°2Th.] 50087

End Position [*2Th.] 69 9827

Step Size ["2Th) 0,01 70

Scan Step Time [5] 298450

Scan Type Continuous
PSD Mode Scanning
PSD Length [*2Th.] 221

Offset [*2Th.] 00000
Divergence Slit Type Automatie
Irradiated Length [mm) 10,00
Specimen Length [mm) 1,00
Measurement Temperature |°C] 25,00

Anode Material Cu

K-Alphal [A) 1,54060
K-Alpha [A] 1,54443
K-Beta [A] 1,39225
K-A2/ K-Al Ratio 050000
Generator Seitings 40 mA, 45 kY
Diffractometer Type OO00000D00ODOMN
Diffractometer Number ]
Goniometer Radius [mm] 230,00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm] 130,00

Incident Beam Monochromator - No

Spinning Yes
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Phase Calcite Phase Quartz low PPhase Anorthite
Weight fraction/ %45,0 |Weight fraction/ %10,0 [Weight fraction/ %45,0
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More items_. . (Bookmark 6)

Visible Ref Code Score Chemical Chemical  Mineral RIR Semiluant
Fommula Name Name [Za]
. R0 72 ClCal 03 Calcium Calcite 2971 45
1954 Carbonatc
. GR-003- 60 02 Sil Silicon Quarizlow 4378 10
4084 Diide
. 9R-D04- 20 AR Cal94 Calcium  Aporhite 0593 45
6533 Na006 0%  Sodium
S22 Tecio-
alumesilicae *

Figura A2- Quadro de interpretacdo dos dados gerados pelo equipamento de raio-x das amostras de
Brecha Carbonatica.



Quadro A3- Detalhamento técnico do equipamento de raios-x utilizado nas analises das amostras do
Calcario Travertino.

M easurement Conditions:

Name

Renato-Panalytical Rocha

Calcareo travertino-Bacia de 530 José do ltaborai

File name
Comment

date=27/10/2010 13:11:37

C:X'Pert Data\Renato-Panalytical Rocha.xrdml
Configuration=Tubo Cu,
Owner=User-1, Creation

Goniometer=PW3050/10 (Theta/Theta); Minimum step size
2Theta:0,001; Minimum step size Omega:0,001

Sample stage=Spinner PW3064

Diffractometer system=XPERT-MPD

Creation date=20/1/2011 10:35:56

Measurement Date / Time
Operator

Raw Data Origin

Scan Axis

Start Position [“2Th.]

End Position [*2Th.]

Step Size [“2Th.]

Scan Step Time [5]

Scan Type

PSD Mode

PSD Length [*2Th.]

Offset [°2Th.]

Divergence Slit Type
Irradiated Length [mm]
Specimen Length [mm]
Measurement Temperature [°C]
Anode Material

K-Alphal [A]

K-Alpha2 [A]

K-Beta [A]

K-A2/K-Al Ratio
Generator Settings
Diffractometer Type
Diffractometer Number
Goniometer Radius [mm]
Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]
Incident Beam Monochromator
Spinning

Measurement program=Renato-Panalytical,

20/1/2011 11:14:41
DRX

XED measurement (* XRDML)
Gonio

5,0087

69,9827

0,0170

29,8450
Continuous
Scanning

221

00,0000

Automatic

10,00

10,00

25.00

Cu

1,54060

1.54443

1,39225

0, 50000

40 mA, 45 kV
0000000000000
0

230,00

130,00

No

Yes
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Phase Calcite Phase Quartz low Phase Quartz low Magnetite

Weight fraction/ %93,0 |Weight fraction/ %4,0 |[Weight fraction/ %1,0 Weight fraction/ %2,0
"
| [Megrette 2 5 )

QuadroA4- Quadro contendo um grafico em Pizza com as percentagens dos componentes na amostra de
Calcario Travertino obtidas pela DRX
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Visible Ref. Code Score Chemical Chemical Muneral RIR
SemiQuant
Formula Name Name
. GE-000- 72 C1 Cal O3 Caleium Caleite 3115
5344 Carbonate
o G8-003- 21 02 51l Silicon Quartz low 3,098
5659 Oxide -
Alpha
o 9E-005- 16 (2 Sil Silicon Quartz low 4,610
4832 Oxide -
Alpha
. OR-006- 23 Fed 4 Irom Magnetite 4,991
2199 Diiron( 111}
Oxide

Quadro A5- Quadro de interpretagdo dos dados gerados pelo equipamento de raio-x das
amostras do Calcario Travertino
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Nome: Brecha
Carbonatica

Densidade de grao:

2,56 22,69 g/cm?

Porosidade:

0,42 % a 1,61 %
Permeabilidade:
Menor do que 0,1 mD
Tipo de Porosidade:

Intraparticular

Nome: Conglomerado
Clasto Suportado

Densidade de Grao:

2,64 g/cm?

Porosidade:

0,63 %

Permeabilidade:

Menor do que 0,1 mD

Tipo de Porosidade:

Microporosidades e
intraparticular
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Nome: Travertino

Densidade de Grao:

2,64 22,69 g/cm?

Porosidade:

0,13 % a 2,52%

Permeabilidade:

Menor do que 0,1 mD

Tipo de Porosidade:

Fratura

Nome: Calcarenito
Oolitico

Densidade de Grao:

2,67g/cm? a 2,72
g/cm?

Porosidade:

11 % a22%

Permeabilidade:

0,02mD

Tipo de Porosidade:

Intraparticular

Quadro A6 —Resumo das caracteristicas das litologias estudadas
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