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RESUMO

Este trabalho contribui para a discussao da aplicabilidade do rnetodo Rb/Sr em

rochas sedimentares e materiais argilosos pertencentes a Bacia do Rec6ncavo e a Bacia

do Solimoes, respectivamente. As amostras utilizadas neste trabalho foram obtidas por

intermedio da Petrobras.

o rnetodo geocronol6gico Rb/Sr baseia-se no decaimento radioativo do 87Rb em

87Sr, permitindo a obtencao de razoes isot6picas 87Sr/86Sr e 87Rb/86Sr que analisadas em

diagrama isocr6nico, possibilita interpretacoes correspondentes as epocas de deposicao,

diagenese e metamorfismo das bacias sedimentares.

As diferentes fracoes finas estudadas da Bacia do Solimoes foram extraidas de

arenitos reservat6rios das forrnacoes Jurua e Jandiatuba, e correspondem a ilitas e

interestratificados ilita-esmectita, cujos dados analiticos alinharam-se em diagrama

isocr6nico em tome de 280 rnilhoes de anos, idade essa interpretada preliminarmente

como decorrentes de modificacces isot6picas ocorridas tardiamente.

o sistema rocha total , lixiviado e residuo das amostras estudadas da Bacia do

Rec6ncavo foram retirados de folhelhos e siltitos localizadas no Marco

Cronoestratiqrafico 15, limite entre as formacoes Pojuca e Marfim, e tarnbern da

Formacao Sao Sebastiao. Os dados obtidos sugerem forte influencia de minerais de

origem detritica, resultando em idades mais antigas que as considerada

estratig raficamente.
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ABSTRACT

This work contributes to applicability issues on Rb/Sr methods over sedimentary

rocks and argillaceous materials which belong to Reconcavo and Solimoes basins,

respectively. The samples analyzed on this work were obtained via Petrobras.

Geochronological method Rb/Sr is based on radioact ive decay from 87Sr to 87Rb,

leading to isotopic ratios 87Sr/86Sr and 87Rb/86Sr, which, when analyzed in isochrons

diagrams, allow interpretation of deposition, diagenesis and metamorphism ages of

sedimentary basins.

Different fine fractions of Solimoes basin were extracted from reservoir sandstones

of Jurua and jandiatuba formations, corresponding to illite and interstratified illite-smectite.

Analytic date from this samples aligned in isichron diagram about 280 G.yr., this age

being preliminary interpreted as due to late isotopic changes.

The whole rock, leachate and residuals systems from Reconcavo Basin samples

were extracted from shales and siltstones from chronostratigraphic Mark 15, in border of

Pojuca and Marfim formations and also Sao Sebastiao formation .

Obtained data suggest a strong influence of detrital origin minerals, resultanting in

older than that from stratigraphic.
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1. INTRODUCAO

A Iinha de pesquisa do Centro de Pesquisas Geocronol6gicas (CPGeo) do

Instituto de Geociencias (IGc) da Universidade de Sao Paulo (USP), na datacao de

rochas sedimentares apresenta larga experiencia de cerca de tres decadas em ana lises

isot6picas na aplicacao dos rnetodos Rb/Sr e KlAr, os qua is geraram consideravel volume

de publicacoes (e.g. Kawashita , 1972).

o presente trabalho foi realizado no CPGeo, com a apllcacao da metodologia

Rb/Sr em rochas sedimentares da Bacia do Reconcavo e materiais argilosos da Bacia do

Solimoes.

A datacao dos argilominerais e de suas rochas portadoras tem grande

lrnportancia para a industria do petr61eo, pois indica, com 0 possivel fechamento de seu

sistema quimico, a entrada dos hidrocarbonetos brutos nas unidades reservat6rios

(Misuzaki et ai, 1990). Este fator pode direcionar, em adicao a outros dados, toda uma

campanha explorat6ria.

o projeto contou com a parceria cientifica da Petrobras, consolidando a

experiencia de pesquisas do CENPES (Centro de Pesquisas e Desenvolvimento

Leopoldo Americo Miguez de Melio) nos campos de exploracao e producao de petr6leo,

os quais estao sendo ampliados no Brasil com intervencao de muitas empresas

estrangeiras. Essa linha, que pretende a formacao de recursos humanos em pesquisas

relevantes para a Geologia do Petr61eo, esta sendo priorizada inclusive no pr6prio IGc

com a irnplantacao de uma opcao de concentracao em geologia do petr61eo no seu curso

de qraduacao.
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2.0BJETIVOS

Este projeto tem por objetivo verificar aplicabilidade do metodo Rb/Sr em rochas

sedimentares e materiais argilosos, utilizando amostras de furos de sondagem de dois

campos de exploracao da Petrobras, 0 campo de Urucu, pertencente a Bacia do

Solimoes, e 0 campo de Aracas, da Bacia do Rec6ncavo.

A verificacao das razoes Rb/Sr e influenciada por diversos fatores , como a

sltuacao geol6gica, granulometria, cornposlcao mineral6gica e procedimentos de

tratamento e analises do material em estudo.

As amostras da Bacia do Solimoes foram trabalhadas por Misuzaki et al (1990)

aplicando-se a metodologia KlAr. 0 referido trabalho esta sendo aplicado como base do

presente estudo pois, os resultados analfticos obtidos pela autora serao confrontados

com os resultados obtidos da apllcacao da metodologia Rb/Sr, uma vez que sao as

mesmas amostras analisadas.

o conjunto de amostras recebidas da Bacia do Rec6ncavo incluiu rochas

provenientes de seis furos de sondagem, que foram analisadas por fluorescencia de raios

X, microscopia eletr6nica de varredura (MEV) e difratometria de raios X, para conhecer

as caracteristicas mineral6gicas e composicionais do material escolhido.

Os dados geocronol6gicos obtidos de cada amostra sao comparados com sua

idade estratlqraflca.

o escopo do trabalho levanta algumas hip6teses e possiveis solucoes para

problemas relacionados aaplicabilidade da metodologia de datacao absoluta Rb/Sr.
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3. CONTEXTO GEOLOGICO

3.1. Bacia do Solimoes

A Bacia do Solimoes, do periodo paleoz6ico, localiza-se na reqiao norte do Brasil.

E Iimitada a oeste com a Bacia do Acre pelo arco de Iquitos e a leste, com a Bacia do

Amazonas pelo arco de Purus (figura 3.1.1)

Segundo Zalan et al (2000) e dividida estratigraficamente em nove torrnacoes as

quais: Benjamin Constant, Jutai, Uere, Jandiatuba, Jurua, Carauari, Fonte Boa, Alter do

Chao e Solimoes, sendo respectivamente da mais velha para a mais nova (figura 3.1.2).

o embasamento da Bacia do Solimoes e caracterizado pelo Grupo Purus.

A Formacao Benjamin Constant e caracterizada por arenito mal selecionado e

folhelhos cinza escuro a preto . Apresenta ambiente deposicional marinho raso a costeiro ,

gradualmente passando ao dominio de mares; tem idade mesoordoviciana.

A Formacao Juta i e 0 Membro Bia tem idade neosiluriana a eodevoniana, e

caracterizada principalmente por folhelho cinza escuro e acastanhado intercalado com

arenito fino e siltito cinzento. E interpretado para estas rochas um ambiente deposicional

marinho transgressivo.

o Grupo Marimari e composto pelas tormacoes Uere e Jandiatuba. A Formacao

Uere caracteriza-se por rochas predominantemente silicosas. Sua idade vai de

neoeifeliana ao eofameniana, e seu ambiente de deposicao e interpretado como marinho

raso e transicional, e fluvio-eolico a litoraneo. A Formacao Jand iatuba e caracterizada

pela presence de folhelho cinza escuro a preto intercalado com silte e arenitos finos com

espiculas, e em direcao ao topo da formacao e crescente a presenca de arenitos. A Sub­

Bacia do Jurua apresenta arenitos silicificados, silexitos, folhelhos, siltitos e diamictitos, 0

ambiente deposicional e interpretado como marinho costeiro, sendo que os diamictitos

podem caracterizar ambiente glacial.

o Grupo Tefe e dividido nas formacoes Jurua, Carauari e Fonte Boa. A Formacao

Jurua e composta por arenitos, siltitos , folhelhos, calcario e anidrita , e interpreta-se como

sendo de idade eopensilvaniana. 0 ambiente de deposicao e interpretado como fluvio­

deltaico, passando para e6lico costeiro . A Formacao Carauari e caracterizada por uma

associacao ciclica de folhelhos, calcilutitos, anidritas e halitas, e tarnbern pela presence

de tres soleiras intrusivas de diabaslo . Apresenta idade pensilvan iana e ambiente de

deposicao interpretado como marinho. A Formacao Fonte Boa e composta por siltitos e

folhelhos com intercalacoes de arenitos, de idade asseliana a eosakamariana.

o Grupo Javari reune as forrnacoes Alter do Chao e Solimoes. A Formacao Alter

do Chao e composto por arenitos grossos friaveis de idade mesoalbiana a turoniana, e

apresenta um ambiente de deposicao interpretado como continental fluvial. A Formac;ao
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Solimoes e caracterizada por argil itos com camadas de conchas e Iinhito , e arenito

grosse variegado. Apresenta idade cenoz6ica e 0 ambiente de deposicao e interpretado

como fluvlo-lacustre.

A secao da Bacia do Solimoes estudada neste trabalho compreende amostras da

Formacao Jurua, poco 1-RUC-1-AM do campo de Urucu, e da Formacao Jandiatuba,

poco 1-LUC-1-AM do campo do leste de Urucu (figura 3.1 .2. l.ocalizacao dos Poc;:os).

Estas duas forrnacoes estao dentro do sistema de petr61eo da Bacia do Solimoes (Zalan

et a/2000).

Cabe ressaltar que no trabalho base de Misuzaki et a/ (1990) , estes pecos eram

reportados as formacoes Itaituba e Curua, respectivamente. A mudanc;:a na nomenclatura

aqui presente faz parte da revisao estratlqrafica realizada por Eiras et a/ (1994).

3.2. Bacia do Reconcavo

A Bacia do Rec6ncavo do perfodo cretaceo localiza-se na reqrao nordeste do

Brasil (figura 3.2.1). Limita-se a leste com 0 embasamento por interrnedio de falhamentos

de grande rejeito, e a oeste por falhamentos menores.

Segundo Caixeta et a/ (1994) e dividida em quatro grupos lltoestratiqraflccs como

segue: Brotas, do Jurassico, na fase pre-rift da bacia; Santo Amaro, IIhas e Massacara,

do Cretaceo, na fase rift da bacia (figura 3.2.2).

o Grupo Brotas congrega as formacoes Alianc;:a e Sergi. A Formacao Alianc;:a

comporta os membros Boipeba , caracterizada por arc6seos, e Capianga, caracterizada

por folhelhos. E uma formacao com sedimentos depositados em ambientes fluvio­

lacustres e de idade neojurassica. A Formacao Sergi e composta por arenitos e

intercalacoes de folhelhos e conglomerados. Interpreta-se como sendo de idade

neojurasslca e seu ambiente de deposicao e interpretado como fluvio-eolico,

o Grupo Santo Amaro reune as forrnacoes Itaparica, Agua Grande, Candeias e

Maracangalha. A Formacao Itaparica e caracterizada por folhelhos depositados em

ambiente lacustre no Eoberriasiana. A Formacao Candeias reune os membros Taua e

Gomo, e e caracterizada basicamente por folhelhos com camadas delgadas de arenitos e

calcarios, A Formacao Maracangalha que abrange os membros Pitanga e Curuac;:u e

caracterizada por folhelhos com camadas lenticulares de arenito, de idade valenginiana e

interpreta-se seu ambiente deposicional como lacustre.

o Grupo IIhas incorpora as tormacoes Marfim, Pojuca e Taquipe. A Formacao

Marfim caracteriza-se por arenitos muito finos e folhelhos cinza esverdeados, e comporta

o membro Catu. Interpreta-se como sendo de ambiente deltaico e de idade valanginiana

a hauteriviana. A Formacao Pojuca comporta 0 Membro Santiago e e caracterizada por

11



intercalac;oes de folhelhos, arenitos, siltitos e calcarios , formados em ambiente deltaico,

com idade hauteriviana a aptiana . A Formacao Taquipe caracteriza-se por folhelhos com

lentes de arenito rnacico, de ambiente deltaico e idade hauteriviana a barremiana .

o Grupo Massacara congrega a Formacao Sao Sebastiao, que e caracterizada

pela presenca de arenito grosse com intercalacoes de argila siltica . A Formacao Sao

Sebastiao reline os membros Paciencia , Passagem dos Teixeiras e Rio Joanes ; sendo

interpretada como de ambiente fluvial com idade berrasiana a eoapitiana .

A Formacao Salvador caracteriza-se pela presence de conglomerados e arenitos,

formada em ambiente de leques aluviais, com uma idade interpretada como valang iniana

a aptiana.

A secao da Bacia do Rec6ncavo estudada neste trabalho (figura 3.2.1.) abrange

as amostras de quatro furos (P7-AR-36-BA, P7-AR-28-BA, P7-AR-248-BA e P7-AR-27­

BA) pertencentes ao Grupo IIhas. Predominam variedades areno-argilosas que se

referem as torrnacoes Marfim , com arenitos finos intercalados com folhelho cinza

esverdeado, e Pojuca , com intercalacoes de arenito muito fino, folhelho, siftito e calcario.

Outros dois pecos amostrados pertencem ao Grupo Santo Amaro, Formacao Candeias,

membro Taua , caracterizado por folhelhos escuros fisseis (P7-TA-3BA), e ao Grupo

Massacara, Formacao Sao Sebastiao, com arenito grosse e intercalacoes de argila siltica

(P7-MG-405-BA).

Alguns desses pontos de coleta dos pecos foram bern caracterizados quanto a

marcos cronoestratiqraficos, como e 0 caso das amostras P7-AR-36-BA e P7-AR-248­

BA, que estao delimitadas pelo Marco 15 da formacao Pojuca (Andar Aratu). Segundo

Mato et al (1991), este marco ocorre na Biozona Paracypridea obovata, permanecendo ,

em toda sua extensao, numa posicao entre duas subzonas desta biozona, 0 que Ihe

confere carater cronoestratlqrafico. Portanto este marco esta no topo da Formacao

Marfim e na base da Formacao Pojuca .
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4. TRABALHOS PREVIOS SOBRE A METODOLOGIA Rb/Sr

o rnetodo isocronico Rb/Sr de datacao foi primeiramente aplicado em rochas

sedimentares por Compston e Pidgeon em 1962. Eles assumiram que 0 rubidio dos

sedimentos finos se concentram nos arg ilominerais e que 0 estroncio sofre

hornoqenelzacao isot6pica ao mesmo tempo ou logo apes a sedirnentacao.

Diversos trabalhos foram feitos no CPGeo aplicando a metodologia Rb/Sr em

datacoes de rochas sedimentares e fracoes argilosas (e.g . Kawashita , 1972).

o sistema de is6cronas, que podem indicar a idade da diagenese, deve incluir

amostras de litologias semelhantes, ou seja , de um s6 ambiente de formacao, isto deve

acontecer para que se respeite uma das premissas basicas da aplicacao da metodologia

Rb/Sr, que e a homoqeneizacao isot6pica (Kawashita , 1972).

Thomaz Filho (1976) trabalhando com sedimentos argilosos de idades

paleoz6icas e eopaleoz6icas aplicou com sucesso 0 rnetodo radiometrlco Rb/Sr, obtendo

is6cronas de sistemas de rocha total com idade absoluta da deposicao muito semelhante

aquela representada pela idade estratigrafica. Determinou tarnbern a idade absoluta da

diagenese atraves de is6cronas amostrais em fracao fina , Iixiviado e residuo.Segundo

Cordani et al (1985) as is6cronas dos diagramas de Rb/Sr podem indicar as idades de

sedirnentacao.

Segundo Couto et al (1981) um problema na utilizacao da geocronologia pela

metodologia Rb/Sr reside na dificuldade interpretativa causada por materiais detriticos,

pois estes causariam incremento na idade devida a presenca de estroncio radioqenico

herdado pelos sedimentos na epoca da deposicao, sendo este problema atenuado com 0

emprego da metodologia nas fracoes mais finas, que segundo Alves (1990) concentra a

maior parte dos argilominerais diaqeneticos.

Conforme transcrito em Faure (1986), as rochas sedimentares apresentam

quantidade suficiente da razao Rb/Sr para que possa ser enriquecida de 87Sr. 0 rubidio

seria proveniente tanto de minerais autiqenicos (argilominerais, adularia, silvita e

carnallita entre outros) como de aloqenicos e detriticos (micas, argilominerais e feldspato

potassico entre outros). Normalmente os minerais autiqenicos sao formados durante a

deposicao das rochas sedimentares, ou seja, no pr6prio sltio deposicional, e por este

fato, podem indicar a idade de sedirnentacao desta rocha, uma vez que 0 sistema

qulrnlco dos minerais tenha se fechado neste periodo.

o mesmo autor defende ainda que as interpretacoes de dados isocrcnlcos sao

dificultadas, pois a hornoqeneizacao isot6pica nao ocorre necessariamente durante a

deposicao, mas tarnbern podem ser resultantes de diagenese, deformacoes estruturais, e

recrtstalizacao durante 0 metamorfismo incipiente.

o emprego da llxiviacao acida em rochas sedimentares data do fim da decada de

60, e geralmente este processo remove maior quantidade de estronclo e pouca
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quantidade de rubidio, causando assim incremento na razao Rb/Sr e tarnbem da razao

isot6pica do estr6ncio .

Bonhomme et al (apud Clauer&Chaudhuri 1995) sugeriram que os argilominerais

autiqenicos separados das respectivas rochas sedimentares produzem lnformacoes

sobre a idade da diagenese. 0 mesmo autor defende ainda que enquanto isocrcnas de

fracoes argilosas produzem idades mais baixas que a idade de sedlrnentacao, as

lsocronas de rocha total produzem idades mais altas que a referida.

Clauer&Chaudhuri (1995) acreditam que a determlnacao da epoca da diagenese

da ilita pode ser definida somente quando esta ocorrer num curto espaco de tempo,

porque se este for prolongado, pode sugerir idades err6neas para 0 processo de

ilttlzacao .
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5. GEOQUiMICA DO RusiDIO E DO ESTRONCIO

5.1. Rubidio

E volumoso 0 nurnero de publicacoes a respe ito do tema aqui abrangido, neste

caso tanto este item quanto 0 posterior, sao um compendia de alguns autores

selecionados (e.g. Faure (1986) ; Kawashita (1972) ; Thomaz Filho (1976) e Misuzaki

(1992)) .

o Rub idio (Rb) e um metal alcalino do grupo IA da tabe la peri6d ica, ass im como 0

Litio (Li), S6dio (Na) , Potassic (K), Cesio (Cs) e Francie (Fr). Apresenta raio ionico muito

similar ao do potassic (Rb=1,48A e K=1 ,33 A). Este fato faz com que 0 Rubidio seja um

mineral disperso, facilitando sua substituicao em minerais potassicos como: muscovita,

biotita, argilominerais e evaporitos. 0 fato de 0 Rub idio ser mais alcalino que 0 Potassic e
importante durante 0 processo de adsorsao desses elementos pelos devidos minera is

retentores.

o Rubidio tem dois is6topos naturais: 0 87Rb e 0 85Rb. 0 87Rb e radioativo e deca i

para 0 87Sr estavel , pela emissao natural da particula (r . Este decaimento isot6pico

(radioativo) se consume atraves da seguinte equacao:

87Rb => 87Sr + rr + v + Q

onde rr e a particula beta; v e 0 antineutrino e Q e a energia de decaimento, com valor de

O,275MeV.

5.2. Estroncio

o Estroncio (Sr) e um metal alcalino-terroso do grupo IIA da tabela peri6dica,

juntamente com 0 Berilo (Be), Calcic (Ca), Baric (Ba) e Radio (Ra). Seu raio ionlco e
levemente maior que 0 do Calcic (Sr=1, 13A e Ca=O,99A), fato este que possibilita a

substituicao do Calclo pelo Estroncio em minerais contendo calcic como a apatita,

plaqloclasio e aragonita.

A capacidade do ion estroncio (S~+) em substituir ion de calcic (Ca2+) e Iimitada,

pois favorece poslcoes octaedricas de coordenacao, e os ions de calcio , por seu tamanho

menor, favorecem posicoes de coordenacao octaedricas e hexaedricas. Os ions de

estronclo (S~+) podem ser capturados em substituicao aos ions de potasslo (K+) nos

feldspatos potassicos, mas este fato e controlado a ocorrer somente quando houver

tarnbern substituicao do ion Si
4+

por AI
3+

, para que seja mantida a neutralidade eletrica.

15



Existem quatro formas de Estr6ncio natural: 88Sr, 87Sr, 86Sr e 84Sr. Dife rentemente

do Rubidio, 0 Estr6ncio forma minerais pr6prios, ou seja , ocorre como maior cation do

mineral, como a estroncionita (SrC03) e a celestita (SrS04).

o Rubidio e 0 Estr6ncio sao comumente encontrados em rochas igneas,

metam6rficas e sedimentares. Suas concentracces em diferentes tipos de rochas assim

como a coerencia geoquimica entre 0 Rub idio e 0 Potassic , e 0 Estr6ncio e 0 Calcic

estao descritos na tabela 5.2.1, logo abaixo:

(Modificado de TurektarrSvvedepohl , 1961 ; apud Faure 1986»

Tipo de Rocha Rb (ppm) K (ppm) Sr (ppm) Ca (ppm)

Ultrabasica 0.2 40 1 25,000

Basaltos 30 8,300 465 76,000

Sienito 110 48,000 200 18,000

Folhelhos 140 26 ,600 300 22 ,100

Carbonatos 3 2,700 610 302 ,300

Arenitos 60 10,700 20 39,100

Argilas Marinhas 110 25 ,000 180 29 ,000
. .
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6. 0 METODO Rb/Sr

Para que possa ser empregado 0 rnetodo radiometrico Rb-Sr, tem que se

estabelecer alguns criterios previos como:

As perdas ou ganhos de nuclideos pais (87Rb) e filhos (87Sr) tem que ser nula ,

a nao ser se esta tenha ocorrido por decaimento radioativo ;

Tem que se conhecer com exatidao a meia vida do nuclfdeo pai (87Rb);

A quantidade original do estr6ncio tem que ser perfeitamente conhecida ;

A genese da rocha ou do mineral tem que ser conclu fda num curto intervalo de

tempo, quando comparado com sua idade.

Obedecidas estas premissas, segue-se entao a determinacao das idades

absolutas.

A deterrninacao de idades geol6gicas atraves da metodologia Rb-Sr e baseada na

reacao nuclear espontanea do is6topo de rubfdio (87Rb), no qual, por ernissao de

particula 13 se transforma no is6topo 87Sr.

o calculo para obtencao das idades, uma vez conhecida as razoes envolvidas, e

baseada na seguinte equacao:

onde;

A e a constante de deslnteqracao, que neste trabalho e assumida como

0,142.10-1°;

(87Sr/86Sr)p e a razao isot6pica atual do estr6ncio atual contido no material;

(87Sr/86Sr)i e a razao isot6pica do estr6ncio contido originalmente no material ,

denominada razao inicial ;

(87Rb/86Sr) dedutivel a partir de concentracoes de Rb e Sr no material , e das

cornposicoes isot6picas atuais desses elementos.

A equacao acima permite a determinacao da idade convencional da rocha ou

mineral. Para rochas sedirnentares, no qual as razoes (87Srf6Sr) do sistema sao

desconhecidas, utiliza-se 0 rnetodo das is6cronas. 0 diagrama isocr6nico e 0 nome dado

ao grilfico que apresenta a razao 87Sr/86Sr na ordenada e a razao 87Rbf6Sr na abcissa. A

reta do diagrama isocr6nico e chamada de isocrona, e a idade do material estudado e
dada por sua incllnacao em relacao ao eixo das abcissas.

Para amostras coqeneticas a idade (T) e a razao inicial (87Srf6Sr) sao iguais para

todas as amostras devida a hornoqenelzacao isot6pica. Esta homogeneiza<;ao ocorre em
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temperaturas superiores a 250°C , onde ha uma redistribuicao ionica das varlas especies

isot6picas de estroncio, isto independe da proporcao deste elemento no material

analisado, pois, a rocha tera uma razao 87Sr/86Sr redistribu ida e hornoqenea por toda a

rocha .
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7. METODOLOGIA

Foram analisadas amostras de testemunhos de sondagens das bacias do

Solimoes e do Rec6ncavo.

7.1. Amostras da Bacia do Solimoes

As amostras de fracoes finas da Bacia do Solimoes tiveram tratamento previo

realizado por Misuzaki et al (1990), e esta caracterizacao e aceita no atual trabalho. Este

consistiu em estudos petroqraficos com deterrninacao de feiyoes texturais, cornposicao

mineral6gica e reconhecimento de eventos diaqeneticos, microscopia eletr6nica de

varredura (MEV) para deterrninacao da morfologia e cornposrcao quimica dos

argilominerais presentes; e difratometria de raios X da fracao argilosa a fim de se

identificar os argilominerais presentes. Decorreu-se entao a separacao das fracces finas

as quais foram datadas pela metodologia KJAr e estao agora sendo confrontadas com a

metodologia Rb/Sr , que envolve diversos proced imentos quimicos laboratoriais adicionais

ao KJAr. A seguir na figura 7.1.1 temos a metodologia empregada nas amostras da Bacia

do Solimoes.
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Figura 7.1.1: Metodologia empregada no tratamento das amostras da Bacia do

Solimoes.
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7.1.1. Ataque Quimico

Foram selecionadas dez amostras para estas analises. Como nao foi possivel a

reallzacao de fluorescencia de raios-X, devido a pouca quantidade de material, foi optado

para fazer analises por Dilulcao Isot6pica , e 0 criterio para selecao de amostras foi

estabelecido com relacao a presence de dolom ita e potassio, que segundo

Kawashita&Torquato (1994) , como 0 raio ionlco do Rubidio e bastante seme lhante ao do

Potassio, este permite ser substituido pelo primeiro em varies minera is; e 0 raio ionico do

Estroncio e Iigeiramente superior ao do Calcio , permitindo tarnbern sua troca em muitos

minerais, assim como na dolomita.

As amostras da Bacia do Solimoes selecionadas para a aplicacao do rnetodo

radiornetrico Rb/Sr estao descritas na tabela 7.1.1.1 :

Tabela 7.1.1.1: Modiflcado de Misuzaki et al (1990)

Amostra Prof. (m) Fracao (urn)

1-RUC-1-AM 2445.5 4
1-RUC-1-AM 2445.5 2
1-RUC-1 -AM 2445.5 10
1-RUC-1-AM 2445.5 5
1-RUC-1-AM 2437.5 0.1
1-RUC-1-AM 2437.5 0.5
1-RUC-1-AM 2437.5 1
1-LUC-1-AM 2456.8 1
1-LUC-1-AM 2456.8 0.5
1-LUC-1-AM 2456.8 0.1. .

As amostras da Bacia do Solimoes foram analisadas segundo a metodologia de

trabalho do laborat6rio de Rb/Sr do Instituto de Geociencias, e para 0 ataque quimico

foram seguidos os proced imentos abaixo descritos:

-Para todas as amostras foi estimada para 0 spike uma proporcao de 500ppm de

Sr e 200ppm de Rb.

-Colocou-se cerca de 0,020g de amostra em bequer "savillex", (envolveu-se 0

bequer em papel aluminio para evitar 0 problema de estatica) e adicionou-se cerca de

1.01l1 de spike de estronclo e 4,Oml de spike de rubldio;

-Adicionou-se 1ml de acido nitrico (HN03) concentrado e destilado e 2ml de acido

f1uoridrico (HF) destilado;

-Colocou-se em ultrassom por, aprox imadamente, 60 minutos;

-Deixou-se em aquecimento sob lampada, em evaporador, por uma hora (±60°C) ,

depois retomou a amostra para 0 "savillex";
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-Como a amostra nao foi totalmente disso lvida, colocou-se em bomba tipo Parr

durante 5 dias , com acido fluor idrico (HF) e nitrico (HN0 3) , em estufa a 200°C, depois

colocou-se para evaporar ate a secura, sob chapa aquecedora.

-Dissolveu-se com acido cloridrico (HCI) 6N destilado e deixou-se sob larnpada

por 1 noite (±60°C) ;

-Evaporou-se ate a secura e dissolveu-se com acido cloridrico (HCI) 2,62N ;

-Transferiu-se a amostra para 0 tubo de centrifuga, onde ficou por cerca de 15

minutos;

Ap6s isto se transferiu as amostras para as colunas de troca ionlca:

-Precedeu-se a centrituqacao durante 0 tempo suficiente para que 0 Hquido

ficasse com 0 residuo totalmente depositado no fundo ;

-Usando uma trompa de vacuo e com acido c1oridrico (HCI) 2,62N fez-se refluxo

em todas as colunas de resina cationica (AG-50 WX8 , 200-400 mesh);

-Deixou-se escoar todo 0 acido e iniciou-se a deposicao da amost ra ( de acordo

com a callbracao):

-Coletou-se 0 Rb e 0 Sr usando-se acido c1oridrico (HCI) 2,62N em bequer

"savillex", previamente descontaminado ;

-Adicionou-se algumas gotas de acido nitrico (HN03) concentrado e colocou-se

para secar em evaporadores ate a secura total. Este acido tem 0 poder de eliminar a

resina que por ventura tenha escapado da coluna ;

- 0 residuo seco foi levado para 0 espectrornetro para a analise isot6pica.

Obs : regenera-se a resina passando pela coluna acido clorldrico (HCI) 6N.

7.1.2. Espectrometria da Massa

Ap6s 0 procedimento de analise e ataque qu imicos laborato riais, as amostras da

Bacia do Solimoes foram encaminhadas para 0 espectrornetro de massa da marca Varian

Matt, modelo VG354 que trabalhou com os padroes NBS987, sendo que no periodo das

anafises os modelos standards garantiram as anal ises realizadas.

7.2. Amostras da Bacia do Rec6ncavo

As amostras vindas da Bacia do Reconcavo tiveram que ser caracterizadas

previamente antes da apllcacao da metodologia Rb/Sr. A metodologia empregada para 0

tratamento e das amostras analisadas esta esquematizada na figura 7.2.1.
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Primeiramente as nove amostras tiveram seu reconhecimento visual , onde se

constatou duas Iitologias diferentes: folhelho e siltito . Em seguida elas foram limpas para

que se eliminasse todo e qualquer resquicio de material argiloso proveniente de lama de

perfuracao, pois algumas dessas lamas podem conter esmectita e/ou interestratificado

i1ita/smectita . assim como barita. A presence destes argilominerais de uma fonte ex6gena

a rocha estudada pode produzir interferencia nos dados analiticos e. por conseguinte,

interpretacoes irreais.

Seguiu-se entao a fraqrnentacao rnecanica das amostras, a uma granulometria

maior que trinta e cinco mesh, por lnterrnedio de um pilao de tunqstenio , 0 qual era

descontaminado com alcool, estopa e jato de ar, para que nao houvesse contarninacao

cruzada .
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Figura 7.2.1: Metodologia empregada no tratamento das amostras.
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Para cornparacao de poss iveis efe itos deco rrentes do emprego de moinhos

auto rnaticos na moagem do material, cinco amostras foram levadas a um aparelho

triturador com bolas de tunqsten lo, modele SPEX8000 Mixer/Mill, a fim de se obter a

fracao po. As amostras levadas a este moinho tiveram um tempo de residencia de

moagem por volta de vinte e cinco minutos cada uma. A cada troca de amostra para

moagem, os componentes do moinho eram esteri lizados com detergente, aqua e alcool .

As outras quatro amostras foram reduzidas a fracao po num moinho de ane is de

carbeto de tunqstenio da marca FRITSCH modele Pulverisette, onde cada uma perdurou

por cinco minutos na moagem , sendo que a cada troca de amostra para moagem, os

componentes do moinho eram esteril izados com detergente, agua e alcoo l,

Apos a etapa de moagem cada amostra foi dividida em duas partes, uma para

analise de tluorescencia de raios X e outra para difracao de raios X.

7.2.1. Fluorescencia de Raios X

As aliquotas das amostras em po dest inadas a fluorescencia de raios X foram

acondicionadas em cadinhos com capacidade para cerca de 40 gramas de amostra.

Apos esta etapa , foram analisadas em espectr6metro de fluorescencia de raios X da

marca PHILIPS, modele PW2400 , pertencente ao l.aboratorio de Fluorescencla de Raios

X do Departamento de Mineralog ia e Geotect6nica (DGG) do Instituto de Geociencias

(IGc) da USP.

Na tabe la 7.2.1.1 . mostram-se os resultados obt idos:

N° de Campo Rb (ppm) Erro Sr (ppm) Erro Fator F

7-AR-27-BA-1025m 93,6 1,7 270 ,7 0,8 1,00

7-AR-27-BA-1077m 100,8 0,5 222 ,3 1,2 1,31

7-AR-28-BA-1052m 94,6 0,4 274,4 1,3 1,00

7-AR-28-BA-1091 m 84,4 0,8 212 ,0 0,8 1,15

7-AR-28-BA-1327m 76,7 0,4 233 ,6 0,0 0,95

7-AR-36-BA 89,5 0,3 204 ,9 0,0 1,26

7-AR-248-BA 65,4 0,8 347 ,8 0,7 0,54

7-MG-405-BA 107,6 0,4 156,5 0,6 1,99

7-TA-3-BA 94,9 0,3 151,9 0,4 1,81
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Levando em conta os resultados da tabela acima , foi considerado um conjunto de

tres amostras para a aplicacao da metodologia Rb/Sr . As amostras escolhidas foram as

listadas abaixo na tabe la 7.2.1 .2.:

ldentiflcacao Marco Testemunho Profundidade
Cronoestratigratico

(m)

P090 7-AR-36-BA 15 25 1346

P090 7-AR-248 -BA 15 22 1297

P090 7-MG-405-BA B 04 1418

Seguiu -se entao a caracterizacao mineral6gica das amostras por intermedlo de

microscopia eletr6nica de varredura (MEV) e difratometria de raios X.

7.2.2. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) com Microanalise por
Energia Dispersiva Acoplada (EDS).

Para efetuar as analises de microscopia eletr6nica de varredura com microanalise

por energia dispersiva acoplada (MEV/EDS) foram estabelecidos alguns criterios previos,

como posicao , corte e tamanho da amostra a ser analisada. Decidiu-se fazer as

varreduras em pianos ortogonais e tarnbern paralelos ase980 de larninacao caracteristica

da amostra, para melhor observacao e imageamento dos minera is individuais, e

determinar a sua morfologia e cornposlcao . 0 imageamento das texturas e estruturas da

rocha tarnbem foi feita.

A preparacao das amostras consistiu na lavagem, das mesmas, com aqua

corrente a fim de se eliminar qualquer possivel contarnlnacao advinda da lama dos furos

de sondagem.

Em seguida as amostras foram secas ao ar e fragmentadas manualmente com 0

auxilio de graal e pistilo de agata para a obtencao de fraturas frescas . Os fragmentos

rnais interessantes foram amoldados com material especifico pertencente ao Laborat6rio

de Microscopia Eletr6nica de Varredura (LABMEV) .

Decorrida a separacao dos fragmentos a serem analisados, estes foram

acondicionados em estufa a 35°C para que se eliminasse toda agua superficial ainda

presente. Seguiu-se entao a irnpreqnacao com carbono, formando a camada que conduz

os etetrons formadores da imagem.

Utilizou-se para tais analises 0 microsc6pio de varredura eletr6nica modelo

LE0440i, do Laborat6rio de Microscopia Eletr6nica (LABMEV) do Departamento de

Geologia Sedimentar e Ambiental (DGSA) do IGc-USP.
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7.2.3. Difra~ao de raios X

A aplicacao de estudos de difratometria de raios X teve como finalidade a

caracterizacao mineral6gica da rocha total. Ap6s a etapa de moagem, todas as nove

amostras foram levadas ao difratornetro e analisadas como p6 de rocha total. Utilizou-se

para tais anallses 0 difratometro pertencente ao Laborat6rio de Dlfracao de Raios X do

IGc-USP, da marca Siemens, modele 05000 com espelhos Gobel acoplados, que operou

com radiacao CuKalpha, 40kV, 40mA, goniometro com velocidade de 2° 2theta/min,

passe de 0.05° e 0.5 segundo como tempo de contagem.

Foi utilizado 0 software EVA, da pr6pria Siemens, versao 1997, com fichas do

Joint Committee on Power Dffraction Standards (JCPOS), para a interpretacao dos

difratogramas de raios X.

Para cornparacao com os difratogramas de p6 de moagem em moinho

autornatico, tres amostras (P7-AR-36-BA, P7-AR-248-BA e P7-MG-405-BA) foram

tarnbern analisadas por ORX como p6 de rocha total, obtido por moagem manual em

graal de aqata. Adicionalmente, 0 residue do ataque quimico da lixiviacao, do processo

de estudo geocronologico tambern foi analisado.

As amostras P7-AR-36-BA e P7-MG-405-BA tiveram ainda analises mais

detalhadas da fracao argilosa, para que se pudesse distinguir os argilominerais presentes

e, por conseguinte, possiveis portadores do Rubid io e do Estroncio que foram analisados

geocronologicamente.

o primeiro passo para a separacao das fracoes finas destas duas amostras foi a

lavagem das mesmas com aqua corrente, para se evitar contarninacao previa por lama

de perfuracao.

Com isto realizado, as amostras foram acondicionadas em bequeres onde

sofreram ataque quimico a frio com acido cloridrico a 10%, por aproximadamente duas

horas (amostra P7-MG-405-BA) e vinte e quatro horas (amostra P7-AR-36-BA). Seguiu­

se a esse ataque quimico a lavagem com agua destilada, processo feito por cinco vezes,

repetidamente, para a ellminacao total do HCI e do Iixiviado.

Utilizando-se 0 rnetodo de pipetagem foram separadas as fracoes menores do

que 12IJm, 41Jm, 2IJm e 1IJm para as duas amostras, alern da fracao menor que O,5IJm

para a P7-MG-405-BA. A presence de uma fracao a mais nesta amostra deveu-se a sua

boa quantidade durante a coleta.

A frayao menor que 4IJm foi a primeira a ser coletada da proveta contendo um Iitro

de agua com as amostras. Ap6s a coleta inicial, as demais fracoes mais finas foram

separadas utilizando-se a centrifuga HITACHI 5000, do Laborat6rio de Sedimentologia do

OGSA-IGc-USP. Os tempos e as velocidades de operacao da centrifuga foram

determinados a partir de parametres da rnaquina fomecidos pelo fabricante e utilizando­

se a lei de Stoke.
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Ap6s a separacao das fracoes finas , foram confeccionadas as laminas de

amostras orientadas, destinadas a ditracao de raios X. Estas laminas foram analisadas

ao natural (sem tratamento previo) , glicolada com etileno-glicol por cerca de quinze horas

e aquecida a 500°C por quatro horas. Estes procedimentos contribuem na diterenciacao

entre os grupos de argilominerais, pois somente a anal ise do material seco ao natural nao

e suficiente na caracterizacao dos mesmos.

7.2.4. Ataque Quimico

As amostras da Bacia do Reconcavo foram analisadas segundo a metodologia de

trabalho do laborat6rio de Rb/Sr do Instituto de Geociencias com a adicao do processo de

lixiviacao acida da rocha total para as tres amostras analisadas.

o processo de lixiviacao aclda foi desenvolvido segundo 0 esquema abaixo

descrito:

- Pesou-se aproximadamente 19 de amostra;

-Adicionou-se 10ml de acido cloridrico (HCI) com concentracao de 0,1 N;

-Deixou-se este em ultrassom por um periodo de 10 minutos;

-Centrifugou-se a fim de separar totalmente 0 residuo do Iixiviado;

-Retirou-se 0 sobrenadante e lavou-se 0 residuo com agua tri-destilada e

adicionou-se esta agua ao sobrenadante;

-Colocou-se para evaporar;

-Pesou-se 0 Iixiviado e adicionou-se 0 spike de Rb e de Sr;

-Pesou-se cerca de 100mg de residuo e fez-se 0 procedimento de ataque quimico

rotineiro do laborat6rio de Rb/Sr do CPGeo (como descrito no item 7.1.1), e retirou-se

uma aliquota para que fosse adicionado 0 spike de Sr e outra aliquota para que se

adiciona-se 0 spike de Rb.

7.2.5. Espectrometria de Massa

As amostras da Bacia do Reconcavo , ap6s 0 processo de ataque qulmico, foram

analisadas no espectrometro de massa marca Varian Matt, modelo VG354 , que trabalhou

com os padroes NBS987, sendo que no periodo das analises os modelos standards

garantiram as analises realizadas.
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8. DESENVOLVIMENTO DO TRABALHO

Do cronograma inicialmente proposto, do qual 0 trabalho teria duracao de nove

meses, pouco se manteve.

As analises de rochas sedimentares e materiais argilosos pela metodologia Ar/Ar

nao foram executadas devido a demora na obtencao das amostras da Petrobras. Estas

somente vieram a fazer parte efetiva do trabalho durante 0 rnes de setembro do atual

ano.

Abaixo segue 0 cronograma das atividades realizadas durante a confeccao do

Trabalho de Formatura , e em anexo temos uma tabela resumindo este cronograma:

-Fevereiro (2001) a Marco (2001):

a) Pesquisa Biblioqrafica

b) Estaqlo de aperfeicoarnento em argiliominerais no CENPES (Centro de

Pesquisas e Desenvolvimento Leopoldo Americo Miguez de Mello) no setor de "Gerencia

de Tecnologia de Rochas"

c) Elaboracao do Projeto Inicial

-Abril (2001) a Julho (2001):

d) Ataque Quimico (Rb/Sr) de Tres Amostras da Bacia do Solimoes

e) Elaboracao do Relat6rio de Progresso

f) Espectrometria de Massa

-Agosto (2001) e Setembro (2001):

g) Emprego dos Metodos Analiticos

h) Recebimento das Amostras da Bacia do Reconcavo

i) Fluorescencia de Raios X

j) Difra<;ao de Raios X

k) Microscopia Eletronica de Varredura

-Outubro (2001):

I) Execucao tecnica da metodologia Rb/Sr

m) Espectrometria de Massa

n) lnterpretacao dos resultados

0) Elaboracao do Relat6rio Final
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9. CARACTERIZACAO DAS AMOSTRAS

9.1. Bacia do Solimoes

As amostras da bacia do Solimoes abrangem arenitos reserva t6rios com a

segu inte cornposicao mineral6gica: quartzo , ortoclasio, plaqioctasio. microclin io,

fragmentos liticos, dolomita, anidrita, opacos , muscov ita, zircao, turmalina, pirita,

caulinita , clorita e minera is do grupo da ilita.

Os resultados das analises de difracao de raios X sao mostrados em termos de

mineralogia de argilas e mineralogia total. A analise da mineralogia total , apresentada na

forma qualitativa, apresento u quartzo, feldspato potassico. plaqioclasio, barita , dolomita ,

calcita e argilominerais, onde se verificou que 0 teor rnedio destes minerais varia

conforme a fracao granulometrica . A concentracao dos minera is nao argilosos esta nas

fracoes granulometricas mais grossas , diminu indo gradat ivamente para as fracoes mais

finas, onde ha predorninancia dos argilominerais.

Anal ises mais detalhadas (indice de cristalinidade) indicam que os argilominera is

presentes nas fracoes qranulometricas mais finas «10llm) sao ilitas, interestratificados

ilita-esmectita muito (rico em ilita), clorita e caulin ita.

o conjunto de dados obtidos nos diferentes tipos de analises (MEV, DRX entre

outras) indica que para as diferentes fracoes estudadas nao houve contarninacao por

ilitas detriticas. Os dados de mineralogia dos argilominerais estao na tabela 9.1.1 .:

Amostra Prof. (rn) Fracao (urn) I-S 1 % 1no liS DOL KF Idades KJAr
(M.a)

4 5 PR PR 346,7±9,9

1-RUC- 1-AM 2445.5
2 5 e15 80 e 90 PR PR 267,2±3,9
10 TR PR PR 280.9±31,4
5 10 PR PR 259,0±4.5

0.1 35 65 75 e 85 153.1±1 .8
1-RUC-1-AM 2437.5 0.5 35 65 75 e 85 PR 204.1+3.1

1 20 80 80 e 90 PR PR 191.5+3.1
1 TR 100 PR 236.5±6.0

1-LUC-1-AM 2456.8 0.5 TR 100 PR 212,6±6.9
0.1 TR 100 202.2+3.5

Tabela 9.1.1.: Modificado de Mlsuzakl et 81 (1990)

I-S =ilita-esmectita CAL =calcita

I = ilita DOL =dolomita

KF =feldspato potassico
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9.2. Bacia do Reconcavo

Devido aos resultados obtidos durante a caracterizacao do material estudado,

optou-se pela apresentacao destes resultados por amostra como sistema rocha total,

Iixiviado e residuo.

Como os testes de moagem e os testes de eficiencia do processo de lixiviacao

acida foram feitos com amostras da Bacia do Rec6ncavo, estes testes sao apresentados

tarnbern nesta secao .

9.2.1. Amostra P7-MG-405-BA

A amostra P-7-MG-405-BA corresponde a urn folhelho de cor verde clara, com

proeminente larnlnacao (figura 9.2.1.1) e contendo quartzo, feldspato, mica , clorita e

interestratificado ilita-esmectita e barita.

Durante as analises de ditracao de raios X 0 quartzo foi 0 principal mineral

detritico identificado nos difratogramas, ocorrendo nas fracoes menores do que 12/lm e

que 4/lm. No MEV observou-se que este mineral ocorre como graos arredondados a

subarredondados, envoltos pela matriz laminada (figura 9.2.1.2.).

o feldspato apresenta-se como graos pontiagudos de feldspato potassico detritico

imersos na matriz (figura 9.2.1.3.) e existem picas de muito baixa intensidade nos

difratogramas obtidos de Rocha Total e Fracoes Finas (figura 9.2.1.4.).

A mica, provavelmente de origem detritica conforme sugerido por sua granulayao

grossa e formas subarredondados (figura 9.2.1.5.), esta concentrada nos difratogramas

de raios X de amostras das fracoes menores do que 12/lm, 4/lm e Zurn (figura 9.2.1.4.).

Adicionalmente, clorita esta presente nos difratogramas das fracoes maiores do

que 2/lm, e interestratificado i1ita-esmectita foi encontrado nos gnlficos das fracoes

menores que turn (figura 9.2.1.4). A clorita caracteriza-se por reflexao basal 001 com

14A, que se rnantem neste valor ap6s glicolagem, e aquecimento (Figura 9.2.1.S). Este

mineral nao foi encontrado nos estudos por MEV, mas sua origem diagenetica e admitida

tendo em vista 0 grau de soterramento e cornpactacao que a rocha sofreu . 0

interestratificado I-S apresenta reflexao de 11,s9A no difratograma da amostra em turn

(figura 9.2.1.7) ao natural, desdobrando-se para 18,14A (devido a expansao da

esmectita) e 10,7A (pico caracteristico da ilita) ap6s glicolagem e contraindo-se para

10,osA ap6s 0 aquecimento. A matriz argilosa apresenta argilominerais com bordas

onduladas sugestivas da presenca de interestratificados diageneticos, tarnbern

observados nas bordas das placas de mica detritica (figura 9.2.1.3. e 9.2.1.5.

respectivamente) e na superficie de graos de quartzo (Figura 9.2.1.2.) .
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Em imagens de eletrons retroespalhados obtidas no MEV, foi possivel detecta r a

presenca de barita como cristais anedrais de granulayao fina disseminados na superficie

da amostra (superficie de fratura fresca) (figura 9.2.1.1. e, 9.2.1.8). Esta barita e

provavelmente diagenet ica e seu crescimento ocorreu em meio a matriz argilosa (figura

9.2.1.8).

9.2.2. Amostra P7-AR-36-BA

A amostra P7-AR-36-BA corresponde a um siltito de cor cinza escura, com

estrutura rnacica (Figura 9.2.2.1) e alto grau de litificacao. Sua mineralog ia detritica e

composta por quartzo , feldspato e mica.

Durante as analises de difracao de raios X 0 quartzo e 0 feldspato mostraram-se

principalmente nas fracoes maiores que 41lm (figura 9.2.2.2)

A mica esta presente nas fracoes granulometricas acima de 211m e seu carater

detritico foi indicado por sua morfologia de placas subarredondadas (Figura 9.2.2.3). A

clorita com reflexao basal 001 em 14A foi encontrada nos difratogramas de raios X das

fracoes menores do que 121lm, 41lm e 211m (figuras 9.2.2.4, 9.2.2.5 e 9.2.2.6

respectivamente). Sua identificacao esta baseada na rnanutencao desta reflexao nos

graficos obtidos para amostras ao natural , glicolada e aquecida destas mesmas fracoes e

na presenca do pica 4,7A correspondente a reflexao 003 da clorita. Nos difratogramas

das amostras aquecidas, foi observado 0 desaparecimento do pica de 7A. 0 que poderia

sugerir a presence de caulinita, mas esta nao foi confirmada ate 0 momento, sendo

necessario tratamentos prevlos adicionais para destruicao da clorita (ataque com acido

c1oridrico a quente para destruir completamente a clorita) e seqreqacao da caulinita caso

ela exista. De qualquer forma , a existencia de pica 4,7A (reflexao 003 da c1orita) e

ausencia do pica 2,38A (reflexao 003 da caulin ita) e uma boa indlcacao da presenca de

clorita na amostra em detrimento da caulinita (Moore&Reynolds, 1997).

A clorita esta melhor caracterizada nos difratogramas de raios X nas fracoes

granulometricas acima de 211m, porern sua presenca nao foi observada ao MEV. No

entanto, sua origem diagenetica e interpretada a partir do alto grau de cornpactacao da

rocha .

Arg ilominerais interestratificados foram identificados como ilita-clorita (I-CI) nos

difratogramas de raios X das fracoes menores que do 121lm, 41lm e 211m, e como i1ita­

esmectita (I-S) no grafico da fracao menor do que um micra.

o interestratificado I-CI caracteriza-se pela rnanutencao de picos com cerca de

10,6A nos difratogramas de amostras ao natural , glicolada e aquecida das fracoes

menores que 121lm e que 211m.
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o interestratificado 1-8 apresenta , na fracao menor do que turn , pico de 10,78A no

difratograma da amostra natural ; desdobramento deste valor para 18,7A (devido a

expansao da esmectita) e 9,8A (correspondente a ilita) no difratograma da amostra

glicolada e, contracao para 10,2 angstrons ap6s aquecimento (f igura 9.2.2.7).

No MEV foi possivel observar argilominerais ondulados tipicos de

interestratificados (provavelmente 1-8) crescendo a partir das bordas de graos detriticos

de feldspato (figura 9.2.2.8) e mica (figura 9.2.2.9).

Adic ionalmente foram encontrados como minerais diaqeneticos a calcita (pico

3,03A em difratograma de RT, figura 9.2.2.2) e pirita (figura 9.2.2.10) esta cresc ida na

porosidade da rocha (Figura 9.2.2.11).

9.2.3. Teste de Moagem

Confrontando os resultados dos difratogramas de raios X obtidos para as

amostras preparadas em moinhos autornaticos com aqueles de amostra moidas no graal

de aqata (Figuras 9.2.3.1 e 9.2.3.2), notamos que ha uma intensa dirninuicao das

reflex6es dos argilominerais nos primeiros. Isto se deve ao fato de que a moagem

autornatica aplica uma pressao e temperatura muito altas para minerais tao fraqe is,

causando danos a estrutura dos argilom inerais presentes. Nos tres difratogramas sao

observados este efeito nocivo aos argilominerais, submetidos aos moinhos automaticos

em cornparacao ao graal de agata .

9.2.4. Eficiencia do Processo de Lixivlacao Acida

Para 0 controle da eficiencia do processo de lixivia9ao acida das amostras

destinadas as analises geocronol6gicas, ou seja, para sabermos se 0 ataque dissolveu

todos os carbonatos presentes, foram realizadas analises de difratometria de raios X no

residuo dessa lixiviacao,

o difratograma de raios X da amostra P7-AR-36-BA do p6 de rocha total foi

comparado com 0 difratograma do respectivo residuo da Iixivia9ao (figura 9.2.4.1).

Notamos entao que 0 carbonato presente na mineralogia da rocha total desapareceu por

completo no difratograma do residuo, mostrando assim que para essa rocha, a

concentra9ao do acido e 0 tempo empregados foram suficientes.

A amostra P7-MG-405-BA teve os mesmos processos analiticos da amostra

anterior e, apresentou perda do carbonato inicial mostrado no difratograma de raios X da

amostra de rocha total (figura 9.2.4.2) , indicando a eficiencia do processo de lixiviacao

utilizado.
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No caso da amostra P7-AR-248-BA, 0 mesmo procedimento foi empregado, mas

a analise do difratograma de raios X do residuo acusou a presence de carbonato de ferro

(ankerita) 0 qual tarnbern estava presente na amostra de rocha total (figura 9.2.4.3). Este

fato sugere que para esta amostra, a concentracao do acido e/ou 0 tempo utilizado nao

foram suficientes.
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10. ANAuSES ISOTOPICAS

Os resultados das analises isot6picas das duas bacias sedimentares estudadas

foram interpretadas com 0 auxilio do programa Isoplot Ver. 2.10b, desenvolvido por K.R.

Ludwig , da Berkeley Geochronology Center.

10.1. Bacia do Solimoes

As amostras da Bacia do Solimoes foram analisadas no espectrornetro de massa

e foram obtidos os dados analiticos listados abaixo na tabela 10.1 .1 .:

Amostra Prof. Fracao Rb Sr ofRbjOoSr Erro OfSrjOOSr Erro
(m) (urn) (ppm) (ppm)

4 91.28 485.46 0.5447 0.0043 0.71764 0.00007

1-RUC-1-AM 2445 .5
2 76.36 439 .78 0.503 0.004 0.71738 0.00004
10 73.79 583.45 0.3664 0.0036 0.71741 0.00005
5 93.26 723.46 0.3734 0.003 0.71668 0.00004

0.1 216.73 290 .22 2.1641 0.0176 0.72066 0.00024
1-RUC-1-AM 2437.5 0.5 190.48 712.74 0.7742 0.0064 0.71739 0.00004

1 238 .52 188.89 3.6624 0.0302 0.72962 0.00021
1 252.11 201.34 3.6320 0.0308 0.73024 0.0001

1-LUC-1-AM 2456.8 0.5 248.62 134.39 5.3695 0.0435 0.73703 0.00016
0.1 250.43 104.93 6.9302 0.0561 0.74172 0.0001

10.2. Bacia do Reconcavo

Para as amostras da Bacia do Reconcavo foram obtidas, no espectrornetro de

massa razoes isot6picas para as amostras ao natural e para 0 sistema Iixiviado/residuo,

que estao na tabela 10.2.1. e 10.2.2. a seguir:

Tabela 10.2.1. amostras com Estroncio natural:

Amostra Material Rb Sr llfRb/llbSr Erro IIISr/llbSr Erro
(ppm) (ppm)

P7-AR-36-BA Rocha Total 89.5 204.9 1.265 0.004 0.718838 0.000043
P7-AR-248-BA Rocha Total 65.4 347 .8 0.544 0.006 0.715441 0.000029
P7-MG-405-BA Rocha Total 107.6 156.5 1.993 0.014 0.72042 0.000058
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Tabela 10.2.2. amostras analisadas por dllulcao isot6pica:

Amostra Material Rb Sr IIIRb/llbS Erro IIISr/llbSr Erro
(ppm) (ppm) r

P7-AR-36-BA
Lixiviado 15.19 1240.3 0.0355 0.0004 0.7123 0.00045
Res idua 82 .02 88 .82 2.6763 0.0219 0.72161 0.00004

P7-AR-248-BA
Lixiviada 11.5 893 .92 0.0373 0.0004 0.71255 0.00050
Residua 76.26 383.03 0.5767 0.0056 0.71562 0.00050

P7-MG-405-BA
Lixiviada 54.4 1537.8 0.1024 0.0011 0.71017 0.00079
Residua 53 .67 62 .66 2.4834 0.0198 0.72791 0.00005
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11.INTERPRETACAOJDISCUSSAO DOS RESULTADOS

11.1. Bacia do Solimoes

Em analise discriminada observa-se que as amostras compostas por fracoes

granulometricas mais finas (0,1urn e 0,5Jlm) apresentaram razoes 87Rb/88Sr superio res as

amostras com maior fracao qranulornetrica (1 urn, 2Jlm, 4Jlm, 5Jlm e 10Jlm) esses

posicion ados pr6ximos a origem do diagrama lsocronico para 87Rb/86Sr e 87Srf6Sr (figura

11.1.1.).

o fato de estas razoes serem maiores nas fracoes granulometricas inferiores

causa , um alinhamento inversamente proporcional entre fracao granulometrica e valores

das razoes isot6picas adotadas, verificando que os minera is mais finos apresentam uma

maior quantidade de ilitas dlaqeneticas, e conseqOentemente, maior quantidade de 87Rb

e, portanto de 87Sr. Isto se confirma ao observarmos a tabela 9.1.1. onde podemos

observar a concentracao de i1itas e interestrat ificados ilita-esmectita diaqeneticos contidos

nas diversas fracoes analisadas.

Das dez amostras da Bacia do Solimoes analisadas em um diagrama isocr6nico,

nove apresentam-se relativamente alinhadas, sugerindo uma hornoqenelzacao isot6pica

de Estr6ncio em torno de 274±15 rnilhoes de anos. A amostra que nao se alinhou

apresentou problemas , possivelmente anaHticos, que fizeram com que fosse descartada.

o evento de hornoqeneizacao presente nestas amostras pode ter diferentes causas , a

exemplo:

- Diagenese tardia;

- Metamorfismo de baixo grau (Anquimetamorfismo);

- Alteracao hidrotermal pervasiva.

A idade estratigratica das forrnacoes Jurua e Jandiatuba, donde foram extraidas

estas amostras, e interpretada como relativa ao Carbonifero rnedio a superior e

Carbonifero inferior, respectivamente, em funcao de seu posicionamento estratiqraflco

(Eiras et a/1994). Observa-se , portanto que a idade isocr6nica obtida e cerca de 50 e 60

M.a. mais jovem que as interpretadas como de deposicao dessas rochas. Tal diterenca

pode estar relacionada a rnodificacoes isot6picas introduzidas pelos eventos citados

acima . Em periodos de diagenese prolongada, Lee et a/ (apud Misuzaki 1990) , sugere-se

que as fracoes mais grossas apresentam idades mais antigas quando comparadas as

fracoes granulometricas mais finas.
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11.2. Bacia do Reconcavo

As amostras da Bacia do Reconcavo apresentaram pontos analiticos dispersos no

diagrama isocr6nico (Figura 11.2.1.) e sem alinhamentos siguinificativos para 0 sistema

rocha total , Iixiviado e residuo. A "best fit line" , considerando todos os pontos analiticos,

apresenta idade de 340 M.a., com elevado erro analitico (130 M.a.). Tal valor absoluto e

bastante superior a idade estratiqrafica interpretada (130 M.a., segundo Zalan et a/2000).

A diferenc;:a entre estas idades e 0 alto erro analitico da idade calculada (± 130

M.a) invalidam estes dados para uma datacao absoluta das forrnacoes Pojuca e Sao

Sebastiao.

Acredita-se que as analises geocronol6gicas aqui apresentadas parecem ter

sofrido forte influencia dos minerais detriticos, intrinsecos das amostras estudadas. Esta

mineralogia detritica contendo 87Sr radloqenico herdado das areas fonte teria produzido

esta idade mais antiga, assim como seu alto erro analitico.

Na amostra P7-AR-36-BA os resultados das analises radiornetricas do sistema

rocha total, Iixiviado e residuo apresentaram-se dispersos no diagrama isocr6nico. A

razao 87Rb/86Sr do Iixiviado foi a menor, quando comparada a rocha total e residuo. Isto

pode ser funcao decorrente do fato que a cornposicao quimica do Iixiviado concentrou 0

estroncio do carbonato contido na rocha total. 0 ataque com acido c1oridrico do

carbonato permitiu que todos os seus elementos quimicos tornassem parte integrante do

lixiviado. 0 residuo apresentou uma razao 87Rb/86Sr alta, 0 que e interpretado como

sendo consequencla do deficit em estr6ncio devido a lixiviacao do carbonato e aumento

do teor de rubidio no residuo com a alta proporcao de interestratificados ilita esmectita

(I/S). Este interestratificado contern 87Rb nos estratos iliticos, contribuindo assim para 0

aumento da razao 87Rb/86Sr. A analise da rocha total da amostra P7-AR-36-BA teve

raz6es isot6picas intermediarias aquelas encontradas no Iixiviado e no residuo, 0 que e

de se esperar, pois e a soma de todas as razoes contidas na rocha.

Na amostra P7-MG-405-BA as razoes isot6picas 87Rb/86Sr e 87Srf6Sr obtidas para

o Iixiviado foram baixas devido a sua alta concentracao de 86Sr ap6s a dissolucao de

todos os componentes mineral6gicos que continham este is6topo, sendo este entao

concentrado no lixiviado.

o residuo apresentou alta concentracao das raz6es isot6picas analisadas. Isto se

deve a presenc;:a de feldspatos detriticos que causaram aumento na concentracao de

87Rb e 87Sr. A rocha total, como esperado, apresentou valores lntermediarios ao residuo

e ao lixiviado.

A amostra P7-AR-248-BA apresentou baixos valores das razoes isot6picas para

todos os pad roes analisados. 0 Iixiviado, por conter maior concentracao de 86Sr herdado

dos carbonatos, apresentou baixos valores para as razoes isot6picas estudadas.
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o residuo e a rocha total apresentaram valores muito pr6x imos para as razoes

87Rb/86Sr e 87Sr/86Sr. Este fato e decorrente da lneficacia do processo de lixiviacao

adotado para esta amostra, pois no residuo ainda encontra-se carbonato (ankerita),

implicando no acrescimo do.valor de 87Sr para este sistema , e portanto na dirninuicao da

razao 87Rb/86Sr.
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12. CONCLUSOES

a estudo realizado neste trabalho demonstra que a metodologia Rb/Sr quando

aplicado a rochas sedimentares necessita de criterios bas icos quanta a sistematica de

coleta, caracterizacao do grau de diagenese e/ou anqu imetamorfismo presente,

separacao das fracoes envolvidas (sistema fracao fina, lixiviado, residuo e rocha total) ,

alern da deterrninacao e qualificacao de minerais detriticos e diaqeneticos. Tais estudos

sao fundamenta is para a interpretacao dos dados em diagrama isocronico, podendo

indicar as epocas relacionadas a sedirnentacao, diagenese e/ou anquimetamorfismo, ou

mesmo dados sobre as areas fontes ou eventos tectonicos tard ios.

a relativo alinhamento das dez fracoes finas obtidas para as amostras da Bacia

do Solimoes indica uma homoqeneizacao isot6pica de Sr em cerca de 280 milhoes de

anos. Tal fato nao e observado quando utilizada a metodologia KlAr nessas fracoes finas,

onde a idade distribui-se num ample intervalo de tempo, entre aproximadamente 150 e

350 milhes de anos , funcao provavelmente da perda de Ar radioqenico nessas fracoes

mais finas (tabela 9.1.1)

A idade obtida para as ilitas presentes nos aren itos reservatorios da Bac ia do

Solimoes, de cerca de 280 rnilhoes de anos , pode relacionar-se a rnoditicacoes isotopicas

ocorridas tardiamente como reflexo do evento colisional formador da cordilheira Andina .

Quanto a Bacia do Reconcavo 0 nao alinhamento em diagrama isocronlco Rb/Sr

dos sistemas Iixiviado, residuo e rocha total sugere influencia de minerais detriticos. No

caso destas amostras, acredita-se que 0 evento diaqenetico que proporcionou a

formacao dos argilominerais das Formacoes Pojuca e Sao Sebastiao, nao favoreceu ou

nao foi intenso 0 suficiente para que ocorresse a hornoqeneizacao isot6pica do estroncio

para os diferentes sistemas analisados.
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Figura 9.2.1.1: imagem (SE) geral da amostra
P7-MG-405-BA mostrando Iarninacao
proeminente. Nota-se a presenca de graos de
barita disseminados.

Grao de
Sarita

Disseminado



Figura 9.2.1 .2: imagem (SE) em detalhe
de grao de quartzo detritico sendo
envolvido por argila diagenetica, na
amostra P7-MG-405-BA.

Argila
Diagenetica

Quartzo
Detritico



Figura 9.2.1.3: imagem (SE) de pequenos
graos de feldspato detritico, com habito
pontiagudo na amostra P7-MG-405-BA.
Nota-se interestratificados de formato
ondulado. Abaixo segue analise por EDS,
onde e apresentada a composicao quimica
qualitativa deste feldspato .

Interestratificado

Feldspato
Detritico

F" acale - G cpa
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Culaor. 13.0875 keY
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I.
2·lhela Cu K·..tlha

Figura 9.2.1.4: difratogramas de Raios X das
diversas fracoes granulometricas analisadas da
amostra P7-MG-405-BA, onde :
-liS: interestratificado ilita -esmectita
-Q: quartzo -CI: clorita
-M: mica -F: feldspato
3.343: indexacao dos picos em anqstron



Figura 9.2.1.5:imagem (SE) de placa de Mica
detritica transversal a larninacao da rocha na
amostra P7-MG-405-BA. Nota-se a presence de
interestratificado se formando a partir da mica
detritica. Abaixo segue a analise por EDS, onde
podemos observar a composicao quimica

Interestratificado

Mica
Detritica

F" lcaI" - 11 CPI
NGTOO7-1

CwIOr: 13.0875 keV
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Figura 9.2.1.8: imagem (SE) de grao de baita
detritica na amostra P7-MG-405-SA. Abaixo
segue-se a analise por EDS desse grao de
barita, onde vimos a sua cornposicao quimica
qualitativa.

c..oor: 13.0875 keV

Sarita
Diagenetica



Figura 9.2.2.1.: imagem (SE) geral da amostra
P7-AR-36-BA evidenciando sua estrutura
macic;:a.



liS '"

I.
2·lhela Cu K·.a~a

I. I.

Figura 9.2.2.2: difratagramas de raias X das
diversas fracoes qranulometrlcas analisadas da
amastra P7-AR-36-BA, ande:
- liS: interestratificada ilita-esmectita
-Q: quartza -CI: clarita
-M: mica -F: feldspata
-C: calcita
-10 .743 : indexacao das picas em angstran



Figura 9.2.2.3: imagem (SE) de mica detritica
com morfologia subarredondada, envolto por
minerais diaqenetlcos (liS) na amostra P7-AR­
36-BA. Abaixo segue-se a analise quimica
qualitativa da mica por EDS.

CurIOr. 13.0875 keV
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Mica
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Figura 9.2.2.8: imagem geral (SE) de feldspato
alterando-se para interestratificado liS na
amostra P7-AR-36-BA. Abaixo segue-se a
analise, por EDS, da composicao quimica
qualitativa desse feldspato.

Cwaor. 13.0875 keV

Interestratificado
liS



Figura 9.2.2.9.: imagem (SE)de argila detritica
circundada par minerais dlaqenetlcos na
amastra P7-AR-36-BA.

Figura 9.2.2.10: imagem (SE) de pirita diagenetica
na amastra P7-AR-36-BA.

Mineral
Diagenetica

Mica
Detritica

Pirita
Diagenetica



Figura 9.2.2 .11: imagem (SE) em detalhe de
duas micas detrlticas, com pirita diagenetica
em abaixo delas, intercrescida num dos pores
da rocha , na amostra P7-AR-36-BA.
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Cronograma das Atividades Desenvolvidas:

Tarefas
Realizadas
Pesquisa

Bibliognifica
Estagio no
CENPES

Elabora~aodo
Projeto Inicial

Ataque
Quimico

Relatorio de
Progresso

Espectrometria
de Massa

Recebimento
das Amostras
da Bacia do
Reconcavo

Fluorescencla
de Raios X
Dlfracao de

Raios X
MEV

lnterpretacao
dos

Resultados
Elabora~aodo
Relatorio Final

Fevereiro Mar~o Abril Maio Junho Julho Agosto Setembro Outubro






