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SEDIMENTS 
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RES UMO - As rochas sedimentares pelítlcas não olC ldad85 con têm . no rmalmente, mau!ria orglini ­
c a. 10 ne"essário um ataq ue ácido pa ra sepaf'll r eiSe conletido ol1lânico da pane inoJ1lânica_ Apre­
senta-se uma metodo logia expedita de preparação palinológ ica. d irigida pri ncipalmente aos sedi ­
men tos do Pré-Mesozóico . 

1 - INTRODUÇÃO 

Ex istem inúmeras metodologias para 
extrair a matéria orgânica das rochas_ 
Apresenta-se, a seguir, o método Que 
vem sendo empregado no laboratório 
de Palinologia do Centro de PeSQuisas e 
Desenvolvimento leopoldo A. Miguez 
de Mello (C ENPES ) da PETROBRÁS 
em sedimentos do Pré-Mesozóico. 

Para a preparaçã'o palinol6gica são indis­
pensáveis uma série de reagentes quimi ­
cos, equipamentos adequados e cuida­
dos durante o manuseio dos ácidos. Co­
mo todo produto colocado na amostra 
durante a preparação deverá ser elimi­
nado pelo menos em parte, convém evi ­
tar a adição de muitos produtos quími ­
cos, que irão redundar em perda de tem­
po no preparo das amostras. 

2 - AMOSTRAS PR~-MESOZOICAS 

Sedimentos pré-mesozóicos contêm, 
usualmente, restos de vegetais, pólens, 
esporos, Acrítarchae, Chirinozoa, fun ­
gos, escolecodontes, algas, foramin(feros 
Quitinosos, etc. Os Chitinozoa, em espe­
cial, exigem uma série de cuidados, di ­
versos daque les necessários no preparo 
de amostras pós-paleozóicas. 

Os oxidantes (ácido nítrico, clorato de 
sódio e água oxigenada) são evitados no 
preparo de amostras pré-mesozóicas, 
uma vez que a classif icação das formas 
oferece maior facilidade que as do mate­
rial pás-paleozóico_ Em alguns casos on­
de os esporos estão muito escuros, en­
tretanto, não se pode prescindir desses 
!)l(idantes, 

(Originais receb idos em OJ-VI-87 ) 

3 - PREPARAÇÃO DAS AMOS-
TRAS PARA ANALISE PALlNO­
LOGICA 

O procedimento sistemático do preparo 
das amostras e recuperação dos micro­
fósseis é descrito a seguir. 

A amostra deverá conter informações 
sobre procedência, posição estratigráfi­
ca, se possível, profundidade (no caso 
de poços) e bacia sedimentar l fig_ lI. 
O laboratório aporá um número Que 
corresponde ao registro geral da amostra 
no CENPES. 

O peso ideal para processar uma amostra 
de folhelho é de cerca de 20 gramas 
(fig. 2). No caso de calcários, às vezes 
são necessários até 60 gramas. Em amos­
tras de calha (trituradas pela broca du­
rante a perfuração do poço), inicia-se o 
processo de preparação com a lavagem 
da amostra em água corrente, a fim de 
eliminar os restos da lama de perfuração 
que a contamrnam. No caso de amostras 
de superfície ou testemunhos de poços, 
é preciso triturar a amostra, com um 
martelo, após colocá-Ia dentro de um sa­
co plástico, posto sobre uma bigorna 
(fig_ 31. Tanto as amos-tras de calha co­
mo as trituradas deverã'o ser passadas em 
peneira com malha de 2,83 mm (fig, 4). 
F ragmentos com dimensões superiores a 
2,83 mm dificultam o ataque ácido e, 
no caso das amostras de calha, p'oderã'o 
estar contaminados por desmoronamen­
tos ocorridos durante a perfuração do 
poço. 

o material peneirado é colocado em 
béquer de plástico (1 000 ml). No caso 
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Fig. 1· Início do processamento: numerar a amostra. Fig. 2 · Pesar apro ximadamente 20 9 de materia l. 

Fig. 3 - Antes de triturar uma nOll3 amostra, limpar bem o 
mar! lo e a bigorna, para evitar conraminaçães. 

Fig. 4 - Passar o material pela peneira de malha de 2,83 mm, 
Tyler 7. Caso fique m retidos fragmentos na malha, 
retirá·los e triturá-los com martelo sobre um~ biBorna, 
reco locando-os em seguida na peneira. Repetir o 
processo enquanto necessário. 

de calcários, inicia·se a operação co 
ácido cloddrico (37%) e continua-se por 
ataque com ácido fluorfdrico (42 a 
52%). Nos casos de folhelhos, silti os e 
argilitos, inicia-se o processo de trata· 
mento com um teste da presença de caro 
bonatos, utilizando·se algumas gotas de 
ácido clorídrico; havendo efe rvescência, 
pro longa-se o a taque (30 minutos) com 
ácido clor(drico; descar bonatada aro· 
cha, a providência seguinte é obter, com 
ácido fluorídrico, a digestão total da 
parte silicosa da rocha (cerca de 16 
horas de ataque ácido são suficientes) 
(fig$. 5 e 6). ~ indispensável, no manu · 
seio do ácido fluorídrico e de outros 
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ácidos, a utilização de luvas, óculos plás· 
t icos de segurança e capela com exaus­
tão adequada. 

Após o ataque ácido, o próximo passo é 
lavar a amostra , para remo~o dos áci­
dos que resta ram durante o ataque 
Ifigs. 7· 10). 

A segu ir, é necessário isolar a matéria 
orgãnica dos resíduos inorgânicos que 
não foram destruídos durante o ataque 
ácido. A parte em suspensão é eliminada 
com o auxílio de ácido clorídrico (1 :1), 
conforme ilustrado na figura 11. Os resí· 
duos mais pesados são extraídos com o 

emprego de cloreto de zinco (D = 1.9l. 
As figuras de 12 a 19 ilustram esse pro· 
cedimento. Para evitar a formação de 
agregados de matéria orgânica, lava-se 
inicialmente a amostra com ácido clod ­
drico (figs. 20-22) e adiciona-se metafos­
fato de sódio (fig. 23l. A seguir, a amos­
tra é agitada e deixada em repouso por 
uma hora (fig. 24). O excesso de meta­
fosfat o de sódio ti retirado por meio ·de 
lavagem e centrifugação (fig. 25). 

Nessa fase, a matéria o~ãnica estará 
pronta para ser analisada sob microscó­
pio, uma vez que seja colocada em lãmi­
nas. Para isto, é necessário reti ra r um 
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pouco de resíduo do vidro (fig. 26) e 
colocá· lo em Iam (nu la previamente ume· 
decida com goma de acácia (fig5. 27 e 
28). Com aux ilio de um palito ou alça 
de platina , o res íduo é espalhado sobre 
a lamínula (f ig. 29). Para evitar qualquer 
tipo de conta minação, o palito é descar· 
tado, e, se utilizado o fi o de platina, este 
deverá ser aquecido em bico de bunsen 

'. 

até ficar rubro, para completa oxidação 
dos res íduos orgânicos, e a seguir mer­
gul hado em vasilhame com álcoo l. O 
materia l orgânico que foi colocado na 
lamlnula deverá ser desidratado em 
chapa aquecedora (f ig. 30). A monta­
gem da lâmina é feita com bá lsamo do 
Canadá ou prod uto si milar, que garante 
preservação ind efin ida para o res(duo 

-
r 

orgânico (fig. 31). Essa lâmina, denomi­
nada total, deverá ser exam inada em mi­
croscóp io biológico com au mento entre 
500 e 1 000 vezes (fig . 32l. 

Existindo pali nomorfos, passa-se a uma 
segunda fase de processamento do res(­
duo orgânico, que consiste na subdivisão 
desse materia I total em duas frações, de-

Fig. 5 · Colocar O material peneirada em um béquer plástico 
de 1 000 ml. Antes do ataque com HF, aqui ilustrado, 
cobrir o mat8f"ial com o dobro do volume de Hei 
(31%1 e aguardar o fim da reação (em geral até 
15 min I. Comprovar se a reação prossegue com a adio 
ção de mais um pouco de ácido clorídrico. Lavar três 
vezes por centrifugação (vide figs. 7-91. Retornar o 
materia l a um béquer limpo e adicionar de 2 a 5 ml 
de H ~ 0 1 e H F em dobro do volume de material. 

Fig. 6 - Deixar em repouso na capela pelo menos por 16 horas. 

Fig. 1· Decantar cuidadosamente o HF 
(se estiver límpido!. 

bl 

Fig. 8 - aI Adicionar um pouco de água e agitar com um bastã'o metálico; b) der· 
ramar a suspensão em tubo plástico de 250 ml até atingir aproximadamente 
dois terços da altura do tubo. 
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Fig. 9· aI Centrif ugar d urante cinco minutos, a 1 200 rpm. Antes, certificar-se de que todos os tu bos tenha m ap ro ximadamente 
o mesmo peso; bl adicionar água laltura máxima igual a dois terços da altura do tubo) ; c ) se a água est iwr límpida, 
decantá-Ia. Caso contrário, repetir a centrifugação . E m média, três centrifugações são suficientes_ 

a) 

bl 

Fig. 10 -~ ) Com au)((l io de um pisset co m gu a desminerali­
z.ada e leves pancadas na base do tubo plástico. des­
prender o material de fundo e transferi -lo para um tu­
bo de 50 ml (polipropileno); b) centrifugar d urante 
cinco minutos, a 1 200 rpm_ 

a) 

bl 

Fig. 11 - aI Decantar o liquido sohrenadante; b) adicionar He i 
dilu(do (1:1) até pr6ximo da boca . 
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Fig. 12 · a ) Agitar vigorosamente e centrifugar (5 min, 1 200 rpm); b tendo decantado o HCI. adicionar c loreto de zinco, duas 
vezes o volume de resfduo. Agitar vigorosamente o tubo, para homogeneIzar a suspensão; cl centrifugar (30 min, 
1 500 rpm) ; d) após a primeira centrifugação. transfem o cloreto de zinco com a suspensão para um novo tubo de 50 ml, 
previamente limpo. Desprezar o resíduo de fundo. Após a tran ferência, adicionar cloreto de ZinCO até a metade do tubo 
de 50 m l. Centrifugar (30 min, 1 500 rpm). 

Fig. 13· Soltar o colar sobrenadante de 
matéria orgânica elas paredes 
do tubo com o auxilio de um 
bastão de vidro . 

Fig. 14 · Transfer'ir o colar para um no· 

bl 

o tubo de 50 ml, evitando ao 
máxImo a vinda da suspensão 
de cloreto de zInco sob o colar. 
Porém, se não se tiver formado 
colar, transferir um pouco da 
própria suspensão até cerca de 
um terço da altura do tubo. 

Fig. 15 - Completar até a boca com 
álcool e zgitar vIgorosamente . 

di 

Fig. 16 - aI Centrifugar (5 min, 1 200 rpm); b) decantar o líquido sobrenadante; c) transfem o material para o tubo de vidro de 
10 ml; d) adiCIonar água desmlneralizada e agItar. RepetIr maIs uma vez a centrIfugação e a decantação. 

B. Geoci PETROBRÁS, Rio de Janeiro, 1 (2): 205-214, ago{ dez 1987 209 



Fig. 17· Com um pissete de água desmi neralizada . desprender 
o material aderente às paredes do tubo de 50 ml e 
transfer i·lo para o vidro de 10 mio Repetir o processo 
enquanto necessário . 

Fig. 19· Deca ntar a água, se estiver I impida; caso contrário. 
repetir a centrifugação. 

Fig. 18· Centrjfugar (1 mino 1 200 rpml . 

Fig. 20· Ench r o vidro com Hei di lu ido (1:1 I. 

cl 

Fig. 21 - Agitar vigorosamente . Fig. 22 - a i Centrifugar (1 min, 1 200 rpml: b) decantar o liquido sobrenadante; 
c) e ncher o vidro com água desmineral izada . Repetir a centrifugação e de • 

cantação mais duas vezes. 
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Fi g. 23· Enc her o vidro com dispersante (me·ta.fosfato de 
sódio\. 

aI 

Fig. 24· Ap65 agitar, colocar a suspensão em repouso por uma 
hora. 

cl 

Fig. 25· a) Centrifugar (1 min , 1 200 rpm); b) decantar o liquido sobrenadante ; c ) encher o vidro com ãgua desmineralizada. 

F ig. 26 · Retirar um pouco de resíduo orgânico com canudo 
de refre3 co. 

'l ~--------------~ 

Fig. 27· Espalhar sobre a lamfnula (24 x 32 mm) goma de 
acácia com é1ux{lio de alça de platina , 
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Fig. 28 . Colocar na laminula uma gota do rt!$íduo orgânico. 

Fig. 30· Colocar a lamínula com o resíduo orgânico em chapa 
aquecedora (35 a 400 C) até a evaporação da água . 

nominadas fina e grossa (flg. 33). A fra­
ção grossa é colocada sob lupa binocular 
(fig. 34 ), onde será executado um traba­
lho de seleçft'o dos microfósseis, como 
Chitínozoa, esporos e outros organis· 
mos. Para maior facilidade durante a se­
leção, utiliza-se omo fundo um papel 
de filtro umedecido e com linhas nume­
radas, a fim de facilitar o trabalho de 
varredura (FREDERICO W. LANGE, 
comunicação pessoal). Para a recupera­
ção de microf6sseis desse papel de filtro, 
utiliza-se uma haste flex ível (plástico ou 
pena de galinhal pontiaguda ou um pali­
to . Esse tipo de recuperação visa com­
plementar a perda, por falta de tensão 
superficial, de mUitas formas quando a 
montagem da lâmina total é feita clas­
sicamente. Ess lâmina complementa, 
portanto, a lâmina total no que diz res· 
peito aos espécimes maiores que 
0,088 mm. Por Intermédio do mlcroscÓ· 

Fig. 29 - Co m auxilio de um palito . espalhar o resíduo orgâni­
co. 

Fig. 31 - Colocar a Iam (nula com matéria orgânica sobre a lâmina 

(24 x 76 mm) com bálsamo do canadá. 
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pio biológico (fig. 32). os resíduos orgâ­
nicos serão devidamente classificados. 

AG R ADEC IM ENTOS 

Agradecemos aos pesquisadores F rederi· 
co Waldemar Lange, Roberto Ferreira 
Daemon e Nãmio Uesugui, que nos 
transmitiram suas experiências relativas 
aos tratamentos palinológicos. 

Agradecemos também ao colega Arman· 
do Hashimoto, pela colaboração no apri­
moramento deste trabalho. 

BI BLI OGRAFIA 

G RA Y , J. Palynological techn iques. In : 
KUMMEL, B. & RAUP. D .. eds. 
Handbook of paleonrologicat tech­
niques. San FranCISco. W. H. Freeman, 
1965. p. 471 -81. 

UESUGUI . N. Palinolog ia : técnicas de 
tratamento de amostras. B. réc. PE­
TROBRÁS, RIO de Janeiro, 22 (4), 
1979. p. 229·40. 

Flg. 32 - Após secagem do bálsamo do Canadá, examinar 8 lâmana total sob micros · 
cópio com aumento de 500 a 1 000 x. 

Fig. 33 - Em sed imentos paleozóicos, é importante fracionar o 
resíduo orgãnico total em grosso (> 0,088 mm) e fino 
« 0,088 mm). Passar o resíduo em peneira de malha 
de 0,088 mm, colocando o material fino em vidrinho, 
p<lra montagem de lâmina . e O material grosso em 
papel de filtro, para seleção dos microf6sseis na lupa. 

~\ - -' 

Fig. 34· Em lupa binocular , com aumento entre 10 x a 50 x, 
selecionar os microf6sseis e colocá-los em gotas de 
água desmineralizada em lamínula. Montar as lamín u­
las em lâminas como em 31 e examiná-Ias como 
em 32. 
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Non-oxídlzlId p~lítlc Uldi~n tIIry rock. 
ntNtnMI/I con";n som~ o~nic mettM_ 
Ir ia neftSaty to submit t~m to 
t~tmenr WI"M llICids in order ro isolare 
rhia o~nic con,.nt from inorpllnic 
nm.indefS. Th~re e", ..,e,.1 _.,. ro 
M:hillw rltil. T". m.,hod IMrllin t*st:rib«l 
"., eurrflnt!y bHn ttmploylld a' rIM 
palyno/~iUJ IMJoraroty of PETROBRÃS 
R#l$HlCh c.n,., (c."rro eM PnQui_ • 
D_nvolvi~to LtIOpoldo A. MigutlJ eM 
Mello - CENPES). 

S_rel cMmicat tHf1Ifnrs. epproprie,. 
lNIui~nr end CIJ~ in hendling ecids e", 
indiS/Mnubla raqui ,.",."b to l uocnsful 
".I."nologicel p ffII1Merion. Si,," ntNlrl." ali 
rRfItInu adI:hd lO ,ha ampw untNr 
rrafIrWnr .", to be a/imlflltM. Ir f. 
Miviable ro avold «/d/rion of man" of 
rts.m; orharwi,e rhere WllIlHI an 
u"fHICftUty _ste Df tim~. 

P~""'ozoic Uldim~t1Iry rocks ma" 
contai" pla"r ~inl, polms, $pores, 
M:rirerch_, chirínozoa, lungi, 
scol«odonts, e/gtle. fOf1lminifef3. ere. 
RecOflflry Df chirí"ozOll in PIIrrieumr 
dflmlJMJs Il'«ial ttlchniques di~renr Irom 
ch_ uSUIIl/y MllPloytld for posc-"-/tIOZoic 
IJImples. 

In mos-t cas6S, oxid.nts Initrlcacid, 
sodium ehlonJ~ lInd h."drogen ~TOxldaJ 
are to ba avoidtld in ,,,. p~flItlon of 
p,.M~ole utmP-. ,inca thi, nwk 
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ABSTRACT 

el/lSSmearion of rh~ fflCOver-«J 10lms much 
ttasi~r. H~r. if rha $pOrtlS IInd pol/tlnl 
a", too darktmtHI by lHIking. ox/tRlna.,. 
IlVidently n!C/uiNld. 

"'wrr., ionl /ICCOmpanyinflll da~,ipdon 
of tha p ntpllrarion o( ~/lmolO(JJCIIJ 
Ulmp/tn li,.. inttlnd«l to h Ip cha """r lO 
undtlf5t1100 lha .va",1 n.ps. 

Thtt IIImpl. dttlillflNld to rM 11Ib0lVllory 
,hoflld ineludo infotmlttion on 
prowmanee. suatigraphic posirion. cHp rh 
{in t!J, c_ of bor«holeJ md I«ilmentllry 
blltin. Ir il IIn otdifJIUY proc«fure IIr 
CENPES ro _ign li registrac/on fHJmbar 
lO the SIImple. 

IdNJ/y, IM _ight of It IJJmpfe .hould btJ 
nearl." 20 fi f ar shIIl_ • • nd up 10 60 fi for 
limfitontts. Diteh IJImpln m UIl 1» 
cantful/y Wflshlld in flOMng _ttir l a IN to 
lIliminare pouib/e lourc.s of 
conteminatiOf/ reprtlS8nred by drilling 
mud. Outr:rop or COrtl sampftn htnlfl 11> be 
crush~. 80th diteh IInd crushed flImp l"s 
mUlt lHI fJIIntId rhrough a 2. 83 mm si,vll. 
Frllflmllnts IIbov. this in . Izo would dolDY 
the /JCid corrosion. llnd m e" include 
c(J~irJf1l that wo/lld conwmlnatfJ Ih 
IJImple. 

TIM sÍflvIKI materi81 is pur Into 11 1.000 ml 
p/Mtle b"k.r. UmtlSlones"(tI fi", 
submittlld tO IItf1lCk by 3~ hydrochlorlc 
«Id. follow«/ by ttNUmmt with 42-52'14 

h vdrofluodc acld. Sh.lft. si/mo".s ond 
muduomll II/tI tinI trlst1Id for IJOl6ibltl 
limtJsrone cttment b/l droppin(J lomll 
hydrochloric acid on ,ha IJImpl,,: If 
effervrscency doeI oecur. lhe subslNluent 
8tl»Ck should IlUe lome 30 min at ItIaIt. 
Onett lhe limeslone il completrlly IlIaehad 
...... ". lhe nex t .ttlp will b, the diggestion 
01 sifíCII. lha umpl. I»ing lefr in fWf in 
hydrofluoric lJCíd fo, si:lft_n hoUfS. 

GfoVtll. plilltie safe,." flJlIUIIIs and an 
optll81íng (ume hood aI?! inaÍSfll'nsabl. 
when haooJing rhe h"drol/uoric «itl. 

The nex t rhing la do il la ilo/attl tha 
orflllnic "",(tllr Irom inorg4nic rtlmlJins 
Ihat have nOI bHn dtlstroY«f bjl Ihtl ec/di. 
Tho susoens(on i. IIf/ml".t1Id b y munI of 
,:, hydrochlorie IIcid. HtMvi.f ruldulN 1Irt1 

ex trllCled by usíng zinc ehloridtl (D == 1.9l. 
Aflll"his. thtt orgllnie ma""r wfll be ,elldjl 
for mlcroscopic InsfJtICtion. Slides are 
lNU!mbled with CilnadlJ blJlflIm or similllr 
mattlrlals, 10 /fi to enllbltt biltre, 
p reurvalion o f lhe Olflllnic rttSidues. 
Ff,.,rly, tha orglJnie mlJrte, i. PBU«! 
through li 0.088 mm sieve. The eOil~r 
fra: rion wllIlHI insfJtICled untit" binoculsl 
lefl#s for ttlÇQVltry o'f chirinorOil. spOrtlS 
,na orher _ir>$, Thís prDCtldure is 
inCflndttd lD com/lflflUCfI rIM lou of forms 
I.~r than 0.088 mm. due to lack of 
,vperfic'eI ttlfUi4n. dllring mounrinfl 01 
rot1l./ s/ides by c/assic methods. Afttlr rhfs, t'" organic mslduasare finally ra«Jy for 
c/as:tiflellrion in li biolO(Jit:-' mk;rOllCoplI. 
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