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RESUMO — Muitos dos maiores progressos recentes da petrologia sedimentar e do
estudo de rochas-reservatério de hidrocarbonetos foram produto da evolugdo das
técnicas de preparacdo de amostras e de analise petrografica. A simples impregnacgdo
de rochas com resinas coloridas para a confec¢do de Iaminas delgadas permitiu
desenvolvimentos importantes do conhecimento acerca da geometria e da evoluggo
genética do sistema poroso das rochas-reservatério, bem como a aplicagdo de técnicas
analfticas sofisticadas; como microssonda, catodoluminescéncia e.inclusdes fluidas em
rochas sedimentares porosas e comumente fridveis. Este trabalho resume as técnicas
de preparagdo de Idminas delgadas e de moldes de poros. Estes moldes sdo obtidos
por dissolugdo dcidas dos minerais de rochas apds sua impregnacdo, técnica
desenvolvida no laboratério petrografico do CENPES. Procurou-se desenvolver
métodos simples de impregnacdo, utilizando-se produtos nacionais, baratos e de fécil
manipulacdo. Para a confecgdo de laminas especiais foram desenvolvidas técnicas que
empregam vaselina | {quida. Os procedimentos, materiais e equipamentos sdo
acessiveis aos laboratérios modestos e resultam em expressivo incremento da
qualidade em relagdo as sistemdticas convencionais de preparagédo.

ABSTRACT — Most recent major progress in sedimentary petrology and the study of
reservoir rocks has been a product of the evolution of sample preparation and
petrographic analysis techniques. The simple impregnation of rock with stained resins
for making thin-sections has afforded important developments in our knowledge of
the geometry and genetic evolution of the pore systems of reservoir rocks, as well as
in the application of sophisticated analytical techniques (such as microprobe,
cathodoluminescence, and fluid inclusions) to the porous, commonly friable
sedimentary rocks. This paper summarizes a technique for the preparation of
thin-sections and pore casts (made by acid dissolution of rock minerals following
impregnation) developed at the laboratory of the PETROBRAS Research Center
(CENPES). The aim was to develop simple impregnation procedures using liquid
vaseline. The procedures, materials, and equipment are accessible for small .
laboratories but result in a substantial quality increase over conventional preparation
systems.

{Originais recebidos em 21.02.89.)

1 — INTRODUCAO : sofisticadas, a petrografia 6ptica cons-
‘ titui ainda o ponto de partida de qual-
A petrografia, desenvolvida por Sorby quer estudo petrol6gico mais refinado.
no século passado, constitui hoje uma : :
ferramenta importante praticamente em Com o advento dos estudos de catodo-
qualguer trabalho de geologia. Com a luminescéncia, microssonda e de outras
demanda crescente de trabalhos de anélises petrologicas sofisticadas, reali-
“geologia pela ind(stria do petréleo, a  zadas em |4minas delgadas, foi ne-

petrografia sedimentar sofreu um impul- cessario abolir o uso do tradicional

s0 muito grande e necessitou se adaptar bélsamo do Canadd e procurar resinas

as suas necessidades. alternativas para compatibilizar ‘a con-

. ‘ feccdo das laminas com as condigSes

1- C?NPES/P'GE.R/$E%EXC‘ ; Mesmo com o desenvolvimento da ‘mi-  analfticas destes equipamentos. Estas
ﬁf:gggﬂ;ngféggﬁ 21;13’1 ' croscopia eletrdnica, da difratometria novas resinas mostram uma série de
Rio de Janeiro, RJ, Brasil. de raios X e de outras técnicas mais vantagens, sendo mais baratas, maisre-
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sistentes ao tempo, de mais simples
manipulagdo, pois sdo trabalhadas a
frio, e facilmente encontraveis em nos-
so mercado.

Na geologia de rochas-reservatorio de
hidrocarbonetos, a analise das relagdes
entre as rochas e seus sistemas porosos
vem despertando crescente interesse,
desenvolvendo-se trabalhos de petrogra-
fia como ferramenta especifica para a
modelagem do espaco poroso. Para isto,
foram desenvolvidas técnicas de impreg-
nacdo com resinas coloridas. Estas téc-
nicas, além de propiciar uma melhor
definicdo da porosidade, permitem o
endurecimento de rochas fridveis, viabi-
lizando a confeccdo de laminas de boa
qualidade, antes um tormento dos téc-
nicos em laminagdo. A experiéncia tem
mostrado que a impregnagdo é de gran-
de valia também para rochas macias ndo-
sedimentares e para confeccdo de 1ami-
nas de paleossolos. Sdo relativamente
raras as rochas fridveis ndo passiveis de
serem impregnadas.

A impregnacdo também propiciou o de-
senvolvimento de uma nova técnica de
estudos de caracterizacdo do espaco po-
roso através dos moldes de poros. Esta
técnica consiste em impregnar a rocha e,
posteriormente, dissolver os grdos mine-
rais da mesma. Como produto final tém-
se moldes dos poros em trés dimensdes,
que podem ser analisados com lupa este-
reoscopica ou com o microscépio ele-
tronico de varredura.

Os laboratorios da PETROBRAS vém,
por quase trés décadas, acumulando ex-
periéncias na arte de confeccionar lami-
nas delgadas, porém com pouco ou qua-
se nenhum registro destes desenvolvi-
mentos. A preocupagdo foi sempre a de
desenvolver técnicas cada vez mais efi-
cientes e de baixo custo, buscando alter-
nativas de equipamentos e de materiais
disponiveis em nosso mercado.

A maior parte destas técnicas sdo per-
feitamente aplicaveis na confecgdo de
lIaminas em rochas de qualquer natureza
(igneas, metamarficas, sedimentares,
solos). O presente trabalho busca forne-
cer, portanto, uma contribuigdo tecno-
lbgica & comunidade das geociéncias no
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Fig. 1 - Fluxograma dos procedimentos de confeccdo de laminas petrograficas (modificado de

PETROBRAS/CONTEC, 1985).

Fig. 1 - Flow chart of petrographic thin-section preparation (modified from PETROBRAS/

CONTEC, 1985).

Pafs.

Parte do que esté aqui contido encontra-
se na Norma Técnica N-1994 da Comis-
sdo de Normas Técnicas da PETRO-
BRAS (CONTEC).

2 — FLUXOGRAMA DA CONFEC-
CAQO DE LAMINAS DELGADAS

A técnica para confeccdo de ldminas em
nossos laboratorios obedece a um fluxo-

~grama (fig. 1) que compreende trés eta-

pas principais: preparacdo da amostra,
confec¢do da lamina propriamente dita
e acabamento. Cada uma destas etapas
envolve uma série de operacdes que

serdo descritas em detalhe neste traba-
lho.

3 — PREPARACAO DA AMOSTRA
3.1 — Registro e Preparacio

As amostras de rochas podem ser agru-
padas em trés tipos: amostras de méo,
de testemunhos e fragmentadas. As
amostras de mao sdo coletadas em aflo-
ramentos. As de testemunhos sdo toma-
das a partir de testemunhagem (foto 1)
ou de corte lateral em paredes de pocos.

Em geologia de reservatérios é pratica
normal confeccionar laminas petrografi-
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cas a partir das extremidades dos plu-
gues (foto 2) cortados para ensaios pe-
trofisicos de rotina (porosidade, per-
meabilidade) ou especiais (pressdo capi-
lar, permeabilidade relativa). Tal prética
permite relacionar os valores das andlises
petrofisicas (porosidade, permeabilida-
de, pressdo capilar} com os atributos
petrogréficos da rocha.

As amostras fragmentadas sdo as triadas
de amostras de calha de sondagem ou
mesmo de pedacos de amostras laterais
coletadas em pocos de éleo e/ou de gés.

Para efeitos praticos de preparacdo para
laminas, as amostras de rocha podem ser
agrupadas em dois tipos: as integrais,
que incluem as de méo e de testemu-
nhos (fig. 2A), e as fragmentadas (fig.
3A). Como as amostras de plugues tam-
bém sdo coletadas de testemunhos, elas
podem ser incluidas entre as amostras
integrais. Os procedimentos de prepara-
¢do de laminas de um e de outro tipo
estdo ilustrados nas figuras 2 e 3.

Ao chegarem ao laboratério, as amostras
recebem um ndmero de registro crono-
légico. O registro em livro deve conter
os dados principais da amostra. No caso
das amostras de mdo, as indicacGes de
namero de projeto, dados geogréaficos,
geologicos e/ou estratigraficos. Os regis-
tros das amostras de testemunhos devem
conter a sigla do poco, nlimero do teste-
munho, profundidade da amostra, uni-
dade estratigrafica e categoria da litolo-

Foto 1 - Selecio dos pontos de corte de
laminas petrograficas de um teste-
munho.

Photo 1 - Selection of points for petrographic
thin-section cut from a core.

gia {folhelho, basalto, arenito, carbona-
to).

As amostras fragmentadas devem ser
identificadas pela sigla do poco, profun-
didade (intervalo) da amostragem, uni-
dade estratigrafica e todas as informa-
¢cBes necessarias a sua localizacdo e inter-
pretacdo.

E importante observar que este nimero
cronoldgico constitui a Gnica referéncia
até o final da confecgdo da ldmina, por
isto deve-se ter o cuidado de que o mes-
mo seja preservado e se mantenha niti-
do durante todas as operacGes subse-
glentes.

Foto 3 - Serra diamantada para corte de pequenos paralelepfpedos
{"*tijolinhos”) de rocha.
Photo 3 - Diamond saw for the cutting of small blocks of rock.
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Foto 2 - Maquina de corte de plugues de
1,5 polegadas de diametro.

Photo 2 - Device for 1.5-inch diameter plug
cuts.

3.2 — Formatacdo da Amostra

Das amostras de testemunho ou de méo
sdo cortados paralelepipedos com di-
mensSes aproximadas de 2 x 3,56 x
1,56 cm (fig. 2B), comumente chamadas
de "'tijolinhos”, com uma pequena serra
diamantada (foto 3) de acordo com a
orientacdo do petrografo.

As amostras de plugues sdo de forma ci-
lindrica, com altura em tornode 1cme
didmetro de 2,6 ou 3,8 cm (1 ou 1,5 po-
legadas).

Nestes tijolinhos ou cilindros escreve-se
o nimero de registro cronolégico com
tinta nanquim para que se mantenha vi-
sivel até a colagem da amostra a lamina.
Nas amostras a serem impregnadas com
resinas coloridas recomenda-se o uso de
uma fita plastica auto-adesiva com estes
nimeros em relevo (sistema Dymo ou
similar — foto 4), pois os nimeros escri-
tos & tinta normalmente sdo perdidos
neste tipo de operacdo.

As amostras fragmentadas (fig. 3A), pre-
viamente triadas, sdo colocadas no inte-
rior de tampas plésticas, de 2,6 cm de
diametro e 0,5 cm de altura (fig. 3A)
para agrupé-las e obter-se um maior
namero de fragmentos na lamina. O uso
de tampas plasticas, por sua vez, é reco-
mendavel por seu baixo custo e pela fa-
cilidade de se remover a montagem apés
o endurecimento da resina no interior
da mesma.
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Fig. 2 - Seqliéncia esquematica da preparacdo de ldminas impregnadas de amostras integrais
(modificado de PETROBRAS/CONTEC, 1985). A — amostras integrais; B — amostra
formatada; C — amostra colada na lamina; D — amostra cortada com espessura menor
que 2 mm; E — amostra rebaixada com o acabamento final.

Fig. 2 - Schematic sequence of preparation of impregnated thin-sections from integral samples
{modified from PETROBRAS/CONTEC, 1985). A — integral samples; B — shaped
sample; C — sample glued on glass slide; D — sample cut, less than 2 mm thick;
E — thinned and finished thin-section.

As técnicas de preparacdo de amostras
fragmentadas sdo descritas detalhada-
mente no item 7.

3.3 — Impregnacao

Em esséncia, a impregnacdo consiste na
introducdo de uma resina liquida com
endurecedor nos poros das rochas por
meio de vacuo. Apoés algumas horas, es-
tas resinas tém a propriedade de se soli-
dificar, por polimerizacdo, no interior
dos poros, promovendo desta forma o
endurecimento da rocha.

Obviamente, a rocha so é passivel de ser
impregnada se possuir alguma porosida-
de. Esta impregnacdo confere a rocha
uma dureza tal que viabiliza a confeccdo
de laminas de amostras fridveis, como
solos, rochas alteradas ou pouco cimen-
tadas, praticamente impossiveis de se-
rem confeccionadas sem esta prepara-
cdo.

Quando for desejavel destacar os poros,
principalmente em estudo de reservato-
rios de hidrocarbonetos, adiciona-se um
corante para colorir a resina e conse-
gientemente o espaco poroso. Normal-
mente, utilizam-se corantes de cor azul
da PriUssia que sejam completamente
solGveis na resina. Os corantes mais co-
mumente usados sdo o azul de oracete
da Ciba Geigy ou o azul de ceres da
Bayer. Escolheu-se o azul por ser uma
cor diferente da dos minerais mais co-
muns. Entretanto, para estudos de lami-
nas petrograficas com iluminacdo do mi-
croscopio com luz ultravioleta inciden-
te, utiliza-se a rodamina vermelha, que é
fluorescente (GIES, 1984).

Nos laboratérios da PETROBRAS sdo
usados dois métodos de impregnacdo:
por aquecimento e resfriamento e a
vécuo.

3.3.1 — Impregnacdo por Aquecimento
e Resfriamento

A impregnacdo por aquecimento e res-
friamento é um método expedito, usado
para amostras de mdo e de testemunhos
quando se tém poucos tijolinhos, sendo
que nestes quase sempre se trabalho
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com resina incolor.

Sempre que possivel, as operacBes deste
processo deverdo ser executadas em ca-
pelas.

O volume de resina a ser preparado deve
bastar para que as amostras fiqguem com-
pletamente submersas ao serem coloca-
das no interior do recipiente. Os volu-
mes do recipiente e da mistura deverdo
ser dimensionados com base nos tama-
nhos e no nimero das amostras. Deve-se

ter em mente que apenas uma pequena-

parte da resina é absorvida pela amostra
{em torno de 15%) e que o restante deve
ser descartado.

A aplicagdo deste método obedece aos
seguintes passos:

a) Secar a amostra por, pelo menos,
quatro horas, a temperatura-de 60 °C
numa estufa;

Preparar uma mistura de resina com
90% de araldite MY-757 e 10% em
volume de endurecedor HY-951
(Ciba Geigy), num becker de vidro
dentro de gelo ou agua gelada. Usa-se
o frio para esta preparacdo a fim de
retardar o endurecimento da mistura;
Submergir a amostra ainda quente
{60 ©C) na resina fria. A absorcdo
sera maior ou menor, dependendo da
permeabilidade da amostra;

Retirar a amostra do recipiente e
deixar secar a temperatura ambiente.
Em caso de urgéncia, coloca-se sobre
uma chapa elétrica regulada a 60 °C,

b

—

-~

c

d

—

3.3.2 — Impregnacdo a Vdcuo

A impregnacdo a vacuo é usada para
uma preparagdo mais cuidadosa e para
volumes maiores de amostras. O equipa-
mento necessario para esta operacdo é
relativamente simples, como ilustrado
na figura 4, junto a estufa e outros aces-
s6rios comuns nos laboratérios petro-
graficos.

Para maior seguranca, estas operacdes,
sempre que possivel, deverdo ser execu-
tadas em capela.

A aplicacdo deste método obedece as
seguintes etapas:
a) Colocar a amostra para secagem

Fig. 3 -

Fig. 3 -

RESINADE
 IMPREGNACAO

AMOSTRA 4 . 4
FRAGMENTADA ’ S

Seqliéncia esquematica da preparacdo de laminas impregnadas de amostras fragmenta-
das (modificado de PETROBRAS/CONTEC, 1985). A — amostra fragmentada triada;
B — amostra no interior da tampa plastica com resina; C — amostra com resina endure-
cida; D — amostra colada na lamina; E — amostra cortada a uma espessura menor que
2 mm; F — amostra rebaixada, lamina acabada.

Schematic sequence of preparation of impregnated thin-sections from fragmented
samples (cuttings) (modified from PETROBRAS/CONTEC, 1985). A — selected
cuttings; B — cuttings in a plastic cap,; C — cuttings with hardened resin; D — sample
glued on a glass slide; E — sample cut, less than 2 mm thick,; F — thinned and finished
thin-section.
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numa estufa retilinea a 60 °C por

30 minutos, pelo menos;
b) Colocar as amostras em recipiente
metélico. Este recipiente deve ser di-
mensionado para a quantidade de
amostras a serem impregnadas, pois a
resina preparada deverd cobrir com-
pletamente as amostras e apenas uma
pequena parte dela serd absorvida. O
restante devera ser descartado conve-
nientemente. Para se ter uma idéia,
para um lote de 200 a 250 tijolinhos
(amostras) usa-se um recipiente meta-
lico, de base retangular, e preparam-
se normalmente 1 500 m! de mistura;
Colocar o recipiente com as amostras
devidamente identificadas num des-
secador sob vacuo, de mais ou menos
100 militorr, por 15 minutos;
d) Retira-se o recipiente do dessecador

—

C

e)

e derrama-se a resina, previamente
preparada de acordo com os procedi-
mentos contidos no item 6, até o re-
cobrimento total das amostras. Colo-
ca-se novamente o recipiente no des-
secador e, apoOs fecha-lo, aplica-se
vacuo de 100 militorr em sessdes de
15 minutos, duas a trés vezes alterna-
damente, durante 30 ou 45 minutos,
respectivamente.  Alternativamente,
para a preparagdo de quantidades
maiores de tijolinhos, de- 200 ou
mais, pode-se utilizar uma estufa a
vécuo (foto 5), que tem maior capa-
cidade e que permite inclusive im-
pregnacdo a quente;

Tirar o recipiente do dessecador e re-
tirar as amostras do mesmo, remo-
vendo o excesso de resina, até tornar
visivel a identificagdo na fita plastica

Fi.g. 4 - Esquema de um equipamento simples para impregnagdo (PETROBRAS/CONTEC, 1985).
Fig. 4 - Scheme of a simple impregnation device (PETROBRAS/CONTEC, 1985).
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auto-adesiva, colocando-as em bande-
ja recoberta por papel;

f) Colocar a bandeja com as amostras
sob vdcuo por 15 a 30 minutos e,
posteriormente, em temperatura am-
biente por aproximadamente oito
horas até a secagem total.

Cabe lembrar que, em todas as opera-
¢Oes com epoOxi, deve haver absoluto
controle do tempo de cura, pois o exces-
so do mesmo deve ser descartado antes
de endurecer para poder-se identificar
convenientemente as amostras e recupe-
rar-os recipientes de preparo do mesmo.

Outro cuidado extremamente importan-
te ao se trabalhar com resinas epoxi é
sua remogdo dos equipamentos e reci-
pientes por lavagem com é&lcool assim
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Foto 4 - ldentificacdo das amostras com etiquetas plasticas Dymo.
Photo 4 - Sample identification using Dymo plastic labels.

que for concluida a operacdo, antes de
se iniciar seu endurecimento. A falta
deste cuidado traz o risco de perder de-
finitivamente estes equipamentos e reci-
pientes.

Também deve-se lembrar que o descarte
da resina e do alcool deve ser feito em
tambores, junto ao lixo dos laborato-
rios, e nunca pelo sistema hidraulico,
pois com certeza ele sera irremediavel-
mente entupido.

5 — CONFECCAO DA LAMINA
5.1 — Desbaste e Polimento

Formatada, identificada e impregnada,
quando for o caso, a amostra estd prepa-
rada para a confeccdo da ldmina propria-
mente dita.

Esta operacdo consiste em preparar a fa-
ce da amostra, normalmente a oposta a
da identificacdo, de maior interesse para
ser colada na ldmina de vidro.

Para isto, desbasta-se a face da amostra
em questdo em politrizes, com uma pas-
ta de abrasivo e dgua, até a mesma ficar
completamente plana e livre de epdxi.
O abrasivo a ser usado é o de namero
180 ou 320 mesh de carboneto de sili-
cio, dependendo da dureza da rocha.

E de extrema importéncia lavar a amos-
tra e manter os discos das politrizes sem-
pre limpos para evitar a contaminacdo
de abrasivos com granulometrias dife-
rentes.

Esta operacdo devera ser feita com con-

B

Foto 5 - Colocacdo das amostras dentro de recipiente metalico para
impregnacdo em estufa a vacuo.

Photo 5 - Setting of samples within a metallic container for impregna-
tion in vacuum oven.

trole da amostra na lupa estereoscopica
para verificar a existéncia de inclusBes
de abrasivo e outras imperfeicGes que
poderdo comprometer a qualidade da
lamina.

5.2 — Montagem e Gravacdo

Esta etapa consiste em colar a superficie
desbastada da amostra numa ldmina de
vidro retangular plana de dimensdes
2,5 x 4,6 x 0,2 cm. Para melhor aderén-
cia, aconselha-se deixar a superficie da
ldmina de vidro a ser colada levemente
fosca. )

A preparacdo da mistura é feita num vi-
dro de reldgio, mexendo com um bastdo
de vidro até sua completa homogeneiza-
cdo. Utiliza-se para esta mistura o epOxi
MY-750 e o endurecedor HY-837 da
Ciba-Geigy nas seguintes proporcdes vo-
lumétricas: 3 x 1,2x 1e 1x 1. O tempo
de cura da mistura diminui com o
aumento do teor de endurecedor.

Preparadas a amostra, a ldmina e a resi-
na, junta-se a face fosca com a desbasta-
da, ambas com uma gota da mistura, e
com fricgBes laterais eliminam-se todas
as bolhas de ar retidas entre elas. A
amostra deverd ocupar a parte do meio
da lamina (figs. 2C e 3D), deixando li-
vres mais ou menos 0,5 cm na parte su-
perior e outro tanto na porcdo oposta
para serem escritos os dados identifica-
dores da mesma.

Para uma colagem perfeita, as l&minas
devem estar livres de vestigios de gordu-
ra. Para isto, é recomendavel manté-las
em 4dlcool etilico até seu uso. Também
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é recomenddvel observar uma perfeita
horizontalidade das bancadas de servigo
onde as laminas permanecerdo em re-
pouso.

Seca a cola, grava-se, com uma caneta de
diamante, no verso e préximo a borda
da ldmina, o nimero de registro crono-
légico do laboratério. Normaimente,
utiliza-se a outra parte livre da lamina
para escrever os dados identificadores
da amostra.

5.3 — Corte da Amostra

Esta operacdo consiste em cortar a
amostra, colada na lamina, até uma es-
pessura inferior a 2 mm e perfeitamente
paralela a superficie desta (figs. 2D e
3E).

O corte da amostra pode ser feito por
maquinas automdticas (foto 6), deven-
do-se para isto observar os manuais do
fabricante. No CENPES, utiliza-se a
Microtrin da Microtec modelo 1, 103C
(foto 6).

Na falta de mdaquinas automaticas, pode-
se desenvolver um equipamento manual
com um motor de esmeril com uma ser-
ra de diamante fina, fixada em seu flan-
ge, e um brago articulado, com movi-
mento giratério perpendicular a seu
eixo. Para a fixacdo da ldmina recomen-
da-se um sistema de véacuo, pois os siste-
mas mecanices provocam uma perda
muito grande por quebra da mesma,
com conseqliente queda de producéo.

Para uma boa aderéncia da ld&mina no
braco (ou no disco de corte automati-
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Foto 6 - Equipamento automatico Microtrim para corte de amostras
ja coladas nas laminas de vidro. Observa-se o disco com fixa-

¢do a vacuo.

Photo 6 - Automatic Microtrim equipment for cutting samples already

glued on glass slides. The sample disc, with vacuum fixation

system, is clearly seen.

co), recomenda-se usar um pouco de va-
selina entre a superficie da ldmina (a fa-
ce oposta da amostra) e na por¢do de
sua fixacdo no brago.

Em ambos os casos a espessura do corte
é controlada por um parafuso micromé-
trico que aproxima da serra diamanta-
da o brago ou o disco da méquina auto-
matica.

Embora os equipamentos autométicos
sejam eficientes e praticos, a extrema
delicadeza de seus acessorios e a dificul-
dade de se ter uma boa manutencdo os
tornam, por vezes, problemdticos. Os
equipamentos manuais sdo extremamen-
te simples, baratos, de facil manutengdo,
e o produto final é comparavel ao das
cortadoras automadticas. Desta maneira,
as cortadoras manuais competem, por
vezes, com vantagem com as automdti-
cas.

6 — ACABAMENTO
6.1 — Rebaixamento e Polimento

A etapa final consiste em rebaixar a
amostra até 100 micra de espessura atra-
vés de uma série de politrizes e de abra-
sivos, preparados sob a forma de pasta,
de nameros 180, 320, 600 e 1 700 mesh
de carboneto de silicio, dependendo da
dureza da rocha.

Em seguida, o acabamento e o polimen-
to sdo feitos em placas de vidro utilizan-
do-se abrasivo de 3 000 mesh de carbo-
neto de silicio para rochas silicatadas e
de Oxidos de aluminio para as carbona-
tadas até atingir a espessura de 30 micra.
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A verificagdo da espessura e do paralelis-
mo da amostra na ldmina é feita com o
microscopio petrografico (foto 7). Neste
toma-se como referéncia a birrefringén-
cia maxima dos minerais cujas espessu-
ras correspondentes se encontram na
tabela de Michel Levy. Sempre que pos-
sfvel, usa-se a birrefringéncia do quartzo
como referéncia de espessura da amostra
na lamina.

A boa técnica de laminagdo deve produ-
zir laminas dentro da espessura padrdo,
perfeitamente paralelas, polidas e sem
aparas (figs. 2E e 3F).

&

6.2 — Cobertura da Lamina

Concluida a confeccdo da lamina, gra-
vam-se com uma caneta de diamante, no
verso e na porcdo oposta ao nimero de
laboratério, os dados mais importantes
da amostra contidos no registro de sua
entrada no laboratério.

Tradicionalmente, ao se atingir a espes-
sura de 30 micra, cola-se com bélsamo
ou epOxi uma laminula sobre a rocha
para melhorar a definigdo Optica de seus
minerais. Entretanto, na PETROBRAS
esta pratica foi abandonada, pois a re-
mog¢do desta laminula é problematica,
impedindo quaisquer outras anélises
adicionais diretamente sobre a rocha.

Entre os tipos de anélises feitas na l1ami-
na descoberta, tém-se os métodos qui-
micos de tingimento, aplicados direta-
mente na superficie da rocha. Os mais
comuns sdo o método de reconhecimen-
to de carbonatos com uma solugdo acida
dilufda de ferricianeto de potassio e ali-
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Foto 7 - Controle de qualidade e espessura das laminas prontas ao
microscopio petrografico.

Photo 7 - Quality and thickness control of finished thin-sections on
petrographic microscope.

zarina vermelha S (EVAMY, 1963; CE-
SERO, 1987), e o da diferenciagdo dos
feldspatos potassicos com o uso de uma
solugdo de cobaltinitrito de sbdio
(BAILEY & STEVENS, 1960).

Também a petrografia de catodolumi-
nescéncia deve ser praticada diretamente
sobre a rocha descoberta. Este tipo de
andlise ndo pode ser efetuado em lami-
nas cuja cola é o balsamo do Canadi,
pois este funde-se as elevadas temperatu-
ras do feixe eletronico.

Os microsedpios eletronicos de varredu-
ra permitem uma série de analises sobre
a superficie descoberta da lamina, tais
como com microssonda (WDS), elétrons
primérios (back-scattering), energia dis-
persiva de raios X (EDX) e catodolumi-
nescéncia.

Na descricdo normal usa-se dgua e reco-
bre-se com lamfinula, sem colar, e
obtém-se boa definicdo dos minerais.
Outro método é o recobrimento da ro-
cha na lamina com 6leo mineral farma-
céutico (Nujol), que, além de dar boa
definicdo de seus minerais, é inerte e
proporciona 6timo contraste para foto-
micrografia, isso também é muitissimo
mais barato que o Gleo de imersdo de
cedro, normalmente importado. Neste
caso, aconselha-se remover este O6leo
com élcool etilico ou detergente apos a
analise.

7 — PREPARACAO DE RESINA PA-
RA IMPREGNACAO A VACUO

Na preparagdo da resina epoxi para a
impregnacdo de amostras permedveis

|
|
|




" utilizam-se os reagentes segundo os pro-
" cedimentos discutidos neste capitulo.

A metodologia de impregnacdo na PE-
TROBRAS foi implantada apés intenso
estudo bibliogréfico. Observou-se, con-
tudo, que a maioria utilizava os métodos
de vacuo e pressdo (RENTON, 1967) de
dificil operacdo e manuseio e que ndo
eliminavam as bolhas de ar retidas na re-
sina.

Além disso, a maior parte dos produtos

usados ndo era encontrada no mercado .

brasileiro. No trabalho de ETIENNE &
FOURNIER (1967), obtiveram-se indi-
cacdes de produtos passiveis de serem
encontrados no nosso mercado. Outra
referéncia muito importante foi a obti-
da nos laboratorios ‘de laminacdo da
SHELL (1979), que mostrou um siste-
ma de impregnacdo simples e vidvel para
nossas condicdes. .Com os trabalhos de
GARDNER (1980) se obteve a consta-
tacdo experimental da eficiéncia do sis-
tema de impregnacdo utilizado nos la-

boratérios de laminacdo da PETRO-

BRAS.

Outro problema foi definir o solvente
adequado para diminuir a viscosidade
da.resina. Os catélogos das resinas apon-
tam como solventes o xilol e a acetona,
produtos toxicos e de dificil manipula-
cdo. Apods pesquisar tipos alternativos,
concluiu-se que o alcool anidro seria o
solvente ideal, devido a sua facil mani-
pulaco, baixa toxidez e alta eficiéncia.

Cabe salientar que estes procedimentos
servem para impregnar rochas de qual-
quer natureza, bastando para tanto que
as mesmas apresentem- um minimo de
porosidade. )

Optou-se pelo azul por ser uma cor que
se distingue dos minerais mais comuns.’
Entretanto, para a andlise da porosidade
de rochas em microscopia com ilumina-
cdo de ultravioleta (UV), tem-se utiliza-
do a Rodamina B, por ser fluorescente.
Caso ndo seja desejével colorir os poros
da rocha, pode-se eliminar o corante
- sem alterar os demais efeitos desta ope-
- ragdo.

Os procedimentos aqui descritos serdo
para um volume de 1 000 ml de resina.
Para quantidades diferentes deverad ser
observada a proporcionalidade.

a) Reagentes

— azul de oracete (Ciba Geigy) ou de
ceres GN {Bayer); ’

— epbxi Araldite MY 757 (Ciba Geigy);

— catalisador HY 951 (Ciba Geigy);

— &lcool anidro. .

b) Preparacdo

Colocar 20 g de azul de Ceres ou 12 g de
Oracete em recipiente de vidro de
500 ml. Verter no interior do mesmo
300 ml de &lcool anidro (PA) desgaseifi-
cado. Misturar bem esta solucdo e deixar
em repouso por algum tempo até decan-
tar a porc§o ndo-soltivel do corante. Co-
locar, em outro recipiente de vidro de
2000 ml, 105 ml de catalisador e
595 ml de epdxi, misturando-os até a
completa homogeneizacdo. Colocar a so-
lucdo alcodlica de corante no recipiente
com epdxi e agitar bem a mistura até
sua completa homogeneizacéo.

Para a desgaseificacdo do élcool, coloci-
lo no dessecador da impregnacgdo,

" deixando sob um vacuo de .no minimo

100 militorr durante cinco minutos.

Embora os produtos utilizados para esta
preparacdo tenham baixa toxidez, reco-

" menda-se preparar estas misturas em ca-

pelas.

8 — PREPARACAO DE AMOSTRAS
FRAGMENTADAS

As amostras fragmentadas, notadamente
as de calha, tém um tratamento prévio
para a formatacdo. Elas sdo previamente
triadas (fig. 3A) em quantidades sufi-
cientes para recobrir o fundo de uma
tampa plastica de 2,6 cm de didmetro
(fig. 3A). A partir deste ponto, tém-se
dois- procedimentos, um com resina
transparente e outro com ep6xi colori-
do.

No primeiro caso, coloca-se um papel
sobre as amostras, no interior da tampa
plastica com o ntimero cronoldgico vol-
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tado para cima.

Em vidro de laboratorio prepara-se.a
mistura nas propor¢Ges volumétricas de
87% da resina MY-757 e 13% de endure-
cedor HY-951 da Ciba Geigy. Agita-se a
mistura com um bastdo de vidro, até a

completa homogeneizaco, deixando-a

alguns minutos em repouso. Verte-se a
mistura no interior das tampas com as
amostras (fig. 3B), tomando-se o cuida-
do de recobrir levemente o papel, para
ndo mascarar a numeracéo.

Deixa-se secar, & temperatura ambiente,
por mais ou menos oito horas até o en-
durecimento total. Retiram-se as amos- .
tras com resina endurecida sob a forma
cilindrica (pastilha) (fig. 3C).

No caso de preparacdo de amostras com
corante, é preciso tomar os cuidados
descritos a seguir.

Procurar colocar no fundo da tampa, na
parte externa da mesma, uma etiqueta

" gomada com o namero cronoldgico.

Para 100 ml de preparacdo, dissolvem-se
2 g de azul oracete ou de ceres em 5 ml
de &lcool absoluto (PA). Adicionam-se &
solucdo 15 ml de endurecedor HY-951 e
80 ml de epoxi MY-757 (Ciba Geigy),
emulsionando-se.a mistura com um bas-
tdo de vidro até a homogeneizacdo com-

‘pleta. Antes de adicionar o dlcool com o

2

corante a mistura, deixe-o em repouso
por trés minutos para a precipitacdo das
particulas solidas em suspensdo. Esta
mistura serve para 50 ameostras.

Despejar cuidadosamente no interior das
tampas plasticas a mistura até o recobri-
mento total das amostras. Deixar secar
em temperatura ambiente, por oito a
dez horas, até o endurecimento total da

‘resina.

No caso de se querer impregnar a vacuo,
introduzir as amostras num dessecador e
proceder como numa impregnacdo con-
vencional, utilizando aproximadamente
1 000 militorr.

" Obtido o cilindro endurecido (pastilha),

a amostra possui as mesmas caracteristi-
cas das integrais. Assim sendo, apds esta
fase, os procedimentos para a confeccdo
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de laminas devem obedecer as mesmas
etapas.

9 — TECNICAS ESPECIAIS DE CON-
" FECCAO DE LAMINAS PETRO-
GRAFICAS

Uma vez que a composicdo mineraldgica
de algumas amostras causa problemas ou
mesmo inviabiliza a confeccdo de [ami-
nas, sdo necessarios procedimentos espe-
ciais. E o caso, por exemplo, de evapori-
tos solliveis em agua e de argilas esmec-
titicas (expansivas em presenca de dgua),
muito freqlientes em rochas vulcanicas
“alteradas. .

A bibliografia especializada cita vdrias
técnicas para a confec¢do de Idminas de
evaporitos solGveis. Entretanto, estas
técnicas sdo, em sua maioria, complexas
e pouco eficientes.

O uso de solucGes saturadas de sais de
potassio (KCl e KOH) resolve o proble-
ma de expansdo das esmectitas, mas da-
nifica intensamente. o equipamento. O
uso de querosene permite a confeccdo
de laminas de evaporitos, porém ataca a
pele das mdos e também danifica o equi-
pamento.

Para resolver estes problemas, testou-se, -

com sucesso, a vaselina liquida comer-
cial, que, além de impedir a dissolucdo
dos sais sol(iveis e da expansdo das es-
mectitas, ndo é toxica e é de facil aquisi-
¢do (PETROBRAS, patente n® 8805604
e n® 8805605, 1988). Outra vantagem
apresentada pela vaselina é que ela pre-
serva o equipamento. Assim, uma serra
diamantada que dura normalmente seis
meses com os procedimentos normais
* tem sua vida atil multiplicada.vérias ve-
zes.

Nas serras, a vaselina é usada como
vefculo de refrigeracdo, protegendo a ro-
cha e lubrificando o equipamento. Usa-
da no corte, a vaselina pode ser recupe-
rada com uma perda de menos de 20%.
Esta recuperacdo pode ser feita deixan-
do-se decantar os abrasivos e os frag-
- mentos s6lidos de rochas e removendo-
se a fracdo em suspensdo por filtracdo.

Verificou-se também que o processo -

classico de utilizar abrasivo nas politri-
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zes gotejando agua sobre o pdé provoca -

grande perda de material, que entra em
suspensdo. Assim, optou-se por fazer
uma pasta de abrasivo, diminuindo as
perdas e a poluicdo (particulas so6lidas
em suspensdo).

Esta pratica possibilitou também o uso
de uma pasta com vaselina como agente

liquido. Desta forma, sempre que neces-.

sario, é possivel confeccionar laminas
sem agua.

Assim, para a confeccdo de laminas es-
peciais deve-se observar o seguinte ro-
teiro:

a) Formatar a amostra em serra refrige-
rada com vaselina liquida;

Desbastar e polir com pasta de abrasi-
vo com vaselina de granulacbes 320,
600, 1 700 e 3 000 mesh de carbone-
to de silicio, sucessivamente, obser-
‘vando a dureza da rocha. Na mudan-

b

ca do abrasivo, tanto o equipamento

como a propria amostra devem ser
cuidadosamente lavados com vaselina
limpa, para remover totalmente os
abrasivos e evitar contaminacdo;

Em rochas com muita argila esmecti-
tica e pouco porosas, fazer impregna-

C

cBes topicas (item 3.3.1) na mudanca

de abrasivo. A vaselina podera ser re-
movida colocando-se a amostra em
estufa a 60 9C; g
No caso de sais soltiveis, apds o uso
do abrasivo 3 000, lavar a amostra
com vaselina Iiquida limpa e seca-la
com pano limpo e ar comprimido.
Neste caso, @ montagem tem de ser
imediata, colando-se a amostra na |3-
"mina-com o epoxi MY-750 e endure-
cedor HY-837, ou seus alternativos
da Ciba Geigy, na proporg¢do, em vo-

[oR

lume, de 1 x 1, aguardando-se cerca

de oito horas para o endurecimento;

e) Apdés o endurecimento, cortar a
amostra, colada na lamina com serra
refrigerada com vaselina com espessu-
raminimade 2 mm;

f) Fazer o desbaste final e o acabamen-
to, iniciando com abrasivo 600 mesh
de carboneto de silicio na politriz e
terminando com'1 700 e 3 000 mesh
de Oxidos de alumfnio nas placas de
vidro, observados os cuidados j4 men-
cionados. Estas operacGes terdo de
ser acompanhadas sempre com lupa

estereoscopica e microscopio petro-
grafico para ter-se uma idéia da perda
e da espessura da amostra na ldmina;

g) Para as amostras com esmectitas, fa-
zer o rebaixamento normalmente,
usando sucessivamente as pastas de
vaselina com os abrasivos de 320 e
600 mesh de carboneto de.silicio e
de 1-700 e 3 000 mesh de 6xidos de
aluminio.

10— PREPARACAO DE MOLDES DE
POROS

As analises petrofisicas limitam-se a for-
necer dados numéricos que descrevem.
de forma pontual e incompleta os atri-
butos e caracteristicas dos sistemas po-
rosos das rochas-reservatorio {porosida-
de, permeabilidade, distribuicdo de ta-
manho dos condutos porosos). Estas
técnicas, entretanto, ndo permitem uma
analise mais realista da geometria verda-
deira e da grande heterogeneidade dos
sistemas porosos naturais. A caracteriza-
cdo desta heterogeneidade nas escalas
micro- e mesoscopica é um dos grandes
desafios da moderna geologia de reserva-
térios.

Com os trabalhos de WARDLAW &
CASSAN (1978: 1979), entre outros, o
estudo de moldes em resina do sistema
poroso emergiu como uma ferramenta
de grande potencial para, combinada a
testes de injecdo e extracdo de merclrio,
caracterizar a geometria tridimensional
da porosidade e sua influéncia na produ-
tividade e na recuperacdo de hidrocarbo-
netos das rochas-reservatorio.

Com o progresso das técnicas de impreg-
nacdo, tornou-se possivel a introducdo
de métodos de confeccdo e andlise de
moldes de poros na PETROBRAS. Em
esséncia, o que se exige para a prepara-
¢do de um molde de poro é uma amos-
tra bem impregnada e um sistema de
ataque &cido, incluindo capela especial
para trabalho com &cido fluoridrico. Es-
tas capelas tém de estar equipadas com
um sistema de caixa especial de descar-
te. Nesta caixa, é efetuada a neutraliza-
cdo dos 4cidos com hidroxido de sbdio
para se evitar a poluicdo ambiental.
Também é recomendével que as opera-
¢Bes com resinas sejam efetuadas em ca- -
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Fig. 5 - Fluxograma dos principais procedimentos para a preparagdo de moldes de poros.
Fig. 5 - Flow chart of the main procedures in pore cast preparation.

pela.

O procedimento para a preparagdo sis-

temdtica de moldes de poros ora em im-

plantacdo na PETROBRAS (fig. 5) cons-

ta de:

a) Amostragem: cortar as amostras em
forma de plugues de 2,5 cm (uma po-
legada) de didmetro;

b) Limpé-las, no caso de amostras com
6leo com solventes, secando-as a
60 ©C, repetindo a operacdo até a re-
mogcdo total do mesmo;

c) Desbastar o plugue até atingir a es-
pessura de 5 mm, secando-o a 60 °C
por um dia;

d) Impregnar com resina epoxi colorida,
de acordo com a formulagdo e o mé-
todo ja citados;

e) Secar a amostra & temperatura am-
biente por algumas horas;

f) Colocar a amostra no interior de um
copinho pléastico de 35 ml (sdo ade-
quados os tipos de poliestireno, usa-
dos em cafezinho), identificada com
uma etiqueta, e cobrir com resina
epbxi incolor, segundo a preparagdo
ja descrita na impregnacdo;

Secar por 12 horas a temperatura am-

biente, até a cura total;

h) Desbastar até que a montagem fique
com 7 mm de espessura; polir a su-
perficie de observagdo;

i) Colocar as amostras em copos de po-
lietileno de 100 ml, cobrindo-as com
uma solugdo de é&cido cloridrico a
30% (em caso de rochas carbonéticas
ou de arenitos de granulacdo fina) ou

P

g
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a 50% (no caso de arenitos gros-
seiros), durante o periodo de trés a
cinco dias, para a dissolucdo de car-
bonatos e sulfatos;

j) Descartar o 4cido dos copos e circu-
lar 4gua na caixa especial de neutrali-
zagdo e lavagem. Esta operacdo en-
volve um controle do pH de trés em
trés horas, até a completa neutraliza-
¢do (pH = 7);

1) Obtida a neutralizacdo, secar 3 tem-
peratura ambiente e verificar, na lupa
estereoscopica, se as amostras estdo
reaimente livres de carbonatos e sul-
fatos; caso ndo estejam, repetir as
operagbes "“i" e 'j'’ até a dissolucdo
total destes minerais;

m) Colocar as amostras novamente em
copos de polietileno, cobrindo-as
com uma solugdo a 40% de &cido
fluoridrico, durante o periodo de
trés a cinco dias (arenitos mais gros-
seiros}), para a dissolugdo dos silica-
tos;

n) Descartar o 4&cido, realizando a

neutralizagdo de acordo com o item

i

Apéds a neutralizagdo, secar & tempe-

ratura ambiente e observar no mi-

croscopio estereoscopico se a remo-

¢do dos grdos foi total; caso ndo te--
nha sido, repetir a operagdo até a dis-
solucdo total dos mesmos. Por vezes,
alguns minerais pesados ou mesmo

alguns carbonatos sdo resistentes a

dissolugdo.

-~

o]

As observacGes e medidas da geometria
dos sistemas porosos nos moldes sdo de-
senvolvidas em microscOpios estereos-
copicos de grande aumento, mas a do-
cumentagdo fotomicrogrifica é bem
mais eficiente em microscopio eletrdni-
co de varredura (MEV), gragas & maior
profundidade de campo focal e a alta
defini¢do obtidas com este equipamento
(foto 8).
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EXPANDED ABSTRACT

The increasing importance of optical
petrography as a tool for the study of oil
reservoirs during the last two decades has
partially been a product of the
enhancement of samples and thin sections
preparation techniques. The simple
impregnatiorn of reservoir rocks with some
type of stained resin or plastic has
afforded a much better understanding of
the geometry of their pore systems and of
the processes which modeled them. New
thin-section preparation procedures have
also made it possible for sophisticated
analytical techniques such as microprobe,
cathodoluminescence, and fluid inclusion
analyses to be applied to porous and
commonly friable reservoir rocks. In
studies of pore geometry characterization,
the use of impregnated thin-sections was
supplemented and expanded by analyses
of pore casts made through acid
dissolution of the rocks following plastic
impregnation, leaving a tridimensional
“negative’” of their pore systems.

More than twenty years of experience in
the development of simplified and
practical techniques for thin-section
preparation has been accumulated at the
laboratories of the PETROBRAS Research
Center (CENPES). This paper represents
an effort to record some of the progress
made in this area and to present
procedures and recently developed
techniques for pore cast preparation.

The preparation of solid, integral samples,
such as core or hand samples, and of
fragmented samples, such as cuttings or-
grains, begins with a detailed registration
of their geographic, geologic, and
stratigraphic data. Oil stained samples are
cleaned. The selected cuttings are setin
small plastic caps. The solid samples are
cutin 1.5-inch plugs, orin 4 x 2.5 x

2.5 cm blocks, and all samples are
identified with adhesive plastic ribbons
(tapes) using the Dymo or some other
similar system. The resins used for
impregnation were selected in accordance
with the criteria of stability, price, and
availability on the brazilian market.
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Handling has been greatly simplified
through reliance on anhydrous alcohol as
a solvent. :

Staining normally relies on intense deep
blue dye, such as Oracet or Ceres blue.

Impregnation is achieved by simple
immersion of the samples, under a vacuum
developed within a lab desiccator or
vacuum oven. Simple, rapid impregnation
for the purposes of sample preservation

and hardening can also be achieved

through the immersion of heated samples

in cold resin. After drying and hardening -
of the resin, samples are trimmed using a
combination of manual and chemical =
procedures, greatly facilitated by the use

of paste abrasives instead of :
power. Samples with expansive clays or
soluble salts (evaporite rocks) are prepared
using liquid vaseline for cutting, trimming,
and thinning, with excellent results. Once
thin-section preparation has been .
completed, the main sample data are
copied on the back of the glass slide using
a diamond-point pen. | .

Preparation of pore casts follows the
general impregnation procedures for
thin-sections, after which the samples
fcommonly cutin one-inch diameter
plugs) are encapsuled within transparent

resin and then cut, trimmed, and polished

to a thickness of 7. mm. The samples are
then set in a plastic box, immersed in 30

" to 50% HGL to dissolve carbonates and

sulphates, neutralized with circulating
water, immersed in 40% HF to dissolve the =
silicates; again neutralized, and then dried.
The casts are then ready for microscopic
examination and photography. !

The development of simple but efficient
techniques for petrographic sample
preparation can be seen as especially
important when examined in the light of
more recent progress in sedimen tary
petrography and petrology, most of which
has clearly been a direct product of better.
techniques and analytical tools. -
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