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 RESUMO 

RAMOS, Alessandro da Silva. Caracterização geoquímica e mineralógica de 
folhelhos aplicada à exploração de gás e óleo em reservatórios não-
convencionais: formações Irati e Palermo (Bacia do Paraná) no Rio Grande do 
Sul. Porto Alegre. 2014. Dissertação. Programa de Pós-Graduação em Engenharia e 
Tecnologia de Materiais, PONTIFÍCIA UNIVERSIDADE CATÓLICA DO RIO 
GRANDE DO SUL. 
 

A pesquisa para a exploração e produção de gás em reservatórios não-

convencionais, como o gás de folhelho (shale gas), significa uma possibilidade de 

maior aproveitamento dos recursos energéticos do Brasil. Ao passo que a dinâmica 

energética mundial, através dos recursos naturais, avanços tecnológicos, mercados 

e instituições que se configuram hoje, determinam a energia de amanhã. Contudo, a 

produção de shale gas apresenta um ciclo de vida mais curto, por isso pode-se 

afirmar que apresenta um retorno rápido do investimento, diferentemente da 

produção dos reservatórios convencionais com retorno de médio à longo prazo. 

Nessa perspectiva, será realizada uma análise de parâmetros geoquímicos e 

mineralógicos dos folhelhos das formações Irati e Palermo para a investigação de 

hidrocarbonetos (óleo e gás) nas áreas estudadas, estimando o potencial 

geoquímico e mineralógico destes alvos para reservatórios de óleo e gás não-

convencional. Os parâmetros geoquímicos e mineralógicos a serem analisados e 

estudados para a avaliação serão: matéria mineral através da análise gravimétrica 

mensurando o conteúdo mineral remanescente após a sua combustão, composição 

elementar (através da análise de carbono orgânico total (COT), carbono total (CT), 

hidrogênio (H) e enxofre total (ST)) e argilominerais (através da espectroscopia de 

infravermelho, microscopia eletrônica de varredura (MEV) e difratometria de raios-X 

(DRX), além disto, será avaliada a capacidade de adsorção de metano dos 

folhelhos). 

Através das análises elementares dos folhelhos estudados nas formações 

Irati e Palermo, constatou-se que o potencial de geração de hidrocarbonetos 

encontrado é médio e médio à alto, respectivamente. Além disso, os principais 

argilominerais presentes nos reservatórios nas Formações Irati e Palermo são: ilita, 

caulinita, esmectita e clorita, mas observa-se também a presença de minerais como 

quartzo e pirita para Formação Palermo, bem como, quartzo e analcima para 
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Formação Irati. Assim sendo, os resultados obtidos de adsorção para a amostra da 

Formação Palermo (profundidade 238,50 m) foi 13,72 cm³/g e para as amostras das 

Formações Irati (profundidades de 95,30 m, 107,50 m e 218,45 m) foram 6,17 cm³/g 

e 4,61 cm³/g e 11,73 cm³/g. 

 

Palavras-Chave: Shale gas, caracterização, exploração.  
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 ABSTRACT 

RAMOS, Alessandro da Silva. Geochemistry and mineralogy of shales applied to 
oil and gas exploration in unconventional reservoirs: Irati and Palermo 
Formations (Paraná Basin) in Rio Grande do Sul. Porto Alegre. 2014. 
Dissertation. Graduate Program in Engineering and Technology of Materials, 
PONTIFICAL CATHOLIC UNIVERSITY OF RIO GRANDE DO SUL. 

 

The search for the exploration and production of gas in unconventional 

reservoirs such as shale gas (shale gas) means a possibility of better use of energy 

resources in Brazil. While the global energy dynamics, through natural resources, 

technological advances, markets and institutions that shape today, determine the 

energy of tomorrow. However, shale gas production has a shorter life cycle, so it can 

be stated that provides a rapid return on investment, unlike the production of 

conventional reservoirs with return medium to long term. 

 From this perspective, an analysis of geochemical and mineralogical 

parameters of shales of the Irati and Palermo formations for hydrocarbons research 

(oil and gas) will be held in the areas studied, estimating the geochemical and 

mineralogical potential of these targets for oil reservoirs and unconventional gas. The 

geochemical and mineralogical parameters to be analyzed and studied for the 

evaluation are: mineral matter by gravimetric analysis measuring the remaining 

mineral content after combustion, elemental composition (by total organic carbon 

analysis (TOC), total carbon (TC), hydrogen (H) and total sulfur (TS)) and clay (by 

infrared spectroscopy, scanning electron microscopy (SEM) and X-ray diffraction 

(XRD), moreover, the methane adsorption capacity of will be assessed in shales). 

Through the study of the elemental analysis in Irati shale formations and 

Palermo, it was found that the potential for hydrocarbon generation is found medium 

and medium to high, respectively. In addition, the main clay minerals present in the 

reservoirs in Irati formations and Palermo are: illite, kaolinite, smectite and chlorite, 

but also observed the presence of minerals such as  quartz and pyrite Formation for 

Palermo, as well as quartz and analcime to Irati Formation. Thus, the results 

obtained for sample adsorption  formation Palermo (238.50 m depth) was 13.72 

cm³/g, for the samples of Irati (m depths of 95.30, 107.50 and 218.45) were 6.17 

cm³/g, 4.61 cm³/g and 11.73 cm³/g. 

Key-word: Shale gas, characterization, exploration. 
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1.   INTRODUÇÃO 

 

O shale gas, que é o gás encontrado naturalmente na rocha (folhelho), 

somado às tight gas sands e o metano em camada de carvão, constituem os 

maiores recursos de gás nos EUA. Considerando a necessidade de energia ser cada 

vez maior na sociedade moderna, a busca por fontes de energia não-convencionais 

e com menor impacto ambiental tem levado países a novas fronteiras de pesquisa e 

exploração com tecnologias revolucionárias para o melhor aproveitamento do 

metano (gás de alto poder calorífico e menos poluente). Desde o início da 

exploração petrolífera que os recursos não-convencionais têm sido algo descurado, 

quer ao nível da produção, quer ao nível do seu estudo. Porém, a crescente 

possibilidade comercial de extração do gás natural de folhelhos 

oleígenos/gasógenos fez com que investissem no estudo e no desenvolvimento de 

novas técnicas relacionadas à sondagem horizontal, fraturamento hidráulico, 

caracterização geoquímica e petrofísica. Desta forma, torna-se possível e 

economicamente viável selecionar alvos para a prospecção e produção comercial do 

gás de folhelho (shale gas) e do óleo do folhelho (shale oil) (Speight, 2008; Thakur et 

al., 2011).  

Em termos de recursos, os países detentores dos maiores volumes de shale 

gas são: a China (1.115 trilhões de pés cúbicos - tcf), a Argentina (802 tcf), os 

Estados Unidos (665 tcf), o Canadá (573 tcf), o México (545 tcf), a Austrália (437 tcf), 

enquanto o Brasil aparece na 10ª posição com recursos estimados em 245 tcf. Para 

os países detentores dos maiores recursos estimados de shale oil são: a Rússia (75 

bilhões de barris), os Estados Unidos (58 bilhões de barris), a China (32 bilhões de 

barris), a Argentina (27 bilhões de barris), enquanto o Brasil apresenta (5,3 bilhões 

de barris). Vale ressaltar ainda que os Estados Unidos estão respondendo por 29% 

da produção americana de óleo bruto, em 2014, e 40% da produção de gás. 

(EIA/ARI, 2014). 



 
16 

 O folhelho (shale) é uma rocha sedimentar clástica com granulometria 

muito fina à fina (< 0,0039 a 0,0625 mm), correspondendo ao intervalo 

granulométrico argila à silte grosso. Entretanto, o que a diferencia das demais 

rochas sedimentares de granulação muito fina a fina (siltito carbonoso) não é sua 

mineralogia, mas, uma característica física denominada fissilidade, sendo que o 

termo fissibilidade, significa uma foliação na rocha que a parte em lâminas finas, 

geralmente paralelas ao seu acamamento (Tucker, 1992). 

Folhelhos orgânicos são rochas de granulação muito fina a fina que possuem 

alta concentração de matéria orgânica, contendo em média 3-10% de carbono 

orgânico em contraposição aos outros tipos de folhelhos que contêm em torno de 

1% (Tucker, 1992), e podem se tornar rochas geradoras de hidrocarbonetos (óleo e 

gás). Em reservatórios “convencionais” os hidrocarbonetos são gerados nos 

folhelhos orgânicos e migram para uma rocha reservatório, com alta porosidade e 

permeabilidade. Contudo, em alguns sistemas petrolíferos os folhelhos podem ser 

ao mesmo tempo a rocha geradora, a rocha reservatório e a rocha selo, sendo estes 

considerados “não-convencionais”. O termo “reservatório não-convencional” também 

é utilizado para reservatórios que geralmente não produzem taxas econômicas de 

hidrocarbonetos sem estimulação e inclui: tight gas sands, tar sandstones, hidratos 

de gás, folhelhos oleígenos (oil shales) e folhelhos gasógenos (gas shales) (Passey 

et al., 2010). 

Os gas/oil shales, denominados folhelhos gasógenos/oleígenos, são folhelhos 

orgânicos capazes de gerar quantidades importantes de hidrocarbonetos (gás e/ou 

óleo) a partir do fraturamento hidráulico artificial (Slatt, 2011). Em contra partida, o 

shale gas e shale oil são o gás e o óleo gerados diretamente do reservatório 

(folhelho), sendo que nestes tipos de reservatórios, os folhelhos que geraram o gás 

e óleo possuem na sua matriz uma baixíssima permeabilidade e também uma baixa 

porosidade (Talukdar, 2009). 

Devido ao pouco conhecimento científico sobre o potencial exploratório de 

shale gas/oil no Brasil, estudos precisam ser realizados com o intuito de contribuir 

para uma possível utilização desta matriz energética. Dentro deste contexto 

exploratório, as bacias terrestres de interesse econômico para a prospecção de 

hidrocarbonetos, de acordo com a classificação proposta por diversos pesquisadores 

(Milani et al., 2007; Pentado & Behar, 2000; Raja Gabaglia & Milani, 1991; Souza-

Lima et al., 2003), são: a bacia proterozóica do São Francisco, as sinéclises 
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paleozóicas do Solimões, Amazonas, Parnaíba, Paraná e Parecis e os riftes 

mesozóicos abortados do Recôncavo, Tucano Sul/Central e Norte-Jatobá, Tacutu, 

Marajó e São Luís/Bragança-Viseu/Ilha Nova (Figura 1.1). 

 

 

Figura 1.1 Mapa de localização das bacias sedimentares terrestres brasileiras com interesse para 

hidrocarboneto não-convencional (modif. de Milani et al., 2007). 

 

Entretanto, apenas duas destas formações têm recebido maior interesse: a 

Formação Tremembé na Bacia de Taubaté (Estado de São Paulo) e a Formação 

Irati, Bacia do Paraná na Região Sul, sendo esta última com as características mais 

adequadas à produção (Milani & Araújo, 2003). A Bacia do Paraná apresenta 

diversos indícios de petróleo em superfície e subsuperfície com produções 

subcomerciais de hidrocarbonetos líquidos e gasosos em diversos horizontes 

estratigráficos (Milani et al., 1990). A Formação Irati se destaca das demais 

formações da Bacia do Paraná por apresentar níveis muito ricos em matéria 

orgânica amorfa (irreconhecível), sendo a melhor geradora em potencial da bacia 

(Quadros, 1982). Estudos de Santos Neto et al. (1992) feitos por diferentes métodos 
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de geoquímica orgânica (pirólise Rock-Eval, por exemplo) indicam que esta 

matéria orgânica é do Tipo I sendo de origem algálica. Entretanto, os valores de 

índice de reflectância da vitrinita em torno de 0,4% apontam que a matéria é imatura 

(pouco evoluída termicamente). Já nas áreas da bacia onde já foram encontradas 

ocorrências subcomerciais de óleo, relaciona-se a geração de óleo a um modelo de 

geração não-convencional, onde as intrusões de diabásio forneceram o calor 

suficiente para a maturação da matéria orgânica (Souza et al., 2008). 

A importância deste estudo dos folhelhos orgânicos consiste no fato de que a 

composição mineralógica (quartzo, micas, argilominerais e eventualmente 

carbonatos), a caracterização química (análise elementar (incluindo carbono 

orgânico total (COT), carbono total (CT), hidrogênio (H) e enxofre (S))) e a 

capacidade de adsorção de metano dos folhelhos, constituem um conjunto de 

fatores complementares para a seleção de alvos potenciais para prospecção de 

shale gas/oil.  

Neste projeto, amostras de folhelhos provenientes da Bacia do Paraná, no 

Estado do Rio Grande do Sul, foram caracterizadas por técnicas geoquímicas e 

mineralógicas, e através destes estudos se estimou previamente o potencial destes 

reservatórios. Assim sendo, estes dados de caracterização dos folhelhos nas 

formações Irati e Palermo são de extrema importância, pois contribuirão para 

identificar intervalos potenciais para ocorrência de óleo e gás na Bacia do Paraná. 
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2.   OBJETIVOS 

 

O objetivo geral deste trabalho é a investigação do provável potencial 

exploratório dos folhelhos das formações Irati e Palermo como reservatório de óleo e 

gás da Bacia do Paraná.  

 

 

2.1. Objetivos Específicos 

 

1º. Selecionar as áreas de amostragem. 

 

2º. Selecionar as amostras de acordo com a descrição geológica. 

 

3º. Caracterizar através da geoquímica e mineralogia os folhelhos das 

Formações Irati e Palermo, incluindo análises de matéria mineral e elementares 

(COT, CT, ST), espectroscopia de infravermelho (I.V), microscopia eletrônica de 

varredura (MEV) e difratometria de raios-X (DRX). 

 

4º. Estudar a capacidade de adsorção de CH4 (análise termogravimétrica).  

 

5º. A partir das análises geoquímicas e mineralógicas das formações Irati 

e Palermo fornecer subsídios para estimativas de potencial para a ocorrência de 

shale gas/oil. 
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3.   REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 

 

 

Este capítulo dedica-se a definir os termos folhelho, gas/oil shale, mostrar a 

origem do gás/óleo de folhelho (shale gas/oil), as estruturas presentes no folhelho, a 

ocorrência, bem como, a área de estudo e caracterização das propriedades 

geoquímicas e mineralógicas do gas/oil shale. 

 

3.1. Folhelhos Gasógenos (Gas shales) 

 

Como já foi referido, os gas/oil shale, denominados folhelhos gasógenos e 

folhelhos oleígenos, são rochas sedimentares e geradoras de óleo e gás. Conforme 

indisposição de material na literatura, no caso especial dos folhelhos reservatórios 

de gás, sabe-se que, na verdade foi a rocha geradora durante o processo de 

maturação da matéria orgânica, porém, o gás está associado, ou seja, ocorre junto 

com o óleo. O gás pode estar presente em shales tanto como gás adsorvido (na 

matéria orgânica e argilominerais), como gás livre (em fraturas e poros) e, assim 

sendo, estes gas shales são os próprios reservatórios.  

 

3.2. Folhelhos Oleígenos (Oil shales) 

 

São assim denominados por apresentarem altas concentrações de matéria 

orgânica na sua composição, contendo em média 3-10% de carbono orgânico (em 

contraposição aos outros tipos de folhelhos que contêm em torno de 1%), 

geralmente na forma de querogênio ou betumem (óleo). Consequentemente, são 

potenciais rochas-fonte de hidrocarbonetos, sendo comercialmente conhecido como 

folhelho betuminoso ou folhelho pirobetuminoso. Além da matéria orgânica, os 

folhelhos oleígenos contêm material inorgânico, principalmente quartzo detrítico, 

argilominerais, micas, sulfetos (pirita na forma de nódulos, grãos disseminados ou 



 
21 

substituindo microfósseis) e concentrações anômalas de U, V, Ni e Cu. Ressalta-se 

que também podem ocorrer carbonatos associados em sua estrutura (folhelho 

betuminoso carbonático) (Tucker, 1992). 

 

3.3. Origem do Gás e Óleo no Folhelho (Shale gas/oil) 

 

O gás encontrado nos folhelhos refere-se ao gás natural retido nos 

microporos ou microfraturas da rocha. Desta maneira, cada reservatório de shale 

requer um tratamento único e abordagens sistemáticas. Sendo assim, pode-se 

destacar alguns parâmetros importantes, tais como: o tipo de querogênio (propenso 

a óleo e/ou gás), abundância e preservação da matéria orgânica, extensão lateral e 

vertical do folhelho, profundidade de soterramento (afetando a temperatura do 

reservatório, pressão e maturação térmica) e porosidade (incluindo distribuição do 

tamanho de poro). Entre outras características, a composição mineralógica dos 

folhelhos é extremamente importante para a facilidade ou dificuldade de produção 

gás/óleo nesse tipo de reservatório não-convencional, pois através desta variável 

pode-se verificar a influência no fraturamento (Slatt, 2012). Quando submetido ao 

processo de estimulação por fraturamento a fim de aumentar a sua produtividade, a 

composição mineralógica quartzosa confere ao mesmo uma maior facilidade devido 

ao caráter frágil do mineral, fornecendo uma melhor resposta (Gale et al., 2007 e 

Jarvie et al., 2007). Em contrapartida, a presença de argilominerais contribui ainda 

mais para redução da porosidade e da permeabilidade dificultando a produção 

nesses reservatórios. 

Em relação a ocorrência de gás, os hidrocarbonetos (por exemplo: metano, 

etano) devem ser ressaltados, em virtude de serem os gases em maior quantidade 

e, também, possuírem alto potencial de geração de energia. Nota-se que a formação 

de hidrocarbonetos ocorre devido ao aumento de pressão e temperatura produzindo 

uma transformação da matéria orgânica. Os tipos de matéria orgânica no folhelho 

gasógeno são diferentes, pois grande parte da matéria orgânica do folhelho é 

algálica, podendo também incluir restos de plantas terrestres vasculares. Porém, 

para que ocorra a transformação da matéria orgânica em hidrocarbonetos, o 

ambiente onde se deposita a rocha geradora tem que conter baixas concentrações 

de oxigênio, uma vez que, juntamente com esses processos bioquímicos (condições 

subóxicas ou anóxicas), é necessário que ocorra um soterramento efetivo da rocha, 
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com consequente aumento de pressão e temperatura, e, assim, causando a 

diminuição de componentes voláteis, concentração de carbono e maturação térmica 

da matéria orgânica (Tissot & Welte, 1984; Selley, 1998). 

Além disto, o tipo de hidrocarboneto (óleo ou gás) gerado, durante a 

transformação da matéria orgânica, é determinado pela constituição da matéria 

orgânica original e pela intensidade do processo térmico, temperatura e tempo de 

residência atuante sobre ela. A matéria orgânica proveniente do fitoplâncton, quando 

submetida a condições térmicas adequadas, gera hidrocarbonetos líquidos (óleo). 

Enquanto que o processo atuante sobre a matéria orgânica vegetal lenhosa terá 

como consequência a geração de hidrocarbonetos gasosos. 

Admitindo-se um ambiente apropriado, após a incorporação da matéria 

orgânica no sedimento, dá-se o aumento de carga sedimentar e de temperatura, 

começando assim, a se delinear o processo que passa pelos seguintes estágios 

evolutivos: na faixa de temperaturas mais baixas (até 65ºC), ocorre a reorganização 

molecular e transformação da matéria orgânica em querogênio. Posteriormente, com 

o aumento da temperatura (até cerca de 165ºC) ocorre a quebra das moléculas de 

querogênio, resultando na geração de hidrocarbonetos líquidos e gás (“gás úmido”) 

composto por propano (C3H8) e butano (C4H10).  

A continuação do processo (avançando entre 150 e 200ºC) (Craig et al., 

1996) propicia a quebra das moléculas dos hidrocarbonetos líquidos e sua 

transformação em gás leve (“gás seco”), composto por metano (CH4) e etano (C2H6), 

no estágio denominado de Metagênese (Figura 3.1).   
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Figura 3.1 Transformação termoquímica da matéria orgânica e a geração de hidrocarbonetos de 

acordo com a profundidade e estágios de maturação da matéria orgânica ou querogênio (modif. de 

Tissot & Welte, 1984 e Taioli, 2009). 

 

A continuação do aumento de temperatura, isto é, maiores que 200ºC leva à 

degradação do hidrocarboneto gerado, deixando como remanescente o dióxido de 

carbono e resíduo de gás metano (Figura 3.2). 
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Figura 3.2 Representação esquemática da relação entre permanência da rocha-fonte após 

soterramento vs. temperatura para a geração de hidrocarbonetos (modif. de Tucker, 1992). 
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A proporção entre os três elementos mais abundantes no querogênio (C, H e 

O) varia consideravelmente em função da origem e evolução da matéria orgânica. 

Com base nas razões elementares H/C e O/C e em dados químicos é possível 

classificar os querogênio como dos tipos I, II e III: 

(a) o querogênio do tipo I é constituído predominantemente por cadeias 

alifáticas, com poucos núcleos aromáticos. Rico em hidrogênio (alta razão H/C), é 

derivado principalmente de lipídios de origem algálica. Normalmente encontrado em 

rochas geradoras depositadas em ambiente lacustre.  

(b) o querogênio do tipo II contém uma maior proporção de núcleos 

aromáticos, anéis naftênicos e grupos funcionais oxigenados. Consequentemente, é 

mais pobre em hidrogênio e mais rico em oxigênio do que o querogênio do tipo I, 

sendo geralmente derivado de matéria orgânica de origem marinha. 

(c) o querogênio do tipo III é constituído predominantemente por núcleos 

aromáticos e funções oxigenadas, como poucas cadeias alifáticas. Apresenta baixos 

valores para a razão H/C e altos valores de O/C. Derivado de matéria orgânica de 

origem terrestre, este tipo é frequentemente encontrado em rochas geradoras 

depositadas em ambiente marinho deltaico (Tissot & Welte, 1984; Selley, 1998). 

 A composição do petróleo gerado a partir de cada querogênio reflete sua 

composição. Assim, um óleo derivado de um querogênio do tipo I, apresenta uma 

elevada abundância relativa de compostos alifáticos, enquanto, um óleo proveniente 

de um querogênio do tipo II, possui em geral um maior conteúdo de enxofre. 

O querogênio do tipo I possui o maior potencial para geração de óleo, 

seguido pelo tipo II, com um potencial moderado para a geração de óleo e gás, e 

pelo tipo III, que possui um baixo potencial para a geração de óleo, mas com 

potencial para gás. Nas rochas sedimentares, além dos querogênios mencionados 

acima, também pode ocorrer um tipo denominado de querogênio residual. O 

querogênio residual (também denominado de inerte) é derivado de matéria orgânica 

intensamente retrabalhada e oxidada por atividade microbiana, possuindo 

baixíssimo conteúdo de hidrogênio e abundância de oxigênio e, consequentemente, 

não apresentando potencial para a geração de hidrocarbonetos. 

O querogênio tipo II, típico dos gas shales (Passeey, 2010), tem razões 

iniciais H/C e O/C relativamente baixas. Principalmente, a partir da degradação de 

plantas vasculares superiores, este tipo de querogênio não produz muito óleo, 
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porém, gera gás se a profundidade de soterramento e a temperatura forem 

suficientes, conforme anteriormente explicado (Tissot & Welte, 1984; Selley, 1998). 

 

3.4. Unidades Geológicas Estudadas 

 

3.4.1. Bacia do Paraná 

 

A Bacia possui uma área equivalente a 1.500.000km², abrangendo os 

estados do Rio Grande do Sul, Santa Catarina, Paraná, São Paulo, Goiás, Mato 

Grosso e Tocantins e ainda, estendendo-se pelos territórios da Argentina, Paraguai 

e Uruguai onde recebe o nome de Bacia do Chaco-Paraná (Figura 3.3) (Milani et al., 

2007). 

 

 

Figura 3.3 Mapa de localização esquemática da Bacia do Paraná e Bacia do Chaco-Paraná (Lima, 

2004). 

A Bacia do Paraná é uma bacia do tipo intracratônica paleozoica, cujo 

preenchimento sedimentar iniciou no Ordoviciano e continuou até o Neocretáceo 

(450 a 65 milhões de anos).  
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3.4.2. Formação Irati 

 

A Formação Irati foi depositada durante o Permiano da Bacia do Paraná, 

sendo composta por folhelhos muito finos e laminados, podendo ser de cores cinza 

escuro, marrom e preto. Os argilominerais compõem cerca de 70% da rocha, com 

contribuições menores de quartzo detrítico, feldspato e pirita. A Formação Irati 

também é composta por calcários. Contudo, o paleoambiente de sedimentação da 

formação ainda é motivo de controvérsias entre os pesquisadores, sendo 

considerado marinho e/ou misto nas partes central e oriental da Bacia do Paraná e 

predominantemente continental no oeste e noroeste. Ainda vale destacar que o 

folhelho da Formação Irati ocorre nos estados de São Paulo, Paraná, Santa 

Catarina, Rio Grande do Sul, Mato Grosso do Sul e Goiás (Lisboa, 2006). 

Devido ao potencial desta área, a Petrobrás explora a Formação Irati para a 

retirada de óleo da rocha através de um processo chamado Petrosix. A rocha é 

britado e, então, levado a uma retorta, onde é submetido a um processo de pirólise a 

500ºC, convertendo a matéria orgânica (querogênio) em óleo e gás. As operações 

concentraram-se na jazida de São Mateus do Sul (PR), em uma área de 

aproximadamente 82km2, onde o minério é encontrado em duas camadas: a 

superior, com 6,4m de espessura e teor de óleo de 6,4%, e a inferior, com 3,2m e 

teor de óleo de 9,1%. 

No Estado do Rio Grande do Sul, a Formação Irati é constituída 

predominantemente de folhelhos cinzas, folhelhos negros e siltitos, com limitadas 

intercalações de rochas carbonáticas (Amaral, 1971). As camadas mais espessas 

estão nas proximidades dos municípios de São Gabriel e Dom Pedrito (Milani & 

Araújo, 2003).  

 

3.4.3. Formação Palermo 

 

A Formação Palermo é constituída de siltitos e siltitos arenosos cinza-

amarelados, sendo uma característica presente em sua ocorrência pela bacia. Além 

disto, arenitos finos em corpos de geometria lenticular e estratificação do tipo 

hummocky ocorrem localmente. No entanto, os folhelhos cinza-escuros também 

aparecem, compondo um horizonte de correlação regional relacionado à máxima 

inundação da Bacia no Permiano Inferior (Milani et al., 2007). Tal horizonte configura 
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igualmente um notável marco bioestratigráfico no zoneamento palinológico de 

Daemon e Quadros (1970), posicionando-se temporalmente no Permiano Inferior 

(Souza, 2006). 

 

 
 

 

Figura 3.4 Carta estratigráfica da Bacia do Paraná destacando o posicionamento do folhelho 

betuminoso da Formação Irati e Formação Palermo (Milani et al., 2007). 

 

3.5. Caracterização das Propriedades Geoquímicas e Mineralógicas do Gas/Oil 

Shale 

 

3.5.1. Determinação da matéria mineral 

 

A determinação do teor de matéria mineral é uma análise gravimétrica que 

mensura o conteúdo mineral remanescente de um material, após a calcinação ou 

combustão (Hawley, 1971). As análises de teores de matéria mineral serão 

realizadas por análise de perda de massa ao fogo em forno mufla, com condições de 

ensaio baseadas nas orientações da norma D-3174 (ASTM, 2004).  
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3.5.2. Carbono orgânico total 

 

Em função das características geoquímicas necessárias para avaliar uma 

rocha como sendo geradora de hidrocarbonetos, a quantificação da matéria orgânica 

se apresenta como o primeiro parâmetro analisado. A quantidade de matéria 

orgânica é medida através do teor de carbono orgânico (COT), expresso na forma 

de percentual em relação ao extrato seco, que reflete as condições de produção e 

preservação no ambiente deposicional (Epistalié, 1977). O procedimento 

experimental consiste inicialmente em tratar a amostra pulverizada com ácido 

clorídrico – 3,24M, a fim de liberar o carbono inorgânico (CO2 gerado da 

decomposição de carbonato) e, após, medir a quantidade de CO2 gerada quando a 

amostra é submetida ao processo de combustão.  

Os valores médios de COT para folhelhos geradores de hidrocarbonetos são 

de 3-10% (em massa), em contraposição aos outros tipos de folhelhos que contêm 

em torno de 1% (Tucker, 1992). De modo geral, é aceito que os folhelhos devam 

apresentar valores de COT maiores que 1% para serem consideradas como rochas 

com potencial para geração de petróleo (Peters e Cassa, 1994). 

 

3.5.3. Análise elementar (C, H) 

 

A análise elementar dos elementos C, H (carbono e hidrogênio, 

respectivamente) é utilizada para determinação das proporções entre os átomos de 

Carbono e Hidrogênio presentes em uma molécula. O processo baseia-se no 

clássico método de Pregl-Dumas, um método calorimétrico que é totalmente 

automatizado (Thompson, 2008). O objetivo é fixar o modo pelo qual deve ser feita a 

análise elementar das amostras, seja para orientar sua extração em bases técnicas, 

seja para obter melhor conhecimento do material analisado. O equipamento utilizado 

para realizar as análises de C, H, foi o analisador elementar da LECO modelo 

TRUSPEC, sendo este, projetado para medir o teor de carbono e hidrogênio em uma 

variedade de material orgânico como folhelhos, carvão, hidrocarbonetos e também 

em alguns materiais inorgânicos como solo, cimento e calcário pelo método da alta 

temperatura em forno de combustão. 
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3.5.4. Análise do teor total de enxofre 

 

A análise de enxofre total (ST) foi realizada em um analisador elementar, 

modelo LECO-SC 632, sendo um instrumento projetado para rápida determinação 

de enxofre em amostras orgânicas. A análise tem por objetivo determinar o enxofre 

total contido nas amostras, visando a classificação das mesmas (Bittencourt & 

Nahuys, 1970). A metodologia possibilita que maior número de amostras sejam 

analisadas em menor tempo quando comparado aos métodos analíticos, com 

mínimo de variabilidade entre elas (Gatto et al., 2009).  

 

3.5.5. Difratometria de raios-X (DRX) 

 

A difração de raios-X permiti a caracterização das estruturas cristalinas e, a 

partir delas, a identificação ampla e detalhada dos minerais. Quando os raios-X 

monocromático chegam a um plano cristalino, os raios são refletidos por átomos do 

cristal para regiões distintas, conforme os vários planos de átomos presentes (Moore 

& Reynolds, 1989). A metodologia de preparo de amostra utilizada será o método do 

pó, que consiste na preparação de amostras para análise total e, por seguinte, na 

preparação de amostras para análise da fração de argila (Alves, 1987). Após a 

preparação, as análises das amostras serão realizadas em difratômetro Bruker D8 

Advance, com tubo de cobre e operando com voltagem de 40 kV e corrente de 30 

mA, varredura de 2Theta de 3o a 70o, passo de 0,015o e tempo de contagem de 0,2 

s. 

 

3.5.6. Espectroscopia de infravermelho (I.V) 

 

A espectroscopia no infravermelho é uma técnica rápida, de inestimável 

importância na análise orgânica qualitativa, a qual utiliza uma quantidade mínima de 

amostra, além de ser muito utilizada em mineralogia e em ciência do solo (Russell e 

Fraser, 1994). Esta técnica, aplicada para estudos de análises químicas estruturais, 

é baseada na absorção de radiação infravermelha pelos modos de vibração das 

ligações entre os átomos (estiramento e deformação de ligações) (Guimarães, 

2006). Nos estudos mineralógicos essa técnica identifica alguns minerais, os quais 

possuem modos internos de vibração, em sua maioria. Podem ser observadas 
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bandas de vibrações envolvendo átomos mais pesados, transições rotacionais sem 

estiramento e sem modificação significativa dos ângulos de ligação, característicos 

da geometria do cristal (Pansu e Gautheyrou, 2006). Além disto, a técnica de 

infravermelho complementa a difratometria de raios-X e colaborar em casos onde 

esta última seja inadequada (matéria amorfa). 

 

3.5.7. Microscopia eletrônica de varredura (MEV) 

 

A microscopia eletrônica de varredura fornece rápidas informações sobre a 

morfologia e identificação de elementos químicos, observando e analisando as 

características microestruturais de objetos sólidos (Nagatani et al., 1987). As 

amostras foram caracterizadas pelas técnicas de microscopia eletrônica de 

varredura (MEV) e microanálise por raios-X (EDS). O equipamento empregado 

nestas análises foi o microscópio eletrônico de varredura, da marca Philips, 

modelo XL 30, operando numa faixa de tensões de aceleração de 1 a 50 kv, 

localizado no Centro de Microscopia e Microanálises da PUCRS (CEMM). 

 

3.5.8. Análise termogravimétrica de alta pressão (PTGA) 

 

A balança de suspensão magnética analisa a adsorção de gás em diferentes 

tipos de amostras para verificar a capacidade de retenção e produção de gases.  A 

balança magnética está baseado num processo de interação magnética entre um 

eletroímã e um ímã de suspensão, ao qual a amostra é conectada. A massa, neste 

último, é medida por uma diferença na força eletromagnética necessária para erguer 

este conjunto. Isto pode vir a trazer um grande diferencial para o método, pois torna 

possível acoplar um sistema no qual o ímã e a amostra se encontram em ambientes 

separados, portanto, a medição não ocorre nas condições de pressão e temperatura 

nas quais se encontram a amostra. Este sistema como um todo, conhecido como 

Balança de Suspensão Magnética, é muito valorizado quando se encontra 

necessário medir a capacidade de adsorção para aplicações como adsorção de 

hidrocarbonetos de combustão incompleta em exaustores ou adsorção de gases em 

estruturas subterrâneas, onde as condições de trabalho são extremas, envolvendo 

altas pressões e temperaturas (Dreisbach e Losch, 2000).  
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4.   MATERIAIS E MÉTODOS 

 

 

Capítulo dedicado à descrição dos materiais, equipamentos, procedimentos e 

análises a serem realizadas no desenvolvimento do trabalho. O objetivo desse 

capítulo é fornecer todas as informações necessárias para que o leitor possa 

reproduzir o trabalho.  

 

4.1. Amostragem 

 

Os 2 poços amostrados foram perfurados na jazida carbonífera de 

Charqueadas-Santa Rita (Triunfo-RS) nas localidades de Porto Batista e Passo 

Raso, situada a aproximadamente 70km à Noroeste de Porto Alegre. Após a 

descrição geológica dos testemunhos de sondagem (poços CEPAC-01 e RD10) em 

amostras representativas dos folhelhos das Formações Irati (Figura 4.1) e Palermo 

(Figura 4.2), as amostras foram coletadas. A seleção das áreas foi realizado devido 

a ocorrência contínua das Formações Irati e Palermo, bem como, das espessuras 

consideráveis de folhelhos, geologia estrutural com poucos falhamentos nas áreas 

alvos, áreas de fácil acesso, e ocorrência de um robusto banco de dados de 

barra/poços de sondagem pela Copelmi/CPRM para o controle geológico e estrutural 

das formações estudadas. 

As amostras obtidas de testemunhos de sondagem foram coletadas a 

profundidades de 238,50m na Formação Palermo e profundidades de 95,30m e 

107,50m e 218,45m na Formação Irati.  
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Figura 4.1 Amostras acondicionadas na litoteca do Centro de Excelência em Pesquisa e Inovação em 

Petróleo, Recursos Minerais e Armazenamento de Carbono (CEPAC). Amostra A- Folhelho da 

Formação Irati 95,30m de profundidade, amostra B- Folhelho da Formação Irati 107,50m de 

profundidade, amostra C- Folhelho da Formação Irati 218,45m de profundidade. 
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Figura 4.2 Amostras acondicionadas na litoteca da Copelmi Mineração LTDA. Amostra D- Folhelho 

da Formação Palermo 238,50m de profundidade.  

 

4.2. Caracterização das Amostras Selecionadas  

 

Neste trabalho, apresenta-se um resumo dos fundamentos da caracterização 

de rochas geradoras de hidrocarbonetos, com ênfase nas técnicas analíticas 

instrumentais. Esse resumo servirá de base para a discussão dos resultados em 

forma de artigo. 

  

4.2.1. Determinação da matéria mineral 

 

Para análise da matéria mineral, utilizou-se cápsula de forma baixa de platina, 

porcelana ou de sílica, de cerca de 20cm² de superfície e de 1cm de altura, de modo 
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a permitir que 1g de amostra seja espalhada uniformemente em camada de altura 

inferior a 3mm. Calcinou-se a cápsula de porcelana a 800ºC em forno mufla por 

15minutos e após, deixou-se esfriar no dessecador. Colocou-se na cápsula 1g 

retirada da amostra a analisar, pesando com exatidão de quatro casas decimais. Foi 

introduzida a cápsula de porcelana no forno o qual deve ser aquecido 

progressivamente até 800ºC ± 10ºC para evitar projeções da amostra. Foi controlada 

a temperatura do forno para que se mantenha a 800ºC ± 10ºC até a calcinação 

completa da amostra, o que se verifica retirando a cápsula de porcelana do forno e 

revolvendo cuidadosamente a matéria mineral com fio de platina, a procura de 

pontos negros que indicam amostra não queimada. Se esses existirem, continuar a 

incineração controlando-a periodicamente, até seu desaparecimento completo. Foi 

aquecida a cápsula por mais de ¼ de hora à temperatura prescrita, retirou-se do 

forno, deixando esfriar no dessecador e pesá-la assim que atingirem à temperatura 

ambiente. Estas análises devem ser realizadas em duplicata. Para os cálculos de 

teores de matéria mineral serão utilizados os seguintes cálculos: 

A – massa da amostra em ensaio 

A’ – massa da cápsula com a matéria mineral 

A” – massa da cápsula vazia 

 

Teor de matéria mineral base úmida (%) = A’ – A” / A x 100 

Teor de matéria mineral base seca = % de matéria mineral em base úmida / 100 – 

umidade x 100. 

Os testes de determinação do teor de matéria mineral das amostras de folhelhos 

foram realizados de acordo com a norma ASTM D-3174. 

 

4.2.2. Análise elementar (determinação de carbono orgânico total, carbono total, 

hidrogênio e enxofre total) 

 

Para a determinação do conteúdo de %COT (porcentagem de carbono 

orgânico total), %CT (porcentagem de carbono total) e %H, as amostras foram 

queimadas no analisador elementar de carbono, hidrogênio e nitrogênio modelo 

TRUSPEC não dispersivo, marca Leco, equipado com um detector infravermelho. A 

metodologia consiste na combustão completa à temperatura de 950 a 1350ºC da 

amostra de massa conhecida do material orgânico na presença de excesso de 
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oxigênio produzindo CO2, H2O, NOX e SOX. Esses gases formados são rapidamente 

homogeneizados em uma câmara de mistura. Após essa mistura, os gases são 

então despressurizados e carregados por um gás inerte e de alta pureza (Hélio ou 

Argônio são os mais comuns) através de uma coluna de separação onde são 

separados e em seguida analisados através de um detector de condutividade 

térmica (Thompson, 2008; Ma e Gutterson, 1974). 

Posteriormente, a amostra foi deixada na estufa por um período de 24 horas a 

60ºC ou até obter-se peso constante, (esta temperatura é utilizada nesta 

metodologia para evitar a degradação da matéria orgânica). Em seguida, macerou-

se a amostra com pistilo em um gral de porcelana até obter-se granulometria bem 

fina, (60mesh), porém, se for muito bem macerada não será necessária a 

peneiração, pois testes verificaram que a amostra bem macerada possui o mesmo 

resultado analítico do que a amostra peneirada em malha de 60mesh. Logo após, 

este sedimento macerado é dividido em dois frascos:  

Em um frasco de plástico transparente, colocou-se a metade da parte da 

amostra macerada, como este tipo de amostra possui alta concentração de 

halogênios (flúor e cloro), é necessária a lavagem desta fração de amostra. O 

processo de lavagem consistiu em transferir a amostra para um tubo falcon de 50 

mL e elevando o volume com água de Milli-Q até 45 mL, agitando o tubo para que 

ocorra uma homogeneização completa da amostra e depois colocou-se o tubo na 

centrífuga à 3000 rpm por 5 minutos, após este processo retirou-se a água do tubo e 

repetiu o processo de lavagem em um total de três vezes. Ao final do processo de 

lavagem, colocou-se os tubos falcon abertos em uma estante posicionando dentro 

da estufa a 60°C por 24 horas e logo após macerou-se novamente sendo 

encaminhado para análise de CT e H no analisador elementar modelo Truspec 

marca Leco e ST, no analisador elementar modelo Leco SC-632. Colocou-se o 

restante da amostra macerada anteriormente em um tubo falcon de 50 mL e 

transferiu-se o tubo para o banho maria a 60°C, adicionando HCl – 3,24M até a 

metade do tubo e deixando o ácido evaporar por completo, cuidando para a água do 

banho maria não secar. Após a evaporação do ácido, efetuou-se a lavagem da 

amostra que consiste em adicionar água de Milli-Q até 45 mL no tubo falcon e 

centrifugar à 3000 rpm por 15 minutos, logo em seguida foi recolhida a água em um 

frasco de descarte e procedendo novamente a lavagem por um total de cinco vezes. 

A partir da segunda lavagem a água já pode ser descartada na pia. Ao final do 
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processo de lavagem, colocar os tubos falcon abertos em uma estante e posicioná-

los dentro da estufa a 60°C por 24 horas e logo após macerar novamente e 

encaminhar para análise de COT. 

Após este procedimento de preparação das amostras, haverá dois tipos de 

amostra: uma com teor de carbono total e outra com teor de carbono orgânico. As 

amostras foram analisadas em um analisador elementar onde obteve-se os 

percentuais de carbono orgânico e inorgânico. Posteriormente, realizou-se a 

diferença entre os dois percentuais, obtendo-se o percentual de carbono inorgânico 

da amostra (anteriormente retirado com HCl na forma de CO2). 

 

4.2.3. Difratometria de raios-X (DRX) 

 

Para análise da fração argila pesou-se 10 g da amostra em pó peneirada e 

adicionou-se 200 mL de água destilada. Adiciona-se o defloculante ou submete-se a 

amostra ao ultrassom, caso ela flocule com a água. Colocou-se a amostra na 

centrífuga a 750 rpm por 7 minutos. Passou-se o material que ficou sobrenadante 

para outro tubo de ensaio e centrifugou por 30 minutos a 3000 rpm Com o material 

precipitado dessa centrifugação, esfregou-se em uma lâmina de vidro com o auxílio 

de outra lâmina ou espátula e deixou secar ao ar. O intuito de orientar a amostra 

através do esfregaço é ressaltar os picos de reflexão dos principais planos 

cristalográficos dos argilominerais. 

Para testar se a amostra possui argilominerais expansivos foi realizada a 

solvatação da amostra por etilenoglicol. A lâmina com amostra orientada de argila foi 

colocada em um dessecador contendo etilenoglicol, foi feito o vácuo e a amostra 

ficou nessa atmosfera saturada por 12 horas. É comum também o procedimento de 

aquecimento da amostra, para que após ser aquecida, as moléculas de água sejam 

expulsas da estrutura cristalina de alguns argilominerais permitindo o seu 

reconhecimento. A lâmina com argila orientada foi então aquecida em mufla a 

490°C  por um período de 3:30hs antes de rodar a amostra no difratômetro (Alves, 

1987). Após a preparação das amostras pelo método do pó, o equipamento utilizado 

para as análises foi um difratômetro Bruker D8 Advance, com tubo de cobre e 

operando com voltagem de 40 kV e corrente de 30 mA, varredura de 2  de 3° a 70°, 

passo de 0,015° e tempo de contagem de 0,2 s. 
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4.2.4. Espectroscopia de infravermelho (I.V) 

 

A análise de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR) foi utilizada 

para coletar informações sobre a estrutura do composto em estudo. Para a análise 

no equipamento de infravermelho foram pesados 2 mg da amostra e 1,8 g de 

brometo de potássio (KBr). Em seguida misturou-se as duas massas em gral de 

ágata com posterior homogeneização com o auxílio do pistilo. A mistura foi colocada 

em um cilindro oco de aço, com inserção de outro cilindro maciço para a 

compactação da amostra em prensa hidráulica até atingir a pressão de 50 kN por, 

aproximadamente, 70 s. Após a preparação da pastilha, colocou-se a mesma no 

módulo de varredura do equipamento que produziu o gráfico da amostra por 

infravermelho (Madejová 2003). O equipamento utilizado foi um Spectrum 100 FT-IR 

Spectromer Perkim Elmer, através de análise de transmitância com varredura de 400 

a 4000 cm-1. 

 

4.2.5. Microscopia eletrônica de varredura (MEV) 

 

As amostras foram caracterizadas pelas técnicas instrumentais de 

microscopia eletrônica de varredura (MEV) e microanálise por raios-X (EDS), onde 

foram fornecidas informações sobre a morfologia e identificação de elementos 

químicos. O equipamento empregado nestas análises foi o microscópio eletrônico de 

varredura, da marca Philips, modelo XL 30, operando numa faixa de tensões de 

aceleração de 1 a 50 kV, localizado no Centro de Microscopia e Microanálises da 

PUCRS (CEMM). 

 

4.2.6. Análise termogravimétrica de alta pressão (PTGA) 

 

Para a determinação da capacidade teórica de adsorção de uma amostra, foi 

utilizado a teoria das isotermas de Langmuir, sendo que esta teoria considera uma 

relação de forte interação entre o gás e o sólido (Cavalcante Jr. et al., 1998), sendo 

adequada para o caso analisado na adsorção de CH4 sobre o folhelho. A amostra foi 

moída e passada por uma peneira onde se retirou o material de granulometria menor 

do que 60mesh. Todas as amostras preparadas seguiram a mesma metodologia de 

análise e foram executadas no mesmo equipamento, magnetic supension balance 
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da Robotherm – PTGA (MSB Standard Version HPII). Primeiramente, deixou-se a 

amostra em processo de vácuo realizando a medida de massa adsorvida até peso 

constante. O primeiro experimento foi realizado com um gás inerte, no caso Hélio, 

que será inserido no ambiente onde a amostra se encontra variando a pressão de 0 

até 140bar (Dreisbach, 2002). Entre os intervalos de pressões, espera-se a 

estabilização da amostra até peso constante. Ao final deste procedimento com gás 

inerte, colocou-se o equipamento no vácuo até apresentar estabilidade. 

A segunda parte do ensaio consistiu em inserir CH4 com pureza de 99,995%, 

variando a pressão da mesma forma que executado no ensaio com gás inerte. 

Iniciou-se com pressão de 0bar e atingindo o máximo em 140 bar. O tempo de 

espera entre a alteração das pressões segue a mesma regra que o experimento com 

gás inerte, ou seja, estabilização da amostra até peso constante. A temperatura em 

ambos os experimentos deve ser mantida constante por um controlador a 25,5°C 

(Dreisbach, 2002; Levandowski, 2013). 
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5.   RESULTADOS E DISCUSSÕES  

 

 

Neste capítulo em forma de artigo, são apresentados os procedimentos 

experimentais, resultados e discussões, o qual foram submetido a revista Energy 

Technology, além de dados utilizados para caracterização das amostras, conforme 

Anexo. 
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6.   CONCLUSÕES 

 

 

Os folhelhos da Formação Irati são conhecidos por terem valores de COT que 

variam entre 0,21 – 13,6% (Guimarães et al., 2004). No entanto, as amostras 

selecionadas com relação a esta formação possuem valores de COT de 0,90 e 

0,95% e 1,47%, constatando-se uma baixa presença de matéria orgânica, indicando 

que as amostras não possuem representatividade significativa para ocorrência de 

hidrocarbonetos. De acordo com os dados do COT, a Formação Palermo é 

conhecida por ter valor entre 0,45 a 2,44% (Trigüis, 1988) e, de acordo com a 

amostra seleciona neste estudo foi verificado o valore de 1,92%, indicando uma 

conformidade na presença de matéria orgânica para a Formação constituindo um 

provável alvo potencial para prospecção de shale gas/oil. 

Através das análises elementares dos folhelhos estudados nas Formações 

Irati e Palermo, no estado do Rio Grande do Sul, constata-se que o provável 

potencial de geração de hidrocarbonetos encontrado nas amostras é médio para 

Formação Irati e alto para Formação Palermo. Além disto, um dos principais fatores 

de influência no volume de Langmuir é o percentual de matéria mineral, e assim, 

ressalta-se a importância dos estudos mineralógicos e geoquímicos, onde conclui-se 

que a redução na capacidade teórica de adsorção da Formação Irati é menor do que 

a adsorção da Formação Palermo (Cepac 01), devido ao aumento do teor de matéria 

mineral na Formação Irati.  

Nota-se também que a Formação Palermo possui uma maior capacidade 

teórica de adsorção de CH4, quando comparada com a Formação Irati, isto devido ao 

maior teor de matéria orgânica, concluindo-se que a capacidade de adsorção de 

metano das Formações Irati e Palermo pode ser diretamente relacionada com os 

valores de COT encontradas nas amostras analisadas. O papel dos argilominerais 

(por exemplo, esmectita) na adsorção de metano nas amostras analisadas de 

folhelhos ainda é pouco compreendida, mas pode ser levantada para explicar os 
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altos valores de adsorção encontrados em algumas amostras de baixa COT 

quando comparado com outros tipos de literatura. 

Os folhelhos da Formação Irati (95,3 m e 107,5 m) e Palermo (238,50 m), 

apresentaram matéria orgânica terrestre e marinha em diferentes proporções, 

possuindo tendência para geração de gás e óleo. Quanto ao folhelho da Formação 

Irati, na profundidade de 218,45 m, o mesmo apresentou matéria orgânica marinha e 

matéria orgânica não identificável (irreconhecível) que possui tendência a geração 

de óleo ou óleo + gás, de acordo com as condições adequadas (profundidade, 

tempo, temperatura). 

A partir das metodologias empregadas neste trabalho, os ensaios realizados 

nos forneceram importantes subsídios para estimar a importância do estudo dos 

folhelhos das Formações Irati e Palermo na investigação da ocorrência de 

hidrocarbonetos estimando o potencial geoquímico e mineralógico destes alvos para 

reservatórios não-convencionais, uma vez que, as caracterizações das rochas 

através de análises de matéria mineral e elementares somadas as caracterizações 

mineralógicas (DRX, MEV, I.V), contribuíram para o conhecimento de informações 

relevantes, tais como: estimativas de potencial para a ocorrência de shale gas/oil na 

rocha, teor de matéria orgânica (COT), e também corroboraram na interpretação  da 

capacidade de adsorção de metano (CH4), nas rochas geradoras das Formações 

Irati e Palermo. 
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8.   ANEXOS 

 

 

8.1. Anexo A 

 

As imagens de microscopia eletrônica de varredura (MEV) representativas 

das amostras estão localizadas conforme a Figura 8.1 ((A) Formação Palermo na 

profundidade de 238,50 m, (B) Formação Irati na profundidade de 218,45 m, (C) 

Formação Irati na profundidade de 95,30 m e (D) Formação Irati na profundidade de 

107,50 m).  

A amostra (A) apresentou os espectros químicos semiquantitativos, através 

de uma análise química por energia dispersiva acoplada (EDS), indicando a 

presença de Alumínio, Silício, Potássio e Ferro nos grãos, a amostra (B) apresentou 

Magnésio, Alumínio, Silício, Potássio e Ferro nos grãos, enquanto a amostra (C) 

apresentou Magnésio, Alumínio, Silício, Potássio, Cálcio, Ferro e Titânio nos grãos 

e, por fim, a amostra (D) apresentou Alumínio, Silício, Cálcio e Ferro nos grãos.  
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Figura 8.1 Imagens de microscopia eletrônica de varredura (MEV) representativas das amostras ((A) 

Formação Palermo na profundidade de 238,50 m, (B) Formação Irati na profundidade de 218,45 m, 

(C) Formação Irati na profundidade de 95,30 m e (D) Formação Irati na profundidade de 107,50 m 

 

8.2. Anexo B 

 

Neste anexo estão as análises de infravermelho, bem como a discussão dos 

resultados. As bandas de estiramento e deformação dos minerais foram 

caracterizadas nas profundidades de 218,45 m, 107,50 m e 95,30 m para Formação 

Irati e 238,50 m para Formação Palermo e, devido as similaridades nos espectros de 

infravermelho entre as respectivas profundidades citadas dentro de cada Formação, 

foi selecionado o espectro de 238,50m na Formação Palermo conforme Figura 8.2 e 

o espectro 107,50 m na Formação Irati  conforme Figura 8.3 para apresentação e 

discussão dos dados. 
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Figura 8.2 Análise de infravermelho da amostra da Formação Palermo na profundidade de 238,50 m. 
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Figura 8.3 Análise de infravermelho da amostra da Formação Irati na profundidade de 107,50 m. 

 

Conforme Madejová (2003), as bandas localizadas em 3624 cm-1 na 

Formação Palermo e 3627 cm-1 na Formação Irati, são correspondentes ao 

estiramento OH, ou seja, a presença de água nas argilas. A banda correspondente a 

H2O livre é confirmada em 1630 cm-1 na Formação Palermo e 1637 cm-1 na 

Formação Irati. Os resultados que serão discutidos abaixo corresponderão, 

respectivamente, as Formações Palermo e Irati e pode-se observar no 1º momento 

que as bandas de estiramento vibracional do grupo O-Al-OH em 694 cm-1, estando 

estas relacionadas com a cristalinidade da caulinita. Posteriormente, as bandas 

correspondentes ao quartzo situam-se entre 779 e 799 cm-1 e entre 1100-1000 cm-1. 

Além disto, nas regiões mais energéticas (1034 cm-1 - 1098 cm-1) observa-se o 

domínio de tectossilicato (como o quartzo, por exemplo) sobre o filossilicato (a 

caulinita), assunto este muito difundido em textos interpretativos de espectros de 

infravermelho de minerais de silicato (Marel & Beutelspacher, 1976; Farmer, 1974). 

A presença dominante de caulinita é confirmada pelos registros de bandas próximos 
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a 1036 e 917 cm-1. Ainda são observadas bandas largas centradas na região de 

3445 e 3400 cm-1, devido à vibração axial de grupos O-H com ligações de hidrogênio 

(Russell e Fraser, 1994). Também foram constatadas as bandas na região entre 800 

e 700 cm-1, atribuídas à presença de albita, bem como, as bandas 468 e 470 cm-1, 

sendo atribuídas a ligações Si-O [quartzo (Si-O), argilominerais (Si-O-Al e Si-O-Fe)] 

(Russell e Fraser, 1994; Naiak e Singh, 2007). Cabe ressaltar que as bandas entre 

515 e 518 cm-1 são referentes a deformação Al-OH-Al e Al-O-Si, respectivamente.  

Enquanto que a banda em 668 cm-1 sugere-se a presença da hematita (Russell e 

Fraser, 1994; Nayak e Singh, 2007) e por fim, bandas nas regiões entre 535 e 468 

cm-1 também sugerem os picos característicos do Fe2O3 (Xu e Axe, 2005). Agora 

serão relatados os dados exclusivamente da Formação Palermo, onde são 

observadas bandas nas regiões de 2918 e 2851 cm-1, características de deformação 

axial de ligação C-H e, também, na região de 1630 cm-1, característica de 

deformação angular do grupo hidroxila de água, ou ainda, ligação C=C de 

constituintes aromáticos, ou de ligação C=O de grupos carboxilatos (Mangrich, 

1983). As bandas em 917 (Al-OH) e 836 cm-1 (Mg-OH) podem confirmar a presença 

de montmorilonita e ainda, encontra-se uma banda em 1871 cm-1, característica do 

mineral quartzo, acompanhado da banda em 1163 cm-1, atribuída à ligação CO-H 

(polissacarídeos) e substâncias poliméricas ou ao grupo SiO-C, o que pode indicar 

ligação de macromoléculas orgânicas ao grupo SiO de aluminossilicatos (Russell e 

Fraser, 1994; Nayak e Singh, 2007). 

 


