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Apéndice 1
Resultados eletroquimicos e quimicos dos fluidos obtidos
durante a imersao

A11.
Introducao

Neste apéndice serdo apresentados os resultados dos ensaios eletroquimicos
e quimicos obtidos durante os ensaios de imersdo. Os resultados dos ensaios
realizados com a dgua e com os sais inorganicos foram separados conforme o tipo
de fluido, devido a grande quantidade de amostras de folhelhos ensaiados. Em
fun¢do da utilizagdo de apenas um tipo de folhelho para executar os ensaios com
0s sais organicos, os resultados foram inseridos, independente do tipo de fluido,
no mesmo grafico.

Os ensaios eletroquimicos forneceram os resultados dos valores de pH, Eh,
Condutividade elétrica e salinidade. Este dltimo s6 foi obtido durante a imersao
em agua.

Os ensaios quimicos forneceram os valores dos cdtions presentes nos
fluidos. A medi¢do dos anions cloreto e sulfato foram obtidos nos ensaios com
dgua. Para os ensaios com sais orginicos, devido a necessidade de grandes
dilui¢des e por interferéncia de outros elementos, estes ensaios ndo puderam ser

realizados para ambos os tipos de sais.

A1.2.
Valores iniciais das solu¢cdes antes da imersao

Na Tabela 45 estdo apresentados os valores iniciais dos pHs, Ehs,
Condutividade elétrica e salinidade (4gua) das solugdes utilizadas para realizar os

ensaios.
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Tabela 45 - Valores eletroquimicos das solugdes antes da imersao.
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Soluciio Folhelho pH Eh (mV) eﬁ‘:fi“::tgx:gfc“:ﬁ) Salt‘;fl)“de
A 6,67 245 0,013 0
B 6,23 247 0,005 0
H,0 B-S 6,94 201 0,006 0
C 6,59 238 0,012 0
N 6,12 230 0,004 0
v 593 255 0,004 0
A 6,87 172 432 NR
B 6,61 170 436 NR
20% KCl B-S 7,10 175 427 NR
N 6,48 176 429 NR
v 6,58 174 431 NR
A 6,71 159 338 NR
B 6,95 161 335 NR
20% NaCl B-S 7.12 154 337 NR
N 6,91 157 336 NR
v 6,83 159 337 NR
A 6,46 313 298 NR
B 6,51 308 299 NR
30% CaCl, B-S 6,06 303 299 NR
N 6,56 311 300 NR
v 6,36 305 301 NR
20% KCOOH B-S 8,93 297 345 NR
20% NaCOOH B-S 8,48 -369 209 NR
30% NaCOOH B-S 8,82 433 232 NR
30% CsCOOH B-S 9,80 262 366 NR

NR = nao realizado

A1.3.
pH

Na Figuras 102, 103, 104, 105 e 106 estdo apresentados, respectivamente,
os resultados de pH dos ensaios de imersdao realizados com dgua, cloreto de

potassio, cloreto de sédio, cloreto de cdlcio e com os sais orgénicos.
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Figura 102 — pH da agua durante os ensaios de imersao.
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Figura 103 - pH do cloreto de potassio durante a imersao.
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pH em 20% NaCl
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Figura 104 - pH do cloreto de sédio durante a imerséao.
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Figura 105 - pH do cloreto de célcio durante a imerséo.
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Figura 106

A1.4.
Eh
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0 864 1728 2592 3456 4320

Tempo (min)

- pH dos sais orgéanicos durante a imersao.
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Na Figuras 107, 108, 109, 110 e 111 estdo apresentados, respectivamente,

os resultados de Eh dos ensaios de imersdo realizados com &4gua, cloreto de

potassio, cloreto de sddio, cloreto de cdlcio e com os sais organicos.

Eh em H2O (mV)

0 864 1728 2592 3456 4320

Tempo (min)

Figura 107 - Eh da 4gua durante a imersao.
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Figura 108 - Eh do cloreto de potéssio durante a imerséao.
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Figura 109 - Eh do cloreto de sédio durante a imerséo.
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Figura 110 - Eh do cloreto de calcio durante a imersao.
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Figura 111 - Eh dos sais organicos durante a imersao.
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A.1.5.
Condutividade elétrica

Nas Figuras 112, 113, 114, 115 e 116 estdo apresentados, respectivamente,
os resultados de condutividade elétrica dos ensaios de imersdo realizados com

dgua, cloreto de potdssio, cloreto de sddio, cloreto de cdlcio e com os sais

organicos.
= 50
£ 45| —=—a —o— B - -~ - B-S
3 ’ —x% =-C —o - N —x—V
SR | AAA,A-A—A"A'A‘A'A-A-AA
= g i oA - .
5 E3 pATABAS AR o GO0 6800 -0—
z 430
£ E
"g ON 2,5
ST 20
S E
= 31,5
=]
S 10 i
s 05 ¢
>

0,0 &
0 864 1728 2592 3456 4320
Tempo (min)

Figura 112 — Condutividade elétrica da 4gua durante a imerséo.
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em 20% KCI (mS/cm)

Variacao da condutividade elétrica
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-10

Figura 113 — Condutividade elétrica do cloreto de potéssio durante a imerséao.
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Figura 114 - Condutividade elétrica do cloreto de sédio durante a imerséo.
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Figura 115 — Condutividade elétrica do cloreto de calcio durante a imerséo.
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Figura 116 — Condutividade elétrica dos sais organicos durante a imersao.

A.1.6.
Salinidade

Na Figura 117 estdo apresentados os resultados de salinidade da &4gua

durante os ensaios de imersao.
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Figura 117 - Resultados da salinidade da agua durante a imerséo.
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AA1.7.
Analise quimica dos fluidos

A1.71.
Cations presentes na solugao de H,O

Nas Figuras 118, 119, 120, 121, 122, 123, 124, 125 e 126 estdo
apresentados, respectivamente, os resultados dos teores de sddio, potdssio, célcio,
magnésio, aluminio, silicio, ferro, bario e estroncio obtidos a partir dos ensaios de

imersdo realizados com dgua.
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Figura 118 - Variagao de s6dio em agua durante a imersao.
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Figura 119 - Variagdo de potassio em agua durante a imerséo.
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Variacio de Ca"em H20 (mg/l)
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Tempo (min)

Figura 120 - Variagao de calcio em agua durante a imersao.
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Figura 121 - Variagcao de magnésio em agua durante a imerséao.
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Variagéo de silicio em &gua durante a imersao.
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- Variagao de ferro em agua durante a imerséao.
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Figura 124 - Variagao de aluminio em agua durante a imersao.
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Figura 125 - Variagao de estroncio em agua durante a imerséao.
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Figura 126 — Variagao de bario em agua durante a imersao.

AA1.7.2.
Cations presentes na solugao de 20% de KCI

Nas Figuras 127, 128, 129, 130, 131 e 132 estdo apresentados,
respectivamente, os resultados dos teores de sédio, potdssio, célcio, magnésio,
bario e estroncio obtidos a partir dos ensaios de imersao realizados com 20% de

cloreto de potéssio.
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Figura 127 - Variagao de sodio em 20% KCI durante a imersao.
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- Variagao de calcio em 20% KCI durante a imerséo.
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Figura 130 - Variagdo de magnésio em 20% KCI durante a imerséo.
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Figura 131 - Variagdo de estroncio em 20% KCI durante a imerséo.
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Figura 132 - Variagdo de bario em 20% KCI durante a imerséo.

AA1.7.3.
Cations presentes na solugao de 20% de NaCl

Nas Figuras 133, 134, 135, 136, 137 e 138 estdo apresentados,
respectivamente, os resultados dos teores de sédio, potdssio, célcio, magnésio,
bario e estroncio obtidos a partir dos ensaios de imersdo realizados com 20% de

cloreto de sodio.
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Figura 133 — Variagao de sodio em 20% de NaCl durante a imersao.
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Figura 134 — Variagcao de potassio em 20% NaCl durante a imerséo.
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Figura 135 - Variagdo de célcio em 20% NaCl durante a imersao.
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Figura 136 — Variagdo de magnésio em 20% NaCl durante a imersao.
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Figura 137 — Variagao de estroncio em 20% NaCl durante a imersao.
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Figura 138 - Variagdo de bario em 20% NaCl durante a imerséo.

A1.7.4.
Cations presentes na solugao de 30% de CaCl;

Nas Figuras 139, 140, 141, 142, 143 e 144 estdo apresentados,
respectivamente, os resultados dos teores de sédio, potdssio, célcio, magnésio,
bario e estroncio obtidos a partir dos ensaios de imersdo realizados com 30% de

cloreto de calcio.
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Figura 139 — Variagao de sodio em 30% de CaCl, durante a imerséo.
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140 — Variagao de potassio em 30% de CaCl, durante a imersao.
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141 — Variagao de célcio em 30% de CaCl, durante a imerséo.
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Figura 142 — Variagdo de magnésio em 30% de CaCl, durante a imerséao.
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Figura 143 — Variagao de estroncio em 30% de CaCl, durante a imerséo.
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Figura 144 — Variagao de bario em 30% de CaCl, durante a imersao.

AA1.7.5.

Cations presentes nos formiatos

249

Nas Figuras 145, 146, 147, 148, 149, 150 e 151 estdo apresentados,

respectivamente, os resultados dos teores de sédio, potdssio, célcio, magnésio,

estroncio, bario e césio obtidos com o folhelho B-S durante a imersao com os

formiatos.
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Figura 145 — Variagao de s6dio nas solugdes organicas durante a imersao.
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Figura 146 — Variagao de potassio nas solugdes organicas durante a imersao.
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Figura 147 — Variagao de calcio nas solugdes organicas durante a imersao.
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Figura 148 — Variagao de magnésio nas solugdes organicas durante a imersao.
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Figura 149 — Variagao de estroncio nas solu¢des organicas durante a imersao.
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Figura 150 — Variagao de bario nas solugdes organicas durante a imersao.
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Figura 151 — Variagao de césio nas solugdes organicas durante a imersao.
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5.1 .7.6.
Anions

Nas Figuras 152 e 153 estdo apresentados os resultados dos teores de

cloretos e sulfatos presentes na agua.
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Figura 152 — Variagao de cloretos na agua durante a imersao.
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Figura 153 — Variagao de sulfatos na agua durante a imerséo.
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Apéndice 2
Resultados dos ensaios fisico-quimicos dos fluidos

A.21.
Introducao

Neste apéndice serao apresentados os resultados dos ensaios fisico-quimicos
dos fluidos realizados ao término dos ensaios de imersao. Eles visaram avaliar o
impacto da imersdo nas propriedades dos fluidos. Foram analisadas as suas
densidades, viscosidades, atividades e feita uma analise visual do fluido ao final

dos ensaios de imersas.
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A.2.2.
Densidade dos fluidos

Na Tabela 46 encontram-se os resultados dos ensaios de densidades dos

fluidos.

255

Tabela 46 - Variagao da densidade dos fluidos em fungao dos ensaios de imersao.

Antes da imersao

Apo6s a imersio

Folhelho Solucio de imersao (g /cm3) (g /cm3)

H,0 0,99980 0,99980

A 20% KC1 1,13295 1,13375
20% NaCl 1,14782 1,14742

30% CaCl, 1,20428 1,20306

H,0 0,99885 0,99886

B 20% KCl 1,13259 1,13324
20% NaCl 1,14528 1,14462

30% CaCl, 1,20761 1,20579

H,0 0,99760 0,99852

20% KCl1 1,13214 1,13254

20% NaCl 1,14354 1,14354

B-S 30% CaCl, 1,20948 1,20901
20% NaCOOH 1,12379 1,12379

30% NaCOOH 1,20148 1,17622

20% KCOOH 1,17622 1,46312

30% CsCOOH 1,45740 0,99851

C H,O 0,99909 0,99965
H,0 0,99942 0,99944

N 20% KCl1 1,13090 1,13310
20% NaCl 1,14510 1,14430

30% CaCl, 1,20736 1,20553

H,0 0,99865 0,99865

v 20% KCl 1,13381 1,13381

20% NaCl 1,14533 1,14533

30% CaCl, 1,20786 1,20590
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A.2.3.
Viscosidade dos fluidos

A Tabela 47 apresenta os resultados dos ensaios de viscosidade.

Tabela 47 — Variagao da viscosidade dos fluidos em fungao dos ensaios de imersao.

Folhelho Solucdo de imersdo Antes da imersao (mmz/s) Ap0s a imersdo (mmz/s)
H,O 0,56843 0,57574
A 20% KCl 0,56548 0,56789
20% NaCl 0,79022 0,79215
30% CaCl, 1,12643 1,12236
H,O 0,57075 0,57928
B 20% KCl 0,57917 0,58220
20% NaCl 0,79580 0,79769
30% CaCl, 1,10989 1,10499
H,O 0,56843 0,57980
20% KCl 0,57494 0,58023
20% NaCl 0,80142 0,8046
B-S 30% CaCl, 1,15637 1,14755
20% NaCOOH 0,92443 0,92245
30% NaCOOH 1,30330 0,92245
20% KCOOH 0,74107 1,29547
30% CsCOOH 0,58834 0,58899
C H,O 0,57075 0,57998
H,O 0,57075 0,58163
N 20% KCl1 0,57178 0,57654
20% NaCl 0,79080 0,79374
30% CaCl, 1,10579 1,09673
H,O 0,57075 0,57677
v 20% KCl 0,57178 0,57581
20% NaCl 0,79080 0,79234
30% CaCl, 1,10589 1,10323
A.2.4.

Atividade quimica dos fluidos

A Tabela 48 apresenta a atividade quimica dos fluidos.

Tabela 48 - Atividade quimica dos fluidos em fungao da interagdo com o folhelho B-S.

Folhelho Soluciio Antes da imersdo | T (°C) | Apés a imersio T (°C)
H,O 0,984 21,4 0,979 21,6
20% KC1 0,893 21,5 0,901 21,7
20% NaCl 0,831 21,5 0,838 21,3
B-S 30% CaCl, 0,642 21,4 0,649 21,6
20% NaCOOH 0,935 21,3 0,942 21,5
30% NaCOOH 0,884 21,3 0,892 21,4
20% KCOOH 0,897 21,4 0,902 21,4
30% CsCOOH 0,861 21,6 0,871 21,3
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A.2.5.
Visualizacao das solugdes

As Figuras 154, 155, 156 e 157 apresentam, respectivamente, as fotografias

dos fluidos obtidas apés a imersdo em H,O, NaCl, KCI e CaCl,. Na Figura 158

estdo apresentados os resultados dos fluidos orgénicos apds a interacdo com o
folhelho B-S.

d) folhelho C e) folhelho N f) folhelho V
Figura 154 - Visualizagdo das solugdes de agua ao final dos ensaios de imerséao.
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a) folhelho A

d) folhelho N e) folhelho V

Figura 155 - Visualizagao das solugdes de KCI ao final dos ensaios de imersao.
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d) folhelho N e) folhelho V
Figura 156 - Visualizagéo das solugdes de NaCl ao final dos ensaios de imerséo.
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a) folhelho A

d) folhelho N e) folhelho V
Figura 157 - Visualizagao das solugdes de CaCl, ao final dos ensaios de imerséo.
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a) 20% NaCOOH

d) 30% de CsCOOH
Figura 158 - Visualizagdo das solugdes de sais organicos ao final dos ensaios de
imersao com o folhelho B-S.
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Apéndice 3
Resultados dos ensaios fisico-quimicos dos folhelhos

A.3.1.
Introducao

Neste apéndice estdo apresentados os resultados das andlises das
propriedades fisico-quimicas dos folhelhos ao final dos ensaios de imersdo.

A metodologia utilizada para realizar os ensaios apds a imersdo ¢ a mesma
utilizada para obter a propriedade dos folhelhos em seu estado natural, cuja
metodologia de execucdo estd descrita no Capitulo 3.

Foram analisadas alteracdes no seu teor de umidade, pH, atividade dos
folhelhos e dos fluidos dos poros, capacidade de troca catidnica, composi¢ao
quimica da matriz da rocha e do fluido dos poros, andlise visual da rocha, perda de
massa devido a desintegracdo superficial das amostras e andlise da estrutura e
composi¢do das amostras por microscopia Optica, microscopia eletrbnica e por

espectroscopia de dispersdo de energia.
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A.3.2.
Teor de umidade

A Tabela 49 apresenta os valores dos teores de umidade das amostras
estudadas durante a campanha de ensaios de imersao.

Tabela 49 — Teor de umidade dos folhelhos.

Folhelho Solucio de imersio Antes da imersio Apos a imersio
H,O 7,29 11,03
A 20% KCl 7,04 6,58
20% NaCl 7,17 6,81
30% CaCl, 7,38 6,57
H,0 12,17 17,86
B 20% KCl 12,71 11,83
20% NaCl 12,26 11,58
30% CaCl, 11,99 10,57
H,O 25,96 31,71
20% KCl 26,88 24,03
20% NaCl 27,40 25,1
B-S 30% CaCl, 27,14 23,43
20% NaCOOH 26,67 24,93
30% NaCOOH 25,85 22,44
20% KCOOH 25,94 23,03
30% CsCOOH 25,97 20
C H,0 5,45 8,6
H,O 36,03 40,7
N 20% KCl 35,62 30,34
20% NaCl 35,70 31,03
30% CaCl, 35,40 29,2
H,0 3,09 5,04
v 20% KCl 2,92 3,05
20% NaCl 2,98 3,12
30% CaCl, 3,03 3,09
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A.3.3.
pH das rochas

A Tabela 50 apresenta os resultados do pH dos folhelhos estudados.

Tabela 50 - pH dos folhelhos.

Folhelho Solu¢io pH
Natural 7,08

H,O 5,34

A 20% KC1 6,62
20% NaCl 6,85

30% CaCl, 6,67

Natural 7,03

H,0 5,23

B 20% KC1 6,71
20% NaCl 6,87

30% CaCl, 6,79

Natural 7,11

H,O 5,12

20% KC1 6,73

20% NaCl 6,85

B-S 30% CaCl, 6,69
20% NaCOOH 7,54

30% NaCOOH 7,62

20% KCOOH 7,67

30% CsCOOH 7,72

C Natural 7,12
H,O 5,28

Natural 6,70

H,O 5,17

N 20% KC1 6,53
20% NaCl 6,94

30% CaCl, 6,66

Natural 7,17

H,O 5,86

v 20% KC1 6,74
20% NaCl 6,92

30% CaCl, 6.73
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A3.4.

Atividade quimica dos folhelhos
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Na Tabela 51 estao apresentados os resultados dos ensaios de atividade dos

folhelhos ensaiados.

Tabela 51 - Atividade quimica dos folhelhos.

21,5

Folhelho Solugio Temperatura (°C) Atividade dos folhelhos
Natural 22,1 0,894
H,O 21,7 0,921
A 20% KC1 21,4 0,886
20% NaCl 21,2 0,883
30% CaCl, 21,7 0,88
Natural 223 0,917
H,O 21,2 0,941
B 20% KC1 21,2 0,905
20% NaCl 21,4 0,907
30% CaCl, 21,6 0,899
Natural 22,0 0,954
H,O 21,6 0,976
20% KC1 21,9 0,931
20% NaCl 21,3 0,934
B-S 30% CaCl, 21,6 0,923
20% NaCOOH 21,5 0,936
30% NaCOOH 21,4 0,932
20% KCOOH 21,4 0,935
30% CsCOOH 21,6 0,924
C Natural 21,7 0,731
H,O 21,4 0,765
Natural 21,3 0,923
H,0 21,9 0,932
N 20% KCl 21,3 0,894
20% NaCl 21,3 0,903
30% CaCl, 21,9 0,892
Natural 21,9 0,754
H,O 21,6 0,793
v 20% KC1 21,6 0,759
20% NaCl 21,4 0,757
30% CaCl, 0,758
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A.3.5.
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Atividade quimica dos fluidos dos poros dos folhelhos

Na Tabela 52 estdo apresentados os resultados dos ensaios de atividade do

fluido dos poros dos folhelhos ensaiados.

Tabela 52 - Atividade quimica dos fluidos dos poros.

21,3

Folhelho Solucéo Temperatura (°C) Atividade dos fluidos dos poros
Natural 21,9 0,965
H,0 21,8 0,972
A 20% KCl1 21,4 0,954
20% NaCl 21,9 0,953
30% CaCl, 21,6 0,952
Natural 22,8 0,958
H,0 214 0,968
B 20% KCl 21,5 0,95
20% NaCl 21,7 0,948
30% CaCl, 21,5 0,943
Natural 22,4 0,942
H,0 21,3 0,953
20% KCl1 21,8 0,929
20% NaCl 21,6 0,927
B-S 30% CaCl, 21,9 0,925
20% NaCOOH 20,8 0,932
30% NaCOOH 21,3 0,93
20% KCOOH 21,7 0,929
30% CsCOOH 21,4 0,931
C Natural 21,3 0,987
H,0 21,6 0,992
Natural 21,8 0,94
H,0 21,4 0,951
N 20% KCl1 21,9 0,926
20% NaCl 21,5 0,924
30% CaCl, 21,4 0,922
Natural 21,7 0,987
H,0 21,5 0,991
v 20% KCl 21,7 0,981
20% NaCl 21,5 0,979
30% CaCl, 0,977
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A.3.6.
Capacidade de troca catiénica

Na Tabela 53 est@o apresentados os resultados dos ensaios de capacidade de
troca catidnica dos folhelhos estudados. Estes resultados foram obtidos pelas

técnicas do acetato de amonia e pela técnica do azul de metileno.

Tabela 53 - Capacidade de troca cati6nica pela técnica do acetato de amdnio e pela

técnica do azul de metileno.

MBT - CTC Acetato de amoénio — fracao total (meq/100g)
Folhelho Solugao (meq/1002)
Fracao | Fracdo | CTC Citions intercambidveis

total argila Na' | K" [Ca"™| Mg™ | Sr™"| Ba'
Natural 22,57 26,95 29,1 | 148 29 | 8,7 2,0 |0,63] 0,07
H,0 23,20 26,02 28,95 | 14,6 | 3,1 | 84 2,1 10,68 ]| 0,07
A 20% KCl 21,00 22,88 26,93 | 124 ] 3,6 | 83 1,7 10,81 0,12
20% NaCl 20,70 22,26 28,07 | 159 ] 2,1 | 7,6 L5 1082 0,15
30% CaCl, 21,63 23,20 26,87 | 12,6 | 23 | 9,9 1,2 10,75 0,12

Natural 22,88 24,14 26,22 | 123 ] 24 | 97 14 1042 Tr

H,0 23,20 25,08 26,09 | 12 | 25 | 9,8 1,3 1049 Tr
B 20% KCl 21,63 22,26 24,27 1103 ] 3,9 | 8,5 09 1059 0,08
20% NaCl 21,32 24,14 2497 129 ] 2,1 | 8,3 1,1 10,51 | 0,06
30% CaCl, 21,00 23,51 2447 10,1 ] 2 | 108 1 0,52 | 0,05
Natural 41,69 43,88 3842 224 36 | 104 1,8 [0,15] 0,07
H,0 33,23 37,93 38,84 | 22,7 | 3,4 | 10,7 1,9 10,12 | 0,02
20% KCl 29,78 35,74 3497 | 182 ] 73 | 8,5 0,6 1029 | 0,08
20% NaCl 31,35 34,17 36,17 {256 | 1,9 | 7,7 0,5 1032 0,15
B-S 30% CaCl, 32,60 36,68 3541 193] 22 [ 12,8 0,7 |028 ]| 0,13
20% NaCOOH | 3041 35,11 35,18 | 255] 2 6,8 0,6 |0,13] 0,15
30% NaCOOH | 30,09 32,92 3498 259 ] 23 | 6,1 04 10,17 | 0,11
20% KCOOH 31,03 32,60 3395 | 18,6 | 7,3 | 6,9 0,8 |0,12] 0,23
30% CsCOOH | 31,97 33,86 36,53 | 21,7 ] 3,7 | 9,6 1,3 10,12 | 0,11
c Natural 12,85 14,11 109 | 62 | 1,9 | 2,1 | 0,62 |0,02| 0,06
H,0 8,15 7,83 10,41 | 5,9 2 1,9 | 0,56 |0,03| 0,02
Natural 27,90 32,28 37,17 | 18,7 | 12,7 | 3,3 24 10,04 0,03
H,0 31,66 33,54| 36,93 | 18,5 | 12,6 | 3,2 2,6 10,01 | 0,02
N 20% KCl 27,27 28,84 | 32,94 | 134 | 154 | 2,8 1,2 10,05| 0,09
20% NaCl 31,97 33,54| 35,09 | 21,7 | 9,3 | 2,7 1,2 10,07 0,12
30% CaCl, 26,65 28,21 | 31,87 | 159 | 104 | 4,4 1,1 10,02]| 0,05
Natural 9,40 10,03 164 | 1,5 | 19 | 12,1 | 0,77 | 0,07 | 0,06
H,0 13,48 15,05 16,19 | 1,7 | 1,6 | 12 | 0,76 | 0,07 | 0,06
A 20% KCl 11,60 12,54 1525 | 1,1 | 29 | 10,6 | 046 |0,08| 0,11
20% NaCl 10,35 14,42 1531 | 19 | 14 | 112] 0,59 |0,08| 0,14
30% CaCl, 10,97 12,85 15,79 1 1,3 1129] 042 | 0,09| 0,08
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A.3.7.
Composig¢ao quimica do fluido dos poros dos folhelhos

Na Tabela 54 estdao apresentados os resultados das composi¢cdes quimicas
dos fluidos dos poros realizados por absor¢do atdmica (cations), titulacdo

(cloretos) e cromatografia idnica (sulfatos).

Tabela 54 - Composi¢ao quimica dos fluidos dos poros.

Folhelho Solucio . Concenfrag:ﬁo dos car:rions e :?lnim}jr dos poros _(mg/l .
Na K Ca Mg CI SOy
Natural 14385 354 875 131 12769 9354
H,O 14298 350 873 129 12729 9311
A 20% KCl 14263 1056 812 127 13468 9334
20% NaCl 14884 341 846 132 13422 9317
30% CaCl, 14253 224 1734 125 13592 9305
Natural 16589 158 137 112 17873 12892
H,O 16485 150 128 106 17749 12884
B 20% KCl 16430 834 96 105 18453 12870
20% NaCl 17043 146 87 103 18465 12778
30% CaCl, 16447 138 903 82 18848 12759
Natural 23496 367 325 234 26734 14137
H,O 23379 353 317 224 26576 14122
20% KCl 23313 1032 301 217 27359 14113
20% NaCl 24035 342 292 223 27515 14033
B-S 30% CaCl, 23287 308 1276 224 27964 13982
20% NaCOOH 24019 336 257 226 26641 14094
30% NaCOOH 24109 295 232 219 26617 14083
20% KCOOH 23320 911 276 213 26596 14083
30% CsCOOH 23258 313 285 217 26528 14076
C Natural 5342 276 15 9 Tr 23
H,0 5324 271 13 6 tr 20
Natural 24342 428 532 176 28987 5853
H,O 24167 397 528 170 28845 5806
N 20% KCl 24083 1023 501 172 29402 5814
20% NaCl 24859 383 507 170 29538 5826
30% CaCl, 24099 403 1564 164 30118 5807
Natural 87 21 32 46 74 66
H,0 83 19 29 43 65 62
14 20% KCl 69 137 21 41 166 62
20% NaCl 223 13 17 43 213 64
30% CaCl, 59 18 188 40 263 61
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Nas Tabelas 55, 56, 57, 58, 59 e 60 estdo apresentados, respectivamente,

os resultados das andlises quimicas dos folhelhos A, B, B-S, C,Ne V.

Tabela 55 - Resultados das analises quimicas do folhelho A.

Composicao Folhelho A
(%) Natural H,0 20% NaCl 20% KCl1 30% CacCl,
SiO, 40,4 40,3 40,3 40,3 40,2
AL O3 13,0 12,9 12,8 12,8 12,7
CaO 18,1 18,2 18,0 17,9 18,7
P.F. 15,43 15,71 15,83 15,44 15,66
Fe, 03 5,8 5,7 5,6 5,9 5,5
K,0 2,5 2,5 2,3 2.9 2,3
MgO 1,5 1.4 1.4 1,6 1,3
Na,O 2,1 1,9 2,6 1,9 1,9
TiO, 0,78 0,79 0,71 0,63 0,61
P,05 0,32 0,33 0,22 0,19 0,28
MnO 0,03 0,03 0,03 0,02 0,03
BaO 0,0269 0,0243 0,0235 0,0323 0,0629
Tabela 56 - Resultados das analises quimicas do folhelho B.
Composicao Folhelho B
(%) Natural H,0 20% NaCl 20% KCl 30% CaCl,
SiO, 42,5 42,4 42,2 42,3 422
AL O3 13,7 13,8 13,7 13,6 13,6
CaO 15,1 15 14,9 14,9 15,6
P.F. 16,35 16,61 16,43 16,22 16,67
Fe,0; 5,1 52 52 5,1 52
K,0 2,3 2,2 2,2 2,8 2,2
MgO 1,6 1,5 1,6 1,6 1,5
Na,O 1,6 1,5 2,0 1,5 1,5
TiO, 0,74 0,76 0,76 0,68 0,71
P,0s5 0,15 0,16 0,14 0,16 0,16
MnO 0,02 0,02 0,03 0,03 0,03
BaO 0,0269 0,0258 0,0252 0,0246 0,0205
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Tabela 57 - Resultados das analises quimicas do folhelho B-S.
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Composicdio Folhelho B-S
(%) Natural | H,0 20% 20% 30% 20% 30% 20% 30%
NaCl KCl CaCl, | Na(¥) Na(*) K(*) Cs(¥)
Si0, 47,4 47,2 47,1 47,3 47,2 47,4 47,3 47,4 47,2
AL O; 13,8 13,8 13,7 13,7 13,7 13,7 13,6 13,7 13,6
Ca0 9,7 9,6 9,6 9,6 10,4 9,5 9,5 9,6 9,5
P.F. 12,84 12,85 13,08 12,99 12,85 12,97 12,93 12,42 12,33
Fe,0; 5,9 5,9 5,8 5,9 5,8 5,8 5,8 5,9 5,7
K,0 3,6 3,6 3,5 4,0 3,5 3,5 3,6 4,1 3,4
MgO 2,4 2,4 2,3 2,3 2,4 2,3 2,3 2,4 2,4
Na,O 2,5 2,4 3,0 2,4 2,3 2,9 3,1 2,5 2,4
TiO, 0,38 0,53 0,67 0,71 0,77 0,63 0,64 0,36 0,85
P,05 0,21 0,23 0,27 0,26 0,25 0,27 0,26 0,24 0,22
MnO 0,09 0,09 0,11 0,08 0,09 0,08 0,08 0,07 0,07
BaO 0,0641 | 0,0621 | 0,0748 | 0,0842 | 0,0793 | 0,0515 | 0,0646 | 0,0637 ok
(*) = COOH; ** = andlise de Ba prejudicada pela presenca de Cs.
Tabela 58 - Resultados das analises quimicas do folhelho C.
Composicio Folhelho C
(%) Natural H,0
SiO, 56,9 56,8
AlLO3 21,5 21,6
CaO 0,5 0,6
P.F. 7,12 7,24
F0203 7,5 7,4
KO 2,6 2,6
MgO 1,7 1,7
Na,O 0,6 0,59
TiO, 0,91 0,91
P,0s5 0,15 0,14
MnO 0,11 0,12
BaO 0,0742 0,0731
Tabela 59 - Resultados das analises quimicas do folhelho N.
Composicio Folhelho N
(%) Natural H,0 NaCl KCl CaCl,
SiO, 63,4 63,3 63,2 63,3 63,3
ALO; 13,6 13,5 134 13,3 134
Ca0O 0,2 0,2 0,1 0,8
P.F. 9,01 9,65 9,46 9,48 9,04
Fe,0; 54 5,4 5,3 5,5
K,0 2,8 2,8 2,7 2,7
MgO 1,7 1,6 1,6 1,6
Na,O 1,9 1,9 2,4 1,7
TiO, 0,66 0,64 0,58 0,55 0,57
P,05 0,034 0,043 0,058 0,053 0,038
MnO 0,03 0,03 0,07 0,06 0,03
BaO 0,0477 0,042 0,044 0,039 0,035
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Tabela 60 - Resultados das analises quimicas do folhelho V.

Composiciao Folhelho V
(%) Natural H,0 NaCl KCl CaCl,
Si0, 51,1 51 50,9 50,9 51,0
AL O3 20,7 20,6 20,6 20,6 20,5
CaO 3,7 3,6 35 3,7 4,0
P.F. 11,04 11,72 11,41 11,27 11,73
Fe,03 6,8 6,7 6,7 6,6 6,5
K0 2,3 2,2 2,2 2,5 2,1
MgO 3,1 3,1 3,2 3,2 3,0
Na,O 0,3 0,2 0,6 0,3 0,3
TiO, 0,62 0,59 0,58 0,54 0,56
P,05 0,15 0,15 0,16 0,16 0,12
MnO 0,1 0,09 0,1 0,1 0,1
BaO 0,0433 0,0429 0,0457 0,0512 0,0623
A.3.9.

Integridade das amostras apos a imersao
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Nas Figuras 159, 160, 161 e 162 estdo apresentados, respectivamente, as

imagens das amostras dos folhelhos ao final dos ensaios de imersdo em dgua, cloreto de

sédio, cloreto de potéssio e cloreto de célcio. A Figura 163 apresenta as amostras do

folhelho B-S ao final dos ensaios de imersdo com os sais organicos.
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a) folhelho A b) folhelho B

expansao

c) folhelho B-S d) folhelho C

e) folhelho N f) folhelho V
Figura 159 - Visualizag@o das amostras dos folhelhos ao final dos ensaios de imersao em agua

de-ionizada.
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a) Folhelho A b) Folhelho B

c¢) Folhelho B-S d) Folhelho N

e) Folhelho V
Figura 160 - Visualizagédo das amostras dos folhelhos ao final dos ensaios de imersdo em solugéo de

20% NaCl.
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fraturas

a) folhelho A b) folhelho B

¢) folhelho B-S d) folhelho N

T

e) folhelho V
Figura 161 - Visualizagdo das amostras dos folhelhos ao final dos ensaios de imersdo em solugéo de

20% KCl.
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a) Folhelho A b) Folhelho B

c¢) Folhelho B-S d) Folhelho N

e) Folhelho V
Figura 162 - Visualizagdo das amostras dos folhelhos ao final dos ensaios de imersdo em solugéo de
30%CaCl,.
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a) 20% NaCOOH b) 30% NaCOOH

¢) 20% KCOOH d) 30% CsCOOH

Figura 163 - Visualizagéo das amostras do folhelho B-S ao final dos ensaios de imersdo com os sais
organicos.
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A.3.10.
Perda de massa
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Na Tabela 61 estdo apresentados os valores do peso seco total inicial e o

peso seco do material disperso do folhelho no final dos ensaios de imersao.

Tabela 61 - Material sélido dos folhelhos dispersos nos fluidos.

Folhelho Solugdo de imersao Peso seco antes da Peso disperso (g)
imersdo (g)
H,0 65,24 3,82
A 20% KCl 65,52 0,59
20% NaCl 65,32 0,94
30% CaCl, 65,19 1,59
H,0 62,37 2,64
B 20% KCl 62,11 0,80
20% NaCl 62,40 0,70
30% CaCl, 62,79 0,55
H,0 55,62 2,67
20% KCl 54,83 0,54
20% NaCl 54,95 0,74
B-S 30% CaCl, 55,05 0,70
20% NaCOOH 54,83 1,78
30% NaCOOH 54,95 1,54
20% KCOOH 55,62 1,38
30% CsCOOH 54,94 1,53
C H,0 66,85 3,79
H,0 51,46 2,09
N 20% KCl 51,81 0,60
20% NaCl 51,58 0,55
30% CaCl, 51,70 0,91
H,0 67,90 0,89
v 20% KCl1 68,01 0,26
20% NaCl 67,97 0,43
30% CaCl, 67,94 0,48
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A.3.11.
Microscopia otica, eletronica e espectroscopia de dispersdo de
energia

A seguir estdo apresentados os resultados das alteragdes nas superficies
das amostras do folhelho B-S obtidas através de microscopia Optica (da Figura
164 a 170) e por microscopia eletronica (da Figura 171 a 177). Além destes, estdo
apresentados os resultados dos ensaios quimicos dos elementos presentes nas

amostras obtidos através do espectroscopio de dispersdo de energia (da Figura 178
a 184).

Figura 165 - Folhelho B-S ap6s a imersao em 20% NacCl.
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Figura 166 - Folhelho B-S ap6s a imersdo em 20% KCI.

Figura 167 - Folhelho B-S ap6s a imersao em 30% CaCl,.

VvD/2581286 oN [enbla oedesynia)d - o1y-ONd

NaCOOH.

a 20%

0s a imersao em

z

Figura 168 - Folhelho B-S ap


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 9824852/CA


PUC-RiIo - Certificacéo Digital N° 9824852/CA

Figura 171 - MEV do Folhelho B-S apés a imersao em H,0.
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Figura 173 - MEV do Folhe

— .
lho B-S ap6s a imersdo em 20% KCI.

Figura 174 - MEV do Folhelho B-S apds a imersao em 30% CaCls.
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Figura 178 - EDS do Folhelho B-S apés a imersdo em H,0.
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Figura 179 - EDS do folhelho B-S apds a imersao em NaCl.
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Figura 180 - EDS do Folhelho B-S apds a imersao em 20% KCl,.
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Figura 181 - EDS do Folhelho B-S apés a imersao em 30% CaCl,.
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Figura 182 - EDS do Folhelho B-S ap6s a imersdo em 20% NaCOOH.
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Figura 183 - EDS do folhelho B-S — apés a imersdo em 20% KCOOH.
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Figura 184 - EDS do Folhelho B-S apés a imersao em 30% CsCOOH.
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