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Preparo de amostras

Com o objetivo de realizar os experimentos comrlés@m preparados
corpos de prova com amostras de carbonato, pastacigento e
aco/cimento/carbonato.

3.1.
Carbonato

3.1.1.
Matéria Prima

Para os experimentos descritos no presente docarmeam utilizadas duas
amostras de carbonato: Travertino e Bege Bahia.

O carbonato Travertino nas dimensfes 13 x 13 x 2ociselecionado para
simular a rocha reservatério no experimento reptas€lo 0 ambiente de
canhoneio em poco revestido. O preparo da amastneaco-cimento-carbonato é
descrito no item 3.3.2., a matéria prima foi foidagela empresa LC Marmores
e Granitos.

O carbonato Bege Bahia foi selecionado para sinautacha carbonatica do
reservatorio em cenario de poco aberto, visanddagdo de tuneis através da
formacdo, nos ensaios de laboratério, tendo sidwtria prima fornecida pela

empresa Bege Bahia Rio.

3.1.2.
Usinagem para preparacao de amostras com Carbonato Bege Bahia

Nos experimentos foram utilizadas amostras cubidmsarbonato Bege
Bahia nas dimensdes 10x10x10 cm (Figura 10) e 5gbxfrigura 11).
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As amostras cubicas apresentando 10 cm de ladon farsinadas na
mineradora. As amostras cubicas de 5 cm lado fatatidas por meio de corte
das amostras de 10 cm de lado no Laboratério dedRato CENPES.

Figura 10 — Amostra de carbonato Bege Bahia dimensdes 10x10x10 cm
Fonte: O autor (2013).

Foram produzidos 8 cubos de 5cm de lado. Destesaapguatro foram
selecionados para os experimentos. Os cubos fatantificados na sequéncia;
1,2,3,5.

Figura 11 — Amostra de carbonato Bege Bahia dimens@es 5x5x5cm
Fonte: O autor (2013).

Para o preparo das amostras cilindricas, um culbartd®nato Bege Bahia
de 10 cm de lado foi perfurado por uma perfuragropriada, no laboratério de
rochas do CENPES, produzindo quatro cilindros dexamadamente 88 mm de
comprimento, com diametro aproximado de 38 mm. Omdomos foram
identificados na sequéncia; BB1, BB2, BB3 e BB4(ra 12).
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Figura 12 — Amostras cilindricas de carbonato Bege Bahia
Fonte: O autor (2013).

3.2.
Cimento

3.2.1.
Matéria Prima

O cimento Portland classe G, que é utilizado nasagdes de cimentacdo
de pocos de petréleo, foi fornecido pela Petrolaimavés do laboratério de
cimentacdo do Centro de Pesquisas e Desenvolving@BePES) situado na llha

do Fundao na cidade do Rio de Janeiro, Brasil.

3.2.2.
Preparo dos Cubos

Foram preparadas amostras constituidas por pastasnento curadas.

Foram utilizadas duas formulacdes:
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 Pasta basica, também denominada pasta pura cadestipor
cimento e agua e aditivo antiespumante. A massa&cHgm
resultante € 1,9 g/cm3 (15,8 Ib/gal). A composi¢éadescrita na
tabela 2. Essa formulacdo serd denominada CIM 840/1

» Pasta de cimento tipica utilizada na cimentacaadrao carbonato
nos campos do Pré-sal. A composicdo ndo sera eporiquestdes
de confidencialidade. Essa formulacdo ser4 dena@ain@IM
042/13.

Tabela 2 — Composicao da amostra da pasta basica CIM 040/13

PUC-Rio - Certificacdo Digital N° 1121544/CA

Aditivo Concentracao Massa (g) Volume (ml)
Cimento 69,1 % 784,66 2475
Agua doce 44,6 % 349,98 351,1
Antiespumante 0,020 gpc 1,29 1.4
Massa especifica (Ib/gal) 15,8
Volume da pasta (ml) 600,0

Fonte: O Autor (2013).

Apoés a mistura dos aditivos no equipamento denatoivsaring Blende

(Misturador de Paleta), as pastas foram vertidanolde visto na Figura 13.

Figura 13 — A esquerda: misturador de péleta. A direita: molde
Fonte:O autor (2013).
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Os dois tipos de pasta de cimento preparados, tamasta basica (CIM
040/13) como a pasta tipo pré-sal (CIM 042/13)rorcuradas a 60°, C em banho

termostatico, pelo periodo de 7 dias (Figura 14).

Figura 14 — Banho Termostatico utilizado no réf)aro das amostras
Fonte: O autor (2013).

As Figuras 15 e 16 mostram os cubos de cimentdaRdrtle composicdes
bésica (CIM 040/13) e pré-sal (CIM 042/13) curagespectivamente.

Figura 15 — Amostra CIM 040/13, do cubo de cimento de 5x5x5 cm
Fonte: O autor (2013).
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Figura 16 — Amostra CIM 042/13, do cubo de cimento pré-sal de 5x5x5 cm
Fonte: O autor (2013).

3.3.
Aco/Cimento/Carbonato

3.3.1.
Matéria Prima

As amostras compostas de

Os corpos de prova compostos por aco/cimento/catbgoreparados no
laboratério de cimentagcdo do CENPES e projetados @objetivo de simular a
condig&o de pogo revestido e cimentado em cenéarieskrvatorio constituido de

rochas carbonaticas, Figura 17.

Aco

SAE1020

Figura 17 — Vistas da amostra aco/cimento/carbonato
Fonte: O autor (2013).

Materiais utilizados:

« Placa de Aco SA1020 usada para simular o revestimdo poco
fornecido pela Metalacs RS Comercio de Metais.

» Pasta de Cimento Portland preparada pelo Labavati@iCimentacdo do
CENPES.
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* Placa de carbonato travertino adquirida da empt&€saMarmores e
Granitos.
» Suporte de teflon adquirido e fresado pela ofiomreeanica do CENPES.

* Cola de silicone

Para a montagem da amostra foram utilizadas: uaeaple aco SAE1020
nas dimensoes de 13x13g, uma placa de carbonato travertino nas dimensdes
de 13x13xZm e uma pasta de cimento, que foi colocada estptagas de aco e
travertino, nas dimensdes de 13x11x1,65cm, palzaea fixacdo de uma na

outra através da cimentacao destas.

3.3.2.
Preparo do corpo de prova ago/cimento/carbonato

Para realizar o procedimento de cimentacdo, umatpapropriado foi
projetado e montado, no laboratério de cimentaga@ENPES conforme Figura
17, visando a fixag&do paralela das placas de agocarbonato de forma a criar o
espaco apropriado para a colocacdo da pasta detoiemdre elas.

Um suporte de teflon foi fresado com as dimens@esspessura especifica
de cada uma das placas, Figura 18, para perneticaixe das bordas laterais das
placas de aco e de travertino fixando assim as gleass paralelamente no
suporte de teflon. Placas de vidro foram fixadas laterais com silicone para
realizar o fechamento lateral. Depois de montadogparato ficou com as
dimensodes de 16,2 x 13 x 6,6 cm.

Para este experimento também foram preparadas ta pasica (CIM
040/13) e a pasta tipo pré-sal (CIM 042/13). Apdésobcacdo da pasta de
cimento entre as placas, dentro do aparato, 0 mésntmlocado num Banho
Termostatico conforme Figura 14, pelo periodo delids. Para concluir o
processo de cura da pasta de cimento que, foi agpa&onforme procedimento
de preparo constante no anexo 1. ApGs a cura,indée cimento entre as placas
dentro do aparato ficou com as dimensdes de 13ecoochprimento, 11 cm de
largura e espessura de 1,65 cm, apos a cura das paisobservado na amostra
da pasta CIM 040/13 que ocorreu uma reducao mpemento da lamina de

cimento entre os dois suportes de teflon para 16amforme Figura 27.
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Placa de vidro

Placa de vidro

Dimensdes do aparato:

Placa de vidro — comprimento 16,2 cm e altura 6,6 cm.

Suporte de teflon — comprimento 13 cm, espessura 3,1cm e altura 6,6 cm.

Placa de aco quadrada — comprimento 13 cm e espessura 1 cm.

Placa de carbonato quadrada — comprimento 13 cm e espessura 2 cm.

Lamina de cimento — comprimento de 13 cm, largura 11 cm e espessura 1,65 cm.

Figura 18 — Esquema de montagem do aparato de cimentacdo dos corpos de prova de
aco/cimento/carbonato travertino
Fonte: O autor (2013).

3.4.
Ensaios de criacdo de tuneis através da aplicacdod e laser

3.4.1.
Carbonato

7

A criacdo de tunel em rocha carbonato € possivelddea reacdo de
decomposicao térmica do carbonato, que ocorreixa e 600° C a 780° C. O
Gréfico abaixo demonstra o perfil de reducéo desmasn funcdo da temperatura

de exposi¢cao da amostra de carbonato.
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Graéfico 6 — Perfil de decomposicéo térmica do carbonato
Fonte: Departamento de Engenharia da PUC-RIO (2012).

Reacdo de decomposicdo térmica: CaCO2%, CaO + C®

3.4.1.1.
Amostras de carbonato Bege Bahia de dimensfes 10x10  x10cm

Para a criagdo de tuneis, foram realizados ensaiogadiacdo a laser em
quatro amostras cubicas de carbonato Bege BahihOdem de lado. Foram

aplicados os seguintes parametros, Tabela 3.

Tabela 3 — Poténcia e tempos de aplicagédo do laser nas amostras de carbonato Bege
Bahia de formato cubico de dimensdes 10x10x10 cm

Amostra (10 cm) Poténcia (W) | Distancia Focal (cm) | Tempo (S)
CBB 10-2 1500 6,5 7
CBB 10-3 1500 6,5 21
CBB10-4 1500 6,5 42
CBB 10-5 1500 6,5 84

Fonte: O autor (2013).
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Figura 19 — Aplicacéo de laser na 2° amostra cubica de 10 cm (n° 2)
Fonte: O autor (2013).

Figura 20 — 2° Amostra clibica de 10 cm apds a criacdo do tunel
Fonte: O autor (2013).

3.4.1.2.
Amostras de carbonato Bege Bahia nas dimensfes 5x5x 5 cm

Para a criacdo de tuneis, foram realizados ensadgadiacdo a laser em
quatro amostras cubicas de carbonato Bege Bahid5dem de lado. Foram

aplicados os seguintes parametros, Tabela 4.

Tabela 4 — Poténcia e tempos de aplicacdo do laser nas amostras cubicas de 5cm

Amostra (5 cm) Poténcia (W) | Distancia Focal (cm) Tempo (S)
CBB5-1 1500 2,5 2,5
CBB5-2 1500 2,5 3,5
CBB5-3 1500 2,5 4,5
CBB5-5 1500 2,5 5,5

Fonte: O autor (2013).
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Figura 21 — Aplicacao de laser nas amostras cubicas de 5 cm
Fonte: O autor (2013).

r’

Figura 22 — Amostra clbica de 5x5x5 cm apoés a criagao do tunel
Fonte: O autor (2013).

3.4.1.3.

Amostras de carbonato bege bahia cilindricas nas di

mm

mensdes 38x88

As amostras foram posicionadas sob o canhao laser com distancia

de dois cm e foi aplicada radiacdo laser com poténcia de 1500 Watts com

0s tempos relacionados na Tabela n° 5.

Tabela 5 — Poténcia e tempos de aplicacdo do laser nas amostras cilindricas

Amostra Diametros Comprimento Poténcia Tempo
(mm) (mm) (W) (s)
BB 1 38 mm 88,5 1500 2,5
BB 3 38 mm 89,3 1500 50
BB 2 38 mm 88,2 1500 7,5
BB 4 38,1 mm 88,7 1500 10

Fonte: O autor (2013).
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Figura 23 — Aplicacéo de laser nas amostras cilindricas
Fonte: O autor (2013).

it

Figura 24 — Amostra cilindrica apés a criagao do tinel
Fonte: O autor (2013).

As amostras cilindricas foram enroladas com fjga tlurex para manter a
integridade das mesmas apos a aplicacéo do ldser & mesmas

3.4.2.
Cimento

3.4.2.1.
Ensaios de compressao para as amostras de cimento

Apbs o preparo das amostras CIM 040/13 e CIM 04Zdram separados
dois cubos, sendo um de cada amostra, para reatigtes de resisténcia a
compresséo, os resultados dos testes podem deradss nas Tabelas 6 e 7.
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Tabela 6 — Boletim teste de resisténcia a compressdo amostra CIM 040/13

Boletim N 2: CIM 040/13
DATA: 22/5/2013 Amostras de pasta pura
CURA: 7 DIAS
TEMPER.: 60 °C
Comprimento | Largura
’ Forca RC
(mm) (mm) Area Ibf |Resisténcia | | .qio Erro
psi
50,72 51,22 4 16186 4020 7,843741
50,85 51,28 4 18310 4530 4362 | -3,86124
50,71 51,14 4 18231 4535 -3,9825

Fonte: O autor (2013).

Tabela 7 — Boletim teste de resisténcia a compressdo amostra CIM 042/13

Boletim N <: CIM 042/13
DATA: 29/5/2013 Amostras de pasta pré-sal
CURA: 7 dias
TEMPER.: 60 °C
Comprimento | Largura
RC
(mm) (mm) Area Forca |Resisténcia | medio Erro
Ibf psi
50,78 50,82 4 19917 4979 -5,43042
50,83 50,85 4 17246 4305 4723 |8,852092
50,81 51,02 4 19626 4884 -3,42167
Fonte: O autor (2013).
3.4.2.2.
Ensaio a Laser amostras de cimento nas dimensdes 5x  5x5 cm

Para a criagdo de tuneis, foram realizados ensaios de irradiacdo a

laser em seis amostras cubicas de cimento Portland com 5 cm de lado.

Foram aplicados os seguintes parametros, Tabela 8.

Tabela 8 — Poténcia e tempos de aplicacdo do laser nas amostras de pasta de cimento

Formulacéo da pasta Tempo | Poténcia OBS
cimento (s) (W)
Pasta pura (40/13) 7 1200
Pasta pura (40/13) 10 1200
Pasta pura (40/13) 10 1200



DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 1121544/CA


PUC-Rio - Certificacdo Digital N° 1121544/CA

67

Formulacéo da pasta Tempo | Poténcia OBS
cimento (s) (W)
Pasta pré-sal (42/13) 10 1200 Amostra rompeu
Pasta pré-sal (42/13) 5 1200
Pasta pré-sal (42/13) 5 1200

Fonte: O autor (2013).

Na amostra CIM 042/13, ao final da criacdo do caoakervou-se o0

rompimento da amostra (Figura 48), decidido redoiz@mpo para 5 segundos.

Figura 25 — Aplicacéo do laser na amostra de pasta pura de cimento
Fonte: O autor (2013).

Figura 26 — Pasta pré-sal e pasta pura, curadas, apos a criagdo do tinel
Fonte: O autor (2013).
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3.4.3.
Acgo/Cimento/Carbonato

Para a criagdo de tuneis, foram realizados ensaiogadiacdo a laser em
seis amostras de aco/cimento/travertino. Forancaqgdis 0s seguintes parametros,
Tabela 9.

Tabela 9 — Amostras de ago/cimento/carbonato

Poténcia Distancia focal Formulagéo da pasta Amostra

(W) (mm) de cimento

Pasta pré-sal CIM 042/13 1

1200 2,5 Pasta pura CIM 040/13 4

Pasta pura CIM 040/13 5

1500 3,0 Pasta pré-sal CIM 042/13 2

Pasta pré-sal CIM 042/13 3

Pasta pura CIM 040/13 6

Fonte: O autor (2013).

Em algumas amostras, foram feitos mais do que voy $endo que o tempo
nas seis variou de 15 a 31 segundos.

1° teste: Na amostra n° 5 de pasta pura CIM 040l1&plicada irradiacao
laser com 1500 watts de poténcia em distancia fdea8 mm em uma série de
furos conforme a Tabela 10, sendo que na idengizada amostra foi usada

como correlagdo sempre ao lado direito.

Tabela 10 — Posicéo e sequéncia de aplicacdes de laser na amostra pasta pura (CIM

040/13

Ordem Posicéo do furo Poténcia (W) | Tempo (s)
do furo na amostra

1° centro 1500 30

20 esquerda superior 1500 25

3° esquerda inferior 1500 20

40 direita inferior 1500 31

50 Direita superior 1500 15

6° No centro inferior 1500 20

Fonte: O autor (2013).
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2° teste: Na amostra n°2 de pasta pré-sal (CIM1842) foi aplicada
irradiacéo laser com 1500 watts de poténcia endrttigd focal de 3 mm para a
realizacdo de trés furos conforme a Tabela 11,cseue na identificacdo da
amostra foi usada como correlacdo sempre ao ladibodi

Tabela 11 — Posicéo e sequéncia de aplicacdes de laser na 2° amostra pasta pré-sal
(CIM 042/13)

Ordem Posicéo do furo Poténcia (W) | Tempo (s)
do furo Na amostra

1° centro 1500 18

20 esquerda superior 1500 31

3° direita inferior 1500 25

Fonte: O autor (2013).

3° teste: Na amostra n°® 3 de pasta pré-sal (CIM1832foi aplicada
irradiacéo laser com 1500 watts de poténcia erarig focal de 5 mm no tempo
de 1 minuto e 21 segundos, com a realizacdo deutonatravés de movimento
giratorio helicoidal do canhdo de laser, no cedae@mostra.

4° teste: Na amostra n°® 6 de pasta pura (CIM 03@diaplicada irradiacéao
laser com 1500 watts de poténcia em distancia fdeab mm no tempo de 1
minuto e 21 segundos. Foi programada no computad@alizacdo do furo com
movimento giratorio helicoidal do canhdo de lasercentro da amostra, Figura
27.

Figura 27 — Aplicacéo do laser na amostra de ago/cimento/travertino
Fonte: O autor (2013).
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Figura 28 — Amostra de aco/cimento/travertino apés a criacao do tunel
Fonte: O autor (2013).

3.5.
Técnicas de Avaliacéo

3.5.1.
Resisténcia a compressao

O objetivo do ensaio € determinar a resisténciampcessao por meio
destrutivo. O equipamentdCHANDLER ENGINEERING MODEL 4207D
DIGITAL COMPRESSVE STRENGTH TESTER possui um painel de controle
para o acionamento hidraulico onde sdo programasgzessdes de trabalho,
transmitidas da célula de compressao com a firggdid@ gerar a forca necessaria
para realizar a compressao da amostra. O test@rdpressdo de amostras de
cimento CIM 040/13 e CIM 042/13 situaram-se nadaile 16186 Ibf a 19917 Ibf.

ke

Figura 29 —Prensa hidraulica e painel de controle
Fonte: O autor (2013).
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3.5.2.
Tomografia de Raio-X

A tomografia computadorizada (TC) se baseia no mgstincipio fisico de
radiografia convencional, segundo a qual os elemsentom diferentes
composicoes absorvem a radiacdo X de forma difer€@dmo exemplo, materiais
mais densos e pesados absorverdo maior radiacas gigemenor densidade.

O equipamento utilizado nas andlises realizadas, QGENPES, no
laboratério de Tomografia foi BRIGHT SPEED que é um Tomografo Médico.
Neste equipamento a amostra permanece em um pdbigdno tomografo em
relacdo ao emissor de raios-X e 0s receptoresgnam em torno da amostra
efetuando varias tomadas em posic¢oes diferent@safmo uma circunferéncia ao
redor da amostra. As chapas sado remontadas popofinware para reconstruir a
imagem.

A analise de TC indica a quantidade de radiacaoraios por cada
elemento analisado (radio-densidade), traduzidaaresnala de cinzas que produz
uma imagem. Dentre as caracteristicas desta imagerdestacam opixes,
matriz, campo visédo (FOV). Cagael é o menor ponto da imagem e corresponde
ameéedia da absorcdo dos elementos nessa zona,ssxpeen unidades de
Hounsfield. O conjunto dpixeis distribuido em colunas e linhas que formam a
matriz. Quanto maior o tamanho da matriz melho& sera resolucdo espacial,

permitindo diferenciar mais facilmente as estrigugspaciais.

Figura 30 — Corpos de prova de carbonato Bege Bahia de 10 cm no Tomografo de Raio-
X
Fonte: O autor (2013).

Os corpos de prova cubicos de carbonato Bege B#hid0 cm de lado

foram tomografados nos eixos XY e YZ, Figura 30.
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Os corpos de prova de aco/cimento/carbonato focamografadas em dois

sentidos um transversal e o outro longitudinal coné Figura 31.

Figura 31 — Vistas do corpo de prova, com pasta pré-sal (CIM 042/13) n°1, dentro do
tomégrafo em dois sentidos
Fonte: O autor (2013).

d SYSected

Figura 32 — Corpo de prova de ago/cimento/carbonato pasta pré-sal (CIM 042/13) n°1 no
tomografo.
Fonte: O autor (2013).
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3.5.3.
Microtomografia de Raios-X

A microtomografia € uma técnica ndo-destrutiva cpeonstréi e modela
estruturas de amostras na escala micrométrica, wwom resolugdo e contraste
aplicavel a varios problemas atuais, como na ageajuWmica de solidos e
materiais. Tal técnica fornece um mapeamento mratasatenuacdo de raios-X
em uma amostra, independente da existéncia de uinestsutura com diferentes
fases bem definidas (Stoekal., 2009).

O equipamento utilizado nas andlises realizadas latmwratério de
tomografia no CENPES foi um Phoenix vitomelx faddo pela GE, Figura 33.
Neste equipamento a amostra gira em torno do @b vertical enquanto no
tomégrafo o emissor de raios-X e o receptor pergamefixos, em torno da
amostra, efetuando varias tomadas de raio-X, encgess diferentes, atraves do
giro da amostra, Figura 33. As chapas sdo rematpda um software para

reconstruir a imagem.

Figura 33 — Microtomdgrafo da GE
Fonte: O autor (2013).

3.5.4.
Interacdo com Energia Radiante de Laser

Para a criacdo dos tuneis nos corpos de provazadills nos ensaios
realizados, foi realizada a interacdo com a eneaggl@nte do laser gerado pelo
equipamento de laser a fibra YLS-1500, como moatreigura 34. O laser
Ytterbium Laser System, que opera com comprimertortla da emissdo 1065

nm.
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Figura 34 — Laser a fibra YLS-1500 com poténcia maxima de 1500 W
Fonte: O autor (2013).

3.5.4.
Analisador Termogravimétrica

A Analise Termogravimétrica (ATG) e Calorimetria f@encial de
Varredura (DSC) foram realizadas simultaneamenteAnalisador Térmico
Simultaneo (STA-6000) da Perkin-Elmer visto na Fg85.

Figura 35 — Analisador Térmico Simultaneo (STA-6000) da Perkin-Elmer
Fonte: O autor (2013).
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3.5.5.
Difragc&o de raios-X

A difracdo de raios X é usada para se obter cafsiitas importantes sobre
a estrutura de um composto cristalino. Estas irdgims sdo geradas pelo
fendbmeno fisico da difracdo e também da interfeaéron seja, quando os raios
incidem sobre um cristal, ocorre a penetracdo aoma rede cristalina, a partir
disso, tem-se varias difrac6es e também interf@groonstrutivas e destrutivas.
Os raios X Jauncey (1945), interagem com os elgtdanrede cristalina e séo
difratados. Com o0 uso de um dispositivo capaz dectlr os raios difratados e
tracar o desenho da rede cristalina e a forma deut@s gerada pelo
espalhamento que refletiu e difratou os raios-Xpadssivel se analisar a

“difragao”.

3.5.6.
Espectrometria de Fluorescéncia de Raios X

Para avaliar a composicéo das pastas de cimeniddicadas antes e apos
a realizacao da interagdo com a energia radiantasgo. Segundo a BRUKER
AXS (Bruker, c2010), a espectrometria de fluoresizéde raios X (FRX). E uma
das técnicas analiticas mais utilizadas em geogaim industria mineral, tanto
de exploragdo como de beneficiamento também utilaaplamente a
fluorescéncia de raios X, especialmente para femcahtrole de processo. As
aplicacdes principais em geoquimica sdo determ@sag@ elementos maiores,
menores e tracos em rochas, solos e sedimentotreDEnelementos-tracos, os
mais favoraveis a determinacdo por FRX, em fung@dirdites de deteccdo e
abundancia crustal estdo; Ba, Ce, Cr, Cu, Ga, baNN Pb, Rb, Sc, Sr, Th, V, Y,
Zn, Zr. Os resultados da FRX sempre sdo de corgéi@s elementares totais. A
FRX também pode ser util na andlise de amostrasrailinadas, para determinar

elementos em concentracdo anémala (p.ex., As,iSbaBW).
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