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5
Ensaios Realizados e Analise dos Resultados

5.1.
Introdugao

Neste Capitulo, inicialmente, serd apresentada a caracterizagdo realizada nos
folhelhos utilizados na campanha experimental. Em seguida, apresentam-se os
ensaios em corpos de prova sintéticos realizados na célula de difusdo que tiveram
como objetivo avaliar as modificacdes realizadas no equipamento e, também,
avaliar o comportamento, do ponto de vista da transmissdo de pressdo, do fluido
de perfuragdo utilizado nos ensaios. Na seqiiéncia, apresentam-se os resultados e
analises dos ensaios realizados nos folhelhos e, finalmente, as conclusdes deste
Capitulo.

Os ensaios foram realizados com trés tipos de folhelhos, sendo dois deles
oriundos de plataformas maritimas nacionais ¢ um de plataforma maritima
internacional. Os folhelhos provenientes de plataformas maritimas nacionais sdo
da Bacia de Campos, denominados de folhelhos B ¢ B-S e o de plataforma
maritima internacional ¢ da Noruega (Mar do Norte, denominado de folhelho N).
Os folhelhos B correspondem aos CP12, CP14 e CP15, o folhelho B-S
corresponde ao CP39 e finalmente o folhelho da Noruega corresponde ao CP15N.

Os folhelhos brasileiros foram extraidos a profundidades de 2500 e 3500 m
e cujos pocos estdo localizados em areas em que as laminas d’agua sao de 450 ¢
2500 m, respectivamente para os folhelhos B e B-S. O folhelho da Noruega foi
extraido a profundidade de 2328 m, sendo o poco a esta profundidade inclinado de

45° com 345,5 m de lamina d’agua.

5.2.
Caracterizagcao dos Folhelhos Ensaiados

Uma caracterizacdo adequada dos folhelhos ¢ de fundamental importancia

para que se possa conhecer o material em estudo e a partir dai, entender melhor os
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fenomenos de interacdo rocha-fluido relacionados aos ensaios de difusdo de
pressao e ions na célula de difusdo. Parte dos ensaios de caracterizagdo
apresentados nos itens seguintes foram reunidos de trabalhos anteriores e
detalhadamente apresentados por Rabe (2003) em sua tese de doutorado. Desta
forma, os interessados em se aprofundar na metodologia dos ensaios realizados
podem consultar a bibliografia anteriormente citada, visto que ndo cabe no

contexto desta dissertacdo a apresentacao destes detalhes.

5.2.1.
Analise Granulométrica e Indices Fisicos

A andlise granulométrica dos folhelhos foi realizada por peneiramento e
sedimentacdo, sendo esta utilizada para classificar as particulas de fracdo fina
(silte e argila). O objetivo da andlise granulométrica é quantificar e classificar os
constituintes individuais das rochas. O ensaio de granulometria no folhelho da
Noruega ndo foi realizado devido a pouca quantidade de material. A Tabela 5. 1
apresenta os resultados dos ensaios para os folhelhos B e B-S, mostrando que o
folhelho B ¢ silto-arenoso e o folhelho B-S ¢ predominantemente argiloso (Rabe,

2003).

Tabela 5. 1 - Resultado dos ensaios de granulometria (Rabe, 2003)

S ()
Folhelho ' Fracio (%) :
Areia Silte Argila
B 27 49 24
B-S 13 37 50

Utilizando fragmentos dos folhelhos determinou-se a densidade dos grios
(G) e a umidade natural (w). A densidade dos graos foi obtida pelo método do
picnometro seguindo as normas da ABNT em amostras de 25 g previamente
destorroadas. A umidade natural inicial dos corpos de prova obtida por secagem
em estufa a 105 °C por um periodo de 24 horas, foi realizada em fragmentos de
folhelho retirados durante o processo de usinagem dos corpos de prova e
armazenados em 6leo mineral para evitar o seu ressecamento.

Antes de levar os corpos de prova para a célula de difusdo, estes foram
pesados e suas dimensdes, altura (H) e didmetro (D) determinadas, de forma a

obter os indices fisicos. Para determinacdo dos valores do grau de saturacao (S),
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indice de vazios (e) e porosidade (¢) foram utilizadas as Equacdes (5.1), (5.2),
(5.3) e (5.4) para célculo dos indices fisicos em meios porosos (Lambe &
Whitman, 1969). Os dados iniciais (I) e finais (F) dos corpos de prova e os indices

fisicos obtidos sdo apresentados na Tabela 5. 2.

o, :% (5.1)
S:% (5.2)
_ (“VZG% 1 (5.3)
¢=ﬁ100 (5.4)

Onde;
Tw = Peso especifico da agua,;
W = Peso Total;
V= Volume Total.

Tabela 5. 2 - Dados iniciais e finais dos corpos de prova

Corpos de Prova
A B B-S N
Parametros
CP12 CP14 CPI15 CP39 CPI5N

1 F 1 F 1 F 1 F | F
H (mm) 15,9 --- 16,7 | 16,79 | 16,3 16,3 15,4 15,7 15,9 16,0
D (mm) 50,6 --- 38,2 | 38,17 | 38,1 38,1 37,9 37,8 37,7 37,8
W (g 67,7 --- 42,0 | 42,32 | 41,0 | 41,2 34,9 34,9 31,8 31,9

w (%) 12,5 14,3 12,5 | 13,05 | 12,7 12,9 25,1 249 35,6
V (em’) 32,1 --- 19,1 | 19,21 | 18,6 18,5 17,4 17,6 17,8 17,9
oT (g/em?) 2,11 - 2,19 | 2,20 | 2,21 | 2,22 2,00 1,97 1,78 1,78
G 2,70 --- 2,70 | 2,770 | 2,70 | 2,70 2,69 2,69 2,419 | 2,419

e 0,439 --- 0,383 | 0,386 ] 0,379 | 0,371 | 0,678 0,699 0,836 ---

S (%) 76,9 --- 88,14 | 91,3 | 90,7 | 93,6 99,9 95,8 100,0 ---

0 (%) 30,5 - 27,69 | 279 | 27,5 | 27,1 40,4 41,2 45,6 -

Muniz (1998) obteve valores médios de teor de umidade e porosidade
iniciais para o folhelho B, correspondentes a 14,2 % e 28,2 %, respectivamente.
Estes valores estdo bem proximos aos obtidos nesta dissertagdo, porém observa-se

um menor valor de umidade inicial que pode ser atribuido ao longo tempo de
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armazenagem destas amostras. Os indices fisicos obtidos para os folhelhos B-S e
N sdo muito similares aos apresentados por Muniz (2003).

Entre os folhelhos estudados verifica-se que o folhelho N apresenta uma
menor densidade dos grdos e em conjunto com sua elevada umidade inicial
fornece elevados valores de saturacdo inicial e indice de vazios. Outro aspecto
importante do ponto de vista da possivel intera¢do rocha-fluido, ¢ com relagao ao
baixo indice de vazios e porosidade do folhelho B quando comparado aos demais
folhelhos. Devido aos erros experimentais, os dados finais dos folhelhos CP12 e

CP15N, infelizmente, ndo puderam ser computados.

5.2.2.
Composicao e Distribuicao Mineralégica

Para identificar os minerais presentes nos folhelhos utilizou-se o método de
difracdo de Raios-X (Carrol, 1970), em amostras provenientes dos testemunhos
preservados. Os difratogramas correspondentes a mineralogia total foram obtidos
através do método do pd (Brindley & Brown, 1980). A Tabela 5. 3 mostra a
composicdo mineraldgica destes folhelhos. Os resultados indicam que os
folhelhos possuem, com exce¢do do folhelho da Noruega, argilominerais pouco
expansivos, como a caulinita, dolomita e o interestratificado de ilita/esmectita.
Identificou-se também nestes folhelhos a presenca de feldspato-K, calcita, pirita e

clorita, como minerais acessorios.

Tabela 5. 3 - Composi¢do mineralégica dos folhelhos (Rabe, 2003)

Folhelho Fracao Minerais Principais

Total Quartzo, calcita, caulinita, feldspato-K e albita.

B Silte Quartzo, calcita, ilita/esmectita, caulinita, feldspato-K e albita.
Argila Caulinita, ilita e clorita.
Total Quartzo, calcita, caulinita, dolomita e feldspato-K.

B-S Silte Quartzo, calcita, pirita, ilita/esmectita e caulinita.

Argila Ilita/esmectita, caulinita e clorita.
Total Quartzo, feldspato-K, ilita/esmectita, pirita, calcita e clorita.

N Silte Quartzo, esmectita, ilita/esmectita e clorita.
Argila Esmectita, ilita/esmectita.

Com o objetivo de se realizar a analise semi-quantitativa dos minerais
presentes nos folhelhos, foi necessario conhecer a composicdo quimica dos
constituintes das formacdes utilizando, para isso, a técnica de fluorescéncia de

Raios-X. A Tabela 5. 4 mostra a anélise quimica dos constituintes dos folhelhos.
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Tabela 5. 4 - Analises quimicas dos constituintes dos folhelhos (Rabe, 2003)

82

.~ o Folhelho

Composi¢ao (%) 3 Bs ~
SiO, 42.5 47,4 63,4
AL O, 13,7 13,8 13,6
CaO 15,1 9,7 0,20
P.F. 16,35 12,84 9,01
Fe,0; 5,1 5,9 5,4
K,0O 2.3 3,6 2,8
MgO 1,6 2.4 1,7
Na,O 1,6 2,5 1,9
TiO, 0,74 0,88 0,66
P,05 0,15 0,21 0,034
MnO 0,02 0,09 0,03
BaO 0,0269 0,0641 0,0477

P.F. = Perda ao fogo

Como era de se esperar a analise quimica forneceu elevados teores de
silicatos e aluminatos, clementos estes fundamentais na formacao das unidades
elementares dos argilominerais, do quartzo e do feldspato. Os folhelhos B e B-S
mostram-se ricos em Oxidos de célcio que pode ser um indicador da presenca de
calcita. Obteve-se, também, elevados teores de perda ao fogo (P.F.), realizada por
calcinagdo a 1000 °C até que se alcangasse a constancia de peso. Este resultado
indica uma quantidade expressiva de agua adsorvida e de constitui¢do dos
argilominerais, visto que a determinagdo da P.F. engloba a presenca de H,O, S e
de CO,.

Utilizando-se da metodologia apresentada por Chakrabarty & Longo (1997)
e com base nos resultados da mineralogia e da composi¢ao quimica, pdde-se obter
a analise semi-quantitativa dos folhelhos estudados (Tabela 5. 5). Esta andlise ¢
importante e necessaria visto que, para a maioria dos pesquisadores, o potencial
de reatividade dos folhelhos ¢ diretamente relacionado a quantidade e ao tipo de

argilomineral presente na rocha.

Tabela 5. 5 - Anadlise semi-quantitativa dos minerais presentes nos folhelhos (Rabe,
2003)

Folhelho Minerais Principais
B Quartzo (30 %), calcita (29 %), feldspato (15 %), caulinita/ilita/esmectita (15 %),
clorita (6 %) e pirita (5 %).
B-S Quartzo (15 %), cqlcita (17,2 %), caulinita (33,6 %) ilita/esmectita (22 %),
clorita (6 %), pirita (5 %) e dolomita (1,2 %).
N Quartzo (38,1 %), esmectita (20 %), clorita (6 %), ilita/esmectita (13,6 %),
mica/ilita (8,5 %), pirita (7,6 %), calcita (3,5 %) e feldspato (2,7 %)
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Analisando os dados da Tabela 5. 5, verifica-se um teor expressivo de
esmectita (20,0 %) no folhelho da Noruega, sendo que a fracdo total de
argilominerais nao passa de 48,1 %. Ja nos folhelhos da Bacia de Campos ndo se
observou a presenca deste argilomineral expansivo, mas sim do interestratificado
caulinita-ilita-esmectita e de caulinita. As percentagens destes argilominerais
foram respectivamente de 15,0 e 33,6 % para o folhelho B ¢ B-S. Em relagdo a
percentagem total de argilominerais verificam-se 21,0 e 61,6 % para os folhelhos
B e B-S, respectivamente.

Analisando o folhelho B, isoladamente, verifica-se que este possui apenas
24 % de particulas com dimensdo argila (Tabela 5. 1) e somente 21 % de
argilominerais, o que o coloca, inicialmente, como o folhelho menos reativo
dentre os estudados.

Em funcdao do elevado teor de calcita verificado nos folhelhos B e¢ B-S,
segundo o sistema de classificagdo proposto por Pettijohn (1975) e modificado de

Perez (1997), pode-se classifica-los como folhelhos calciferos.

5.2.3.
Capacidade de Troca Cationica e Superficie Especifica

Utilizando a técnica do acetato de amonio seguindo a metodologia proposta
por Khalil et al. (1993) e utilizada por Gaggiotti (1999) e Perez (1997) foi
determinada a capacidade de troca catidnica (CTC) dos folhelhos. A Tabela 5. 6
apresenta os resultados da CTC para os folhelhos ensaiados. Para se obter a
superficie especifica do folhelho foi utilizada a técnica do azul de metileno
(Cokca & Birand, 1993 e Casanova, 1986). A Tabela 5. 7 mostra os resultados de

superficie especifica obtidos.

Tabela 5. 6 - Capacidade de troca catidnica dos folhelhos (Rabe, 2003)

CTC Cations Trocaveis (meq/100
Folhelho (meq/100g) Na* K* Ca™ l(VIgﬂ &) Sr Ba*
B 26,2 12,3 2,40 9,70 1,40 0,42 Tr
B-S 38,4 22,4 3,60 10,4 1,80 0,15 0,07
N 37,2 18,7 12,7 3,30 2,40 0,04 0,03
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Tabela 5. 7 - Superficie especifica dos folhelhos ensaiados (Rabe, 2003)

84

Folhelho Fracio Total (mz/g) Fracgio Argila (mZ/g)
B 178,3 188,4
B-S 3254 3425
N 217,7 252,0

Analisando-se estes resultados sem considerar que outros fatores
influenciam na reatividade de um folhelho, verifica-se que os folhelhos B-S ¢ N
sdo potencialmente mais reativos, pois apresentam valores elevados de troca
catidonica e superficie especifica. Novamente o folhelho B apresenta-se como
sendo o de menor reatividade. Observam-se como cations mais trocaveis, nos

folhelhos B e B-S o sédio e o célcio, no folhelho da Noruega o sodio e o potéssio.

5.24.
Descricao do Espago Vazio dos Folhelhos

De forma a avaliar o espago vazio dos folhelhos foi realizada uma
campanha de ensaios de porosimetria por inje¢ao de mercurio. Neste ensaio pode-
se obter a curva caracteristica das amostras com a distribuicao dos diametros dos
poros, a porosidade interconectada e a superficie especifica medida no contato
fluido-rocha. Este ensaio de porosimetria nos folhelhos ¢ de suma importancia,
pois ¢ uma ferramenta que permite conhecer o espago poroso onde circulam os
fluidos de perfuracdo e onde ocorrem os processos de transferéncia de massa. O
ensaio, realizado no porosimetro Autopore II, modelo 9220, pertencente ao nucleo
de catalisadores do Centro de Pesquisas da Petrobras (CENPES), ¢ feito
aplicando-se um gradiente de pressdo para que um fluido ndo molhante (mercurio)
penetre nos poros do folhelho.

A Figura 5. 1 apresenta o grafico da distribui¢do incremental de percentual
de volume total de poros dos folhelhos e a Figura 5. 2 exibe a distribuicao
acumulativa do percentual do volume total de poros. Os resultados mostram que o
folhelho N apresenta uma distribui¢do bi-log-normal tendo uma grande
quantidade de poros com didmetros da ordem de 30000 A (11,9 %) e 120000 A
(18,7 %). O folhelho B apresenta uma distribui¢do mais uniforme de diametros de

poros tendo principalmente dois picos, um de 240 A e outro de 1250 A (7,0 %).
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Figura 5. 1 - Curvas de distribuigdo diferencial dos poros (Rabe & Da Fontoura, 2002)
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Figura 5. 2 - Distribuicdo acumulativa dos didmetros dos poros (Rabe & Da Fontoura,
2002)

Utilizando-se o grafico da Figura 5. 2, ¢ possivel obter a mediana dos
diametros dos poros (Dsg), que representa o didmetro dos poros correspondente a
50 % do volume total intrudido, e a percentagem volumétrica de microporos,
caracterizados por possuirem didmetros inferiores a 100 A. Os resultados desta
analise mostram que a mediana do diametro dos poros para o folhelho B ¢ N sdo
de 440 e 98000 A, respectivamente. Nota-se que o folhelho N possui

aproximadamente 95 % de poros maiores que 10000 A, enquanto o folhelho B
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possui somente 10 %. Observa-se, também, que o folhelho B apresenta 13,4 % de
microporos enquanto o folhelho N apresenta somente 3,2 %.

O ensaio de injecdo de mercurio também permite obter a porosidade
interconectada representada pelo somatorio das areas dos poros interconectaveis
dos folhelhos. Desta forma, medem-se apenas os poros que se interconectam, ou
seja, aqueles poros que sdo alcangados pelo mercurio intrudido. Os valores
obtidos para o folhelho B e N foram de 25,9 e 12,9 %, respectivamente.

Analisando-se este resultado verifica-se que a porosidade interconectada do
folhelho B ¢ muito proxima da porosidade total (28,2 %) obtida nos indices fisicos
(Tabela 5. 2), o que ndo acontece com o folhelho N cuja porosidade total ¢ de
(45,6 %). Segundo Rabe (2003), a reducdo da porosidade interconectada em
relacdo a porosidade total se deve a forma e ao embricamento dos graos, a
presenca de minerais de granulometria fina (siltes e argilas), que ocupam os
espagos intergranulares e a presenca dos materiais cimentantes, que podem
preencher total ou parcialmente os poros.

A medida da superficie especifica dos poros interconectados apresentou
valores de 25,1 e 3,6 m%/g para os folhelhos B e N, respectivamente. Observa-se
que estes valores sdo muito inferiores aos obtidos pela técnica do azul de
metileno. Isto acontece porque no ensaio de porosimetria utiliza-se uma amostra
estruturada, o que nao acontece no ensaio de CTC onde a amostra ¢ destorroada.
Este resultado mostra que ao se considerar apenas a superficie especifica dos
argilominerais, pode-se estar superestimando o potencial de reatividade de um
determinado folhelho.

Estudos da microestrutura através de ensaios de microscopia Otica e
microscopia eletronica de varredura também foram realizados por Fontoura et al.,
(1998 e 1999) e Rabe (2003). Estes ensaios também contribuiram para a
investigacdo da composi¢ao mineraldgica dos folhelhos apresentada no item 5.2.2.
Com os resultados destes estudos comprovou-se que os folhelhos B e B-S
possuem grande quantidade de carbonato de célcio, proveniente de microfdsseis,
atuando como agente cimentante. J& no folhelho N verificou-se uma grande
quantidade de diatomdaceas (microfosseis de silica) atuando como material

cimentante.
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5.2.5.
Descricao do Espago Vazio do Celofane

Em funcdo dos estudos realizados na célula de difusdo utilizando um corpo
de prova sintético tornou-se indispensdvel uma caracterizagdo deste material. O
ensaio realizado para o estudo do tamanho dos poros das folhas de papel celofane
foi o ensaio de injecdo de gas nitrogénio baseado na teoria BET (Brunauer,
Emmett, Teller). A técnica de adsor¢do de gés ¢ utilizada para a determinagdo da
area especifica, distribuicdo de tamanho de poros e porosidade de materiais
pOrosos.

Neste equipamento utilizam-se amostras desagregadas (pds ou graos), sendo
que no caso do ensaio com o papel celofane, as folhas deste material foram
picotadas. O tempo de andlise neste ensaio pode variar entre 30 minutos até
aproximadamente 6 horas, dependendo das condi¢des de analise. O equipamento
utilizado no ensaio foi o ASAP, modelo 2010, pertencente ao Laboratério de
Catalise do Departamento de Quimica da PUC-Rio. Neste equipamento pode-se
medir poros menores que 100 A.

Na realizagdo dos ensaios pequenas moléculas do gas nitrogénio sdo
introduzidas no sistema a baixas pressdes e a uma temperatura de —196,5 °C.
Estas moléculas comegcam a penetrar nos poros da amostra formando uma
monocamada. Apos a fase de baixas pressdes da-se inicio a fase de aumento de
pressdo mantendo-se temperatura constante. Desta forma, as moléculas do gas
comecam a preencher os vazios dos poros donde se obtém o tamanho de poros.

Para as folhas de papel celofane estudado obteve-se uma superficie
especifica de 0,229 m*/g e o didmetro médio dos poros de 320 A. Espera-se que
estes valores sejam bastante uniformes, pois este material ¢ industrializado.
Observa-se que este material apresenta uma superficie especifica muito baixa. A
grande vantagem deste material nos ensaios de difusdo ¢ o fato deste ser inerte,
sem argilominerais, ndo apresentando, portanto, interagdes fisico-quimicas. Desta
forma, pode-se realizar um estudo do comportamento de um fluido de perfuragao
sem levar em conta estas interagdes visto que a restricao ao fluxo de agua ou ions

¢ somente fun¢do da porosimetria.
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5.3.
Ensaios em Corpos de Prova Sintéticos na Célula de Difusao

Ensaios em corpos de prova sintéticos foram realizados de forma a verificar
o funcionamento do equipamento e adequar a metodologia de ensaios apos as
modificacdes realizadas, além de avaliar o desempenho da nova interface tipo
pistdo que possui capacidade de armazenar 1 L de fluido e é projetada para
suportar pressoes de até¢ 34500 kPa (5000 psi).

Ap6s a avaliacdo do sistema, uma campanha especifica de ensaios em
corpos de prova sintéticos foi realizada de forma a avaliar o efeito do didmetro
(tamanho) dos poros na transmissdo de pressao utilizando-se, para isto, diferentes
fluidos. Nesta campanha realizaram-se ensaios com agua pura, com um fluido real
de perfuragdo e com o filtrado deste fluido que ¢ composto de 2,5 g de goma
xantana, 6,0 g de HPA e 0,5 a 1,0 g de bactericida.

Estes ensaios foram motivados em fun¢do do trabalho de Tan et al. (2002),
onde os autores utilizam o filtrado do fluido de interesse preconizando que o
comportamento do filtrado e do fluido real ¢ o mesmo, visto que somente o
filtrado do fluido invade a rocha e participa das interagdes. Outra justificativa para
o uso do filtrado dos fluidos em substituicdo ao fluido real é a dificuldade
encontrada para ensaiar fluidos mais viscosos que podem facilmente obstruir as

linhas de fluxo.

5.3.1.
Preparagao para os Ensaios com Corpos de Prova Sintéticos

O corpo de prova sintético (Figura 5. 3) ¢ produzido cortando-se centenas de
folhas de papel celofane com didmetro de 2” ou 1,57, dependendo do “cap” que
serd usado no ensaio. Estas folhas sdo empilhadas formando-se entdo o corpo de
prova que serda ensaiado, desta forma pode-se produzir corpos de prova com a
altura que se desejar. A montagem dos corpos de prova na célula de difusao segue
o mesmo procedimento descrito no Capitulo 3, seja para os corpos de prova de

folhelho, aluminio ou para os sintéticos.
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Figura 5. 3— Corpo de Prova sintético instalado entre os “caps” de topo e de base

O fluido real de perfuracdo (goma xantana, HPA e um bactericida) foi
preparado seguindo os procedimentos descritos no Capitulo 4. A preparagdo do
filtrado do fluido real foi realizada no CENPES-Petrobras, utilizando-se um
equipamento chamado filtro prensa da Fann (Figura 5. 4). O fluido ¢ colocado no
recipiente do equipamento sobre uma folha de papel filtro “Whatman n° 50” e
através de ar comprimido, garrafas de nitrogénio ou CO; este ¢ pressurizado a 690

kPa (100 psi), sendo o filtrado coletado na parte inferior.

Figura 5. 4 — Filtro prensa

Nos ensaios aqui apresentados, utilizou-se basicamente a mesma

metodologia desenvolvida por Muniz (2003) para realizagdo das fases de
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saturagdo, adensamento e difusdo de pressdo que ¢ detalhada no Capitulo 3. A
diferenca basica ¢ que apos a transmissao de pressao com agua, o corpo de prova
¢ novamente adensado para se realizar a etapa de transmissdo de pressdo com

lama (fluido de perfuracdo) ou com o filtrado.

5.3.2.
Fase de Saturacao e Consolidagao

Nesta fase os corpos de prova sdo preparados, instalados na célula de
difusdo e, em seguida, inicia-se a saturagdo por contrapressdo de acordo com a
metodologia proposta no Capitulo 3. Os ensaios na célula de difusdo foram
realizados somente com aplicacdo da pressdo confinante, ou seja, realizados de
forma isotrépica. Para o calculo do pardmetro B de Skempton fez-se uso da
Equagdo 3.1.

Como os corpos de prova sintéticos sdo iguais, por uma questdo de distin¢ao
eles serdo chamados de corpo de prova sintético A, B e C. A Tabela 5. 8 mostra os
valores do parametro B obtidos para os corpos de prova sintéticos ensaiados. A
Figura 5. 5 apresenta o grafico de variagdo das pressdes ao longo da fase de

saturagdo do corpo de prova sintético A.
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Figura 5. 5 - Fase de saturagéo do corpo de prova sintético A
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Tabela 5. 8 — Valores de parametro B para cada CPS (corpo de prova sintético)

Parimetro B de Skempton
Corpo de Prova Sintético
A B C

Estdagio 1 0,38 0,63 0,35
Estdgio 2 0,74 0,83 0,75
Estdgio 3 0,89 0,90 0,83
Estdagio 4 0,94 0,93 0,89
Estdagio 5 0,96 0,95 0,92
Estdgio 6 - - 0,93

Ao final da saturacdo o corpo de prova ¢ consolidado submetido a uma
contrapressdo de 400 kPa, de forma a drenar todo excesso de poropressdo.
Segundo Muniz (2003), os parametros de consolidagdo devem ser obtidos a partir
de outros ensaios mais especificos, ja que este ndo ¢ o objetivo principal do
equipamento de difusdo desenvolvido. A etapa de consolidacdo normalmente ¢

realizada em 24 horas visto que este periodo de tempo ¢ suficiente para

estabilizacdo das pressdes e deformagdes aplicadas nos corpos de prova.

5.3.3.
Fase de Difusao de Pressao

Quando as pressdes e as deformagdes do corpo de prova se estabilizam, ao
final da fase de adensamento, da-se inicio ao ensaio de difusdo de pressdo, que
consiste em aumentar a pressao de fluido no topo do corpo de prova (reservatorio
superior) € monitorar o seu crescimento na base do corpo de prova (reservatorio
inferior). Esta etapa tem como objetivo avaliar o processo de transmissdo de
pressao nos corpos de prova.

Quando a fase de difusdo de pressdo se realiza com um fluido diferente
(fluido de perfuracdo) da 4gua utiliza-se a metodologia proposta no Capitulo 3
com uma pequena modificagdo. Ao final da fase de saturagdo, as tubulagdes estao
saturadas com agua, existindo a necessidade de substitui-la totalmente pelo fluido
de perfuragdo. Para isto, direciona-se o fluxo aplicado pela bomba “Waters” a
vazdo de 0,5 ml/min para a interface que ja estd preenchida com o fluido de
interesse. Desta forma, o fluido de perfuracao substitui gradualmente a dgua nas

tubulagdes. Este processo chega ao fim quando se observa o fluido de perfuragao
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sendo coletado no recipiente de saida da valvula de alivio, permitindo assim a
continuagdo do ensaio com a certeza de que no interior das tubulagdes exista
somente o fluido de interesse.

As Figuras 5.6, 5.7 e 5.8 apresentam os graficos das variagdes das pressoes
com o tempo para o ensaio no corpo de prova sintético B onde foi utilizado: agua
pura, o filtrado do fluido e o fluido real, respectivamente. A altura e diametro
deste corpo de prova correspondem a 7,85 mm e 2 polegadas, respectivamente.
Observa-se na Figura 5. 6 que a transmissdo de pressdo com agua pura ocorreu

com 24 horas de ensaio.
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Figura 5. 6 — Variacdo das pressoes na fase de difusdo de presséo para agua deionizada

no corpo de prova sintético B

Ao final da transmissdo de pressdo com agua o corpo de prova foi
novamente adensado por 70 horas para uma contrapressao de 400 kPa. Em
seguida iniciou-se a transmissdo de pressdo utilizando-se o filtrado do fluido real
de perfuracdo. A Figura 5. 7 apresenta o resultado deste ensaio onde verifica-se
um periodo de aproximadamente 70 horas para equalizacdo das pressdes, ou seja,
a transmissao de pressao foi cerca de 2,5 vezes mais lenta que a verificada com
agua. Este comportamento ja era esperado visto a maior viscosidade apresentada

pelo filtrado do fluido de perfuracao.
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Figura 5. 7 - Variagdo das pressdes na fase de difusdo de pressao para o filtrado do

fluido real de perfuragédo no corpo de prova sintético B

O passo seguinte no ensaio do corpo de prova sintético B foi avaliar a
transmissdo de pressdo com o fluido real de perfuragdo. Desta forma, realizou-se
uma nova etapa de adensamento que durou 19 horas. Sabendo-se que a
viscosidade do fluido real de perfuracdo ¢ maior que a viscosidade do seu filtrado
espera-se um tempo maior para que ocorra a transmissao de pressdo, como pode

ser constatado através do resultado do ensaio apresentado na Figura 5. 8.
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Figura 5. 8 - Variagao das pressoes na fase de difusdo de presséo para o fluido real no

corpo de prova sintético B
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Verifica-se na Figura 5. 8 que a transmissdo de pressdo aumentou de trés
para cinco dias em relacdo ao ensaio com o filtrado do fluido. Este resultado ¢
muito similar ao apresentado na Figura 5. 9 realizado com a interface tipo
bellofram conectada ao sistema, ou seja, antes da modificacdo para a interface tipo
pistdo. Neste ensaio utilizou-se um outro corpo de prova sintético com
aproximadamente a mesma altura e com o mesmo fluido de perfuragdo utilizado

nos ensaios acima.
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Figura 5. 9 - Transmissdo de pressao com interface tipo bellofram para o fluido real no
corpo de prova sintético A

Verifica-se através dos ensaios realizados e apresentados acima, que a
viscosidade do fluido utilizado influencia diretamente no tempo de transmissao de
pressdo. Este resultado mostra que a utilizagdo do filtrado do fluido como um
simulador do fluido real de perfuracdo, como vem sendo realizada por alguns
pesquisadores (Tan et al., 2002), pode levar a resultados duvidosos em relagao ao
tempo de difusdo de pressdo de cada fluido. Como pode ser observado nos
gréaficos acima, usando-se o filtrado do fluido, o tempo em que ocorre a difusdo de
pressao ¢ mais rapido em comparagao com o fluido real, entdo, tomando-se como
base os resultados do filtrado do fluido pode-se estar subestimando o
comportamento do fluido real, que consegue promover uma difusdo de pressao
mais lenta, ou seja, um aumento de poropressao mais lento e, em conseqiiéncia, a

capacidade de manter por mais tempo um valor de tensdo efetiva elevada.
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Outro ponto a se considerar no caso de ensaios de interagdo com folhelhos ¢é
o fato de que se necessita de um tempo maior, em relagao ao filtrado do fluido,
para que o fluido real entre em contato com a rocha. Desta forma, ¢ possivel que
nos ensaios com o filtrado do fluido verifique-se uma maior interacdo fisico-
quimica, que na verdade ndo ocorreria se o ensaio fosse realizado com o fluido
real.

De forma a avaliar a possibilidade de executar ensaios a niveis mais
elevados de pressdo, foi realizado um novo ensaio em corpo de prova sintético
cuja altura e diametro do corpo de prova correspondem a 3,37 mm e 1,5
polegadas, respectivamente. Neste ensaio a pressao confinante foi limitada a 16
MPa, visto que a capacidade dos transdutores de pressdo que atualmente sdo
utilizados ¢ de 21,5 MPa. Neste ensaio utilizou-se agua deionizada e o fluido de
perfuracdo real na etapa de transmissdo de pressdo. A Figura 5. 10 mostra a

variagdo das pressoes para este ensaio.
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Figura 5. 10 - Variacao das pressdes com agua pura e em seguida com o fluido real no

corpo de prova sintético C

Analisando a Figura 5. 10 observa-se claramente a diferenca no tempo
necessario para transmitir a pressao do reservatorio de topo para o reservatorio da
base. Como o fluido de perfuragdo ¢ mais viscoso este tempo ¢ maior como ja
havia sido constatado anteriormente. Estes resultados mostram que o corpo de
prova sintético tem poros suficientemente pequenos para dificultar a passagem do

material mais viscoso.
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Neste ensaio ndo se esperou a equalizacdo das pressoes de topo e base
porque o objetivo do mesmo era avaliar a possibilidade de execucao de ensaios a
maiores niveis de pressdo. O resultado apresentado acima mostra claramente que
este objetivo foi alcangado sem maiores problemas. Em fun¢do da aquisi¢do de
novos transdutores de pressdo capazes de medir pressoes de até 35 MPa,
brevemente, poderdo ser realizados ensaios até¢ o nivel maximo projetado para o
equipamento, ou seja, 30 MPa.

Estes ensaios realizados em corpos de prova sintéticos foram fundamentais
para definicao da metodologia de testes, verificagdo da possibilidade da execugao
de ensaios a niveis elevados de pressao e confirmacao da capacidade de utilizagao
de diferentes fluidos nos ensaios de difusdo. Além disto, constatou-se que a
utilizagdo do filtrado de fluidos de perfuracdo em substitui¢do aos mesmos, pode
levar a resultados pessimistas quando se avalia a transmissao de pressdo. Como o
equipamento é capaz de realizar ensaios a maiores niveis de pressao, uma nova
valvula de contrapressdao pode ser utilizada em substituicdo da valvula de alivio

atual, para que esta minimize as variagdes observadas nas pressdes de topo.

5.4.
Ensaios em Folhelhos na Célula de Difusao

Apo6s as modificagdes no equipamento € os ensaios em corpos de prova
sintéticos onde se adaptou a metodologia para os ensaios com fluido real e
verificou o bom funcionamento do sistema, deu-se inicio aos ensaios em folhelho.
Inicialmente realizou-se um ensaio preliminar de forma a certificar-se que a
metodologia adotada pudesse ser utilizada com folhelhos. Este ensaio,
apresentado em detalhes nesta se¢do, mostrou-se fundamental para o ajuste da
campanha experimental que foi realizada em dois diferentes folhelhos da Bacia de
Campos (B e B-S) e num terceiro folhelho (N) proveniente do Mar do Norte.

No estudo de interagdao rocha-fluido realizado utilizou-se agua pura e um
fluido de perfura¢do composto de goma xantana, HPA e um bactericida de forma
a avaliar a transmissdo de pressdo nos folhelhos. Para avaliacdo do efeito
osmotico utilizou-se o mesmo fluido de perfuragdo acrescido de 40 % em peso de

formiato de s6dio (NaCOOH).
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5.41.
Ensaio Preliminar

Para este ensaio foi utilizado um corpo de prova de 50,8 mm (2 polegadas)
de diametro do folhelho B. Este corpo de prova foi levado a célula de difusado e
submetido aos processos de saturagdo e consolidacdo. As variagdes das pressoes
durante a fase de saturagdo sdo apresentadas na Figura 5. 11 e os valores do
parametro B obtidos, apresentados na Tabela 5. 9. Verifica-se que no ultimo
estagio obteve-se um valor de 0,96 para o pardmetro B, valor este similar aos
obtidos por Muniz (1998) em ensaios triaxiais, indicando uma satura¢do adequada

deste folhelho. Finalizada a satura¢do, o corpo de prova foi adensado por 19

horas.
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Figura 5. 11 — Fase de saturacao do CP12 (folhelho B)

Tabela 5. 9 — Parédmetro B para o folhelho CP12 (folhelho B)

CP12 — Folhelho B Estagio 1 Estagio 2 Estagio 3 Estagio 4 Estagio 5

Parimetro B 0,56 0,82 0,90 0,93 0,96

A fase de transmissdo de pressdo foi realizada com agua pura que em
seguida, foi substituida por uma solucdo a 40 % em peso de formiato de sodio
para a fase de difusdo de ions. A Figura 5. 12 apresenta a variagdo das pressdes

para estas fases do ensaio.
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Figura 5. 12 — Fase de difusdo de pressao e ions do CP12 (folhelho B)

Analisando-se somente a fase de transmissdo de pressdo, verifica-se que as
pressoes de topo e base levam um tempo demasiadamente longo (144h) para se
igualar quando se compara com os ensaios no folhelho B-S (24h) Muniz (2003).
Este periodo exagerado para se atingir a equalizagdo das pressdes levantou
davidas quanto a qualidade do corpo de prova ensaiado, isto porque durante a
preparacao do mesmo percebeu-se a presenca de fissuras em sua periferia (Figura
5. 13). Isto ocorreu, provavelmente, devido ao longo periodo de armazenagem
deste folhelho que foi testemunhado em Maio de 1997. A presenca de fissuras
favorece a entrada de 6leo mineral que pode estar mascarando o verdadeiro

comportamento do folhelho.

Figura 5. 13 - Detalhe do CP12 (folhelho B) mostrando as fissuras existentes
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Como se dispunha de pedagos do folhelho B com 50,8 mm (2 polegadas) de
diametro e aproximadamente 25 mm de altura, decidiu-se moldar novos corpos de
prova com didmetro de 1,5 polegadas e aproximadamente 16 mm de espessura, no
intuito de retirar o 6leo impregnado na periferia do folhelho e reduzir ou eliminar
0 problema exposto acima. Desta forma, os corpos de prova 14 e 15 foram
levados ao torno mecanico para ter suas medidas reduzidas. A Figura 5. 14

apresenta o processo de reducdo realizado nos CP14 e CP15.

Figura 5. 14 - Corpo de prova de 38,1 mm — CP14 (folhelho B)

Observa-se também na Figura 5. 12 que apo6s a introdugdo da solucdo salina
(40 % em peso de NaCOOH), ou seja apds 144 h de ensaio, a pressdao na base cai
gradualmente até valores abaixo de 400 kPa. Como pressdes abaixo deste valor
favorecem o reaparecimento de bolhas de ar decidiu-se encerrar o ensaio.
Entretanto, este resultado foi de grande importancia, pois mostra a grande pressao
osmotica gerada por esta solucdo salina neste tipo de folhelho. Isto mostrou que
nos ensaios seguintes com este tipo de folhelho, ¢ recomendado utilizar niveis de
pressdo mais elevados para que se possa medir corretamente a pressdo osmotica
gerada. Por esta razdo, a pressdo confinante dos demais ensaios foi elevada para
6000 kPa.

Nos itens seguintes sdo apresentados os resultados obtidos na campanha

experimental realizada.
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5.4.2.
Fase de Saturagao e Consolidagao

Todos os corpos de prova foram saturados por contrapressao e consolidados
sob uma contrapressao de 400 kPa. A Figura 5. 15 apresenta o grafico com as
variagdes das pressoes ao longo da fase de saturagdo do CP14 (a partir de 2000
kPa, foi saturado por confinamento). Na Tabela 5. 10 apresenta-se os valores do
parametro B calculados para cada etapa dos ensaios realizados com os folhelhos.
Observa-se que nos folhelhos onde foram aplicados niveis maiores de pressao
confinante, a partir do sexto estdgio ndo se observou mais variacdo do valor do
parametro B. Desta forma, pode-se concluir que os corpos de prova foram

saturados e encontram-se prontos para se iniciar a etapa de consolidagao.
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Figura 5. 15 — Fase de saturagdo do CP14 (folhelho B)

Tabela 5. 10 — Valores do parametro B para cada corpo de prova

Parimetro B de Skempton
B B-S N
CP14 CP15 CP39 CP15N
Estdagio 1 0,26 0,55 0,51 0,51
Estdagio 2 0,64 0,77 0,82 0,79
Estdagio 3 0,81 0,87 0,88 0,89
Estagio 4 0,87 0,89 0,93 0,91
Estagio 5 0,89 0,92 0,95 0,91
Estagio 6 0,89 0,95 - 0,91
Estagio 7 0,90 0,94 -- 0,92
Estagio 8 0,89 0,94 -- 0,92
Estdagio 9 0,89 0,95 - 0,91
Estdagio 10 0,90 - - 0,91
Estdagio 11 0,90 -- -- 0,89
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5.4.3.
Fase de Difusao de Pressao

Seguindo a mesma metodologia utilizada nos ensaios em corpos de prova
sintéticos onde se verificou a transmissao de pressao com agua e com o fluido de
perfuracdo, realizaram-se ensaios nos corpos de prova 39, 15 e 14. Os graficos
abaixo (Figura 5. 16, Figura 5. 17 e Figura 5. 18) apresentam a variagdo das
pressoes para a fase de difusdo de pressdo. Como os valores adotados para a
pressao confinante (P. Confinante) e pressao no topo (PP. Topo) foram os mesmos
e apresentaram pouca variagao nos dois estagios realizados com agua e com fluido
de perfuracdo, simplesmente mantiveram-se estes dados referentes ao ensaio com
o fluido de perfuracdo, e acrescentou-se a pressdo na base (PP. Base) do ensaio
com agua, de forma a confeccionar os graficos abaixo. Esta metodologia foi
utilizada no intuito de facilitar a visualiza¢do e permitir a comparagdo entre as
curvas de pressdao na base dos dois fluidos utilizados, ja que as curvas de pressao

confinante e pressao no topo sao praticamente coincidentes.
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Figura 5. 16 - Variagdo das pressbdes com agua pura e fluido de perfuragdo na fase de
difusdo de pressado do CP39 (folhelho B-S)
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Figura 5. 17 - Variagdo das pressdes com agua pura e fluido de perfuragdo na fase de
difusdo de pressédo do CP15N (folhelho da Noruega)
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Figura 5. 18 - Variacdo das pressdes com agua pura e fluido de perfuragdo na fase de
difus&o de pressao do CP14 (folhelho B)

Avaliando-se o tempo de transmissdo de pressdo nos ensaios apresentados
acima, verifica-se que nos corpos de prova 39 (B-S) e 15N (N), 24 horas foram
suficientes para que se verificasse a estabilizacdo das pressdes, o que no CP14
ocorreu somente depois de 144 horas. Este resultado ja ¢ um indicio de que a

permeabilidade deste ultimo (CP14) pode ser menor que a dos demais.
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Fazendo-se uma comparagdo entre o CP14 (B) e CP15N (N) em termos de
porosimetria, verifica-se uma boa concordancia em relacio ao tempo de
transmissdo de pressdo, ja que o CPISN possui uma maior mediana de poros
(98000 A) e uma menor quantidade de microporos (3,2 %) se comparado ao CP14
que corresponde a 440 A e 13,4 %, respectivamente. Estes valores (CP15N)
mostram uma maior facilidade de penetracdo do fluido nos poros do folhelho,
acelerando a transmissao de pressao.

Comparando-se somente os ensaios no folhelho B (CP12 e CP14) verifica-
se que o tempo de transmissdo de pressdo foi o mesmo. Desta forma, pode-se
concluir que a lenta transmissdo de pressdo verificada no CP12 e atribuida a
presenga de 6leo mineral ¢ um comportamento tipico deste folhelho. Entretanto,
nota-se que a retirada do 6leo promoveu uma melhora no desenvolvimento da
pressdo da base do CP14, como pode ser observado comparando-se a Figura 5. 18
com a Figura 5. 12.

Em funcdo dos ensaios realizados em corpos de prova sintéticos, esperava-
se um comportamento similar nos ensaios com os folhelhos, ou seja, tempos de
transmissdo de pressdo diferenciados para a dgua e para o fluido de perfuragdo.
Entretanto, o que se verifica ¢ que os folhelhos estudados ndo fazem distingao
entre a dgua e o fluido de perfuragdo, transmitindo a pressdo numa mesma
velocidade. A explicagdo para isto pode estar na distribuicdo do tamanho de poros
dos materiais estudados.

O ensaio de porosimetria BET realizado nas folhas picotadas de papel
celofane indicaram um didmetro médio de poros de 320 A, enquanto que a menor
mediana de poros do folhelho B, obtida por inje¢do de mercurio, é de 440 A.
Observando a Figura 5. 2 verifica-se que embora a mediana dos poros seja de 440
A, existe uma quantidade elevada de poros maiores sendo esta a razdo para os
folhelhos apresentarem o mesmo tempo de transmissdo de pressdo com agua e
fluido de perfuracdo. No caso das folhas de papel celofane, por ser um material
industrializado, mesmo sem a curva de distribui¢do do didmetro de poros, pode-se
admitir que o tamanho de poros deste material ndo varia muito em torno da média.

Como a transmissdo de pressdo do fluido de perfuragdo ocorre na mesma
velocidade que a dgua, pode-se supor que, se for utilizado o filtrado do fluido de
perfuragdo em ensaios com estes mesmos folhelhos, o tempo de transmissdo de

pressao permanecerd o mesmo. Desta forma, pode-se dizer que no caso dos
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folhelhos estudados e do fluido de perfuracao utilizado, ensaios de transmissao de
pressao podem ser realizados com o filtrado do fluido de perfuragdo como
acontece em outros estudos. Entretanto, salienta-se que este tipo de artificio s
deve ser usado ap6s um estudo detalhado da microestrutura do folhelho e um
conhecimento profundo do fluido de perfuracdo adotado, do contrario pode se
obter comportamento diferenciado entre o fluido e o filtrado do mesmo.

Neste trabalho realizou-se a transmissdo de pressdo com agua
primeiramente como uma forma de comparar com o comportamento do fluido de
perfuragdo, e em segundo lugar poder-se realizar a analise numérica utilizando o
programa FPORO®. Isto porque se esperava que o processo de transmissdo de
pressdo do fluido de perfuracdo seguisse um modelo de fluxo bifdsico e sendo
assim, impediria a utilizacio do FPORO® (fluxo monofsico) para analise dos
resultados. Entretanto, pelos ensaios realizados, verifica-se que o tempo de
transmissdo de pressdo ¢ muito similar tanto para agua quanto para o fluido de
perfuracdo, assemelhando-se a um modelo de fluxo monofasico. Desta forma, o
programa FPORO® foi utilizado.

Outro argumento que contribui para utilizagio do FPORO® nas condigdes
em que foram realizados estes ensaios vem do resultado obtido por Naseby et al.,
(1998). Neste trabalho, uma modelagem numérica por fluxo bifasico para o estudo
de transmissdo de pressdo em folhelhos foi realizada, mostrando que este tipo de
abordagem so apresenta boa resposta em folhelhos com permeabilidades maiores
que 500nD. No caso dos folhelhos utilizados nesta dissertagdo, em estudo
anterior, Muniz (2003) obteve valores de permeabilidade abaixo de 100 nD.

Desta forma, utilizando o programa FPORO®, foi possivel reproduzir a
curva de crescimento de pressdo na base e estimar a permeabilidade dos corpos de
prova. Para isso sdo necessarios o mddulo de elasticidade (E), o coeficiente de
Poisson (v), o0 modulo de deformagdo volumétrica (36000 MPa) e do fluido (3300
MPa), além da porosidade de cada corpo de prova estudado.

Muniz et al. (1999b), a partir de ensaios triaxiais realizados no folhelho N,
obtiveram valores médios de 2012 MPa para E e 0,342 para v. Para o folhelho B-
S (CP39), estes valores foram gentilmente cedidos pela Petrobras e correspondem

a 330 MPa para E e 0,220 para v. Por fim, para o folhelho B (CP12, CP14 e
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CP15), Muniz (1998) obteve os valores de 3042 MPa para E e 0,312 para v, a
partir de ensaios triaxiais.

A seguir s3o apresentados os resultados (Tabela 5. 11) e os graficos obtidos
na andlise da permeabilidade dos folhelhos. Nestes graficos (Figura 5. 19, Figura
5. 20 e Figura 5. 21) apresentam-se a variagdo da pressdo confinante (P.
Confinante), pressdo no topo do corpo de prova (PP.Topo) e pressdo na base
(PP.Base), além da curva de pressdo na base obtida numericamente (Numérico).
Observa-se nestes graficos um bom ajuste das curvas obtidas pela analise
numeérica aos dados experimentais. Através da analise numérica realizada pode-se,

entio, estimar a permeabilidade (m? e nD) para cada corpo de prova.

Tabela 5. 11 - Valores de permeabilidade obtidos para cada corpo de prova

Permeabilidade Corpos de Prova
) B B-S N
CP14 CP15 CP39 CP15N
K (m’) 8,0x107 1,0x107% 4,0x10% 1,9x10°%
K (nD) 0,81 1,01 40,50 19,25

Analisando os valores de permeabilidade obtidos, nota-se que os valores dos
folhelhos B-S e N sdo da mesma ordem de grandeza que os resultados obtidos por
Muniz (2003). Pode-se notar também, que os valores obtidos para o folhelho B

sdo muito inferiores aos valores dos folhelhos B-S e N.
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Figura 5. 19— Variacao das pressdes na fase de difusdo de pressdo do CP39 (folhelho B-

S) utilizando fluido real
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Figura 5. 20- Variagéo das pressdes na fase de difusdo de pressdo do CP15N (folhelho
da Noruega) utilizando fluido real
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Figura 5. 21- Variagao das pressodes na fase de difusdo de pressdo do CP14 (folhelho B)
utilizando fluido real

5.44. )
Fase de Difusao de lons

Apos a estabilizacdo das poropressdes nos reservatorios inferior e superior,
substitui-se isobaricamente o fluido de circulacdo (fluido real de perfuracdo puro)

no reservatorio superior pelo fluido de interesse para o ensaio. No caso destes
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ensaios foi utilizado o fluido de perfuracdo (goma xantana, HPA e bactericida)
acrescido com 40 % em peso de formiato de s6dio (NaCOOH).

Nas figuras a seguir (Figura 5. 22, Figura 5. 23 e Figura 5. 24) sdo
apresentados os resultados desde o inicio da fase de difusdo de pressdo para os
corpos de prova 39, 15N e 14, respectivamente. Nestes graficos sdo apresentadas

também as curvas do ajuste numérico obtidas através do FPORO®.
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Figura 5. 22 — Fase de difusdo de ions do CP39 (folhelho B-S)
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Figura 5. 23 — Fase de difusdo de ions do CP15N (folhelho da Noruega)
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Figura 5. 24 — Fase de difusdo de ions do CP14 (folhelho B)

Pode-se observar nos graficos acima que os valores de pressdo osmotica
gerada durante o ensaio (AP.sm) sdo de 153 kPa, 314 kPa e 2335 kPa para os
folhelhos N, B-S e B, respectivamente. Desta forma, sabendo-se que foi utilizado
o mesmo fluido em todos os ensaios, verifica-se que o folhelho B apresenta uma
maior eficiéncia de membrana ou coeficiente de reflexdo (a). Este coeficiente de
reflexdo depende, basicamente, da capacidade do folhelho em restringir a
passagem de solutos, seja pelo tamanho do mesmo em relagdo ao tamanho dos
poros do folhelho ou por restri¢des elétricas como a troca catidnica (Van Oort et
al., 1995).

Como o soluto utilizado (NaCOOH) foi o mesmo em todos os ensaios,
pode-se concentrar a analise da restricdo da passagem dos ions em funcao do
tamanho dos mesmos, na porosimetria dos folhelhos utilizados. Fazendo-se isto,
observa-se uma boa concordancia visto que o folhelho N apresenta uma mediana
de didmetros de poros (98000 A) superior a do folhelho B (440 A) e também uma
quantidade menor de microporos (3,2 %) quando comparado ao folhelho B (13,4
%). Estas condi¢des facilitam a passagem dos ions pelo folhelho N, tendo como
conseqiiéncia um menor valor para o coeficiente de reflexdo, exatamente como foi
observado nos ensaios.

Entretanto, se for analisada a restricdo da passagem dos ions em funcao das

caracteristicas elétricas, verifica-se resultados contraditorios. Observa-se pela
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caracterizagdo que o folhelho B apresenta a menor quantidade de argilominerais e
também a menor CTC, verificando-se o contrario no folhelho N que apresenta
uma percentagem expressiva de esmectita e conseqiientemente uma alta CTC.
Estes dados mostram que a realizacdo de uma andlise de potencial de reatividade
de um folhelho com base somente em sua composi¢cdo mineraldgica e na CTC
realizada no material destorroado pode levar a resultados erroneos.

Analisando-se agora os dados de porosidade e superficie especifica obtidos
em amostras estruturadas de folhelhos nos ensaios de porosimetria, verificam-se
resultados coerentes com os resultados obtidos nos ensaios de difusdo. Observa-
se, por exemplo, que para o folhelho B a porosidade interconectada (25,9 %)
obtida pela porosimetria ¢ muito proxima da porosidade total (28,2 %) dada pelos
indices fisicos, o que nao acontece com o folhelho N cujos valores sdo de 12,9 %
e 45,6 % para a porosidade interconectada e a porosidade total, respectivamente.
Os valores de superficie especifica dos poros interconectados foram de 25,1 e 3,6
m?/g para os folhelhos B e N, respectivamente. Estes resultados mostram que para
o folhelho B o contato com o fluido de perfuracio ¢ favorecido possibilitando a
maior interagdo fisico-quimica, caso esta exista.

Estes resultados mostram claramente a necessidade e importincia da
realizagao de uma campanha extensa de caracterizacdo dos folhelhos estudados,
evitando-se erros e levando a uma melhor compreensdo dos fendmenos de
interagdo rocha-fluido.

O ensaio realizado por Muniz (2003) num corpo de prova do folhelho B-S
sob as mesmas condi¢des de carregamento e utilizando uma solugdo salina a 40 %
de formiato de sddio apresentou uma pressao osmotica de 744 kPa, ou seja, duas
vezes maior que a obtida no CP39. A principio, esta diferenca pode ser atribuida
ao fato de que no ensaio do CP39 utilizou-se outros elementos misturados a
solucdo salina (Goma xantana, HPA e bactericida) influenciando assim o
resultado, entretanto, em fung¢do da pouca quantidade de ensaios, uma analise
mais profunda torna-se inadequada.

No ensaio realizado no CP15 utilizou-se de uma metodologia diferente da
empregada nos ensaios anteriores. Esta metodologia utilizada por Muniz (2003),
consiste em inserir o fluido salino no circuito de aplicagdo de pressdo no topo
desde o inicio da fase de difusdo de pressao. Esta metodologia, permite obter num

menor periodo de tempo a pressdo osmoética gerada por um determinado fluido,
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como pode ser visto na Figura 5. 25, onde observa-se a pressdo osmotica maxima
em apenas 144 horas. Isto porque, elimina-se a fase de difusdo de pressao onde
somente ¢ imposto um gradiente hidraulico. Na presente metodologia, os

gradientes hidraulico e quimico atuam simultaneamente.
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Figura 5. 25 — Fase de difusdo de ions do CP15 (folhelho B)

De forma a facilitar a visualizagdo, inseriu-se a curva de pressdo na base do
CP15 no ensaio do CP14. A Figura 5. 26 apresenta o grafico com as curvas do
crescimento de pressdo na base para estes dois corpos de prova. Como era de se
esperar, utilizando o mesmo fluido e folhelho, observa-se um mesmo valor de

pressdo osmotica nos dois ensaios, independentemente da metodologia adotada.
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Figura 5. 26 — Crescimento de pressao na base para o CP14 e CP15 (folhelhos B)
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De forma a realizar a analise numérica da fase de difusdo de ions, ¢
necessario entrar com novos parametros cujos valores adotados sao apresentados
na Tabela 5. 12. Infelizmente, apds uma revisdo extensa na literatura, ndo se
encontrou o valor do coeficiente de difusdo molecular do NaCOOH, adotando-se
o valor do coeficiente de difusdo molecular do NaCl. Desta forma, ressalta-se que
os valores obtidos nestas analises sao meramente qualitativos. A Tabela 5. 13
apresenta os valores dos parametros de difusdo obtidos. Nesta tabela apresenta-se
para cada corpo de prova a permeabilidade (K), o coeficiente de reflexdo (a), a

tortuosidade (1) € o coeficiente de difusao efetivo (De).

Tabela 5. 12 — Parametros utilizados na analise numérica

Parametro Valor adotado
Cocficiente de difusdo molecular (D,,) 1,96x10”° m%/s
Dispersividade longitudinal (o) 0,0015 m
Dispersividade transversal (ar) 0,00015 m
Coeficiente de retardamento (p) 1,0
Peso molecular do soluto (PM) 68x107 kg/mol
Peso molecular do solvente (PM,,) 18,01528x10° kg/mol
Constante universal dos gases (R) 8,314 JK 'mol

Tabela 5. 13 — Valores dos parametros de difusao e permeabilidade obtidos

CpP K (nD) o, (numérico) T De (m?/s)

CP39 (B-S) 40,50 0,007 0,0088 1,72 x 10"
CPI5N (Noruega) 19,25 0,004 0,02 3,92 x 10"
CP14 (B) 0,81 0,052 0,0023 0,45x 10"
CPI15 (B) 1,01 0,044 0,0014 0,27x 10"

O ajuste do coeficiente de difusdo efetivo e da tortuosidade ¢é realizado
comparando-se a concentracao obtida numericamente com a concentragdo real de
NaCOOH. Estas concentragdes sao obtidas ao final do ensaio através de analises
quimicas realizadas no fluido presente no reservatdrio inferior da célula de
difusdo. A Tabela 5. 15 apresenta as concentragdes obtidas onde se observa a
maior concentracdo de NaCOOH para o folhelho N. Este resultado ¢ refletido na
tortuosidade obtida para este folhelho que apresenta uma maior quantidade de
poros grandes, permitindo a passagem mais rapida dos ions em direcdo ao
reservatorio inferior.

De forma a comparar e avaliar o coeficiente de reflexdo obtido
numericamente decidiu-se obter o valor deste parametro experimentalmente. Para

isso determinou-se através do termohigrometro a atividade quimica do fluido de
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perfuracdo (Ag) utilizado, obtendo-se o valor de 0,8104. A atividade quimica dos
folhelhos foi determinada por Rabe (2003) correspondendo a 0,954, 0,917 e
0,923, respectivamente, para os folhelho B-S, B e N. O valor da pressao osmotica
teorica (IT) foi determinada utilizando-se a Equagdo 2.2 e, por fim, de posse da
pressao osmotica observada nos ensaios (APsy) determinou-se pela Equacao 2.3 o
coeficientes de reflexdo (o) experimental. Os resultados obtidos sao apresentados
na Tabela 5. 14.

Para o célculo da pressdo osmotica tedrica € necessaria a temperatura (T) em
que foi realizado o ensaio. De forma a monitorar a temperatura na sala de ensaios,
um termopar foi instalado junto a célula de difusdo. A temperatura média ao longo
dos ensaios ¢ apresentada na Tabela 5. 14. Verificou-se uma flutuagdo de mais ou
menos 2 °C ao longo dos ensaios, entretanto, esta variagdo ocorre normalmente
nos finais de semana quando ndo hd movimento no Laboratorio, provocando uma
queda na temperatura da sala. Observa-se que durante a semana a variagdo da

temperatura nao passa de mais ou menos 1 °C.

Tabela 5. 14 — Coeficiente de reflexao e pressao osmotica obtido para os folhelhos

CP T (°C) IT (kPa) | APy (kPa) | o (experimental) | o (numérico)
CP39 (B-S) 23,00 22269,6 314 0,0141 0,007
CP15N (N) 24,40 17842,8 153 0,0086 0,004

CP14 (B) 24,09 16930,6 2335 0,1379 0,052
CPI15 (B) 24,84 16973,3 2048 0,1207 0,044

Avaliando-se os resultados apresentados na tabela acima, verifica-se uma
grande diferenca entre o coeficiente de reflexdo obtido experimental e
numericamente. Esta diferenca pode, em parte, ser atribuida a utilizagdo de
pardmetros ndo representativos da condicdo do ensaio, como o coeficiente de
difusdao molecular do NaCl e o coeficiente de retardamento, como foi salientado
anteriormente. Num estudo anterior, Muniz (2003), obtém valores muito

semelhantes para os coeficientes de reflexdo experimental € numérico.

5.4.5.
Analises Apés o Ensaio

Com o final do ensaio, retira-se o corpo de prova da célula de difusdo e

determina-se sua umidade final cujos resultados estao apresentados na Tabela 5. 2.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0210671/CA


PUC-RIo - Certificagdo Digital N° 0210671/CA

Ensaios Realizados e Analise dos Resultados 113

Comparando-se os valores de umidade inicial e final destes folhelhos, verifica-se
que no folhelho B ganha umidade apds a exposi¢do ao fluido salino, ocorrendo o
contrario com o folhelho B-S. No caso do folhelho B-S, Muniz (2003) verificou o
mesmo comportamento. Por erros experimentais, o valor de umidade final do
folhelho CP15N (Noruega) nao pode ser computado.

O fluido presente no reservatorio de base (inferior) ¢ coletado ao final do
ensaio com auxilio de uma seringa. Este fluido é, entdo, encaminhado para a
realizag@o de andlises quimicas para a determina¢do dos ions presentes. A andlise
dos cations ¢ realizada por Espectometria de Emissdo Atomica com Plasma
Indutivelmente Acoplado (ICPOES) e a andlise dos cloretos por titulagdo com
nitrato de prata. Estes resultados sdo apresentados na Tabela 5. 15.

A concentragdo de formiato (COOH) foi obtida num ensaio de
cromatografia idnica, utilizando um cromatografo de ions DX 120 da marca
Dionex (Figura 5. 27) pertencente ao Laboratorio de Caracterizagio de Aguas do
Departamento de Quimica da PUC-Rio. O equipamento funciona com uma
pressdo de 10300 kPa (1500 psi) e vazdo de 1 ml/min. O valor de formiato ¢
obtido através de uma coluna analitica por meio de elui¢do definidos por tempo de
retengdo. As porcentagens de NaCOOH sdo obtidas por andlise estequiométrica
considerando que exista sédio suficiente para a formagdo do formiato. Os

principais sais formados também sdo apresentados na Tabela 5. 15.

Figura 5. 27 - Cromatografo de ions DX 120 da marca Dionex ligado ao micro
computador
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Tabela 5. 15 — Analise quimica do fluido retirado do reservatério inferior

Concentracao Folhelhos
(%) B B-S N
CP12 CP14 CP15 CP39 CP15N
Na* 0,136 0,254 0,207 0,655 0,459
K 0,002 0,004 0,006 0,026 0,090
Ca"* 0,004 0,001 0,003 0,000 0,002
Sr 0,000 0,000 0,001 0,000 0,000
Mg"™ 0,000 0,002 0,003 0,004 0,004
Cr 0,085 0,517 0,363 1,096 0,657
COOH 0,002 0,001 0,007 0,001 0,020
Sais de interesse

CaCl, 0,011 0,003 0,008 0,001 0.004
NaCl 0,345 0,646 0,527 1,665 1,168
KCl 0,004 0,008 0,011 0,050 0,172
NaCOOH 0,003 0,002 0,011 0,001 0,031

Pela tabela acima, observa-se a grande quantidade de sédio (Na") e cloro
(CI') presentes no reservatorio inferior no ensaio com o CP39 (B-S), comparado
com os demais corpos de prova. As menores quantidades destes elementos estao
presentes no folhelho B. Em fun¢do da baixa concentracdo dos outros cations,

pressupde-se a ocorréncia de poucas trocas catidnicas.

5.5.
Conclusoes

Inicialmente apresenta-se uma caracterizacdo detalhada dos folhelhos
utilizados nos ensaios de interacdo rocha-fluido. Numa anélise geral, verifica-se
que os folhelhos B e B-S ndo apresentam argilominerais expansivos, sao
cimentados por carbonato de calcio e podem ser classificados como folhelhos
calciferos. Ja o folhelho N, apresenta uma quantidade expressiva de argilomineral
expansivo, possui uma grande quantidade de mesoporos e ¢ cimentado por silica.
Segundo a classificacdo tradicional realizada em fungdo dos argilominerais
presentes e da CTC verificada, pode-se considerar os folhelhos B-S ¢ N como
sendo os mais reativos.

Os ensaios realizados em corpos de prova sintéticos foram de grande valia
na avaliacdo das modificagdes realizadas na célula de difusdo e defini¢do da

metodologia de ensaios adotada para os ensaios com folhelhos. Através destes
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ensaios, verificou-se também o desempenho da nova interface tipo pistdo que
permite a realizacdo de ensaios a niveis mais elevados de pressao.

O estudo de transmissdo de pressdao do fluido de perfuragdo e de seu filtrado
utilizando um corpo de prova sintético, mostrou que a viscosidade do fluido
utilizado influencia diretamente no tempo de transmissdo de pressao. Desta forma,
estudos de transmissdo de pressao realizados com o filtrado do fluido de
perfuragdo e ndo com o fluido real, podem levar a resultados subestimados, ou
seja, o fluido real proporciona uma difusdo de pressdo mais lenta, enquanto o
filtrado uma difusdo de pressdo mais rapida.

Entretanto, verificou-se nos ensaios com folhelhos que a transmissdao de
pressao do fluido de perfuragdo ocorre na mesma velocidade que a agua. Este
resultado mostra que dependendo da porosimetria do material e da viscosidade do
fluido, pode-se avaliar a permeabilidade por meio de ensaios de transmissdo de
pressdo utilizando o filtrado do fluido de perfuragdo. Mas, salienta-se que este tipo
de artificio s6 deve ser usado apds um estudo detalhado da microestrutura do
folhelho e um conhecimento profundo do fluido de perfuracao adotado.

Baseado nas caracteristicas mineraldgicas esperava-se um maior coeficiente
de reflexdo no folhelho N visto que este, pela classificacdo tradicional, ¢
considerado o folhelho mais reativo utilizado nesta campanha experimental.
Entretanto, verificou-se que o coeficiente de reflexdo ¢ muito mais influenciado
pela porosimetria do folhelho do que pela sua mineralogia. As andlises quimicas
do fluido presente no reservatorio inferior, apds os ensaios de difusdo, ndo
apresentaram evidéncias claras de interagdes rocha-fluido expressivas.

Com relagdo ao desenvolvimento da célula de difusdo, novas feigdes foram
adicionadas permitindo ensaios em corpos de prova de 2 polegadas e com fluidos
mais viscosos de composi¢do variada. O desenvolvimento da interface tipo pistdo
foi de fundamental importancia para a realizacdo de ensaios a niveis elevados de

pressao, aproximando-se ainda mais das situagdes de campo.
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