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RESUMO

Os processos de dissolugédo decorrentes da injecao e extracdo de fluidos modificam as
propriedades fisicas e mecanicas das rochas, o que pode gerar problemas que afetam varias
aplicacbes em engenharia podendo desta forma causar alteragdes no ambiente natural e
construido. Este estudo tem como objetivo principal avaliar a influéncia da dissolucdo dos
minerais nas principais caracteristicas fisicas e mecanicas de rochas carbonéticas sintéticas
submetidas a injecdo de um fluido reativo. Com essa finalidade, foram produzidas dois tipos de
rochas carbonaticas cimentadas artificialmente, uma com hidréxido de célcio (Ca(OH)2 e outra
com cimento Portland. As rochas produzidas foram submetidas a ensaios de caracterizagdo
fisica (mineralogia, tomografia computadorizada, determinacdo da porosidade, indice de
vazios, densidade dos grdos e permeabilidade) e da caracterizacdo mecanica (resisténcia a
compressdo simples e diametral), antes e apds o processo de dissolucdo, para verificar
alteracOes nas amostras de rocha sintética. O ensaio de dissolucdo foi realizado em uma célula
edométrica modificada, que permite medidas de deslocamentos horizontais, onde foram
realizadas as etapas de carregamento e de dissolucdo, utilizando 4gua e uma solucéo acida, para
avaliar a influéncia da injecdo de fluidos nas caracteristicas iniciais das amostras. A partir das
andlises de difracdo de Raios X (DRX) foi possivel observar um aumento nos valores da
porosidade e da permeabilidade nas amostras, sendo esse aumento quantificado a porosidade
méaxima de 57,8%, devido a dissolucdo dos minerais. Durante a dissolucéo, foi observado que
a tensdo horizontal aumentou linearmente e a deformacao volumétrica foi de 12,8%, decorrente
da perda de massa, que refletiu também nas caracteristicas mecanicas, uma vez que as amostras
perderam cerca de 72% da resisténcia. Na simulacdo numérica, o modelo constitutivo utilizado
foi o BBM (Modelo Basico de Barcelona), com base na proposta do modelo quimico-
elastoplastico de Castellanza e Nova (2004). Este modelo representa as deformacdes plasticas
decorrentes da degradacdo quimica, onde foram simulados para validacdo dos ensaios
experimentais de dissolucdo. O estudo realizado nesta tese foi importante para compreender
como a dissolucéo das ligagdes entre os grdos levam a alteragbes em escalas macro, como a
perda da resisténcia mecanica causando danos irreversiveis a rocha. Esses resultados refletem
processos que acontecem quando rochas entram em contato com fluidos reativos, seja pela
acidificacdo do reservatdrio por armazenamento geologico de CO2, recuperacdo avancada de

petroleo ou gaés, extracdo de minério e 4gua etc., podendo causar danos irreversiveis nas rochas.



Palavras-chave: rocha carbonatica sintética; dissolucdo dos minerais; edométrico

modificado.



ABSTRACT

The dissolution processes resulting from the injection and extraction of fluids modify
the physical and mechanical properties of rocks, which can generate problems that affect
various engineering applications that can cause changes in the natural and built environment.
The main motivation of this research was to evaluate the change in the stiffness and shear
strength of synthetic carbonate rocks submitted to a reactive injection fluid. There for, it is
presented laboratorial tests carried out with two types of cemented carbonatic rock artificially
produced. The synthetic rocks were subjected to physical characterization tests (mineralogy,
computed tomography, porosity, etc.) and mechanical characterization (Uniaxial Compressive
Strength test and indirect tensile tests), before and after the dissolution process to check changes
in samples. The dissolution test was performed in a modified oedometer cell, which allows
measurements of horizontal displacements, where the loading and dissolution phases were
performed, using water and an acid solution, to evaluate the influence of pH on their initial
characteristics of the samples. From the analysis of X-ray diffraction, it was possible to observe
an increase in the values of porosity and permeability in the samples, with the maximum
porosity being quantified of 57.8%, due to the dissolution of minerals. During dissolution, it
was observed that the horizontal stress increased linearly and the maximum volumetric strain
was 12.8%, due to the loss of mass, which also reflected in the mechanical characteristics, since
the samples lost about 72% of the strength after the dissolution with the acid solution. In the
numerical simulation, the tool used was CODE-BRIGHT (COupled DEformation BRine Gas
and Heat Transport), a finite element code developed for THMC coupled problems (term,
hydro, mechanical, and chemical). The constitutive model used was the BBM (Basic Barcelona
Model), based on the proposal of the chemical-elastoplastic model by Castellanza & Nova
(2004), which is a model that present the plastic deformations resulting from the chemical
effect, characterizing the chemical degradation. To validate the proposed model, experimental
dissolution tests were simulated. The study carried out in this thesis was important to understand
how the dissolution of the connections between the grains lead to changes in macro scales, such
as the loss of mechanical strength causing irreversible damage to the rock. These results reflect
processes that take place when rocks come into contact with reactive fluids, either by
acidification of the reservoir by geological storage of CO2, advanced recovery of oil or gas,
extraction of ore and water, etc., which can cause irreversible damage to the rocks.

Keywords: synthetic carbonate rock; mineral dissolution; modified edometric.
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1 INTRODUGCAO

Neste capitulo sera apresentado as consideragdes iniciais do trabalho, objetivos,

justificativa e estrutura desta Tese.

1.1  CONSIDERACOES INICIAIS

O intemperismo quimico e os processos de injecdo e extracdo de fluidos alteram as
caracteristicas e propriedades das rochas, provocando mudangas na porosidade,
permeabilidade, nos minerais constituintes e nas propriedades mecanicas, podendo gerar
problemas que afetam diversas aplicacdes na engenharia.

Os efeitos dessas interacfes rocha-fluido podem provocar processos de dissolucdo que
ocasionam o enfraquecimento da rocha matriz levando ao aumento da sua deformacdo. Essa
interacdo pode acarretar a compactagdo quimica da rocha, decorrente da dissolucéo das ligagdes
entre os graos, gerando o colapso dos poros e alterando sua estrutura fisica e mecanica,
ocasionando assim a mudanca na dinamica do fluido percolante. Todos os processos envolvidos
dependem principalmente da reatividade do fluido nas condicGes de temperatura e pressao as
quais esta submetido, podendo induzir a uma complexa interacéo de fluxo multifasico, difuséo,
conveccdo, dissolucdo, precipitacdo e outras reacdes quimicas.

Neste sentido, o conhecimento das propriedades fisicas e mecanicas da rocha sao
importantes para avaliar e compreender o estado de tensdes no qual a rocha se encontra. Assim
como, para determinar as quantidades dos fluidos existentes no meio poroso, a sua distribuicéo,
a capacidade desses fluidos se moverem e ainda, a quantidade que pode ser extraida (THOMAS,
2001; AHR, 2008; GUIMARAES et al., 2009). Como exemplo, estes processos podem gerar o
efeito water-weakening, resultando em deformagGes adicionais que afeta o comportamento
mecanico da rocha, diminuindo sua resisténcia quando submetidas as variadas condicdes de
carregamento, podendo assim, levar ao enfraquecimento da rocha, pela perda de rigidez ou
resisténcia mecanica. Essas alteracbes podem ocasionar, a compactacdo e subsidéncia do
macigo rochoso, além de acumulo de pressao, perda de pocos por colapso ou alteracdo das
tensdes de cisalhamento na parede do pogo.

Essa alteracdo das tensdes pode ter como consequéncia a reativacao de falhas geologicas,
gue podem induzir eventos sismicos e em alguns casos (como por exemplo, reservatérios
carbonaticos) esse fendmeno pode causar o colapso de cavidades subterraneas do reservatério

(AUSTAD et al., 2007). Esses fendmenos podem causar danos a rocha e, consequentemente,
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impedir a exploragdo sustentavel dos recursos naturais (KORSNES et al., 2008; CIANTIA et
al., 2015; TANG et al., 2019; YANG et al., 2020).

Neste contexto, torna-se importante para a area de engenharia o entendimento dos processos
geomecanicos e geoquimicos que ocorrem nas rochas carbonaticas, sendo estas algumas vezes
instaveis e quimicamente reativas. Os processos de dissolu¢do nestas rochas sdo bastante
comuns, levando a remocéo de conchas e outros fragmentos em sua estrutura resultando no
aumento da porosidade. Posteriormente, estes vazios podem ser preenchidos por cimentagédo
(SUGUIO, 2003; BURCHETTE, 2012), apresentando caracteristicas geomorfoldgicas
heterogéneas. Essas rochas representam um dos principais materiais sedimentares para industria
do petréleo, uma vez que grande parte das reservas de petréleo mundiais sdo encontradas nesse
tipo de rocha (BURCHETTE, 2012).

No Brasil, essas rochas carbonaticas ganharam uma grande importancia com a descoberta
dos reservatdrios nas camadas do pré-sal. De acordo com Chang et al (2008) e Oelkers e Cole
(2008) , devido aos processos de formacdo destas rochas carbonéticas, em alguns reservatorios
do pré-sal ocorrem o acimulo do gas carb6nico (COz2), 0 que provoca uma elevada producéo de
CO2 no momento da extracdo do 6leo do pré-sal. Desta forma, a emissdo desse gas para a
atmosfera deve ser evitada, pois 0 aumento da concentracdo de CO; atmosférico € uma das
maiores ameacas ambientais e econdmicas que o planeta enfrenta, contribuindo com as
mudangas climéticas e a acidificacdo dos oceanos. Em dezembro de 2009 foi instituida a
Politica Nacional sobre Mudancgas do Clima (Lei N° 12.187 / 2009), que aborda a reducéo das
emissdes antropicas de gases de efeito estufa (GEE), onde vérias empresas estabeleceram
objetivos e metas para a reducdo de emissdes de GEE, sem restringir a expansao produtiva e de
negocios.

Seguindo esse raciocinio, tecnologias vém sendo estudadas para reduzir a emissao de gases
como o COg, dentre elas o0 armazenamento deste gas em formacdes geoldgicas. Além disso, a
injecdo de gases também é amplamente aplicada na recuperagdo avancada de 6leo onde fluidos,
como o COy, nitrogénio, vapor e fluidos reativos, sdo injetados para diminuir a viscosidade e
aumentar a mobilidade do d6leo (SHIK HAN et al., 2010; WHITTAKER et al.,,
2011; SCHIMMEL et al., 2019; BAl et al., 2017 ; GUZMANN, 2014 ).

Devido a complexidade dos fendbmenos que envolvem rochas carbonaticas e sua
caracterizacdo, e com o intuito de estudar e entender os fendbmenos que ocorrem na interagdo
rocha-fluido, varios estudos estdo sendo desenvolvidos com rochas sintéticas
(CASTELLANZA & NOVA, 2004MERODO et al., 2007; SHIN & SANTAMARINA, 2009;
CIANTIA et al., 2013; VIEIRA et al., 2017; VALEJOS et al., 2016; FEDRIZZI, et al.,2018;),


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0883292715001493#b0435
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com a finalidade de obter um controle e conhecimento das suas propriedades fisicas e
mecanicas. Assim como possibilitar um melhor entendimento do seu comportamento,
simulando a matriz natural de uma rocha carbonatica sintética em relacéo aos principais fatores
de litificacdo. Segundo Fedrizzi, et al., (2018), esses fatores incluem: tamanho e forma dos
gréos, concentracdo do material cimentante e pressao de compactacao.

Como exemplos de pesquisas que utilizaram rochas sintéticas, tem-se a de Niraula (2004),
que utilizou fragmentos de rochas calcareas naturais, cimento portland e agua para producéo de
rochas sintéticas, sendo realizados ensaios mecanicos e simulacdo numérica para avaliar a
resisténcia mecanica das rochas. Vieira et al., (2017) também utilizou fragmentos calcéreas,
cimento portland e &gua para producdo de rochas carbonaticas sintéticas para estudar a
influéncia da interacdo da rocha com um fluido acido através do ensaio de dissolucéo, avaliando
as alteracGes na permeabilidade e na resisténcia mecanica uniaxial das amostras. Fedrizzi et al.,
(2018) produziu rochas carbonaticas sintéticas compostas de areia, calcita e cimento Portland,
sendo avaliado em seus estudos a influéncia da porcentagem do cimento na resisténcia das
amostras. Fedrizzi et al., (2018) investigou o comportamento da porosidade, permeabilidade
além de comparar as caracteristicas de rochas sintéticas com as rochas naturais.

Outro exemplo é o estudo de Zhang e Spiers (2005) que usaram carbonatos sintéticos para
estudar o comportamento da compactacao sob condi¢des que favorecem a dissolucéo de graos
por pressao, assim como, foram investigados os efeitos do tamanho dos gréos e sua distribuigéo,
comportamento da tensdo de compactacdo e os efeitos de diferentes composicdes fluidas, onde
compararam com modelos tedricos de dissolucdo sob pressao.

De acordo com Silva (2012), um exemplo da aplicabilidade dessas rochas sintéticas na
engenharia sdo para analisar o comportamento de arenitos e rochas carbonaticas frageis e
susceptiveis a problemas de compactacdo e subsidéncia. Como por exemplo, em evaporitos, a
interacdo com &gua em pilares de gipsita em uma mina abandonada pode transformar essa rocha
em um material muito mais fragil, podendo eventualmente colapsar sob o peso da sobrecarga
(CASTELLANZA et al., 2010). Bem como, a simples saturacdo de uma rocha carbonética
porosa, calcarios ou outras formacdes carsticas leva a mudangas nas tensdes e rigidez que pode
causar grandes assentamentos na superficie e tornar inviavel para vida atil das estruturas
existentes, ou até colapsar em forma de cavernas (PARISE E LOLLINO, 2011; PARISE E
VENNARI 2017; CIANTIA et al., 2018.).

Em suma, estes estudos com rochas sintéticas relatam a importancia da reproducdo de

rochas em laboratério, uma vez que permitem obter amostras com caracteristicas pré-
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determinadas, possibilitando uma melhor compreensdo da relagdo entre suas propriedades
fisicas para ensaios de laboratorio e simulagdo numérica.

As analises experimentais exercem um papel relevante na industria do petroleo, pois
permitem incorporacgdo nas simulacdes numéricas de novos parametros, através do acoplamento
de fendmenos que acontecem simultaneamente no mesmo problema, reproduzindo com isso o
comportamento complexo de rochas carbonaticas, sendo essencial para o entendimento e até na
previsdo de varios problemas de engenharia e processos geologicos.

Neste contexto, o objetivo deste trabalho é avaliar o impacto das interagdes quimicas entre
rochas carbonéticas sintéticas e um fluido reativo, a fim de compreender os fenémenos
acoplados hidraulicos, mecanicos e quimicos que podem alterar as caracteristicas iniciais da
rocha, visando contribuir para o entendimento do comportamento de rochas submetidas a

injecdo de fluido reativo.

1.2  OBJETIVOS

Nesse item serd apresentado 0s objetivos gerais e especificos deste trabalho.

1.2.1 Objetivo Geral

Este estudo tem como objetivo principal avaliar a influéncia da dissolugdo dos minerais nas
caracteristicas iniciais das rochas carbonaticas sintéticas quando submetidas a injecdo de
fluidos, com a finalidade de compreender as mudancas em suas propriedades mecanicas e

fisicas que ocorrem durante a interacdo entre o fluido e as rochas.

1.2.2 Objetivos Especificos

Esta pesquisa tem por objetivos especificos:

» Realizar experimentos de dissolugdo utilizando uma célula edométrica modificada, com
0 intuito de entender e estudar o comportamento que ocorre nas amostras durante o
processo, em termos de deformac&do volumétrica e tensdo horizontal efetiva, em resposta
a interagdo rocha-fluido;

» Realizar analises das propriedades fisicas das amostras, comparar as mudancas ocorridas
antes e ap0s o ensaio de dissolugdo, que serdo estudadas através da analise da porosidade,
indice de vazios, densidade dos graos, microtomografia de Raios X e difratograma de
Raios X.
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= Analisar a resisténcia mecanicas das amostras de rochas produzidas, por meio dos
ensaios de resisténcia a compressao simples (UCS) e compressdo diametral, comparando

seu comportamento antes e apds a dissolucdo dos minerais;

» Realizar a analise hidromecanica e quimica a partir da simulagdo numérica dos ensaios
de dissolucdo sob condi¢bes edométricas e calibrar 0 modelo constitutivo BBM
incrementado com uma variavel de degradagdo quimica no comportamento mecanico

das rochas;

1.3  JUSTIFICATIVA

Projetos para extracdo e injecdo de fluidos a altas profundidades aumentam os riscos
mecanicos e fisicos nas formacgdes geologicas, devido a dissolucdo do mineral, alteracGes de
pressao, temperatura e a saturacdo que afetam o estado de tensdo da rocha reservatoério.

Os processos envolvidos dependem principalmente da reatividade do fluido nas condic6es
de temperatura e pressdo as quais estd submetido, podendo assim induzir a uma complexa
interacdo de fluxo multifasico, difusdo, conveccao, dissolucdo, precipitacdo e outras reacdes
quimicas. Os processos de transporte de fluidos em rochas estdo diretamente ligados a sua
estrutura, como a disposi¢do dos minerais e sua porosidade. Desta forma, o conhecimento de
sua estrutura fisica e mecanica € de extrema importancia para processos e eventos de
engenharia.

Neste contexto, a principal motivacdo desta pesquisa sera o desenvolvimento de estudos
experimentais com rochas carbonaticas sintéticas atrelado a simulacdo numeérica, com a
finalidade de compreender os fenbmenos hidromecénicos e quimicos que podem ocorrer e
alterar as caracteristicas iniciais da rocha.

Amostras de rochas sintéticas sdo utilizadas nesta pesquisa com o intuito de representar e
compreender os impactos nas propriedades mecanicas, hidraulicas e quimicas das rochas devido
ao processo de dissolucdo. Além disso, atualmente, € frequente o estudo do comportamento de
rochas reservatorios submetidos ao ataque quimico a partir de amostras sintéticas, devido ao
melhor controle de suas propriedades e caracteristicas em comparagdo com as rochas

reservatorio naturais.

1.4 ESTRUTURA DA TESE
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Esta tese esta dividida nos itens descritos a seguir:

CAPITULO 1 — INTRODUCAO: Neste capitulo é exposto a uma abordagem geral sobre as
mudancas que ocorrem nas propriedades das rochas quando em contato com fluidos reativos,
bem como a importancia do estudo em rochas carbonaticas produzidas em laboratdrio e sua
contribuicdo no entendimento do comportamento de rochas naturais e na simulacédo numeérica,

sendo apresentado também a motivacdo para o desenvolvimento desta tese.

CAPITULO 2 — REVISAO DA LITERATURA: Neste capitulo se introduz os principais
conceitos desta pesquisa, assim como a importancia do estudo de reservatdrios carbonaticos na
industria do Petroleo, principais fenémenos que modificam as caracteristicas iniciais de uma
rocha reservatorio quando em contato com fluidos, exemplos de trabalhos com rochas sintéticas
e naturais que estudam a interacéo rocha-fluido e os principios envolvidos na modelagem em

rochas.

CAPITULO 3—- METODOLOGIA EXPERIMENTAL: E descrito todo processo metodoldgico
experimental utilizado para atingir o objetivo geral. Para isso, sdo detalhados os processos de
producdo das rochas sintéticas em laboratério, o procedimento utilizado para ensaio de
dissolugcdo com a célula edométrica modificada, equipamentos e 0s processos utilizados para
caracterizacdo fisica e mecanica das propriedades das amostras.

Ainda, estdo apresentados os resultados e discussdes dos ensaios dissolucdo realizados e
comparados a mudanca nas propriedades das rochas antes e apds os procedimentos, a fim de

analisar a influéncia da interacdo rocha-fluido no comportamento mecénico.

CAPITULO 4 — PROCEDIMENTO NUMERICO: E descrito 0 modelo BBM (modelo basico
de Barcelona), bem como resultados e discussdes das simulagBes hidromecanica-quimica
realizadas, a fim de analisar a influéncia dos processos quimicos no comportamento mecanico
das amostras estudadas.
CAPITULO 5 — CONCLUSOES: Aqui estdo detalhadas as principais consideracdes finais
relacionadas aos resultados analisados, bem como as recomendacdes para pesquisas futuras
sobre o tema presente neste trabalho.

Como finalizacdo da tese, estdo listadas as referéncias bibliograficas utilizadas para o

embasamento tedrico desta pesquisa e discussdo dos resultados.
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A partir dos resultados desta Tese de Doutorado foram publicados 3 artigos e 1 esta em
corregdes. S&o eles:

e GALINDO, K.B. T.;LINS,C. M. M. S.; GUIMARAES, L. J. N; AMORIM, A. L;
SILVA, K. ; NOVA, A. V. . Application of microtomography and petrography
techniques for the characterization of porosity of synthetic carbonatic rock minerals
before and after acidification processes. Scientific Reports, v. 12, p. 17026, 2022.
(PUBLICADO)

e GALINDO, K. B. T.; GUIMARAES, L. J. N. ; LINS, C. M. M. S. ; AMORIM, A.
F. L. Estudo experimental da dissolucdo de rochas carbonaticas sintéticas sob
condicdes edomeétricas / Experimental study of the dissolution on synthetic
carbonatic rocks under oedometer conditions. Brazilian Journal of Development, v.
7, p. 60119-60130, 2021. (PUBLICADO)

e GALINDO, K. B. T.; GUIMARAES, L. J. N ; LINS, C. M. M. S. ; AMORIM, A.
L. ; GOMES, I. F. . Minerals Dissolution Effect on the Mechanical Properties of
Synthetic Carbonatic Rocks under a Reactive Fluid Injection. American Scientific
Research Journal for Engineering, Technology, and Sciences (ASRJETS), v. 79, p.
15, 2021. (PUBLICADO)

e GALINDO, K.B. T.;LINS,C. M. M. S.; GUIMARAES, L. J. N; AMORIM, A. L;
Numerical Simulation Of Synthetic Carbonate Rocks With A Bonded Elasto-Plastic
Model (EM CORRECAO INTERNA).

2 REVISAO DA LITERATURA

Neste capitulo serdo apresentados os problemas operacionais geomecanicos ocorridos na
engenharia de petréleo, de mineragédo e geotécnica, devido a extracao e injecdo de fluidos a
altas profundidades, uma vez que esses processos aumentam sensivelmente 0s riscos de
possiveis problemas geomecanicos na estrutura das formagdes geoldgicas. Em seguida, séo
descritos os principais fendmenos que modificam as caracteristicas iniciais de uma rocha

reservatorio quando em contato com fluidos reativos. Também seréo apresentados 0s principios
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envolvidos na modelagem em rochas, utilizando uma modificagdo do BBM (Modelo Basico de
Barcelona), capaz de descrever por meio da elasto-plasticidade o comportamento tensao-
deformacéo considerando a dissolucdo de minerais em uma rocha reservatorio, bem como
trabalhos experimentais que envolvem o estudo de rochas sintéticas com énfase no seu

comportamento geomecénico e geoquimico.

21 A IMPORTANCIA DO RESERVATORIO CARBONATICO NA INDUSTRIA DO
PETROLEO

Rochas carbonaticas sdo formadas em uma variedade de cenarios geoldgicos e sdo uma das
melhores rochas reservatorias para exploracéo de petréleo (TUCKER, 1991). Estas rochas sao
consideradas exemplos importantes de rocha reservatdrio, pois a proporcéo de petroleo bruto
confinado em rochas carbonaticas é cerca de 50 a 60%, com uma vida Util de producéo estimada
em mais de 50 anos (BURCHETTE, 2012). No Brasil, com as descobertas do Pré-sal, esses
reservatorios ganharam ainda mais destaque e as estimativas iniciais das reservas de petréleo
sdo de até 80 bilhdes de barris. Tratam-se de estruturas carbonaticas complexas, que conseguem
manter suas caracteristicas de porosidade e permeabilidade mesmo a grandes profundidades,
que podem chegar a 8 mil metros (AZEVEDO et al. 2010).

As rochas carbonaticas sdo um tipo de rocha sedimentar de origem quimica e bioquimica
composta basicamente por minerais carbonaticos, constituidos principalmente por calcarios
(CaCO0:s) e dolomita (CaMg(C0O3)2) e sdo altamente suscetiveis ao intemperismo devido a sua
alta reatividade com pH e temperatura, que modificam diretamente a sua composicao textural
e mineralogica (MISCEVIC, 2014). Devido aos carbonatos serem instaveis e quimicamente
reativos, 0s processos de cimentacdo e dissolucao sdo bastante comuns nessas rochas, levando
a remogdo de conchas e outros fragmentos em sua estrutura e ao aumento de porosidade
secundaria.

Apesar da grande importancia, estes reservatorios séo menos conhecidos no Brasil do que
0s reservatorios siliciclasticos, por exemplo. A dificuldade na sua caracterizacdo e
previsibilidade é consequéncia da falta de conhecimento e da sua complexa estrutura, por
apresentarem maior heterogeneidade na distribuicdo de facies, porosidade e permeabilidade,
tornando as propriedades geoldgicas menos previsiveis em relacéo a reservatorios siliciclasticos
(BUENO et al., 2014). De acordo com Lucia et al. (2003), a heterogeneidade petrofisica de
rochas carbonéticas pode ser observada pela variabilidade na relacdo entre a porosidade e

permeabilidade obtidas de laboratdrio.
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No sudeste do Brasil a Bacia de Campos, localizada predominantemente offshore dos
estados do Rio de Janeiro e Espirito Santo, ocupa uma area de 115 mil km? (Figura 1). E uma
das doze bacias marginais brasileiras, englobando dezenas de campos produtores de petrdleo
na plataforma continental. Estes campos compreendem um grande nimero de reservatorios, tais
como basaltos neocomianos, coquinas barremianas e calcarenitos e turbiditos albianos
(BRUHN et al., 2003).

Figura 1 - Bacias Petroliferas na Costa Sudeste do Brasil.
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De acordo com a ANP (2013) a Bacia de Campos possui mais de 1600 pocos perfurados
em mais de 30 anos de exploracdo, considerada a bacia brasileira mais produtiva
economicamente, compreendendo mais de 75% da producdo e das reservas brasileiras. Uma
parte do poligono do pré-sal se encontra-se nessa Bacia, como pode ser observado na Figura 1.
Porém, mesmo antes da descoberta do pré-sal, a Bacia de Campos apresentava potencial de
producéo de aproximadamente 14 bilhdes de barris, 0 que causaria a autossuficiéncia do Brasil
até meados de 2026.

Um exemplo de rochas carbonaticas na Bacia de Campos é o Grupo Macaé, as formagdes
que o compde sdo: Goitacas, Quissama, Outeiro, Imbetiba e Namorado. Essas formagdes sdo
compostas pelos carbonatos marinhos de aguas rasas e carbonatica albiana, representado pela
Formacdo Imbetiba. O Grupo Macaé é caracterizado por uma associacdo de calcarenitos,
calcirruditos e 10 calcilutitos. (WINTER et al. 2007). A descoberta de petroleo na Bacia de
Campos nas rochas carbonaticas albinas marca o inicio do seu sucesso exploratorio.

Esses reservatorios carbonaticos albianos possuem alta porosidade e variagdo na

permeabilidade, sendo importante para os estudos dos parametros petrofisicos quanto a textura
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deposicional, uma vez que as altas permeabilidades correspondem a porosidade intergranular e
as baixa permeabilidade a alta microporosidade (SPADINI, 2008).

Exemplos de afloramentos geoldgicos de rochas carbonaticas podem ser encontrados na
Bacia do Araripe, em Pernambuco (Figura 2), e tem sido fonte de estudos dos depositos de seu
grande sistema lacustre e, de especial representatividade para o estudo de andlogos de
reservatorios de petréleo, destacando-se a possivel correlagdo de depoésitos sedimentares
formados sob condicdes climaticas e tectdnicas semelhantes, nas bacias interiores. Os
afloramentos de rochas calcarias laminadas na Bacia do Araripe sdo apresentados na Figura 3.
Esses afloramentos vém sendo bastante estudados por serem rochas andlogas as rochas

carbonaticas, e pelo fécil acesso em sua exploracéo.

Figura 2 - Bacia do Araripe, localizada entre os estados de Ceard, Pernambuco e Piaui.
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Figura 3 - Afloramentos de rochas calcarias laminadas na Bacia do Araripe.
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2.2 FATORES GEOMECANICOS E GEOQIMICOS QUE INFLUENCIAM O
DESEMPENHO DE RESERVATORIOS

Alguns problemas que influenciam a estabilidade de pogos de petroleo tém despertado
bastante interesse no grupo académico e industria petrolifera (CHEN et al. 2003). Segundo
Goncalves (2015), a perfuragdo, extracdo e injecdo em reservatorios modificam mecanicamente

e fisicamente as caracteristicas iniciais das formag6es rochosas. Como exemplo, temos:

I.  Perda de circulagdo de fluido e Kicks em pocos de Petréleo (escala de pogo)

Durante a perfuracdo de pogos situados em reservatorios de hidrocarbonetos é de
fundamental importancia a preservacdo da estabilidade das paredes dos mesmos, uma vez que
esforgos na rocha podem comprometer a resisténcia do material, levando a sua ruptura (ALVEZ
et al., 2007). O autor ainda afirma que devido ao aumento de reservatérios com caracteristicas
complexas e heterogéneas, as causas dos problemas operacionais se tornam cada vez mais
dificil de identificar antes de ocorrerem e, por isso, acabam gerando tempo perdido de sonda.

As principais consequéncias de problemas relacionados a instabilidade de poco é a perda de
circulacdo do fluido e variacdo no didmetro do poco. Esta perda de circulagéo de fluido pode
ocorrer em formacg6es com falhas, fraturas naturais, cavernas, depletadas ou com pressao baixa,
ocorrendo quando o fluido de perfuracéo invade para a formag&o e, por conseguinte reduz a sua
pressao hidrostatica, podendo permitir a invasdo indesejada dos fluidos da formagao para dentro

do poco (kick), colocando em risco a seguranca das pessoas operantes no poco.
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A ocorréncia de kicks é caracterizada pela ocorréncia de um fluido indesejado que entra no
poco, e quando ocorre de modo descontrolado e atinge a superficie chama-se blowout.

Desta forma, a realizagcdo de um projeto de poco envolve vérias etapas e analise de aspectos
relacionados com o conhecimento dos esforcos a que estdo submetidas as rochas, bem como
suas propriedades mecanicas (ROCHA e AZEVEDO, 2011).

Il.  Compactacao e Subsidéncia (escala de reservatdrio)

De acordo com Naveira (2008), a compactacdo do reservatério para efeito mais imediato
esta atrelada a estrutura do fundo do mar, podendo ocasionar problemas de subsidéncia, gerando
consequéncias para as estruturas geologicas do campo e para 0 meio ambiente. Esses problemas
sd0 comuns em reservatorios carbonaticos, fraturados, campos depledados e em formac6es de
alta compressibilidade.

Aplicacdo de cargas pode levar a mudancas no estado de tensdo (efetiva e total) e na
integridade da rocha que induzem como resposta a compactacdo do espago poroso da rocha
(FAJAER et al., 2008).

O fendmeno de compactacdo corresponde a reducdo de volume da rocha-reservatorio
decorrente da sua compressdao, o0 que leva a diminuicdo da espessura do reservatorio,
principalmente na zona onde 0s po¢os produtores se localizam. A sua ocorréncia provoca uma
perda de suporte que pode levar ao movimento das camadas acima do reservatério, onde este
fendmeno é definido como subsidéncia, que ocorre em areas maiores que a regiao no entorno
do reservatério afetada pela compactacdo (GOMES, 2009). A diferenca entre compactacao e
subsidéncia num dado ponto é determinada basicamente pela profundidade, propriedades
mecanicas das rochas sobre o reservatdrio e sua area circundante (PEREIRA, 2007), como pode

ser observado na Figura 4.


http://monografias.poli.ufrj.br/monografias/monopoli10001502.pdf
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Figura 4 -Representacdo da compactacao e subsidéncia de reservatorio.
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Fonte: Pereira (2007).

A subsidéncia e compactacdo resulta do processo fisico-quimico do deslocamento dos
fluidos no interior do meio poroso causando deformagdes. Um dos efeitos decorrentes desse
comportamento mecéanico caracterizado como intemperismo quimico é o water-weakening.
Diferentes mecanismos tém sido propostos para esse efeito, em geral, os mecanismos podem
ser classificados em: (1) fisico, (2) quimicos e (3) e fisico-quimicos (KORSNES, 2006).

As principais consequéncias da ocorréncia da subsidéncia sdo atividades como extracdo de
minério, agua, petroleo e gas. Este fendmeno é caracterizado pelo rebaixamento da superficie
devido & compactacio da camada subterranea. E um fenémeno que pode ser observado pelo
movimento do solo por meio de deformacdes e falhas (GALLOWAY e BURBEY, 2011),
podendo causar ao longo de anos danos significativos ao meio ambiente e a populacéo local.

Em termos de quantificagdo da subsidéncia, se considerarmos uma unidade de area
horizontal com profundidade z abaixo da superficie, a pressao total Pt € dada pelo peso que
estd acima daquele plano resistido pela pressdo hidrostatica Pn e parcialmente pela pressdo
intergranular Pj, (DELLEUR, 1999), neste sentido, temos:

Ptot=Pn + Pi (1)

O decréscimo do nivel do lencol freatico gera a diminuicdo da pressdo hidrostatica e por

conseguinte 0 aumento da pressdo intergranular. Assim, sabendo-se as pressoes intergranular
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do solo antes e ap6s a queda do nivel fredtico, (DELLEUR, 1999). A subsidéncia recorrente

pode ser calculada através da equagdo 2.
Su=2Zx* (Pi2-Pil) IE (2

Onde, Z é a espessura do solo (m), E o médulo de elasticidade (N/cm?), Pil é a pressdo
intergranular antes do abaixamento do nivel de agua/fluido do poco (kPa), Pi2 é a pressdo
intergranular depois do abaixamento do nivel de agua/fluido do poco, Sy € a subsidéncia (m).

E importante conhecer a profundidade de ocorréncia do fendmeno, e assim poder aplicar
medidas de prevencdo e mitigacdo (Figura 5). Existem diferentes tipos de subsidéncia e que
depende das condi¢Ges geoldgica do local e outros fatores externos, como exemplo a
subsidéncia devido a dissolucdo de rochas e sais que ocorre devido a um fendmeno chamado
carstificacdo. A carstificacdo é o processo do meio fisico que consiste na dissolugdo de rochas
pelas aguas subterraneas e superficiais, que resulta no processo de formacdo de cavernas
subterraneas. A carstificacdo é o processo mais comum de dissolucdo de rochas calcarias ou
carbonaticas (calcario, dolomito, marmore), evaporitos (halita, gipsita, anidrita) e, menos

comumente, rochas silicaticas (granito, quartzito) (CABRAL et al., 2006).
Figura 5 - Importancia da informacéo sobre subsidéncia do solo/rocha.
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Fonte: Abidin et al. (2001).

Neste contexto, para explicar o efeito water-weakening na circunstancia da compactacéo e
subsidéncia, Newman (1983) propds avaliar os efeitos quimicos, pois o colapso dos poros da
matriz carbonatica é atribuido a dissolucdo quimica da calcita, onde a migragdo de ions Ca?* e
COs% induz a destruicio dos contatos e das pontes entre os grdos (cimentagéo). Na ocasio,
observou-se que a solubilidade da calcita a agua é de 13,0 mg/l a T= 25 °C, sendo considerada

muito baixa e tal proposicao recebeu limitada atencao.
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Os processos de dissolu¢do quimica e cimentagcdo em carbonatos, ocorrem em profundidade
devido a influéncia da compactacdo quimica. A compactagdo quimica é controlada pela
termodinamica e as interacOes cinéticas da rocha com o fluido, e no ambito da micro-escala é
influenciado também pela tensdo a qual o sélido esta submetido, (BEARD e Weyl, 1973).

A solugdo sob pressdo € o principal mecanismo de compactacdo quimica que afeta os
sedimentos durante a deposi¢do, e pode portanto, ser controlada pela cinética das reagdes de
dissolucdo ou precipitacdo. O transporte difusivo ao longo do contato de gréos € impulsionado
pelo gradiente de potencial quimico existente entre o fluido e 0 meio poroso, o transporte do
fluido também depende da geometria, ou seja, espessura e microestrutura, do contato entre os
grdos. A fluéncia da solucdo de pressdo intergranular pode estar associada a propagacdo de
fissuras, neste caso a taxa de deformac&o por compactacdo quimica sera mais rapida (CROIZE,
2010).

Alguns casos reais de compactacdo e subsidéncia sdo encontrados em muitos campos no
Mar do Norte, Venezuela e costa dos EUA. Os mais conhecidos na industria de petroleo, sdo o
campo de Ekofisk, de Wilmington e de South Belridge. Além desses exemplos na Tabela 1 séo

apresentados os varios casos de subsidéncia no mundo.

Tabela 1 - Registros de Subsidéncia em varios paises no mundo

Local Tempo de Subsidéncia Fonte
monitoramento (M)

Porto Corsini, Italia 1970-1993 (23 anos) 0,37 BITELLI et al, (2000).

Bologna, Italia 1983-1992 (9 anos) 0,77 BITELLI et al, (2000).

Vale San Joaquim, 1917-1969 (52 anos) 8,80 LARSON et al, (2001).

Califronia, EUA

Wairakei, Nova Zelandia ~ 1952-1997 (45 anos) 14,00 (ALLIS, 2000)

Hanoi, Vietnam 1989-1995 (6 anos) 0,30 (Thu & Fredlun, 2000)

Vale Antilope, 1940- 8,84 PHILLIPIS et al,

California, EUA (1996).

Vale Las Vegas, Nevada,  1935-1992 (57 anos) 2,00 (Bell, 1997)

EUA

Eloy, Arizona, EUA - 4,57 (Leake, 1997)
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Local Tempo de Subsidéncia Fonte
monitoramento (M)

Oeste de Phoenix, - 5,49 (Leake, 1997)

Arizona, EUA

Tucson, Arizona, EUA - 0,30* (Leake, 1997)

Albuqguerque, Novo - 0,30 (Leake, 1997)

México, EUA

Bacia Mimbres, Novo - 0,61 (Leake, 1997)

México, EUA

Lancaster,  California, - 1,83 (Leake, 1997)

EUA

Sudoeste de Mendota, - 8,84 (Leake, 1997)

Califérnia, EUA

Davis, California, EUA - 1,22 (Leake, 1997)

Vale Santa Clara, - 3,66 (Leake, 1997)

Califérnia, EUA

Ventura, California, - 0,61 (Leake, 1997)

EUA

El Paso, Texas, EUA - 0,30 (Leake, 1997)

Houston, Texas, EUA - 2,74 (Leake, 1997)

Jakarta, Indonésia - 0,20 ABIDIN et al., (2001).

Suzhou, China 14 anos 1 CHEN et al., (2003).

Condado de Yunlin - 0,10/ano (Chang, 2000)

Ojiya, Japéo 3 anos 0,07 SANTO et al., (2003)

Erman, Ird - 0,06/ano (Atapour & Aftabi,

2002)

*Valor aproximado

Fonte: adaptado Cabral et al. (2006)

Naveira (2008) fala em seu trabalho sobre as consequéncias da subsidéncia no campo de

Ekofisk e South Belridge.
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O campo de Ekofisk descrito em (NAGEL, 2001) é um reservatério carbonatico,
sobrepressurizado, naturalmente fraturado, localizado no setor Noruegués no Mar do Norte.
Possui uma area de 48 Km2 com 183 m de espessura, porosidade média de 32%, saturacéao
inicial de agua de 10%, permeabilidade da matriz em torno de 1 a 2 mD e com permeabilidade
da fratura de 50 mD aproximadamente. A producao teve inicio em julho de 1971 com quatro
pogos produtores produzindo inicialmente através do mecanismo de gas em solucdo e por
compactacdo do reservatorio até o inicio da injecdo de agua em 1987. A subsidéncia foi
primeiramente observada em 1984. Nessa época o leito marinho afundou aproximadamente trés
metros. A subsidéncia foi o resultado da compactacédo do reservatdrio devido a combinacao de
fatores tais como, alta porosidade da rocha, grande &rea do campo, larga espessura do intervalo
produtivo e declinio da pressao do reservatorio (NAGEL, 2001).

Ao iniciar a injecdo de dgua com o intuito de manter a pressdo e aumentar a recuperacao,
esperava-se diminuir ou até parar com a subsidéncia. Entretanto, assim que a pressao comecgou
a estabilizar em 1993 e inicio de 1994, houve um pequeno impacto na taxa de subsidéncia,
estabilizando em 1998. A partir dai a taxa permaneceu praticamente inalterada, acumulando um
total de 7,8 m de subsidéncia, conforme apresentado em (STYLTE et al., 1999). A continua
subsidéncia apos o inicio de 1994, em combinacdo com dados do campo e de laboratério,
indicou que o fendbmeno de enfraquecimento da rocha pela agua se tornou o principal
mecanismo de compactacdo do campo, sendo este fenébmeno conhecido por compactacéo
guimica. Assim, a taxa de subsidéncia de Ekofisk aumentou do inicio de 1990 de 25 cm/ano
para um pico de 42 cm/ano em 1993. Com o inicio da injecdo de 4gua, diminuiu para 35 cm/ano,
mas ao invés da taxa continuar declinando, esta teve um aumento para 38 cm/ano, de acordo
com (STYLTE etal., 1999).

Apdbs algumas pesquisas e experimentos de laboratério, concluiu-se que a injecdo de dgua
em certos tipos de reservatorio pode aumentar a compressibilidade da rocha devido a interagdo
entre a agua e a calcita, modificando a relagdo gréao a gréo, facilitando a rotacéo e a translagéo
entre eles, reduzindo a resisténcia mecanica da rocha e aumentando a compresséo. A Figura 6
mostra fotografias da plataforma fixa deste campo em meados de 1973 e 1986. Claramente
pode-se observar que o nimero de buracos na parede de prote¢do ao redor da plataforma
diminuiu. A perda de espaco livre e a reducdo da seguranca da plataforma levaram em 1987 a
operacdes de instalacdo de uma barreira ao redor da plataforma, acumulando um custo total de
um bilh&o de dolares (STYLTE et al., 1999). Vale salientar que neste campo, a compactacao

resultou no aumento da sua produtividade.
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Figura 6 - Indicacdo de Subsidéncia no campo Ekofisk.

Fonte: Modificado de Offshore Nieuws.NL (2013)

O Campo de South Belridge, localizado na Califérnia, € um reservatério arenito
inconsolidado, com espessura variando de 122 a 183 m, possuindo formacdes subjacentes de
305 m altamente compressiveis. Em meados de 1980, operadores detectaram danos em
revestimento e rupturas em pocos. Em 1987, apds uma forte tempestade, foi observado fissuras
na superficie ao norte do campo, onde tais fissuras estavam orientadas aproximadamente
paralelas a orientacdo da tensdo horizontal méxima. Suspeitou-se que tais danos e fissuras eram
resultantes da compactacdo do reservatorio e da subsidéncia do leito marinho, conforme
(HANSEN et al., 1993). Além do impacto na superficie do fundo do mar, a compactacéo e a
subsidéncia podem afetar diretamente os esforgos para a producdo de hidrocarboneto. Como
exemplo pode-se citar a deformacéo e ou ruptura dos revestimentos de pocos, a qual pode ser
inicialmente detectada quando as ferramentas de operacgdo a cabo ndo conseguem ser descidas
ao longo do interior do poco. Necessitando em alguns casos da perfuracdo de pocos de desvio
(sidetrack).

No campo de Belridge, a deformacdo de revestimentos tornou um problema tdo severo que
em meados de 1980, 15% a 20% dos revestimentos estavam sofrendo ruptura por ano. Com
isso, apesar dos grandes esforcos para reduzir a taxa de compactagdo, esforgos também vém
sendo desenvolvidos para evitar a deformacéo de revestimentos durante a fase de producédo do

poc¢o. Assim como a utilizagao de juntas telescopicas para reduzir deformagdes axiais. Ou até a
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utilizacdo de linhas e revestimentos pesados, visando estender a vida Gtil do pogo, mas de
sucesso limitado.

Quanto ao campo de Wilmington (Califérnia- EUA), Gomes (2006) fala em sua pesquisa
que a ocorréncia de subsidéncia foi observada cerca de quatro anos apds o inicio do processo
produtivo, onde atingiu uma area industrializada do Long Beach, levando a necessidade de
construcdo de diques e muros de contengdo para combater os efeitos de alargamento
(deslocamento horizontal de 3,6 metros) causados pela subsidéncia, que geraram gastos de
cerca de US$ 100 milhGes. Um método de estagnagdo da subsidéncia foi a adogdo de um
mecanismo de injecdo de agua, de forma a manter as pressdes no reservatorio, medida esta em
que se teve sucesso (PASTOR, 2001).

e Dissolucao/Cimentacdo (escalada poco)

Tanto a dissolucdo quanto a cimentacdo tém consequéncias sobre as propriedades
hidraulicas e mecanicas, podendo afetar a estabilidade do meio, pois de acordo com Grades
(2005) dissolucdo de minerais enfraquece progressivamente a rocha levando a deformacéo,
dependendo das propriedades geoldgicas da rocha pode ser fragil ou ddctil. J& a cimentacéo,
pode obstruir os caminhos de fluxo através do meio poroso, aumentando a pressao local,
podendo resultar em fraturas no corpo da rocha. Assim, pode-se concluir que a cimentagdo além
de obstruir os caminhos do fluxo, diminuindo a permeabilidade, altera a distribuicdo do
tamanho dos poros, ou por criacdo de pequenos poros formados recentemente ou pela
diminuicdo do seu tamanho (AHARONOV et al., 1998).

O efeito da dissolucdo da rocha é um fendmeno de grande importancia neste trabalho, visto
que afeta diretamente na parte mecanica das rochas, conforme apresentado no capitulo 4.

Os mecanismos fisicos e quimicos na interacdo rocha-fluido afetam o comportamento
mecénico da rocha, diminuindo sua resisténcia quando submetidas as variadas condicGes de
carregamento, podendo assim levar ao enfragquecimento pela perda de rigidez ou resisténcia
mecénica, (GALINDO, 2016). Porém, a resisténcia e rigidez ndo pode ser comandada
simplesmente pelo histérico de tensdes e porosidade, mas também pela cimentacdo ou ainda
ligacOes entre os grdos (LEROUEIL e VAUGHAN, 1990).

As rochas carbonaticas, por exemplo, possuem uma estrutura porosa altamente macia,
caracterizada pela presenca de gréos de calcita de forma irregular, aleatoriamente ligadas por
pontes de calcita (FOLK, 1959). Do ponto de vista microestrutural, as ligacdes entre 0s graos
podem ser subdivididas em duas classes (CIANTIA et al., 2014)
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a) LigacOes de deposicéo, ou seja, conjunto em forma de meniscos de particulas de calcita
que se formam apos a secagem;

b) LigacGes de calcita diagenéticas, que sdo formas irregulares e, provavelmente,
precipitado durante a diagénese.

A Figura 7 apresenta 0os mecanismos de dissolucdo, como a agua penetra e inunda o material
e as ligacGes de deposigéo caem rapidamente em suspenséo.

Figura 7 - Mecanismo de dissolugéo

Fonte: Ciantia et al. (2014)

O processo de dissolucdo quimica pode ocasionar aléem da dissolucdo das ligagdes de
deposicao, pode ocasionar a dissolugédo das ligacGes diagenéticas (entre os gréos) (Figura 8a),
a diminuicdo progressiva do tamanho dos grdos (Figura 8b) e levando a compactacao quimica
da rocha, caracterizando um novo rearranjo dos gréos, cimentagdo e modificacao na percolagéo

de fluidos (Figura 8c).
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Figura 8 - a) Mecanismo de dissolugdo das ligagdes entre os gréos; b) processo de dissolucéo
dos graos; c) colapso dos poros.

Fonte: Modificado Ciantia et al. (2014)

Como exemplo de processo que induz ao efeito da dissolucdo, é a captura e armazenamento
de gas carbono (CCS), onde a maior preocupacdo é o armazenamento de longo prazo
(Herzogetal, 2010; Metz et al. 2005). Uma vez que o diéxido de carbono quando em contato
com a agua forma o &cido carbdnico, e rochas tendem a ser dissolvidas quando em contato com
fluidos reativos (Peng et al., 2015). Uma vez que a Dissolugéo dessas rochas estimula um fluxo
de fluido imprevisivel podendo enfraquecer pogos de injecdo (NASRALLA et al., 2011). De
acordo com Maheshwarietal (2013), uma compreenséo completa do processo da dissolucdo no
sistema de rocha-fluido é, portanto, importante para prever a distribuicdo da taxa de movimento
fluido, a quantidade e o impacto da dissolucao na subsuperficie.

As taxas de dissolugdo de carbonato também dependem fortemente da temperatura e da
pressdo do fluido (Peng et al., 2015), tornando necessario desenvolver técnicas experimentais
ou medir processos dependentes complexos em condi¢des do reservatério (MENKE et al,
2016).

Em contrapartida, a cimentacédo atribui ao material uma rigidez superior, modificando a
relacdo entre as tensdes efetivas e volume de vazios, quando comparado com um material sem
cimentacdo, como estudado no trabalho de Gens e Nova (1993). Além do aumento da rigidez,
havera um aumento na superficie de fluéncia ou plastificacdo, que no trabalho de Castellanza e
Nova (2004) concluem que essa resisténcia cimentante pode diminuir, por exemplo, pela a¢éo
da interacdo da rocha com um fluido reativo. Uma vez que a lixiviagdo de grdos por fluidos
acarreta, por dissolugdo, um reservatério de melhor qualidade e, por cimentagcdo, um
reservatorio de qualidade inferior (SCHON, 2016).
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Segundo Merodo et al (2007), Castellanza e Nova (2004), quando o material solicitado com
tensGes de compressdo, cisalhamento, tracdo e submetida a uma dissolu¢do que cause a
degradacéo das ligacdes cimentantes, ocorre uma deformacéo irreversivel na amostra. Ainda,
de acordo com Soares (2002), o aumento da porosidade, provocada pela dissolucéo, resulta na

reducdo da resisténcia ao colapso de poros.
2.3 PROCESSOS QUE INFLUENCIAM A INTERACAO ROCHA-FLUIDO

Em rochas graniticas e quartizitas maduras intactas sdo apenas 0s extremos de um processo
de transformacdo continua do material que compde a crosta terrestre. E ndo ha distingdo de
limite além do qual um geomaterial deixa de ser uma rocha e passa a ser um solo (NOVA,
1997). Ou seja, observando o processo geoldgico da terra é possivel reconhecer um processo
ciclico e gradual de transformacao de uma rocha em um solo, ou vice-versa, como descrito na

Figura 9.

Figura 9 - Representacao esquematica do processo ciclico de transformagdo geomateriais.
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Fonte: Adaptado de Dobereiner & de Freitas (1986)

Essas transformagOes s&o originadas essencialmente por processos diferentes:
intemperismo, erosdo, diagéneses e metamorfismo. Enquanto diagéneses e metamorfismo séo
fendmenos capazes de criar uma rocha, intemperismo e erosdo sdo o0 oposto. Intemperismo
reduz, por exemplo, uma rocha ignea (rocha resistente) em uma rocha branda, com uma
resisténcia entre 0.5-20 MPa (de acordo com Dobereiner & de Freitas, 1986 e Ciantia et al.,

2015), mesmo que essa transformacdo em rocha branda, a sua estrutura visivelmente ainda é
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mantida de uma rocha resistente, porém caracterizada por uma alto indice de vazios e reducdo
da forga de ligagéo.

Se 0 processo de intemperismo se der em uma rocha branda, isso leva a transformacéo a um
solo ndo coesivo, chamado solo residual e geralmente diferente da rocha mée, tanto da sua
composi¢do mineraldgica quanto estrutural. Os processos de intemperismo fisico e quimico
ocorrem simultaneamente, de um modo que um age para exaltar ou acelerar o outro (Figura
10). O progresso do intemperismo quimico depende geralmente em fraturas abertas ou
parcialmente formado como resultado do desgaste fisico. Similarmente, fraturas podem ser
desenvolvidas em resposta a mudancas de volume e enfraguecimento induzidos pelo
intemperismo quimico (CIANTIA et al., 2015).

Figura 10 - Descricdo da magnitude das forgas envolvidas nos processos de (a) intemperismo fisico
e (b) intemperismo quimico.
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Fonte: Adaptado de Geol. Soc. Eng. Group Work. Report (1995)

Assim, uma rocha afetada por intemperismo vem a se tornar mais porosa, as ligacoes entre
0S graos e o0s grdos de minerais sdo enfraquecidas ou perdidas. Novos minerais podem ser
depositados entre os poros, no limite dos graos e ao longo das fraturas. Em resumo, os efeitos

do intemperismo sdo descritos como risco potencial ao qual esses fendmenos podem causar
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(CARROLL (1970), OLLIER (1984), YATSU (1988), SELBY (1993), PRICE (1995); HU &
HUECKEL, 2007; CIANTIA et al., 2015.

Um estudo de Ciantia et al., 2015, avalia estruturas em uma regido na Italia que foram
construidas com rochas naturais calcareas muito porosas, que sdo muito afetadas pelo
intemperismo, causando danos monumentos histéricos construidos com essas rochas (Figura
11).

Figura 11 - Estruturas de monumentos Historicos construidos com rochas calcareas danificados pelo
intemperismo, na ltalia.

Fonte: Adaptado de Ciantia et al. (2015)

2.4 INJECAO DE FLUIDOS EM RESERVATORIOS DE PETROLEO

Dentre as inimeras estratégias de explotacdo de hidrocarbonetos em um determinado
reservatorio, a injecdo de agua é bastante utilizada na industria do petroleo por ser um método
muito eficiente de recuperacao da suplementar do reservatorio ao grau que a producéo progride,
vai sendo dissipada, ou seja, em alguns locais fica dificil a extracdo do 6leo, sendo de
fundamental importancia a sua recuperacdo, para que se possam obter maiores recuperacdes
finais de petroleo (THOMAS, 2001).

Uma vez que a producdo de petroleo a partir de reservatorios é de suma importancia para
suprir as demandas de energia do mundo, a recupera¢do de hidrocarbonetos vem se tornando
cada vez mais importante. A producdo de petrdleo a partir de reservatorios de petréleo é
categorizada em trés estagios principais, incluindo recuperacdo natural, suplementar
convencional e suplementar melhorada. E sabido que, durante a primeira etapa da recuperagao,

recuperacdo natural, a energia natural do reservatorio é responsavel pela modificacdo o 6leo em
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direcdo aos pocos de producdo. No entanto, apds algum tempo, o reservatédrio se esgota e a
pressao do reservatdrio diminui com ele, e, portanto, a capacidade natural do reservatorio para
produzir petréleo diminui (RAMACHANDRAN et al.,, 2003; e SAEEDI DEHAGHANI,
2020).

O principal objetivo no estagio de recuperacao suplementar convencional é manter a pressdo
do reservatorio injetando fluidos, como &gua e gés. A injecdo de agua e gas com o objetivo de
manter a pressao € eficaz quando a propor¢do de corte de dgua e 6leo gasoso do reservatorio
ndo é significativa (PLANCKAERT, 2005, SAEEDI DEHAGHANI E RAHIMI, 2018; e
SAEEDI DEHAGHANI, 2020). Na recuperacdo suplementar melhorada, métodos de
Recuperacao aprimorada de petréleo (EOR) sdo empregados para recuperar o 6leo que néo foi
produzido durante os dois primeiros estagios de recuperacdo (GBADAMOSI et al., 2019; e
SAEEDI DEHAGHANI, 2020). Os métodos de EOR sdo divididos em quatro grupos
principais, incluindo injecdo térmica, miscivel / imiscivel de injecdo de gas, métodos
microbianos e quimicos (GOODLETT et al., 1986). Entre os quatro métodos mencionados, a
inundacdo quimica é a escolha mais adequada para reservatdrios que contém o6leo leve. Os
métodos de recuperacdo quimica aprimorada de petroleo (CEOR) envolvem controle de
mobilidade do fluido injetado usando polimero, alteracdo de molhabilidade e reducédo da tenséo
interfacial (IFT) usando surfactante, combinacdo de polimero e surfactante e inundacdo de
espuma (LEVITT e POPE, 2008 , SUN et al. , 2017 , SAMANTA et al., 2012 , SHANG et al.,
2019, DING e RAHMAN, 2017; MOFRAD e SAEEDI DEHAGHANI 2020 ). Propriedades e
interacdes de rochas e fluidos estao entre os critérios mais importantes na selecdo de um método
EOR (GOODLETT et al., 1986 ).

De acordo com Da Rosa et al. (2011), a utilizacdo de métodos mais complexos (recuperacdo
terciaria), busca o aumento na eficiéncia de producao do reservatorio. Neste sentido, a injecdo
alternada de agua e gas (WAG), vem sendo utilizada cada vez mais como um método de
recuperacdo avancada de petréleo. Este método combina as melhores eficiéncias de
deslocamento do gés e de varrido da dgua. As descobertas de reservas de 6leo na camada de
Pré-Sal, com quantidade significativa de gas, cujo teor de CO; esta na faixa de 8 a 12%, o
aproveitamento do g&s COz na injecdo WAG (WAG-CO») tem surgido como uma oportunidade
para o Brasil. Além da boa perspectiva de aumento do fator de recuperagédo de petrdleo desses
reservatorios, este processo estd alinhado com as agdes de mitigacdo do efeito estufa por

emissdes de CO:x.
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2.4.1 Injecédo de CO2para recuperacgéo avangada de Hidrocarbonetos e armazenamento

geoldgico

A reducdo da taxa de emissao de dioxido de carbono (CO2) para a atmosfera é considerado
como um primeiro passo essencial no controle do aquecimento global (XU, 2013). Uma das
alternativas para impedir que todo o carbono seja liberado para a atmosfera é a utilizagdo em
recuperacdo avancada ou até re-injeta-lo em formacbes geologicas (IEA, 2009). Destes, as
formacdes geologicas mais promissoras para o armazenamento seguro de CO> sdo aquiferos
salinos profundos devido ao favorecimento econdmico quanto a injecdo, capacidade,
integridade e 0 minimo impacto ambiental (ANTHONSEN et al, 2013).

O que o torna esse gas um bom atuante de recuperacdo avancada é o fato de ele ser altamente
miscivel em 6leo cru, acima de certas pressdes de reservatorio, e quando em equilibrio com o
6leo, ele expande esse 6leo de 10 a 60%, bem como reduz sua viscosidade de 5 a mais de 10
vezes. Se for injetada um jato de CO; a frente da &gua, a mistura de 6leo e CO> de baixa
viscosidade escoa mais facilmente aos po¢os produtores. A um primeiro contato, o CO2 ndo é
miscivel com o 6leo, contudo, sob condicdes favoraveis de temperatura, pressdo e composicao
do 6leo, gera-se uma frente miscivel no reservatério (HOLM, 1982; ROSA et al., 2006).

As vantagens da aplicacdo deste método estdo no fato de que o gds promove um
deslocamento miscivel eficiente a baixa pressao para a maioria dos reservatérios, por sob certas
condicdes ao qual o reservatorio submete o gas, a sua densidade fica proxima da do 6leo e se
aproximar da densidade da dgua, o que melhora a eficiéncia de varrido, quando comparada com
a aplicacdo dos métodos misciveis com hidrocarbonetos (ROSA et al., 2006).

Para 0 armazenamento geoldgico do CO2, geralmente o gas deve ser comprimido para um
estado de fluido denso conhecido como "supercritico™ (a uma temperatura e pressao acima da
temperatura e pressao criticas da substancia em questdo. O ponto critico representa a mais alta
temperatura e pressdo em que a substancia pode existir como vapor e liquido). Dependendo da
taxa que a temperatura aumenta com a profundidade (o gradiente geotermico), a densidade do
CO; aumentara com a profundidade, até que a cerca de 800 m ou mais, o CO; injetado estara
em um estado supercritico denso, como ilustrado na Figura 12, a densidade do didxido de
carbono aumenta rapidamente a aproximadamente 800 m de profundidade, quando o CO:
atinge um estado supercritico. Cubos representam o parente volume ocupado pelo CO; e até
800 m, este volume pode ser visto para diminuir drasticamente com profundidade. Em
profundidades abaixo de 1,5 km, a densidade e o volume especifico tornam-se quase constantes
(IPCC, 2005).
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Figura 12 - Variacdo da densidade de CO, com profundidade, assumindo pressao hidrostatica e um
gradiente geotérmico de 25 ° C km ~! a partir de 15 ° C na superficie.
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Fonte: IPCC (2005)

O armazenamento geologico de CO- pode ser realizado em uma variedade de configuragdes
geoldgicas em bacias sedimentares. Dentro destas bacias, campos de petroleo, campos de gas
esgotados, corddes de carvao profundo e formacdes salinas sdo todas possiveis formacGes de

armazenamento (Figura 13).
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Figura 13 - Opgdes para armazenar CO, em formag6es geoldgicas subterraneas profundas

Armazenamento Geologico de CO,

1 Reservatorios depletados de oleo @ gas

2 Recuperagho de dleo @ gas - EOR

3 Armazenamento em aquiteros salinos profundos

4 Recuperacho de CH, em camadas de carvio -ECBM

Fonte: COOK (1999)

A eficécia do armazenamento geoldgico depende de uma combinacdo de mecanismos de
aprisionamento fisicos e geoquimicos (Figura 14). Os locais de armazenamento mais eficazes
sdo aqueles em que O CO- é imdvel porque fica preso permanentemente sob um selo espesso
de baixa permeabilidade ou é convertido em minerais solidos ou é adsorvido nas superficies
dos microporos de carvao ou através de uma combinagdo de mecanismos fisicos e quimicos de
aprisionamento.

Com o passar do tempo, o0 processo fisico de aprisionamento residual de CO- e 0s processos

geoquimicos de aprisionamento de solubilidade e aprisionamento mineral aumentam (IPCC,

2005).
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Figura 14 - Contribuicdo para armazenamento seguro.
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Fonte: Gaus, | et al. (2008)

Os mecanismos de armazenamento do CO: em formagdes geoldgicas geralmente

apresentam-se de trés formas: (1) fisico (estratigrafico/estrutural), (2) fisico

(hidrodindmico/CO: residual) e (3) geoquimico (dissolucdo/mineralizacao) (IPCC, 2005).

Fisico (estratigrafico/estrutural): O aprisionamento fisico de CO2 abaixo de camadas
de baixa permeabilidade (caprock) é o principal meio de armazenar CO2 em
formagBes geoldgicas. Armadilhas estruturais incluem aquelas formadas por rochas
dobradas ou fraturadas. Falhas podem agir como barreiras de permeabilidade em
algumas circunstancias e como caminhos para o fluxo de fluidos em outras
circunstancias. Ambos os tipos de armadilhas sdo adequados para 0 armazenamento
de COz, embora, seja necessario tomar cuidado para ndo exceder a sobrepressdo

permitida para evitar a fratura ou reativacao de falhas (IPCC, 2005).

. Fisico (Hidrodindmico): O aprisionamento hidrodindmico pode ocorrer em

formacgOes salinas que ndo possuem uma armadilha fechada, mas onde os fluidos
migram muito lentamente a longas distancias. Quando o CO. € injetado em uma
formacao, ele desloca a agua de formacdo salina e, em seguida, migra de forma
flutuante para cima, porque é menos denso que a agua. Quando atinge o topo da
formacdo, continua a migrar como uma fase separada até ficar presa como saturagao
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residual de CO2 ou em locais de armadilhas estruturais ou estratigraficas dentro da
formagéo de vedacdo. A longo prazo, quantidades significativas de CO> dissolvem-se

na agua de formacao e depois migram com a adgua subterranea (IPCC, 2005).

I11.Geoquimico (dissolucdo/mineralizacdo): O CO, dissolvido na &gua modifica a
composicao do fluido de formacdo da rocha, provocando a dissolucdo de minerais
inicialmente presentes no meio poroso e a precipitacdo de minerais carbonatados.
Esse processo constitui a forma mais permanente de armazenamento geoldgico de
CO2 (mineralizacdo), sendo denominado mecanismo geoquimico. A solubilidade do
CO2 na &gua de formacdo diminui & medida que a temperatura e a salinidade
aumentam. A dissolucao € rapida quando a agua de formacdo e CO, compartilham o
mesmo espaco de poros, mas uma vez que o fluido de formacéo é saturado com CO»,
a taxa diminui e é controlada por taxas de difusdo e conveccdo. O CO; dissolvido na
agua produz um acido fraco, que reage com o silicato basico de sédio e potéssio ou
calcio, magnésio e carbonato de ferro ou silicato de minerais no reservatorio ou
formacéo para formar ions de bicarbonato por reacdes quimicas aproximando-se da

equacéo 3:

3 K — feldspato + 2H,0 + 2C0, < Muscovita + Quartzo + 2K* + 2HCO;  (3)

A reagdo do CO: dissolvido com os minerais pode ser rapida (dias) no caso de alguns
minerais carbonatados, ou mais lenta (centenas a milhares de anos) no caso dos silicatos
minerais (IPCC, 2005).

Neste sentido, para melhor entendimento desses mecanismos bem como a previsao dos seus
efeitos, os experimentos de laboratério atrelado a modelagem numérica dos processos
hidrogeoquimico sdo necessarias para avaliar o comportamento e o desempenho da injecéo de
COa.

A modelagem de previsdo precisa € importante para a avaliacdo da seguranca de
armazenamento de CO, (HERZOG et al 2003; METZ et al., 2005). Em grandes profundidades
0 gas obtém caracteristicas supercriticas e quando em contato com o aquifero carbonatico salino
em grandes profundidades forma o acido carbdnico que pode dissolver parcialmente a rocha e
alterar a capacidade de armazenamento e permeabilidade da formagdo (PENG et al., 2013). A
quantidade e o tipo de dissolucao determinaréo a capacidade de armazenamento (LI et al., 2006)
e como 0 CO; e a salmoura acidificada ao CO2 se movem na subsuperficie (JOHNSON et al.,
2002; MOLINS et al., 2012; STEEFEL et al., 2013). Uma compreensdo completa do sistema
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de rocha-fluido é necessaria para compreender e prever a distribuicdo de fluidos no aquifero
(MAHESHWARI et al., 2013).

Porém, entre os problemas relacionados a utilizacéo de tais processo estdo a corrosdo, uma
vez que o fato de o CO> reagir com a agua, constitui o acido carbénico, que é altamente
corrosivo, e o aparecimento de anormalidades no processo de injecdo. Além dos altos custos de
completacdo e da complexidade das operacGes tornando necessario o uso de ligas metalicas
especiais e a protecdo para as instalacbes, que podem se tornar fatores limitantes em muitos

projetos.

25  ESTUDOS EXPERIMENTAIS E NUMERICOS EM ROCHAS CARBONATICAS
COM INJECAO DE FLUIDOS

A simulacdo numérica em reservatorios € uma ferramenta importante para prever e
representar o seu comportamento real, utilizando dados de modelagem geoldgica usados para
representar a heterogeneidade do reservatorio, considerando informac@es sobre as propriedades
das rochas e dos fluidos presentes no meio poroso, os histéricos de producdo, de pressao, e
outras informacdes relevantes para o estudo representativo do reservatério (GERALD &
WHEATLEY, 1984.)

De acordo com GEIGER et al., (2004) tanto no caso do estudo da simulagdo em reservatorio
de petrdleo quanto no estudo do transporte de contaminantes podem existir falhas geoldgicas
gue sdo bastantes comuns em formaces porosas, e que podem gerar descontinuidades em suas
propriedades fisicas, tais como permeabilidade e porosidade e que devem ser consideradas.

As equacdes utilizadas na simulagéo sao oriundas do acoplamento da lei de conservacgéo de
massa, equacdes de estado e lei de Darcy, onde sdo utilizadas em cada componente presente no
sistema que descrevem o fluxo multifasico em meios porosos. A teoria de fluxo em meios
porosos possui uma aplicacdo bastante abrangente na solucéo de problemas em diversas areas
da ciéncia e engenharia (BEAR, 1972).

Para a constru¢do do modelo para simulacdo devem ser considerados as caracteristicas
geoldgicas comentadas anteriormente, bem como a complexidade do problema, levando em
consideracdo as limitacbes computacionais e disponibilidade dos dados.

O método numérico mais utilizado para esses problemas de reservatério é 0 método das
diferengas finitas, por ser um método robusto e de facil implementagdo (MALISKA, 2004). O
modelo matematico € aqui entendido pelo agrupamento das equac@es diferenciais parciais ndo-

lineares, envolvendo equacdes do tipo: conservacdo de energia, massa e momento, leis
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constitutivas e condi¢cbes complementaridade (SILVA, 2012). Este modelo est4 descrito com
mais detalhes no Capitulo 5.

Uma das linhas de pesquisa quanto ao estudo em reservatorios de Petroleo é a estimulagéo
do fluido que existe na rocha reservatorio, uma vez que, com o tempo a oferta mundial de
petroleo tera dificuldades de atender a demanda, vindo a se pensar na hip6tese do esgotamento
dessas reservas. Porém, se tem a certeza de que com o tempo a produgdo mundial alcancara o
pico e em seguida entrara em decaimento. Desta forma, as descobertas petroliferas estdo cada
vez mais insuficientes, induzindo as companhias a realizarem desafios mais dificeis, como
ldminas de &guas ultra profundas, e em ambientes indspitos, como o continente Antértico
(NAVEIRA, 2008; SOUZA, 2002).

Quando se fala em escassez ou esgotamento de reservas de petroleo, quer dizer que 0s
campos de petroleo possuem um tempo de “vida”, em que se inicia com uma curva crescente
até o apice do pico de producdo, entrando na fase de estabilidade e, posteriormente essa curva
entra em comportamento decrescente (Figura 15).

Figura 15 - As fases da vida de um campo desde o momento de sua descoberta até 0 momento de
abandono.
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Fonte: Silva (2000).

Neste sentido, Naveira (2008) realizou simulagdes com cenarios de campos maduros para
verificar a técnica do potencial de recuperacao de 0leo. A autora faz uma comparacao de dois
tipos de recuperacéo, a injecdo com agua e a injecdo quimica, utilizando o polimero, analisando

essa inje¢do por anos (Figura 16).
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Figura 16 - Curvas Recup Oleo: Agua x Banco Pol (15%VP) x BancoPol (30%VP) e BancoPol
(50%VP). (vp= volume poroso).
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Fonte: Naveira (2008).

Foi possivel observar que a recuperacdo com polimero é mais vantajosa no inicio de sua
implantacéo, devido ao aumento da viscosidade do fluido injetado, que permite deslocar maior
volume de bleo. Entretanto, ap6s um determinado periodo, o ajuste da mobilidade ndo é mais
capaz de resolver o problema das interfaces criadas entre o 0leo e a agua, ou seja, e seu
comportamento fica constante, enquanto com o injecdo da agua, mesmo que tendo uma
tendéncia mais lenta, continua a crescer com o tempo.

Outro ponto de vista, em reservatdrios carbonaticos, existem muitos cenarios de rochas
fraturadas. Em sistemas carbonaticos fraturados, a molhabilidade tem fundamental importancia
no comportamento de escoamento dos fluidos, principalmente na recuperacdo das matrizes
diante de um caminho preferencial criado pela fratura (HAUGEN et al., 2007; NELSON, 2001;
PEREIRA et al., 2009). Pereira et al., (2019) investigaram a recuperacdo em rochas
carbonaticas provenientes do afloramento do pré-sal Brasileiro, utilizando 2 amostras de rochas
carbonaticas, com cerca de 6 cm de comprimento e 3,8 cm de didametro, denominadas AN2 e
AN3, os fluidos de saturacdo utilizados foram: 6leo morto do mesmo reservatério e salmoura
sintética com a composicdo da dgua do mar. Os autores desenvolveram um modelo de corte

para induzir a uma fratura na amostra de rocha coletada (Figura 17).
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Figura 17 - Metodologia de criagdo do modelo de fratura induzida.
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Fonte: Pereira et al. (2019).

Neste estudo foram realizados dois ensaios, ensaio 1 sem 6leo envelhecido e ensaio 2 como
oleo envelhecimento. Os sistemas de molhabilidade avaliados mostraram influéncia no
comportamento da producéo dos fluidos, de acordo com a taxa média de producédo do ensaio 1
(0,280 cm?3/dia) e 2 (0,1889 cm3/dia), enfatizando um comportamento diferente para cada
condicdo de molhabilidade avaliada (ensaios com e sem envelhecimento). O Ensaio 1 utilizando
6leo morto e sem envelhecimento obteve um fator de recuperacdo de 26% com pequenos
ganhos de 6leo ao longo do ensaio associados a embebicao forcada, enquanto o Ensaio 2 obteve
um fator de recuperacdo de 19% utilizando 6leo morto e o envelhecimento da amostra, havendo
quase nenhum ganho adicional ao longo do ensaio.

Ainda nessa vertente de reservatérios fraturados, Neuman (2011) diz que a estimulacéo por
fraturamento acido envolve o bombeio de um fluido inerte e geralmente viscoso para criar e
propagar a fratura e que é imediatamente seguido por um fluido acido que reage quimicamente
com a rocha reservatdrio na regiao préxima ao poco. A heterogeneidade natural dos carbonatos
faz com que areacdo ocorra na rocha de forma desigual nas faces da fratura. A rocha residual
ndo removida pelo &cido faz com que as faces da fratura deixem de encaixar uma com a outra,
fazendo com que este descompasso entre as faces da fratura cria a condutividade. O fim da
aplicacdo de pressdo com a injecdo de fluidos faz iniciar o fechamento da fratura, processo
continuo até a colisdo de uma face com a outra. Como aplicagéo, no trabalho de Oliveira (2019)
foi analisado justamente a dissolucdo que ocorre nas fraturas de uma rocha carbonatica quando

injetado um fluido acido (Figura 18).
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Figura 18 - Analise da massa s6lida da rugosidade das fraturas antes e ap6s injecdo com fluido acido.

Volume before Volume after

Cp dissolution (g/cm3) | dissolution (g/cm3)
1 33,03 30

2 31,71 28,68

3 33,48 29,08

4 33,24 30,64

5 33,71 30,23

6 30,99 26,4

7 35,35 29,64

8 32,70 30,16

9 30,95 27,52

Fonte: Oliveira (2019).

Um dos critérios analisados neste estudo foi a perda da massa, tendo como consequencia o
aumento da porosidade, que foi cerca de 20% maior apds o contato com o fluido &cido. Essa
perda de massa acarretou uma perda da resisténcia ao cisalhamento do amostra de 48% quando
comparado antes e ap0s injecdo, comprovando assim que, com 0 tempo essas duas faces
tenderdo a encontrar uma com a outra.

Mattos et al., (2018) fizeram um estudo de simulacdo em reservatdrios na vertente de meio
carstificado, que pode ser formado em razdo da natureza reativa de algumas rochas, como por
exemplo rochas carbonaticas, aos fluidos circulantes e a sua alta tendéncia a formacéo de carste,
existe um grande interesse da industria do petr6leo em estudar esses depositos carsticos. O
carste € produzido por um processo de dissolucdo da rocha, geralmente carbonatica ou
evaporitica, levando a formacao de cavidades. Os autores entdo estudaram o que a dissolucédo
de um ambiente carstico pode ocasionar no reservatorio. Na Figura 19, os autores utilizaram o

modelo de plasticidade com softening.
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Figura 19 - Identificacdo dos pontos analisados. (a) Carste estudadas, (b) Deformacdo plastica para
modelo de plasticidade com softening; (c) — Deslocamento Vertical com malha deformada e (d)
Deslocamentos verticais no topo da formagéo.
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Fonte: Mattos et al. (2018).

Os autores concluiram que ocorreu uma tendéncia de comunicagdo pela ruptura por
cisalhamento entre as cavidades, representada pela zona de deformacéo plastica e de tensdes
cisalhantes sendo evidenciada também pelo aumento da porosidade e reducdo da coesdo e
angulo de atrito. Empregando uma lei de softening, chegou-se a uma resposta tensdo
deformacédo mais realista, com uma melhor definicdo da regido de ruptura de tenséo e sua
influéncia sobre as demais camadas. Assim, 0 colapso associado a um sistema carstico tem forte
influéncia sobre a confirguracdo mecénica e hidraulica da formacédo geologica, implicando em
uma heterogeneidade importante a ser considerada no modelo de reservatério.

Seguindo este mesmo raciocinio, os atores Ciantia et al. (2018) estudaram a dissolu¢éo dos
Sinkholes (dissolucdo quimica de rochas calcarias abaixo da superficie), que assim como o
casrte, sdo formados pela dissolu¢cdo quimica de rochas calcéreas. Para isso, 0s autores
coletaram amostra do local foco de estudo, em Canosa di Puglia — Italia, e foram realizados
ensaios de caracterizagdo mecanica das amostras (resisténcia a compressdo simples,
compressdo uniaxial e ensaio triaxial). Esses ensaios foram analisados e comparados antes e

apos a saturagdo com um fluido acido ao qual as amostras foram expostas (Figura 20).
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Figura 20 - Ensaio de Saturagdo com &cido. (a) fase do ensaio; (b) equipamento experimental.
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Fonte: Ciantia et al. (2015a).

Muitos destes siknholes e carste induzem a uma dissolucéo e aumento das cavernas, uma
vez que a rocha matriz reage com fluidos. Na Figura 21 indicada observa-se que o pico da
resisténcia a compressdo simples e da resisténcia a tracdo diminuem nas amostras em condi¢oes
saturadas, onde GP_Cd1 e GP_Cd2 sdo amostras calcarias antes da saturacdo com acido e

GP_Cwl e GP_Cwz2 sdo as mesmas amostras apds saturacao.
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Figura 21 - Curvas de tensdo-deformacdo de ensaios (a) a compressdo simples ndo-confinado e (b)
curvas de carga-deslocamento para ensaios a tragdo indireto.

o, [MPa]

Fonte: Ciantia et al. (2015b).

A dissolucdo quimica da calcita é o principal mecanismo que afeta 0 comportamento

mecanico do material. Assim, processos, tais como o0 processo de solucdo da pressao e corrosao

sob tensdo tornam-se fundamentais, pois podem levar a um aumento da dissolugéo devido a
mecanismos de acoplamento quimico-mecanico.
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3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Para o desenvolvimento experimetal da pesquisa, como primeira etapa, foi realizada a coleta
dos materiais que compdem as rochas sintéticas, que foram produzidas para o protocolo de
ensaios estipulados. Dentre esses protocolos de ensaios, tem-se (i) o ensaio de dissolucéo,
realizado com fluido &cido e com &gua em uma célula edométrica modificada (permite
deslocamentos horizontais milimétricos), visando obter parametros de tensdo horizontal,
deformacéo, permeabilidade e pH durante a percolagéo do fluido; (ii) e a caracterizacao fisica
das amostras, tais como a determinagdo da granulometria do material sélido, determinacdo da
densidade dos grédos, porosidade e indice de vazios, analise da mineralogia, distribuicdo
granulométrica, microtomografia de Raios X e microscopia eletrdnica. Além disso, ensaios de
resisténcia a compressdo uniaxial (UCS) e diametral foram realizados nas amostras para avaliar
e comparar suas resisténcias. Todos esses protocolos experimentais foram realizados antes e

apos os ensaios de dissolucéo.

31 PRODUCAO DAS AMOSTRAS CIMENTADAS ARTIFICIALMENTE

Foram produzidas e estudadas dois tipos de amostras carbonaticas sintéticas, uma cimentada
artificialmente com Hidrdoxido de Célcio adaptada da metodologia de Melo (2012), e a outra
cimentada artificialmente com cimento Portland V-Ari, adaptada da metodologia de Vieira
(2018). O cimento V-ARI foi recomendado para producao de rochas sintéticas por Vieira et al.,
(2017) e Fedrizzi (2018). O cimento é caracteristico por apresentar alta resisténcia inicial, ndo
contém adi¢des (por exemplo gesso, que aumenta o tempo de pega; escoria, que aumenta a
durabilidade na presenca de sulfato apresenta 5% de material calcario). De acordo com a NBR
5733/91 é produzido com um clinquer de dosagem diferenciada de calcario e argila, possui uma
moagem mais fina do que os demais tipos de cimento. O hidroxido de calcio foi recomendado
para utilizacdo devido a sua composi¢do quimica Ca(HO)2, por ser um mineral proveniente de
rochas calcérias e é bastante utilizado na execucédo de concretos.

Além dos cimentantes, as amostram também possuem na sua composicdo a calcita
(Halimeda) e areia com alto percentual de quartzo. Esta composi¢do da rocha sintética foi
baseada na formacéo sedimentar de rochas carbonaticas brandas que sdo predominantemente
compostas pela cimentagdo de fragmentos calcarios (ooides, conchas e corais), assim como, em
ensaios realizados com rochas carbonéticas naturais, que possuem principalmente em sua

composicao Calcita/Dolomita/Aragonita, além dos minerais secundarios como anidrita, gesso,
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siderita, quartzo, argilominerais, pirita, 6xidos e sulfatos (AHR et al., 2005; LIMA NETO et
al., 2014; CIANTIA et al., 2015; FEDRIZZI, 2018).

O local de coleta deste material (areia e Halimeda) foi escolhido com base nos estudos
realizados no Laboratorio de Sismoestratigrafia da UFPE (SISMOS). A areia quartzosa foi
coletada na praia de Guadalupe, localizada no municipio de Sirinhaém (PE), e a Halimeda
(calcita) na praia dos Carneiros, no municipio de Tamandaré (PE) localizados no litoral sul do
estado de Pernambuco, a aproximadamente a 76 Km e 98 Km do Recife respectivamente.

Na Tabela 2 encontram-se as porcentagens dos materiais que foram utilizados nas amostras

ensaiadas.
Tabela 2 - Porcentagens dos materiais utilizadas nas rochas sintéticas.
Cimentante Fracdo de peso (%)
Calcita Areia Cal Cimento Agua
(Halimeda)
Com Hidrdxido de 25 50 25 - 20
Célcio+CO>
Com Cimento
Portland 68 3,6 - 28 20

Fonte: O Autor (2023)

Para preparacdo das rochas sintéticas, inicialmente a massa seca de calcita e areia foram
devidamente lavadas e peneiradas a uma fracdo granulométrica de 0,50 mm, para depois
misturar com o cimentante (hidroxido de célcio + CO»). A porcentagem da agua foi baseada no
peso da mistura do agregado (cimentante, areia e calcita). A rocha sintética produzida com
Hidrdxido de Calcio serd identificada como CH e a rocha sintética com cimento Portland Ari -
V de CC.

Os componentes foram misturados manualmente durante 5 minutos a fim de se obter uma
massa homogénea. Em seguida, a mistura foi uniformemente colocada em um molde de
compactacdo de inox, onde foi realizada a compactacdo estdtica em uma prensa servo-
controlada, submetida a uma tensdo vertical de 15 Mpa (tensdo definida para se obter a
densidade proposta para as amostras).

Para a amostra com hidroxido de calcio (CH), a mistura moldada na célula de compactagdo
foi submetida a carbonatacdo direta com pressédo de 100 kPa de CO2 durante 5 minutos, apos
esse procedimento a amostra foi deixada na estufa a 105°C por 24 horas. Para a amostra com
cimento Portland Ari- V (CC) a mistura foi deixada na prensa por 12 horas com a tenséo de

compressdo aplicada, em seguida foi levada ao forno automaético (Mufla) por 32 h, com variagdo
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da temperatura de 100°C até 300°C. Ap0s as etapas de cimentacdo dos dois tipos de amostras,
essas foram extraidas do molde para os procedimentos experimentais (Figura 22).

Figura 22 - Esquema do procedimento experimental de preparacdo da rocha carbonatica sintética: (a)
materiais necessarios; (b) lavagem dos materiais; (c) secagem da halimeda; (d) pulverizacdo da
halimeda; (e) adi¢do de &gua; (f) peneiramento do material; (g) moldagem do material na célula para
compactacéo; (h) reacdo do Hidrdoxido de calcio com o CO; (etapa da amostra cimentada com HC), (i)
Forno elétrico — Mufla (etapa da amostra cimentada com CC) e (j) amostra extraida com hidréxido de
calcio e (k) amostra extraida com cimento.

K

Fonte: O Autor (2023).

Esta etapa de producdo das amostras € uma das mais importantes, pois é onde se prepara o
objeto de estudo desta tese. Desta forma, foram produzidas cerca de 300 amostras para se obter

as amostras a serem submetidas aos procedimentos experimentais. Uma das amostras apés
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moldagem apresentou uma fratura na rocha, e esta foi submetida também aos procecimentos
experimentais.

As etapas de producdo das amostras em laboratorio foram realizadas avaliando cada
porcentagem dos materiais que as compdem e feitas as modificacdes necessarias, a fim de se
obter amostras semelhantes e o processo de repetitividade ser efetivo. Com isso, foi possivel
obter rochas idénticas em suas propriedades fisicas e mecénicas, tornando o estudo de
comparacdo das amostras antes e depois do ensaio eficaz.

Ressalta-se que o estudo de producdo desses dois tipos de rochas carbonaticas sintéticas
supracitadas, teve como finalidade caracteriza-las como rochas “brandas”, projetadas
especialmente para utilizacdo no equipamento edométrico modificado.

O comportamento geotécnico de uma rocha branda é caracterizado por uma baixa
resisténcia a compressdo uniaxial, que de acordo com ISMR (1978) esté situado entre entre 0s
solos e as rochas duras (valores de resisténcia a compressao uniaxial entre 1 MPa e 10 Mpa).

Porém, o grupo experimental do LMCG — LABGEOMEC da UFPE vem desenvolvendo

rochas carbonaticas sintéticas cada vez mais resistentes, como descrito na Tabela 3.

Tabela 3 - Historico da producéo de amostras carbonaticas sintéticas do grupo experimental

LABGEOMEC/UFPE
Autor Resistencia (UCS) Ano de Referéncia
producéo

Melo - 2012 Melo et al. (2015)
Oliveira 2 MPa 2016 Oliveira (2016)
Galindo 2 MPa 2016 Galindo et al. (2019)
Vieira 4 MPa 2018 Vieira et al. (2017)
Galindo 11.74 2022 Galindo et al. (2022)
Miranda 35 MPa 2022 *

Costa 80 MPa 2022 *

Santos 80 MPa 2022 *

Nascimento 54 MPa 2022 *

Fonte: O Autor (2023).

Notas: * -pesquisas em fase de desenvolvimento.

3.2 CARACTERIZACAO FiSICA DAS AMOSTRAS SINTETICAS

A caracterizagdo das rochas carbonticas sintéticas consistiu na determinagdo das
propriedades fisicas das amostras, como: porosidade, indice de vazios, peso especifico dos
gréos, granulometria da mistura, caracterizacdo mineraldgica atraves da DRX (difratograma de

raios X), microtomografia computadorizada (analisado pelo equipamento Tomdgrafo do LTC-
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RX) e andlise de laminas petrografica (analisado pelo equipamento MEV — microscépio
eletrénico - Nikon Eclipse Pol) antes e apos injecdo do fluido reativo.

3.2.1 Determinacao da densidade, porosidade, indice de vazios e granulometria

Para caracterizacdo das amostras a primeira analise a ser realizada foi a determinacao da
densidade, porosidade e indice de vazios da mistura da amostra. Para o calculo da densidade,
foi realizado o procedimento do ensaio do picnémetro de acordo com a norma NBR 6458/2016.

A caracterizacdo fisica tem como objetivo a determinagdo da massa especifica dos gréos e
da densidade dos so6lidos. E com isso, o indice de vazios é definido pela razdo entre o volume
de vazios e o0 volume da fase solida da amostra.

Como recomendacdo da norma, ao menos dois ensaios de cada amostra foi realizado para
melhor determinacdo dos resultados.

A determinacéo da densidade dos graos é calculada de acordo com a equacéo 4.

_Ms _ (Msxda)
69 T vs  (Ms+M4—M3) (4)

Onde:

§ - densidade dos gréos do material;

Ms - massa do solo seco;

M1 - massa do picnémetro + massa do material,

M2 - massa do picnémetro vazio;

M3 - massa do picnémetro + amostra do material + 4gua até o menisco;
M4 - massa do picnémetro + dgua até o menisco;

& a - massa especifica da agua a temperatura do ensaio.

A classificacdo textural do material que compde as rochas sintéticas € determinada pela
curva granulométrica, onde apresenta intervalos de variacdo do tamanho das particulas, obtendo
valores para a determinacéo dos coeficientes de uniformidade e curvatura do solo. A anélise da
granulometria do material foi realizada para determinar a dimensdo das particulas e suas
proporcdes de forma a se obter a curva granulométrica da mistura de acordo com a NBR
7181/2016. Foi realizada a partir do método do peneiramento, onde foi pesado a massa retida
em cada peneira (n° 30, n°40, n°® 50, n°® 100 e n° 200) para assim poder determinar a

granulometria da amostra.
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3.2.2 Caracteristicas Mineraldgicas

O objetivo da andlise mineralégica do material que compde as rochas sintéticas nesta
pesquisa foi obter de forma qualitativa a composi¢do mineraldgica da fracdo da mistura e
também comparar suas caracteristicas antes e apds o ensaio edométrico com a dissolugédo de
um fluido reativo. A andlise via (DRX) determina a caracteristica mineraldgica dos minerais
constituintes em um solo/rocha.

A anélise feita nas amostras antes do ensaio de dissolucdo foi coletada da superficie superior
dos corpos de rochas sintéticas através do processo de raspagem e apds o ensaio de dissolugédo
a amostra foi coletada retirando-se uma fracao longitudinal do centro dos corpos das rochas.
Essas fracdes foram pulverizadas para entdo serem analisadas e assim representar e comparar
suas caracteristicas. As amostras foram analisadas no difratbmetro de Raios-X de marca
SIEMENS, modelo D 5000, monocromatizador de grafita e filtro de Niquel(Ni). As
intensidades referentes aos minerais presentes nos difratogramas foram normalizadas usando o
software Match (Crystal Impact Software).

As anélises foram realizadas no Laborat6rio de Solos da Universidade Federal Rural de
Pernambuco (UFRPE) e a interpretacdo dos dados no Laboratorio de Geologia da UFPE.

3.2.3 Microtomografia de Raio-x

Uma das analises realizada neste trabalho foi a micrografia computadorizada (UCT), com o
intuito de estudar o que ocorreu internamente no material. Segundo Fernandes et al. (2016), a
partir desse método ndo destrutivo, sdo feitas centenas de secbes transversais
microtomograficas que torna possivel a visualizagdo tridimensional interna do material em
estudo, e ainda quantifica dados de volume e area. E uma técnica que mede variacdes de
densidade e nimero atdmico de um material por meio do fenémeno de absorcéo da radiagdo
emitida sobre o material.

O material € irradiado sob diversos angulos (Figura 23a), varias projecoes bidimensionais
serdo capturadas pela camera CCD (Sigla inglesa para dispositivo de carga acoplada.) e cada
angulo fornece uma nova proje¢éo. O algoritmo de reconstrucdo analisara todas as projecoes e
gerara um conjunto de fatias que serdo empilhadas, fornecendo, dessa forma, uma imagem 3D
do material averiguado (CUNHA et al., 2012; JANESICK, 2001).
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Como se trata de uma analise ndo destrutiva, esse processo foi realizado antes de todos 0s
procedimentos experimentais. Assim, as amostras de rocha foram encaminhadas para a anélise
de UCT para estudar sua estrutura interna, bem como comparar os dados da porosidade das
amostras de rocha antes e apds o ataque quimico.

O escaneamento foi realizado no Laboratorio de Tomografia Computadorizada de Raios X
(LTC-RX) no Departamento de Energia Nuclear (DEN) da Universidade Federal de
Pernambuco (UFPE). O microtomografo utilizado foi o “X XT H 225 ST” (Tubo de tungsténio
como fontes de Raios X, energia maxima de 225 kV, 1001 pA, NIKON, como mostrado na
Figura 23b. As amostras foram montadas de modo que os feixes de Raios-X fiquem
perpendiculares ao eixo do suporte cilindrico (suporte de aco).

Figura 23 - Esquema ilustrativo da microtomografia de Raios X. (a) do resumo das etapas da aquisicdo
das imagens, (b) Microtomografo do laboratério DEN, viséo dentro do equipamento.
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Fonte: (a) Modificado Fernandes et al. (2009) (b) O Autor (2023).

A fonte utilizada para o escaneamento das imagens foi de 150 kV e 200 wA com um filtro
de cobre de 0,5 mm, com uma resolucdo de 45 Hu que, de acordo com Machado (2019), essa
configuragdo produz imagens com um satisfatorio contraste entre poros, matriz de rochas. Para
0 pré processamento das imagens foram utilizados os programas CT PRO 3D XT 3.0.3 (para
reconstrucdo das imagens) e o VG Studio (para tratamento da imagem reconstruida). As
amostras de rocha obtiveram em torno de 1200 fatias e foram exportadas do CT PRO em
formato TIFF, j& com os filtros adequados (Filtro de Gauss) para analise.

Outra analise que foi realizada através das imagens da tomografia foi a posoridade. O
procedimento empregado para determinacdo da porosidade de solos e rocha foi uma
metodologia desenvolvida entre o grupo de pesquisa do Laboratério de Imagem de Solo da
Universidade de Guelph (Canadd) e o grupo do Laboratério de Tomografia Computadorizada
de Raios X (LTC-RX) do DEN da Universidade Federal de Pernambuco (Brasil). Para isso, foi
utilizado o pluggin CTofSoil do programa image j (Figura 24).
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Figura 24 - Pluggin CTofSoil do programa image j.
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Fonte: O Autor (2023).

A andlise da escala de niveis de cinza nas imagens tomograficas de Raios X possuem efeito
de volume parcial que sdo chamados de voxels mistos, onde seu valor é a média da interface
solo, ar e dgua. Decorrendo das limitacdes, essas fases normalmente se sobrepem umas as
outras (MACHADO, 2019; HIGO e MORISHITA et al., 2016; HIGO e OKA et al., 2014;
TARQUIS et al., 2009).

Para iniciar a analise das imagens foi utilizado a ferramenta PVE (pore voxel extraction) do
programa image j, uma vez que nele serdo extraidos os voxels semelhantes para determinar uma
fase das figuras. A partir dessa andlise, sdo identificados histogramas onde cada pico representa
uma fase ao qual esses voxels pertencem. Apds a identificacdo dos picos (solidos e poros), é
dado inicio a etapa de segmentacéo das fatias, onde nesta etapa as diferentes fases de interesse
na imagem serdo trabalhadas (poro e ndo poro). Por fim, através do comando Image — Adjust —
Threshold, é aplicada a binarizacdo das fatias (Figura 25) e, através do comando pluggin do
CTofSoil — Large Bitwidth Thersholding é possivel diferenciar os poros de ndo poros. Apds
esses procedimentos, pode-se visualizar a estrutura interna das amostras atravées do pluggin —
3D Viewer.
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Figura 25 - Binarizacao das fatias da imagem CT, (a) imagem original e (b) imagem binarizada.
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Fonte: O Autor (2023).

Desta forma, para a diferenciacéo das interfaces das imagens e determinacao da porosidade,
foi seguido a metodologia de Machado (2019), onde através do Plugin Particle Analyze €
caracterizado os poros com detalhes e analisados em categorias diferentes, em que os valores
empregados no PA foram de 0 — 8 voxels para microporos, de 9 — 1x10* voxels para mesoporos
e maiores que 1x10* para macroporos (JEFFERIES et al., 2014; COSTA et al., 2016).

Apds a determinacdo dos voxels foi feita a conversdo desses voxels em volume (Equacgédo
6), e para calcular os dados de porosidade, foi feita uma razéo entre os dados de micro, meso e
macroporos e o volume total da amostra (Vt), que é a soma de todos os voxels (transformados

em volume) da imagem (equacéo 5).
V= NVOXELS(5)3 ©)

P(%) = ‘;—’: 100 (6)

Desta forma, o estudo da caracteriza¢ao dessas amostras via uCT, se da pela aplicagdo das
andlises das suas matrizes internas, que fornece informacdes relacionadas ao tamanho dos poros
e sua distribuicdo dentro das amostras. Também podem ser extraidas informagdes sobre a
esfericidade dos poros, que é comparada com uma esfera perfeita e, finalmente, a posicao
espacial desses poros na matriz (DU PLESSIS et al., 2016).
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A orientacdo dos poros foi verificada pelas imagens da microtomografia, sendo também
uma importante propriedade explorada na anélise da rocha. A disposi¢do da orientacdo dos
poros relacionam informacgdes relevantes sobre a estrutura da rocha, como propriedades
relativas a rigidez e tempo de permeabilidade usado nas anélises de fluxo de fluidos.

Para isso, de acordo com Evans et al. (2009) e Zdilla et al. (2016) um dos métodos de se
calcular a orientacdo dos poros se da por aplicar a imagem uma elipse que melhor represente a
regido do poro detectado e obter a orientacdo do seu maior eixo, representado pela Figura 26.
Assim, esse procedimento foi realizado para cada um dos poros identificados na imagem (em
formato de elipse vermelha), conforme pode ser visto na Figura 27. A aplicacdo deste recurso
permite obter uma simplificacdo da representacdo morfoldgica dos poros por meio de uma
aproximacdo geométrica.

A partir das informac6es geradas das coordenadas das elipses dos poros foi possivel definir
0S poros que seguirdo para a analise de orientacdo, cujo objetivo é quantificar a direcao do eixo
dominante dos poros individualmente. Essa analise pode indicar, por exemplo, um eixo

preferencial para o escoamento de fluxo.

Figura 26 - Representacdo da obtencédo das propriedades de orientacdo pelo método de alocagdo de
elipse.

Legenda:

— POro

== Elinse

Fonte: O Autor (2023).

Figura 27 - Representacdo das elipses encontradas para analise morfoldgico de cada poro. A) imagem
da amostra com binarizacéo e, b) zoom da imagem para melhor visualizar as elipses nos poros.
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()

Fonte: O Autor (2023).

3.2.4 Microscopia Petrogréafica

Esta analise foi realizada com o microscopio petrografico (Nikon Eclipse Pol) do
laboratdrio de catodoluminescéncia do Departamento de Geologia da UFPE (Figura 28a). O
procedimento para esta analise consiste em realizar uma lamina delgada de 35 micrdmetros de
espessura (Figura 28b) da rocha a ser analisada e identificar os minerais existentes. De acordo
com Espinola et al., (2016), a microscopia eletrénica (ME) é uma ferramenta capaz de produzir
imagens de alta resolucdo e, em funcdo do método de geracdo das imagens, € possivel observar

a estrutura em visualizacdo com aparéncia tridimensional.

Figura 28 - Procedimento da microscopia através de laminas delgadas. (a) Microcdpio petrografico
e (b) Laminas delgadas.
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Fonte: O Autor (2023).

A petrografia mostra-se um instrumento de fundamental importancia dentro de estudos
geoldgicos, seja para estudos de rochas reservatério na busca por 6leo e gés, na classificacdo
de grau metamorfico, ou, conforme Navarro e Artur (2002) e Espinola et al., (2016), como
ferramenta rapida e barata na previsdo do comportamento mecanico de rochas. Assim, o
objetivo da aplicacdo deste procedimento no trabalho foi de analisar a perda dos minerais que
ocorre decorrente da dissolucéo.

3.3 ENSAIO DE DISSOLUCAO SOB CONDICOES EDOMETRICAS

Os ensaios de dissolucdo foram realizados em uma célula edométrica modificada (projetada
especialmente para medir pequenos deslocamentos radiais e, consequentemente, tensdes
horizontais), constituida por uma liga de bronze-aluminio. A célula instrumentada e montada
neste trabalho foi baseada no trabalho de Lins et al. (2015).

Na Figura 29 é possivel observar que foram instalados extensdmetros de alta resolucéo no
meio do anel de confinamento da célula edométrica, para medigdo dos deslocamentos
horizontais, e para as medi¢Oes dos deslocamentos verticais foi utilizado o transdutor de
deslocamento para medic&o linear (LVDT). As dimensdes das amostras utilizadas para o ensaio
de dissolucao foram de 6,5 cm de comprimento e 7,0 cm de diametro.

Figura 29 - A) Esquema da célula edométrica composta por: (a) parte superior, (b) inferior, (c) anel de
confinamento da amostra, e (d) pistdo para aplicagdo da carga vertical. B) Foto da célula edométrica
modificada, com destaque para o extensdmetro no anel de confinamento e o LVDT na parte superior

da celula.
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Fonte: modificado Lins et al., (2015); Galindo et al., (2019).

A amostra de rocha foi inserida na célula edométrica e o conjunto colocado na prensa de
adensamento, ajustando ao LVDT, e juntamente com os extensdmetros foram conectados ao
computador para leitura no programa de aquisicdo de dados Geolab. Para injecéo do fluido

reativo foi instalado um reservatério ao lado da prensa, como mostra a Figura 30.

Figura 30 - Conjunto montado para o procedimento experimental da dissolucdo das amostras com a
celula edométrica modificada. a) caixa de aquisicdo de dados; b)programaGeolab (com zoom da
visualizagdo); c) reservatorio de fluido; d) prensa de adensamento com a célula edométrica
modificada.

Fonte: Galindo et al. (2019).

Tanto os LVDTs quando os extensémetros foram calibrados no equipamento antes dos

ensaios, porém os extensdmetros também foram calibrados antes e apds os procedimentos de
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dissolugéo realizados no equipamento, com o intuito de verificar se ocorreu alguma histerese

no anel de confinamento. A descricdo dos valores das calibragdes do extensémetros esta

detalhada no apéndice A desta tese.

A Figura 31 apresenta o procedimento geral do ensaio de dissolucdo. O fluido acido contido

no reservatorio entra na célula edométrica sentido ascendente, em seguida cargas verticais

foram aplicadas e, durante o ensaio, foram medidos pelos strain gages e LVTDS o

comportamento da amostra quanto a deslocamentos e tensées. O fluido de saida foi coletado e

analisado o valor do pH, medindo-se também o coeficiente de permeabilidade da amostra

durante o ensaio.

Figura 31 - Esquema do aparato experimental do ensaio de dissolucéo.
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Fonte: O Autor (2023).

No ensaio de dissolucdo foram utilizados dois tipos de fluidos: agua e uma solucéo de

acido acético (com concentracdo a 10%), sendo suas caracteristicas descritas na Tabela 4.

Tabela 4 - Especificacfes dos fluidos utilizados no ensaio de dissolucdo

Fluido Agua Acido Acético
Viscosidade 0.89 mPa.s 1.22 mPa.s
pH 7 2.8
Densidade 1.0 g/cm?® 1.049 g/cm?®
Férmula Quimica H20 C2H402

Fonte: O Autor (2023).

A seguir, estdo descritas as diferentes metodologias utilizadas para os ensaios de dissolugdo

nas amostras:
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Q) Procedimento 1: Esta metodologia é composta pela fase de carregamento e dissolucéo.
Na fase de carregamento, para cada ensaio foram aplicadas cargas verticais diferentes
(150, 300 e 400 kPa) com duracdo de 1 hora. Em seguida, foi iniciado a dissolucédo
com os fluidos da solucdo do acido acético a uma pressdo de fluxo de 2 kPa durante
aproximadamente 7 horas, totalizando 15 litros de solucdo injetada através da rocha
sintética. Durante o ensaio foram medidos o pH, permeabilidade, deslocamentos
verticais e horizontais. A solucdo acida foi coletada a cada 200 ml de fluido percolado,
medindo-se o pH com o pHmetro durante todo o ensaio. Essa metodologia foi

realizada nas duas amostras de rocha sintética.

(i) Procedimento 2: A diferenca dessa metodologia para a anterior € que na fase da
dissolugéo foi aplicado uma presséao de fluxo de 12 kPa durante, aproximadamente, 7
horas e 12 horas tanto com a solugdo de &cido acético, quanto para agua. Essa
metodologia foi realizada tanto nas amostras CH quanto nas CC. A amostra CC

fraturada foi submetida a este procedimento com duracgéo de 12h.

(i) Procedimento 3: Nesta metodologia a fase de carregamento e dissolucdo foram
intercaladas. Sendo divindades em duas etapas, tanto a fase de carregamento quanto a
fase de dissolucdo: A fase de carregamento foi dividida em duas etapas: (a) Fase de
carregamento 1 com duracdo de uma hora, em seguida iniciou-se a fase de dissolugédo
com &cido com duracdo de duas horas e;(b) Fase de carregamento 2 com duragdo de
uma hora, que antecedeu a dissolucdo com a solugéo de acido acético e o carregamento
2, em seguida iniciou-se a fase de dissolucdo com agua com duracdo de 10 horas. Para
realizacdo desta metodologia foi optado seu desenvolvimento apenas com a amostra
de rocha cimentada com o cimento Portland Ari. A intencdo deste procedimento foi
para melhor entender o processo no ambito microestrutural que a dissolugédo causa a
degradacdo das ligacGes entre os grdos das amostras de rocha, pois a amostra sera

enfraquecida com o acido e em seguida se inicia o fluxo de agua.

Estes diferentes procedimentos de dissolucdo foram realizados com o objetivo de avaliar a
interacdo do fluido com a rocha sintética em diferentes condi¢es de tempo de contato e presséo.
A aplicacdo tanto da carga vertical maxima, quanto do tempo do &cido, esta relacionada com a

previa calibracdo do equipamento. A carga maxima calibrada na célula foi de 400 kPa, sendo



76

esta a carga maxima suportada pela célula devido sua particularidade (anel projetado para medir
deslocamentos horizontais). Os procedimentos com os melhores resultados de execugéo foram

analisados, totalizando 40 ensaios.

3.4 ENSAIOS MECANICOS: COMPRESSAO UNIAXIAL E DIAMETRAL

O ensaio de compressdo uniaxial foi realizado com o objetivo de determinar a resisténcia
de pico (UCS) e o modulo de Young (E) das rochas carbonaticas sintéticas. As dimens@es das
amostras utilizadas neste ensaio foram de 65 mm de altura e 33 mm de didmetro. Os ensaios
foram realizados em uma prensa sevo-controlada com velocidade de deslocamento vertical
constante de 0,122 mm/min, pois para rochas frageis é recomendado pela Norma (NBR —
ABNT-5739/94) a velocidade de 0,4 mm/min e como se trata de uma rocha sintética foi

utilizado a menor velocidade da prensa (Figura 32).

Figura 32 - Representa¢do do ensaio uniaxial. a) Corpo de prova; b) cap; c) Célula de carga; d) Anel
dinamomeétrico.

Fonte: O Autor (2023).

No ensaio de compressdo diametral foi possivel avaliar a resisténcia a tracdo das amostras
com dimens@es de 13 mm de altura e 30 mm de didmetro, na qual a resisténcia a tracdo é medida
pela tensdo maxima que o corpo suporta sem romper, exercida nos eixos perpendiculares

verticais de simetria (Figura 33). O ensaio foi realizado na mesma prensa servo-controlada do
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ensaio de compressdo uniaxial com uma velocidade de deslocamento vertical constante de

0,122 mm/min.

Figura 33 - Representacdo do ensaio diametral. (a) Prensa servo- controlada com amostra montada, (b)
visdo da altura da amostra e (c) visdo do didmetro da amostra.

W
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Fonte: O Autor (2023).

3.5 RESULTADOS EXPERIMENTAIS

Neste item serdo apresentados os resultados obtidos a partir dos procedimentos
experimentais desenvolvidos nesta pesquisa, como 0s ensaios de dissolucdo realizados
conforme os procedimentos 1, 2 e 3, avaliando as tensdes e deformacdes, além da trajetdria de
tensdes, sendo apresentados os resultados mais relevantes apresentados nos itens seguintes,
totalizando 40 ensaios.

Ainda neste item estdo apresentados a caracterizacdo das amostras antes e ap6s a dissolucéo,
e as propriedades fisicas, como a determinacao da porosidade, indice de vazios, densidade dos
grdos, descricdo da estrutura interna das amostras e a caracterizagdo mecénica das rochas

sintéticas estudadas como a resisténcia a compressao simples e diametral.

3.5.1 Ensaio de Dissolucao Sob Condices Edométricas
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No ensaio de dissolugdo realizado com a metodologia do Procedimento 1, obteve-se a
evolucéo temporal da deformacao volumétrica (Figura 34) dividida em duas etapas: a primeira
etapa € a fase de carregamento, onde a amostra é submetida a uma carga axial, e a segunda
etapa é injetado um fluxo acido apds uma hora do carregamento.

Observa-se na Figura 34a que durante a fase de carregamento a amostra de rocha néo sofre
modificacdes e a deformacao volumétrica se mantem constante nas duas amostras ensaiadas, a
CH (com hidréxido de célcio) e CC (com cimento). Ja na fase de dissolugéo, observa-se que a
medida em que ocorre o enfraquecimento do material causado pela dissolu¢do dos minerais da
calcita devido ao fluxo &cido, o material deforma verticalmente e a tenséo horizontal efetiva
aumenta gradativamente (Figura 34b) segundo Lins et al. (2015), esse aumento na tensao
horizontal efetiva estd diretamente relacionado ao desenvolvimento da deformacdo plastica
horizontal de expansdo quando a amostra é submetida a condi¢fes edométricas.

As Figuras 34c e 34d apresentam os resultados da evolucdo temporal da deformacéo
volumétrica e tensdo horizontal efetiva seguindo a metodologia do ensaio do Procedimento 2.
Neste ensaio, a amostra foi submetida a uma maior pressdo de fluxo de fluido e maior tempo
de dissolucéo, apesar de se observar que tanto na fase de carregamento quanto na fase de
dissolucdo da amostra o comportamento é semelhante ao do Procedimento 1. No entanto, 0s
valores, da deformacdo volumétrica, sdo mais expressivos. Também se avaliou a deformacéo
volumétrica das amostras do fluxo de fluido com agua (Figura 34e) e observa-se que a de
formacédo obtida é bem baixa, em torno de 1,6 % para rocha CH e 1,6 % para rocha CC, o que
corrobora que o enfraguecimento do material causado pela dissolugdo dos minerais da calcita
foi devido ao fluxo &cido.

Figura 34 - Resultados do ensaio edométrico com degradacao quimica. Sendo a) e b)
metodologia da Dissolugéo 1 (7h) e c) e d) metodologia da Dissolucéo 2 (12h), para as amostras de
rocha com cimento Portland Ari (CC) e com o hidréxido de célcio (CH).
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Fonte: O Autor (2023).

Os dois procedimentos, 1 e 2, foram realizados em duas fases, carregamento (1-2) e
dissolugéo (2-3), e a mudanca no estado de tens@es de uma fase para outra esta representado no
plano g-p’ mostrado na Figura 35. Essa mudanca é caracterizada por uma diminui¢do no
componente de tensdo desvio g e compensada por um aumento na tensdo média p’ decorrente
da degradacdo quimica. Também mostrado por Castellanza e Nova (2004); Lins et al., (2015);
Ciantia et al., (2015) e Galindo et al., (2019), que a evolugdo da trajetoria de tensdes depende
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dos efeitos mecénicos e quimicos que ocorrem simultaneamente durante o ensaio. A rocha CC
é menos degradada do que a rocha CH, corroborando com os resultados da deformacéo

volumétrica encontrada.

Figura 35 - Trajetoria de tensdes
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Fonte: O Autor (2023).

O conjunto de resultados da Figura 34 e a Figura 35 sdo importantes para a analise da
influéncia que a fase de enfraquecimento da amostra (softening) tem no comportamento
mecanico destas rochas, a diferentes tempos de dissolucéo, pois a medida em que a rocha vai
perdendo a cimentacdo ocorre a diminuicdo do dominio elastico e a resisténcia mecéanica da
rocha é afetada.

A Tabela 5 mostra os resultados de deformacéo volumétrica maxima, tenséo horizontal e
indice de massa dissolvida obtidos no ensaio de dissolucdo realizados com agua e &cido. Na
Tabela 5 representa a média de trés ensaios realizados para cada tensdo vertical aplicada em

cada protocolo, do total dos 40 ensaios executados.
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Tabela 5 - Resultados dos valores maximos obtidos em cada ensaio de dissolucdo realizado.

Sample Tensdo Vertical (kPa) Tenséo Deformacdo  Indice de massa
Horizontal (%) dissolvida
(kPa)
Com 150 (Procedimento 1) 20,25 9 13,78
Hidroxido de 300 (Procedimento 1) 102,07 10,66 15,84
L 400 (Procedimento 1) 307, 98 11,43 15,95
Calcio
400 (Procedimento 2) 7h 309,98 11,50 16,01
400 (Procedimento 2) 12h 439,54 12,75 18,23
400 (Procedimento 2) H,O 12h ND 1,6 2,1
Com Cimento 150 (Procedimento 1) 10,27 51 58
Portland 300 (Procedimento 1) 91,03 7,3 7,7
400 (Procedimento 1) 287,32 9,0 9,2
400 (Procedimento 2) 7h 300,00 9,5 9,2
400 (Procedimento 2) 12h 404,66 10,02 12,47
400 (Procedimento 2) H,O 12h ND 1,2 1,6
400 (Procedimento 3) 12h ND 9,4 11,85

Fonte: O Autor (2023).

*ND — ndo determinado

Os ensaios realizados com agua (pH = 7) seguindo a metodologia dos Procedimentos 1 e 2
obtiveram deformacfes volumétricas bastante inferiores (cerca de 10% menor), quando
comparado com o fluido &cido (Tabela 5). Porém, quanto maior a carga aplicada e maior 0
tempo de dissolucdo com a solucdo acida observa-se que ocorre uma maior degradagdo da
amostra, corroborando com o que também foi observado no trabalho de Ciantia e Hueckel
(2013). Estes autores verificaram que quando um material carbonatico é mantido em contato
com a agua durante longos periodos, o enfraquecimento da estrutura sélida € atribuivel a reacéo
quimica de dissolucdo do carbonato de célcio. Essa dissolugdo € intensificada com o acido
devido a fatores fisicos e quimicos, que influenciam no coeficiente de solubilidade dos minerais
de célcio da rocha.

Os resultados na Figura 36 foram obtidos a partir da metodologia do Procedimento 3, onde
as fases de carregamento e dissolucdo foram intercaladas, sendo o primeiro fluido injetado acido
e 0 segundo agua para a rocha com cimento. A Figura 36 mostra a evolucdo temporal da
deformacédo volumétrica e observa-se que a amostra atinge o valor maximo de 9,4 % ap0ds 12
horas de dissolugdo. A dissolugdo com acido teve duracdo de 2 h e deformacdo volumétrica

maxima de 3,76% e com agua teve duracao de 10 h e uma deformacdo volumétrica de 3,6 %.


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0013795214002865#bb0195
http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0013795214002865#bb0195

Figura 36 - Deformacdo Volumétrica da metodologia da dissolugdo 3 (com &cido e agua), com

amostra de rocha de cimento.
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Fonte: O Autor (2023).
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Como visto na Tabela 5, a dissolugdo com agua é bem inferior quando comparado ao fluxo

acido. Porém, nessa metodologia do Procedimento 3 apresentada na Figura 36, é observado um

aumento da deformacdo volumétrica de 2,1% para 3,6% na dissolucdo com é&cido, pois a

amostra é submetida a uma fase de “softening” com a injegdo de 4cido, permitindo com isso,

que o fluxo da &gua injetado posteriormente se intensifique no processo de dissolucao.

Essas medidas sdo importantes para entender o comportamento de uma rocha quando seu

estado de tensbes é modificado quando expostos a fluidos reativos, podendo ocasionar

consequéncias na estabilidade de reservatorios.

3.5.2 Caracterizacdo Fisica Antes e Apos a Degradacio com Fluido Acido

a) Granulometria do material que compde a rocha sintética:

A partir da granulometria da mistura que compde a rocha com cimento, foi verificada que

a mistura tem caracteristica de um material granular fino a médio e possui granulometria muito
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uniforme (Figura 37), com coeficiente de uniformidade igual a 3, de acordo com a ABNT NBR
5734/89. No entanto, a rocha CH possui uma mistura que pode ser classificada como de
granulometria muito uniforme, com coeficiente de uniformidade igual a 2,9. Ambas as amostras
possuem em sua mistura, caracteristicas de um solo granular, visto que 75% da amostra fica
retida na peneira n°100 (0,149 mm), 17% retida na peneira n° 200 (0,075 mm) e,
aproximadamente, 8% correspondendo a parcela da mistura com didmetros menores que

0,075mm. Esse padrdo granulométrico foi mantido em todas as amostras, obtendo-se rochas

idénticas.
Figura 37 - Grafico da curva granulométrica da mistura das rochas.
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A fim de quantificar a degradagdo que ocorre na amostra de rocha sintética do ponto de
vista fisico e mineraldgico, foram realizadas anélises antes e ap6s 0s ensaios de dissolu¢do com
a solucdo &cida, apresentados na Tabela 6. O aumento nos indices fisicos (porosidade e indice
de vazios) é consequéncia da dissolu¢do do mineral carbonatico encontrado nas amostras de
rochas sintéticas, onde o aumento da porosidade alcancado foi cerca de 44,3% para a amostra

com cimento e de 61,2% para a amostra com hidréxido de célcio quando comparado os valores
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antes e apos a dissolucdo (Figura 38). A dissolucdo, por conseguinte, gera uma perda de massa
nas amostras, sendo evidenciado na diminui¢do dos valores da densidade dos gréos.

Tabela 6 - Analises fisicas das amostras antes e ap6s as metodologias das dissolucdes 1 e 2

Amostra Ensaio pg(g/cm’) e D (%)
Com Antes Dissolugéo 1,6 0,58 35,78
Hidroxido de Procedimento 1(7h) 1,5 1,2 54
Calcio Procedimento 2 (12h) 1,2 1,37 57,8
Procedimento 2 H,0 1,6 0,56 36,53
Com Cimento  Antes Dissolugdo 1,7 0,58 36,8
Portland Procedimento 1 1,5 0,90 47,4
Procedimento 2 (7h) 1,3 1,09 52,2
Procedimento 2 (12h) 1,25 1,13 53,1
Procedimento 2 H,0 1,7 0,58 37,38

Fonte: O Autor (2023).

Figura 38 - Comparacdo dos valores das porosidades antes e apds dissolucéo.
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Fonte: O Autor (2023).

b) Andlise da microtomografia de Raios —X das amostras antes a ap0s ensaio de
dissolucao:

A disposicdo espacial dos minerais e a distribuicdo da porosidade das amostras de rochas
carbonaticas afetam diretamente os processos de transporte de fluidos através destas rochas.
Neste sentido, a técnica da microtomografia (uCT) foi utilizada, pois ¢ uma forte ferramenta
para caracterizar a distribuicdo espacial dos mineral de amostras geoldgicas em 3-D, e tem como

grande vantagem as analises em alta resolucéo e, consequentemente, a possibilidade de uma
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visualizagdo detalhada da microestrutura (KETCHAM E CARLSON, 2001; SCHNEIDER et
al., 2012; CNUDDE E BOONE, 2013; FUSSEIS et al., 2014 ).

Através da técnica de microtomografia foi possivel visualizar a perda de massa através das
imagens 2D da tomografia computadorizada, onde foi observado o aumento dos pixels de cor
preta (representando o aumento dos poros) comparando as Figuras 39a-b e 39e-f e também de
cor vermelha comparando as Figuras 39 c-d e 39g-h (representando 0 aumento dos poros), antes
e apos a dissolucao das amostras. Esta perda foi constatada anteriormente pela redu¢do da massa
especifica da amostra e pelo aumento da porosidade.

Na perspectiva de comparacao entre as duas amostras foi possivel verificar que a amostra
CH apresentou mais alteracfes apos o processo de dissolucdo, do que a amostra CC. Diante
disso, nas Figuras 39b e 39d, também se observa que além do aumento de poros, surgem fissuras
internas na amostra CH. A amostra CH apresenta em sua composi¢do um cimentante que é mais
disposto a reagir do que o cimentante da amostra CC, assim, as consequéncias na amostra CH

diante da dissolucéo foram mais significativas.

Figura 39 - Andlise da tomografia 2D das amostras. (a) antes da dissolucéo da rocha CH (coloracéo dos
poros na cor preta), (b) depois da dissolugdo da rocha CH (coloracéo dos poros na cor preta); (c) analise
dos poros antes da dissolucéo da rocha CH (colorag&o dos poros na cor vermelha), (d) anélise dos poros
depois da dissolucdo da rocha CH (coloragéo dos poros na cor preta), (e) antes da dissolucdo rocha CC
(coloragéo dos poros na cor vermelha) e (f) depois da dissolucéo rocha CC (coloragdo dos poros na cor
preta), (g) analise dos poros antes da dissolucéo da rocha CC (coloragdo dos poros na cor vermelha) e

(h) analise dos poros depois da dissolucdo da rocha CC (coloracdo dos poros na cor vermelha).
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Fonte: O Autor (2023).

Na Figura 40 visualiza-se a imagem de puCT das fatias de toda a amostra, sendo selecionada
uma zona no meio da sua se¢do principal, para visualizar a estrutura espacial dos seus poros e
melhor quantificar, analisar e comparar as mudancas microestruturais atribuido ao fluxo de
fluido.

Figura 40 - Imagem de puCT das fatias, (a) de toda a amostra, e (b) corte das fatias da

amostra da area central.

A partir dessa zona do meio da amostra foi gerado uma construgdo 3D da disposicao e
quantificacdo dos poros na amostra, conforme apresentado na Figura 41a, que mostra a zona de
estudo da amostra e na 41b que mostra o volume de estudo das amostras. ApGs a interacdo da
rocha com o fluido, ocorre a dissolu¢do dos minerais solUveis e por consequéncia 0 aumento
dos poros. A Figura 42 representa 0 aumento da disposi¢cdo dos poros em consequéncia dessa
dissolugdo. Pode-se afirmar que a estrutura é uniforme e possui poros isolados observados na
Figura 42a-b que representa a distribui¢do dos poros na rocha antes da dissolucdo. Vale ressaltar
que o procedimento requer a binarizacdo das imagens e, portanto, a precisdo dos resultados é
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parcialmente dependente da capacidade do usuério de definir o nivel de limite mais razoavel
para separar 0s vazios dos sélidos.

Apbs a interacdo da rocha com o fluido, ocorre a dissolu¢do dos minerais sollveis e por
consequéncia o aumento dos poros e da porosidade da amostra, como visto na Figura 42d-c,

onde representa 0 aumento da disposicao dos poros em consequéncia dessa degradacéo.

Figura 41 - Representagdo da estrutura dos poros 3D. (a) Zona de estudo da amostra, (b) estrutura

de estudo da quantificacdo dos poros.

(b)

Fonte: O Autor (2023).

Figura 42 - Representacéo da estrutura interna do volume de estudo das amostras. (a) Estrutura 3D da
matriz s6lida da amostra, (b) estrutura 3D da disposi¢do dos poros da rocha pré dissolucéo, (c) estrutura
3D dos poros da amostra pds dissolugdo de 7 horas e (d) estrutura 3D dos poros da amostra pos

dissolucéo de 12h horas.
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(b)

(d)

Fonte: O Autor (2023).

Na andlise uCT é possivel diferenciar os sélidos e ndo sélidos e poros de ndo poros, desta
forma € possivel obter dados da amostra da quantificacdo dos poros pequenos, médios e
grandes.

A Tabela 7 apresenta a comparacdo da media dos valores das porosidades obtidas pelas
imagens de pCT (analise de imagem uCT 3D e analise de imagem da uCT 2D), com a média
dos valores adquiridos pelo método de pesagem padréo (laboratério). Uma vez que todos os

métodos fornecem resultados semelhantes, a estimativa do valor médio é usada como o valor
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final da porosidade representativa. A partir da média dos valores obtidos, verifica-se que o
procedimento 3D € o mais confiavel para a quantificacdo dos poros via uCT, pois contabiliza
0s poros em todas as dimens@es das rochas.

A analise da quantificacdo da porosidade das amostras através da reconstrucéo das imagens
de uCT é uma técnica ndo destrutiva e, leva em consideracdo a porosidade absoluta das
amostras, ou seja, quantifica tanto os vazios conectados (permeéveis) quanto 0s sem
conectividade (fechados). Vale destacar que, trata-se de uma estimativa e, de acordo com
Machado (2019), existe uma limitacdo nos valores da porosidade, que se deve pela analise de
imagens quando a porosidade € inferior ao voxel da imagem analisada.

Um ponto importante ¢ que na analise de uCT ¢é feito o diagndstico de toda estrutura da
rocha, como ela ficou ap6s condi¢bes submetidas, por isso, a quantificacdo da porosidade apos
o0 Procedimento 2 foi superior na estimativa do valor da porosidade através da uCT do que na
analise laboratorial.

Desta forma, para anélise e quantificacdo dos poros via CT se torna uma ferramenta mais
eficaz, uma vez que leva em consideracdo uma estimativa da estrutura geométrica interna das
amostras de rocha. Porém, ndo existe um padrdo para essa metodologia, uma vez que 0s

materiais, resolucdo dos equipamentos e filtros utilizados podem ser diferentes.

Tabela 7 - Comparagéo dos valores das porosidades.

Método Ensaio D (%)
Antes dissolucéo 11,8

Micro Tomografia 2D Procedimento 2 (7h) 38,9

Procedimento 2 (12h) 41,3
Antes dissolucéo 31,0

Micro Tomografia 3D
Fonte: O Procedimento 2 (7h) 49,0 Autor (2023).

Procedimento 2 (12h) 52,0

Apbs 0 processo de
contabilizacéo Antes Dissolugdo 36,6 dos poros, foram
processadas Laboratério Procedimento 2 (7h) 52,2 propriedades

Procedimento 2 (12h) 53,1 morfométricas, a
partir da area e orientacdo dos

poros. Estas informacdes sdo importantes na compreensdo da estrutura porosa que compde a
amostra de rocha. A partir destas propriedades ¢é possivel compreender melhor alguns atributos
da rocha como compressibilidade, resisténcia e permeabilidade (KATE; GOKHALE, 2006;
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CARDOSO, 2020). Na Tabela 8 estdo apresentados como a quantificagdo da distribuicdo da
porosidade se comporta de acordo com o tamanho das particulas analisadas. A dimensdo da
imagem leva em consideracdo a qualidade (quantidade de pixels X, y) e a quantidade de fatias

analisadas (z).

Tabela 8 - Comportamento da distribuicdo da porosidade por tamanho das particulas

Distribuigéo dos poros (%)

Amostras Dimensdo Imagem Poros  Poros Poros

(x,y,2) Pequenos Médios Grandes
CC antes Dissolucéo (948*1128*1311) 0,094 0,723 23,279
CC depois Dissolugdo  (948*1128*1070) 0,0067 0,027 48,967

Fonte: O Autor (2023).

Com a dissolugdo que ocorre nas amostras, verifica-se que tomando por referéncia a
distribuicdo dos poros pelo tamanho das particulas, a quantidade de poros grandes é mais
representativa apds a dissolugdo, arremetendo a ideia de que os gréos susceptiveis a dissolucéo
foram dissolvidos e, atribui-se esse efeito ao aumento dos poros tanto ja existentes quanto de
novos poros. Na Figura 43 apresenta a comparacgdo da disposicao desses poros e a analise do
caminho preferencial dos poros de maior diametro (poros grandes) ao longo da altura do plano
dos eixos X,y e z.

O plano principal xy corresponde a altura da amostra e, neste plano € possivel observar um
maior aumento dos poros no centro da amostra devido a dissolugdo. O plano xy é um dos planos
laterais e que tem 0 aumento dos poros também no centro da amostra, ja no plano yz, além do
aumento dos poros no centro, se tem o0 aumento na lateral, podendo ser explicado por um poro
grande que se dissolveu na lateral da amostra. Enquanto na analise da disposi¢do dos poros
antes da dissolucao, a conduta dos poros é uniforme (Figura 43a). A representacdo grafica do
comportamento dos poros para as amostras de dissolucdo de 7 h e 12 h tiveram 0 mesmo

comportamento.

Figura 43 - Comportamento da disposi¢do do aumento dos poros ao longo dos eixos. A) antes da
dissolucdo e B) apds a dissolucao.
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Ap0s a inspecdo de todas as imagens disponiveis foram gerados dados para a comparagdo
da composicdo das porosidades das amostras em relacdo a area (Figura 44). A contabilizacdo
da area de cada poro é fundamental para a aquisi¢do da distribuicdo de tamanho dos poros e,
compreensdo da estrutura porosa que compde a amostra de rocha. A partir das analises das areas
dos poros das amostras de rocha antes e depois foi possivel observar que, na amostra antes da
dissolucdo sua composicdo porosa é predominantemente formada por poros de areas pequenas
e, nas amostras apods a dissolucdo (7 h e 12 h) a proporcdo de poros grandes representou um
valor consideravel na porosidade total da amostra, tendo valores mais acentuados nas amostras
com dissolucgdo de 12 h. Essa caracteristica esta atrelada diretamente aos valores de porosidade

medidos.

Figura 44 - Frequéncia acumulada dos poros conforme a area. A) antes da dissolucéo e B) ap6s a
dissolucdo de 7 h e C) ap6s a dissolucédo de 12 h.

(b)
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Fonte: O Autor (2023).

Além da caracterizacdo realizada em razéo da area, foram obtidos dados sobre a orientacédo
dos poros encontrados (Figura 45). Assim, no estudo da analise da orientacdo dos poros (no
sentido xy, ou seja, altura da amostra), corroborando com as analises da figura 43, a orientacédo
dos poros com mais frequéncia foi maior proxima do angulo de 90°, com o valor aproximado
da frequéncia maxima de 900, 18.000 e 40.000 e para as amostras antes da dissolucdo, apds
dissolucdo de 7 h e apos dissolucdo de 12 h respectivamente (Figuras 45a, 45b e 45c). Teve-se
também alta frequéncia para os angulos de 45° e 175°, podendo assim ter uma orientacdo do

percurso do fluido. Na Figura 45c, a distribuicdo € proxima a uniforme, com alguns picos.

Figura 45 - Anélise da orientagdo dos poros no eixo xy. A) antes da dissolucdo e B) apds a dissolucéo
7h e C) ap6s a dissolucdo 12h.

Frequéncia acumulada (%)
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Fonte: O Autor (2023).

Quando os poros mostram uma orientagdo horizontal (inclinados), refere-se a uma regido
de maior densidade (Geet & Swennen R. 2001; Higo et al., 2014; Machado, 2019), ou seja,
quanto mais inclinados mais resistente a rocha, menos permeavel, entre outros aspectos. Assim,
as analises nos permitem avaliar a regido das amostras que sdo mais porosas, e entender e
estimar as alteragbes em escala microscopica, ou seja, compreender como a dissolucdo das
ligacOes entre os grdos levam a alteracbes em escalas macro, como a perda da resisténcia
mecanica causando danos irreversiveis a rocha.

Outra analise feita obtida a partir das imagens puCT, foi o estudo qualitativo comparativo de
uma fratura induzida na rocha CC antes e apds o procedimento. O intuito dessa analise foi
entender o que pode ocorrer em um geomaterial quando exposto a um fluido &cido quando se
tem uma fratura, que representa um caminho preferencial para o fluido injetado.

No conjunto das Figuras 46, esta apresentada a estrutura da amostra estudada, a fratura esta
localizada em todo didametro e comprimento da amostra e o perfil de superficie da fratura é
irregular.

Figura 46 - Disposi¢do da fratura na amostra. (a) Foto da amostra, (b) Estrutura da amostra 3D, (c)
estrutura da amostra 3D com 50% de transparéncia.
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Fonte: O Autor (2023).

Na comparagédo da Figura 47, é notavel que apesar do aumento dos poros ser significativo,
0 aumento da porosidade se concentra na fratura, uma vez que se torna o caminho preferencial
de fluxo (a cor amarela representa a matriz e a cor cinza os poros da rocha). Mesmo com esse
caminho preferencial, é evidente 0o aumento dos poros por toda a amostra. Esse estudo de
caminhos preferenciais pode ser constatado também em estudos de pogos, onde pode-se
associar esse efeito a uma aplicagdo de injecdo de um fluido reativo em um poco, havera o
aumento da porosidade no poco e na regido entdo um aumento significativo na abertura do poco
decorrente da dissolucdo dos minerais sollveis, porém a estrutura da rocha préxima ao poco
podera também sera afetada.

Figura 47 - Estrutura 3D da matriz sélida da amostra fraturada, (a) antes da dissolucdo e (b) depois da
dissolucdo. Comparacédo da disposicéo dos poros e abertura da fratura da amostra (c) antes e (d) apés a
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dissolucdo, comprimento e profundidade fratura ao longo da amostra (e), tracejado vermelho e
tracejado preto, respectivamente.

(b)
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O Autor (2023).

Fonte
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Na reconstrugdo da estrutura tridimensional das rochas foi analisado a superficie da fratura
antes e apos a passagem do fluido representadas nas Figuras 48a e 48b, onde se observa uma
grande diferenca tanto no aumento da quantidade dos poros quando no aumento da espessura
da fratura.

O resultado da Figura 48c-d é uma interpretacdo dos vazios com espessura maior que 0.
1mm nas amostras, e nota-se que antes da passagem do fluido, é apenas visivel a fratura no
comeco da amostra. Assim, pode-se afirmar que a fratura € irregular quanto a espessura ao
longo da amostra, possuindo uma abertura maior em sua extremidade comparado ao meio da
amostra. Por esta abertura no meio da amostra ser tdo pequena, favoreceu uma estrutura intacta.
Na andlise apds a passagem do fluido, a estrutura de superficie da fratura € bem visivel, tanto
na extremidade quanto no centro da amostra.

Este procedimento esta relacionado a analise do tamanho dos poros significativos, que sao
poros muito pequenos (menores que 0.1mm) n&o contabilizados na imagem. Desta forma,
observa-se que na Figura 48a correlacionada com a analise da Figura 48c sdo visiveis esses
poros com espessura a partir de 0.1mm, e sdo mais visiveis na regido da fratura. J& na Figura
48d os poros sdo bem mais visiveis, devido ao aumento do tamanho dos poros, sendo
contabilizados apenas aqueles com maior dimensdo. Portanto ndo tem como contabilizar
numericamente a quantidade de poros por essa analise, e sim contabilizar o aumento da
espessura da fratura, que a dissolucéo dos minerais proporcionou principalmente o aumento da
abertura da fratura, devido a fratura induzir um caminho preferencial do fluido.

Para melhor compreensdo da influéncia da dissolucdo acida na fratura, foi realizada a
quantificacdo numérica da espessura da fratura ao longo da amostra antes e ap0s a passagem do
fluido, sendo constatado um aumento de cerca de 82% da area de abertura da fratura ao longo

da amostra (Tabela 9).
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Figura 48 - Comparacdo 2D da abertura da fratura das amostras (a) antes e (b) ap6s dissolugéo. E
abertura significativa da fratura ao longo da amostra (c) antes e (d) ap6s dissolucao.

L]

Tabela 9 - Determinagdo da rea de fratura antes e apds dissolug&o.

Fonte: O Autor (2023).

Amostras Tamanho da Fratura Tamanho da Fratura (mm)
(pixels)
Topo Meio Base
CC - Antes da dissolu¢do 0,496 0,56 mm | 0,17 mm | 0,1 mm
CC- Ap6s dissolucédo 2,797 3,96 mm | 2,43 mm | 2,22 mm

Fonte: O Autor (2023).

O objetivo desta analise uCT, foi para destacar algumas vantagens de analise das imagens

de CT, uma vez que é possivel visualizar, determinar e quantificar as modificacdes que ocorrem

em rochas em carater ndo destrutivo.
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c) Analise petrografica das amostras de rocha sintética antes e apos dissolugéo:

Na Figura 49 estdo apresentados os resultados da analise petrogréafica das rochas sintéticas
através das imagens adquiridas pela Lupa Dino-Lite Pro. As amostras analisadas foram as
rochas CC, uma vez que por conta do hidroxido de célcio CH néo é possivel visualizar por este
método, pois os minerais do hidroxido de célcio refletem muito na luz do microscépio.

Desta forma, para as rochas CC é possivel identificar na perspectiva microscopica, 0S
polimorfos de carbonato de célcio, ocorrem em amostra de mdo como gréos arredondados, de
coloragéo branca, granulacdo de areia grossa a silte. S&o observados gréos esqueletais, como
carapacas de gastropodes, bivalves, espiculas de ourico-do-mar e fragmentos do grupo das algas
verdes, identificada como Halimeda. O quartzo ocorre como graos arredondados, de coloracéo
branca a transparente, granulacéo de areia média a fina, e normalmente apresentam uma pelicula

de alteracdo superficial de éxido de ferro em volta dos gréos.

Figura 49 - Aspectos gerais da composicdo da amostra CC observados na Lupa Dino-Lite Pro. a) Gréos
esqueletais carbonaticos interpretados como carapacas de bivalve (Seta Azul); b) Grdos de quartzo
encobertos por uma pelicula superficial de percolagdo de ferro (Seta Vermelha).

2mm
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Através das analises petrograficas foi possivel constatar que as amostras sintéticas
apresentam uma porosidade priméria, tanto associada aos espacos vazios no interior do gréo,
quanto aos espagos vazios entre os grdos. E quando comparado os aspectos antes e apds a
dissolugéo, basicamente, o que ocorreu apds a passagem do fluido através da rocha sintética,
foi 0 aumento dessa porosidade priméria, tanto associado aos espacos vazios intergranulares e
intragranulares, quanto na criacdo de poros por dissolucdo dos graos carbonaticos.

A diferenga da estrutura nas amostras pode ser observada comparando o aumento da
porosidade nas Figuras 50a e 50b e as Figuras 51a e 51b, onde os poros estdo representados
pela cor preta e indicados pela seta verde, respectivamente. Os graos carbonaticos, a nicois
paralelos, sdo brancos amarelados a transparente, e sob nic6is cruzados, apresentam uma cor de
interferéncia elevada caracteristica dos polimorfos de carbonato de calcio, aragonita e calcita.
(SCHOLLE, 2003). Também foram observados grdos esqueletais sob o microscopio
petrografico, principalmente fragmentos das Halimeda, com sua estrutura interna bem

caracteristica.
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Figura 50 - Micrografia obtida no microscopio petrogréafico (Nikon Eclipse Pol) a nicdis paralelos das
amostras antes (a) e apos (b) dissolugdo. Gréo esqueletal de carbonato de célcio de um gastropode (Seta
Azul — gréo de quartzo; Seta Verde — Porosidade; Seta vermelha — gréo esqueletal de Halimeda.

Fonte: O Autor (2023).
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Figura 51 - Micrografia obtida no microscépio petrografico (Nikon Eclipse Pol) a nicéis cruzados da
rocha carbonatica sintética antes (a) e ap6s (b) dissolucéo, observado no microscopio petrografico com
a técnica de nicois cruzados. a) detalhe para o fragmento de alga verde Halimeda (Seta azul inferior) e
uma carapaca de bivalve (Seta azul superior); gréo de quartzo facetado (Seta Vermelha); b) Seta Verde
— Porosidade; Seta vermelha — grao arredondado de quartzo;
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Fonte: O Autor (2023).

O surgimento da porosidade intraparticulas foi mais evidente nas amostras que ficaram
expostas ao fluido reativo por mais tempo, podendo ser bem observado na Figura 52a com o
zoom. Na Figura 52b-c observa-se varios poros intraparticulas por uma porosidade dentro de

uma alga verde (Halimeda).
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Outro aspecto observado foi relacionado as rachaduras em alguns minerais de quartzo, que
por consequéncia da tensao vertical aplicada nas amostras de rochas, 0os minerais quebraram
(Figura 52d). Diante disso, mesmo esses minerais de quartzo, por sua natureza constituinte
considerados inertes a intempéries, a condi¢do final a qual esses minerais se arremeteram,
ocasionou alterages em sua estrutura.

A Figura 52 mostra as Imagens da lamina petrografica depois da dissolucao de 12 horas da
amostra de cimento com destaque para o0 aumento da porosidade intraparticulas. Na Figura 52a
detalha na micrografia obtida no microscépio petrografico (Nikon Eclipse Pol) a nicdis
paralelos (Seta lilas — cimento; Seta verde claro — Porosidade intra-particula; Seta vermelha-
grdo carbonético; Seta amarela- grdo de quartzo), detalne do zoom para melhor observar a
porosidade intra-particula. Nas Figuras 52b e 52c mostra a micrografia obtida no microscéopio
petrografico (Nikon Eclipse Pol) a nicois cruzados e paralelos, respectivamente. Grao
esqueletal de carbonato de célcio de um gastropode (Seta Azul — gréo esqueletal carbonético;
Seta Verde — Porosidade; Seta vermelha — gréo arredondado de quartzo), e na Figura 52d a

Alteracdo da estrutura dos grdos de quartzo apos dissolucéo (Seta rosa).

Figura 52 - Imagens da lamina petrogréfica depois da dissolucdo de 12 horas da amostra de
cimento com destaque para o aumento da porosidade intraparticulas. A) micrografia obtida com
detalhe do zoom para melhor observar a porosidade intra-particula. B) e C) micrografia
destacando gréo esqueletal de carbonato de calcio de um gastropode e porosidade D) Alteracéo
da estrutura dos graos de quartzo apo6s dissolucao.

200um




105

200pm

Fonte: O Autor (2023).

d) Analise da caracterizagdo mineraldgica via difratograma de Raios- X das amostras

antes e apos dissolucéo:

A Figura 53 apresenta a andlise do difratograma de Raios - X com os graficos de angulo 26
por intensidade dos picos difratados e, observa-se a variagdo dos componentes com a
diminuicdo da proporgéo de Halimeda (Hal), Hidréxido de célcio (Ca(OH)2) e Aragonita (Ar).
No comparativo do pico das intensidades desses minerais antes e apos o ensaio de dissolugdo
com &cido para a amostra com hidréxido de célcio (CH), foi identificado que o componente
Ca(OH). foi mais dissolvido que o Ca (Figura 53a e 53b). Na amostra com cimento (CC) o
componente Hal foi mais dissolvido que o componente Ar (Figura 53c e 53d). J& o mineral de
guartzo (Qz) existente apresenta um comportamento inerte ao fluido injetado nas amostras com
hidréxido de célcio e com cimento.
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A dissolucédo desses minerais carbonaticos decorrente do pH acido provoca uma diminuicéo
da estabilidade da estrutura cristalina do carbonato de célcio, favorecendo a solubilidade. O
Ca(OH)2 possui um coeficiente de solubilidade superior em comparagéo com a Ca e a Ar e, por
isso, € 0 mais dissolvido, sendo seus valores de solubilidade a temperatura ambiente de 0,185¢/I
(Ca(OH).), 0,0013g/I (Hal) e 0,0014g/1 (Ar).

Mesmo com a mudanga na estrutura dos minerais de quartzo apos a dissolugdo, ndo houve
mudancgas significativas quanto a quantidade desses minerais, ou seja, esses minerais ndo foram

dissolvidos pela injecéo do fluido.

Figura 53 - Difratograma de Raio- X das amostras de rocha sintética. (a e b) Antes e apds
dissolucao da amostra com Hidroxido de calcio, e (c e d) antes e apds dissolugdo da amostra com
Cimento.

]
10.00

15.00 20.00

1
25.00

X. 00
20

3 09

|
9004 Rocha Hidréxido de célcio antes dissolucdo
a Qz
800 4 (a)
700
o 6004
S Ca(OH), 0z
2 Ca(OH). Hal
'.Q_'J ‘
£ 004
" Qz Ca(OH),
2004
Hal Hal
100 h
Irel
1000
900 QZ 20 Rocha Hidréxido de célcio apds dissolugdo
b
8004 ( )
700 1
600
U 500
®
S 4004
(%)
c
g Ca(OH), Ca(OH), Ca(OH),
2004
Qz Hal
|-
S )‘Lrh J\A_}L\ '

40. 03 45 30 ‘0 00 55.00

60.00



950

800

o
h
h=J

o
(=
[=]

Intensidade

L
h
(=]

200

SDW

Qz
Rocha Cimento antes dissolucdo
Qz l Qz
|'Af (e Clz Hal *

Hal

10 15 20
29

(c)

' wb‘a.. w wm Wmmwm

950

800

650

500

Intensidade

350

200

Ar
\ AL
50 M WW ‘* u/lw .....J\{ »»’U M ‘w« k.' M“MWMMN“M

Qz
Rocha Cimento apds dissolucdo

l Hal

z F Ha A

.ﬂ

10 15 20 25 30 35 40 45 50 55
26

Fonte: O Autor (2023).

60

(d)

65

70

107

A partir da analise de DRX das amostras, foi possivel montar um gréfico qualitativo

relacionado ao peso relativo dos minerais das amostras antes e apos a dissolucdo (Figura 54).

Nas duas amostras, o0 cimentante (cada uma com seu especifico) foi mais dissolvido do que a

calcita (Halimda), chegando a perder 80% e 66% do seu peso para as amostras de rocha CH e

CC, respectivamente. Essa perda de peso relativo estad associada a perda da massa total da

amostra, ou seja, se 12% da massa total da rocha CC foi dissolvida (Tabela 4), entdo 66% desse

valor foi do cimentante.
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Figura 54 - Grafico qualitativo do peso relativo dos minerais em %.
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Fonte: O Autor (2023).

A solubilidade desses minerais ocasionou 0 aumento do valor de saida do pH da solugédo
acida (Figura 55a), pois o calcio ao reagir com hidrogénio em excesso diminui a concentracdo
dos ions hidrogénio (H"), elevando o pH da solucdo. Na Figura 55a observa-se que 0 pH na
amostra com hidréxido de célcio aumenta no maximo de 2,8 para 4,5 e na amostra com cimento,
0 aumento do pH € de 2,8 para 4,2, provando que ha reacdo do fluido &cido injetado com a
amostra de rocha sintética.

Também foi observado um aumento do pH quando percolado com &gua (pH 7,0) através
das amostras. Mesmo que as varia¢cdes dos ensaios realizados com agua (pH 7), explicando as
variacfes nos valores das deformacbes volumétricas dos ensaios realizados com agua, que
ocorre também a dissolucdo dos minerais, sendo identificados nos valores de entrada e saida do
pH da solucdo fluida (Figura 55b).

Nas andlises da DRX, fica evidenciado que os minerais de maior coeficiente de solubilidade
sdo mais propicios a dissolucgéo, isso também é refletido nas respostas dos valores de saida do
pH das solugdes, pois 0s minerais que compde a amostra com hidréxido de célcio sdo mais
solGveis e por isso mais dissolvidos que os da amostra com cimento Portland Ari.

Outro reflexo encontrado nas propriedades das amostras quanto essa perda de minerais
durante a injecdo do fluido foi na permeabilidade, onde ao longo do ensaio, a rocha foi se
tornando mais permeavel (Figura 55 c¢), sendo a média dos valores de entrada e saida medidos
do coeficiente de permeabilidade para as rochas CC foi de 1,02E° e 2,34E, para as rochas CH
foi de 1,02E° cm/s e 2,85E* cm/s e, para a rocha CC fraturada de 2,00E* cm/s e 2,05E2 cm/s.



Figura 55 - Valores de saida do pH do fluido da solu¢do &cida e da 4gua durante a dissolucao.
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Fonte: O Autor (2023).

3.5.3 Caracteristicas Mecanicas das Amostras antes e Ap6s a Dissolu¢cdo com Fluido

Acido: Ensaio de Compressdo Uniaxial e Compressdo Diametral

As Figuras 56a e 56¢ apresentam os resultados dos ensaios de compressdo uniaxial UCS e
as Figuras 56b e 52d mostram os resultados dos ensaios de compressdo diametral (ot) através
da tensdo desvio versus deformacdo especifica axial das amostras de rochas antes e apds a
dissolucdo utilizando uma solugdo neutra (agua) e uma solucéo &cida.

A medida em que as amostras séo submetidas a interagdo com os fluidos, as tensdes de pico
da compressdo simples (oc), da compressao a tragdo (ot) € 0 médulo de Young (E) diminuem
significativamente, principalmente nas amostras que foram submetidas a dissolu¢do com a
solucdo acida.

A Figura 57 apresenta a relacdo entre a resisténcia de pico a compressao simples (UCS)
antes e apos dissolugao (oc/oc before) VErsUS a relagao entre a resisténcia de pico a tracdo antes e
apos dissolucdo (oot nefore). Nesta figura, observa-se o efeito do processo de dissolucdo na
perda da resisténcia a compressdo simples e a tracdo para as amostras do Procedimento 1 e 2
com os dois fluidos, a &gua e o0 &cido.

A curva sugere que a taxa de perda da resisténcia a compressdo simples e a tracdo se
relacionam, e que essa perda da resisténcia € mais evidente nas dissolu¢des com a solucéo acida,
corroborando com as analises das caracteristicas fisicas, que sdo refletidas também nas

caracteristicas mecanica das amostras de rocha.
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Figura 56 - Curvas de tensdo e deformacéo (a-b) ensaio de compresséo simples e (c-d) ensaio de

compressao diametral das amostras de rocha. CH é a amostra com hidréxido de célcioe CC € a
amostra com cimento, e Procedimento 1 é Dissolucéo 1, e Procedimento 2 é Dissolugdo 2.

—e— Rocha_CC

Tensdo desvio (MPa)

——8— Rocha_CC —#— Dissolugdo_2_agua

Tensdo Desvio (MPa)

13 -
12 1
11 -

10

0,35

0,30 1

0,15

0,10 1

0,05

—s=— Dissolugdo_2_12h
Dissolugdo_2_7h

—— Dissolugdo_2_agua
Dissolugdo_1

(a

Deformagéo especifica axial (%)

Dissolugdo_1 Dissolugdo_2_7h —%— "Dissolugdo_2_12h"

(b

0,01 0,01 0,02 0,02
Deformagdo especifica axial (%)



Tensdo desvio (MPa)

Tensdo Desvio (MPa)

13

12

11

10

0,35 -

0,3 A

0,25 A

0,2 A

0,15 A

0,1 A

0,05 A

(©)

—®— Rocha_CH  —#— Dissolugdo_2_12h  —— Dissolugdo_1

—&— Rocha_CH

(d

Deformagéo especifica axial (%)

~— Dissolugéo_1

—x— Dissolugéo_2_12h

0,005

0,01 0,015
Deformagdo especifica axial (%)

Fonte: O Autor (2023).

0,02

0,025

112



113

Figura 57 - Relacdo entre as resisténcias de pico UCS versus a relacdo das resisténcias de pico & tracao
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A Tabela 10 apresenta os resultados dos ensaios de resisténcia a compressao simples, do

ensaio a tracdo e do modulo Young (E) das amostras de rocha e dos fluidos utilizados.

Comparando as duas amostras de rochas (com cimento e com hidroxido de calcio) antes da

dissolucdo, a rocha com hidroxido de calcio é bem mais deformavel que a amostra com cimento

e, 0s valores da perda de resisténcia tanto a compressao quanto a tracdo sdo mais expressivos.

Apesar do tempo de exposicao ao fluido ser um fator que também influencia na dissolucao dos

minerais, 0 pH da solucdo de fato acelera consideravelmente a dissolucdo desses minerais e

muda as caracteristicas tanto fisicas como mecanicas dessas amostras.
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Tabela 10 - Caracteristicas mecanicas das amostras antes e ap0s o ensaio de dissolucéo.

Samples Ucs oc  ot(MPa) E (GPa)
(MPa)
Rocha_Calcium Hidroxido 3,65 0,24 0,059
Procedimento 1 2,62 0,13 0,041
Procedimento 2 0,78 0,06 0,013
Procedimento 2 agua 3,20 0,21 0,052
Rocha_ Cimento 11,74 0,33 0,313
Procedimento 1 10,00 0,15 0,256
Procedimento 2 7h 8,80 0,11 0,223
Procedimento 2 12h 4,10 0,09 0,103
Procedimento 2 4gua 11,34 0,29 0,302

Fonte: O Autor (2023).

A dissolucdo dos minerais afeta diretamente na perda de resisténcia a compressibilidade em
cerca de 78% para as amostras de rocha com hidréxido de célcio e 65,1% nas amostras com
cimento. Para entender a diferenca do grau de dissolucdo com as solucdes de diferentes pH, o
que sera levado em conta sdo as forcas de liga¢do que existem entre os grdos dessas amostras.
De acordo com Ciantia et al. (2014), do ponto de vista microestrutural, as ligacdes entre 0s
grdos podem ser subdivididas em duas classes (1) ligacdes diagenaticas do material cimentante,
que sdo formadas durante a producdo das amostras e sdo ligacOes fortes e, (2) ligagdes de
deposicdo, ou seja, particulas do material cimentante em suspensao, formadas ap6s a producgéo
das amostras, ou seja ligacdes mais fracas.

Seguindo esse raciocinio, nos ensaios com fluxo de agua, o que ocorre é o carreamento
desse material em suspens&o, pois apesar de se obter uma deformacéo e uma perda de massa,
as caracteristicas mecanicas das amostras sao pouco alteradas, sendo evidenciado nas figuras
56 e na Tabela 10. Apesar disso, mesmo se a rocha for exposta a dgua, porém por um longo
periodo, a agua pode modificar as caracteristicas das rochas devido a essas ligagcdes de
deposicéo e, as ligacdes digenéticas serdo dissolvidas mais lentamente, o que com um fluido
acido o efeito é bem mais rapido. De acordo com Castellanza & Nova, 2004; Ciantia et al., 2014
e Ciantiaetal., 2014, em rochas calcareas naturais brandas usadas para construcao de estruturas
de engenharia, como por exemplo, especificamente em uma parte no sul da Italia por ser uma

regido geologicamente compostas por esse tipo de rocha, onde essas rochas sdo bastante
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utilizadas e, por conseguinte, facilmente afetadas pelo intemperismo causado pela chuva, e
pelos rios locais.

A Figura 58a apresenta a evolucdo temporal do indice da massa dissolvida para todos os
ensaios de dissolucdo realizados e Figura 58b-c relaciona essa perda de massa que ocorre na
dissolucdo com a perda da resisténcia a compressao simples e diametral normalizada. Observa-
se na Figura 58a que a perda de massa aumenta com o tempo de exposicdo da rocha com o
fluido nas duas amostras, a com hidroxido de calcio (CH) e com cimento (CC). O ensaio que
foi realizado com a agua foi o que menos perdeu massa. Na Figura 58b-c, verifica-se que a
medida em que o indice de massa dissolvida aumenta com o tempo, a resisténcia a compressdo
normalizada das amostras de rocha diminui.

A determinacdo do indice de massa dissolvida no ensaio da dissolucdo estd diretamente
ligada a perda da massa e, consequentemente, com a porosidade, como visto nas Tabelas 4 e 5
dos ensaios de dissolucdo e compilados na Figura 58a.

Corroborando com os estudos de Ciantia et al., (2014) e De Groot, (1966), o resultado da
dissolucdo quimica das ligacGes diagenéticas ocorre quando a rocha carbonética sintética é
exposta ao acido por um periodo maior. Com o tempo, as ligacGes que formam a estrutura da
rocha s@o progressivamente desgastadas, tendendo o material se transformar em um solo
calcareo. A evolucdo do processo é governada pela taxa de reacdo de dissolucao e a composicado
ibnica do fluido ao qual a rocha € exposta. A variavel motriz da dissolucdo é o progresso da

reacao, ou seja, o quanto de massa de calcita foi perdida.

Figura 58 - Evolucao temporal do (a) indice de massa dissolvida (IMD) com o tempo (volume
poroso injetado) e (b) indice de massa dissolvida vs resisténcia a compressdo normalizada das
amostras de rocha sintética com hidréxido de célcio e com cimento.
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A fim de destacar o efeito dos diferentes procedimentos de dissolucdo na resisténcia a

compressdo simples e resisténcia a compressao diametral, a propor¢do da tenséo e deformacao

depois dissolugao

das rochas, em relagéo ao antes e depois da dissolugéo (Ensaio ), séo plotadas

antes dissolucao
nas Figuras 58b-c. De fato, a dissolucdo é responsavel por danificar a amostra, e essa taxa de
dano evolui com a massa dissolvida normalizada para os diferentes ensaios discutidos aqui.
Outra estrategia que pode ser utilizada para estimar o indice de massa dissolvida, &€ por meio
da avaliacdo em microescala via processamento de imagens de petrografia. Pois, de acordo com
Ciantia et al., 2016, os dados experimentais derivados do processamento de imagens permitem
proceder uma correlacdo entre o indice de massa dissolvida (IMD) e a soma das areas

conectadas (Equacéo 6). Esta correlacdo so é valida para amostras com densidades iguais.
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IMD = 204
A

0

(6)

onde A e A0 sdo a area atual e inicial da estrutura, respectivamente. Por outro lado, a area
total conectada é calculada com a soma de todos os elementos que ndo sdo vazios da superficie
de referéncia analisada (Figura 59). E corroborando com os resultados da Figura 55a, na Figura
56 é possivel interpretar o nivel de IMD para cada imagem.

Para isso, foram selecionadas duas imagens microscépicas das amostras, uma antes da
dissolugdo e a outra ap6s 12 horas de dissolugdo. De acordo com a estimativa analisada nas
imagens microscopicas, essa parte da amostra que foi selecionada teve o indice de massa
dissolvida de 0,11%, ou seja, corresponde ao aumento dos poros decorrente da degradacao da
amostra pela injecdo do fluido acido (Figura 59).

Nos ensaios de dissolucdo, os parametros que determina o grau de degradacdo da amostra
é, de fato, a quantidade de massa que foi dissolvida ou perdida nas amostras. Neste contexto,
uma rocha carbonatica alcancando o estado da Figura 59b pode perder cerca de 50% da sua
resisténcia.

O mesmo procedimento realizado com &gua, foi identificado que a amostra perde cerca de
3% da sua resisténcia, ou seja, para chegar nas mesmas condic¢des de degradacédo ao qual a rocha
obteve com &cido, seriam necessarias 200 horas de exposicdo da amostra com a agua, uma vez
que o pH &cido acelera o processo de dissolugdo. Os resultados podem ser utilizados para prever
ou validar o comportamento do material em agua. No trabalho de Ciantia et al., 2015, foi
realizado ensaios de imersdo de amostras carbonaticas brandas em &gua e &cido, e concluiu-se
gue a amostra degradada em um ano de imersdo em agua corresponde a uma hora de imersao

com &cido.
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Figura 59 - Anélise das imagens microscopicas para estimativa do indice de degradacéo das
amostras apos injecdo com &cido: a) amostra intacta e b) amostra degradada. Os pixels da parte azul
correspondem a estimativa da porosidade da amostra CC.

IMD =0,11 %

Fonte: O Autor (2023).
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4 PROCEDIMENTO NUMERICO

As interacfes quimicas entre a rocha e um fluido podem alterar a permeabilidade e
a porosidade das rochas, e devido a reacdes de dissolucdo acarreta 0 aumento da deformacéo
do reservatério. Consequentemente, as propriedades geomecénicas podem ser alteradas.
Impactos  significativos dessas reacdes geram uma série de preocupacdes
quando este processo pode causar danos aos pocos, compactacdes de reservatorios, falhas etc.
(RAZA et al., 2018).

A perspectiva tipica para lidar com modelagem constitutiva quimico-mecénica é geralmente
direcionada na evolucdo das propriedades mecanicas de um material, devido a variagdes em
condicdes ambientais. Desta forma, neste trabalho é estudado as influéncias da
elastoplasticidade classica defendidas por Nova (2000), Tamagnini et al. (2002), Castellanza e
Nova (2004), Merodo et al., (2007), Ciantia et al., (2015) e Ciantia et al., (2018) para modelo
degradacdo quimica e efeitos em rochas brandas, em que algumas varidveis internas
relacionadas com sua cimentacao, estdo sujeitas a degradacdo mecéanica e quimica.

O modelo empregado foi implementado em um codigo computacional em elementos finitos
in house (CODE_BRIGHT) (Olivella et al., 1994, Guimar&es et al., 2007), objetivando analisar
e representar o comportamento da rocha quando em contato com fluido reativo sob condicdes
edométricas, sendo implementado como uma extensdo do Modelo Béasico Barcelona (BBM)
(ALONSO et al., 1990) para solos ndo saturados, incorporando os efeitos da cimentagdo e da
degradacédo quimica (SILVA, 2012). A variavel quimica esta relacionada com a cimentacdo do
material, correspondente a concentracdo de CaCO3 no material.

De acordo com Guimarées et al., (2007) as analises acopladas hidromecéanica e quimica
(HMQ) para representar os resultados obtidos nos experimentos de dissolu¢do com fluido
reativo atrelado a cargas mecanicas, foram resolvidas de forma acoplada através da equacdo de

balanco de energia e das equac6es de balanga de massa para a &gua e todas as espécies quimicas.

4.1 MODELO CONSTITUTIVO BBM (MODELO BASICO BARCELONA)

O modelo Basico de Barcelona foi desenvolvido por Alonso et al (1990) para o
estudo do comportamento de solos ndo saturados, com base nos conceitos da teoria da
plasticidade, do estado critico, e 0 modelo Cam Clay modificado. O modelo foi idealizado para

descrever o estado de tensdo isotrépico e triaxial, a partir dos resultados de experimentos
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edométricos para solos ndo saturados, moderadamente expansivos, como areias, siltes e argilas
de baixa plasticidade.

O BBM utiliza as variaveis do estado de tensdes, onde p representa o tensor total de tenséo,
| o tensor identidade, g o tensor desviador e s a matriz de succdo. Como definidas nas equacdes
(7) e (8), P ner € 0excesso do tensor de tensdo total sobre a pressdo do atmosférica (net stress)
e s a diferenca entre pressdo do ar e a pressdo da &dgua. Essas varidveis de estado de tensdo

permitem determinar o estado de tenséo do solo, sem dependéncia das suas propriedades.

Pnee =D — Ugl (7)

S=u,—uy (8)
onde u, é a pressao de ar nos poros e u,, a pressdo de agua nos poros.
Na formulacdo do BBM, as mudangas elasticas e a deformacdo volumétrica especifica v

sdo relacionadas a p e s, descrito na equacao (9).
@ + ds

p $ v(s+Patm)

deé = k ©)

onde v é o volume especifico, p,., € a pressao atmosférica e k e k, sdo duas constantes
elasticas do solo. O termo k representa a mudanca no volume elastico causado pela variacdo da
tensdo p, o termo k representa a mudanca no volume eléstico causado pela varia¢do da succéao
s. A pressdo atmosférica p,:n € incluida na equacdo (10) para evitar deformacGes elésticas
infinitas, pois a succédo tende a zero.

As linhas de compressao isotropica normal para diferentes valores de succdo sdo todas

assumidas como linhas retas no plano v: In p, definido por:
_ _ P
v=N(s)—A(s)In (pc) (10)
Onde pc ¢ a pressao de referéncia para v = N(s), N (s) € o volume especifico para p = pc,

A(s) é o parametro de compressao elasto-plastico do solo dependente da succao (s).

A variacdo do N(s) com a succ¢éo é descrita como:

N(s) = N(0) — K, In (%) (11)

at

Onde N(0) e o valor de N(s) com succdo zero. A suposicao que existe um unico valor de p
no qual o espagamento entre a linha de compresséo normal saturada e as linhas de compresséo
normal para todos os valores de s diferente de zero é dado pela equacdo (11), sendo uma
observacao importante dentro do modelo feita por Alonso et al. (1990), pois tem implicacdes
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significativas para as posicoes das linhas de compressdao normais para diferentes valores de
succéo.
A variagdo da sucgdo de A (s) com a sucgdo ¢é representada por:

A(s) = 2(0)[r + (1 — r)exp(—ps)] (12)

onde B controla a taxa de rigidez do solo com a suc¢ao (a rigidez do solo aumenta com a

sucgdo) e r determina a méxima rigidez do solo, como descrito na equagdo (13).

r = lim 22 (13)

s—o0 A(0)

O modelo possui duas superficies de escoamento, a superficie de escoamento f, €
representado pela equacdo (14) juntamente com a equacéo (15) e (16), € dependente do valor
da tenséo de escoamento para condigdes saturadas ,pg, € a outra superficie de escoamento f €
dependente do valor do histérico maximo de succao ocorrido anteriormente, S,, sua superficie
de escoamento pretende modelar a ocorréncia da deformacéo volumétrica plastica devido ao

aumento da succdo além dos valores ocorrido antes.

fi=(2) - +p)o—p) =0 (14)
A(0)-k

po = p° (B2)* (15)

ps = ks (16)

onde g representa a tensdo desviadora, p a tensao principal, M a inclinacdo da linha de estado
critico, k parametro que descreve o aumento da tensdo com a suc¢do, ps tensao principal minima
correspondente ao valor dado de succéo, po a tensdo de escoamento para s # 0, pc a tensdo de
referéncia, k parametro de rigidez elastica para mudancas na tensdo média.

Em Alonso et al., (1990) a lei de hardening e deformacbes estdo associadas com as
superficies de escoamento f e fo, como visto, a equacdo (9) esta associada com as deformacbes
elasticas, porém quando as deformac6es séo irreversiveis sdo chamadas deformacGes plésticas,

obtidas pelas equacdes (17) e (18) respectivamente.

doo _ _ v . p
TR (17)
Do _ ¥ _geP (18)

SotPatm As—Kg

onde de? representa o aumento da deformacio volumétrica plastica. Como mostrado em

Silva (2012), para representar graficamente o plano de tensdo de pré-adensamento versus
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sucgdo do comportamento elastoplastico de solos/rochas, é definido duas curvas de escoamento,
a LC e S, load colapse e suction increase, respectivamente. As variagdes que ocorrerem em p
ou s no espaco limitado do estado de tensao tera deformacdes elasticas, ou seja, reversiveis, ja
se esse limite for extrapolado ocorrerdo deformacdes plasticas, ou seja irreversiveis,

aumentando assim o espaco elastico (Figura 60).

Figura 60 - Superficie de escoamento das curvas LC e SI.
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Fonte: modificado Alonso et al. (1987).

42  MODELO MECANICO COM CIMENTACAO

A perspectiva tipica para lidar com modelagem constitutiva quimico-mecénica é
geralmente direcionada na evolugdo das propriedades mecanicas de um geomaterial devido
a variagdes das condicdes ambientais (HUECKEL, 2005). Uma vez que essas variagbes das
condicBes ambientais como processos de transporte, reacfes quimicas etc., influenciam a
mecanica de um geomaterial.

Como mostrado em Nova (2001), o mesmo conceito utilizado para explicar o
comportamento de geomateriais cimentados pode ser explorado para modelar o intemperismo
de umarocha. Uma vez que, o estudo da influéncia do modelo de degradagéo quimica no regime
elastoplastico de solos cimentados ou em rochas brandas estd associado a variaveis internas
relacionada com a forga de ligacdo que, de acordo com Nova (2000), Tamagnini et al., (2002),
Castellanza e Nova (2004) e Ciantia et al., (2015) esta sujeita a degradacao.

A nivel microscopico, a degradacéo causada por exemplo pela dissolucdo quimica, acarreta
uma progressiva destruicdo intergranular das ligacdes, e que a principal consequéncia € a
reducdo progressiva do tamanho do dominio el&stico inicial do material conforme mostrado na

Figura 61, na qual € apresentada a superficie de escoamento.
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Figura 61 - Representacdo do plano p : g da superficie de escoamento de uma rocha antes e ap6s
intemperismo.

Rocha intacta

P

”

Fonte: Modificado Tamagini (2016).

De acordo com a Figura 61 a superficie de escoamento é regida por trés variaveis escalares
internas ps, pm € pt. A variavel pscontrola o tamanho do dominio elastico para um material n&o
cimentado, enquanto as duas variaveis de estado pm € pt S&0 introduzidas para levar em conta
os efeitos macroscopicos das ligacdes intergranulares. A variavel p; estd ligada a resisténcia
elastica do solo cimentado, enquanto pm com 0 aumento do dominio elastico (MERODO et al.,

2007). O parametro de tensdo pode ser definido:

Dc = Ds+ Dm + Dt (19)

Em geral, ps, pm € pt dependem do tensor total de plastico de tensdo eipj e, possivelmente, do

parametro de degradacdo escalar X variando entre O (rocha intacta) e 1 (degradacéo total), de

acordo com as seguintes leis da evolugéo:

bs = ps(gipj (20)
Pm = pm(gipj)y (Xa) (21)
bt = pt(gipj)y (Xa) (22)

E possivel descrever a degradacdo do efeito mecanico com as variaveis pm € pt decaindo
com ef’j. A quantidade escalar Y é uma fung@o normalizada do grau de resisténcia X4, e levaem
conta os efeitos da degradacdo quimica.

A equacdo geral para superficie de escoamento das tensdes no espaco e expressa pela
equacao 23.
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flo'y, pi(el; X)]=0 (23)

onde ¢';; € o tensor da tensdo efetiva e p, indica o conjunto de variaveis internas que

controlam o tamanho do dominio elastico, cuja evolucéo é fornecida pela equacdo 23. A Figura

62 ilustra a superficie de escoamento das tensdes no espaco.

Figura 62 - Visdo da tensdo principal no espaco.

Fonte: Tamaginini (2016).

A expressao analitica da funcdo Y (X,) utilizado nas simulaces foi estabelecida com base
em dados experimentais sobre amostras de rocha testados em graus de intempéries diferente,
uma escolha adequada para Y (X,) é fornecida pela seguinte equacéo parabdlica (Castellanza,
2002; Ciantia, 2014).

Y (Xa) = (1 - Xq)? (24)

Onde X, é um indice escalar que descreve a evolucdo a degradacdo quimica. A formulagéo
analitica completa da equacéo constitutiva.

Como exemplo, no trabalho de Castellanza e Nova (2014) os parametros determinados nos
experimentos foram tomados como um guia para simular o comportamento do material. Para o
ensaio com a areia cimentada, o0 modelo prediz o comportamento mostrado nas Figura 63 (a-c).
O comportamento do modelo tende a convergir com a tensdo do ensaio, mas algumas diferencas
sdo registradas na velocidade com que sdo atingidos os valores assintéticos da tensdo radial e
deformaco axial. E interessante notar, no entanto, que particularmente, a simulagéo do modelo

da tensdo radial varia rapidamente, enquanto a taxa de deformacdo axial é mais baixa. Por
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razGes de simetria e a condicdo de deformacéo lateral zero, o Unico componente do tensor de
tensdo que pode ser diferente de zero é a deformacéo axial.

Figura 63 - Simulagdo referente a amostra de areia cimentada artificialmente: (a) deformacéo axial

experimental e calculada €a versus Xd; (B) o estresse radial o’ versus Xd; (C) trajetdrias de tensdo no
plano triaxial.
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Fonte: Castellanza e Nova (2004).

Na Figura 63c tem-se a trajetoria de tensdes, onde verifica-se que a taxa de tensdes decresce
durante o processo da dissolugdo até um determinado valor limite (B-C), neste ponto, o estado
de tensdo ¢ fixado de modo que as taxas de deformacdo elastica sdo zero. O processo para no
ponto C, quando o material esta totalmente degradado. Na Figura 64 se observa nas variaveis
internas que o parametro de hardening ps deve aumentar durante o carregamento plastico

mesmo se 0 dominio do dominio elastico diminuir, devido a ocorréncia da deformagao positiva
do volume plastico.

Figura 64 - Evolucéo das varidveis de hardening com a degradacao do material.
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Fonte: Merodo et al. (2007).
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Merodo et al (2007) utilizaram o0 modelo proposto por Castellanza e Nova (2004) e concluiu
que o contato de um fluido reativo com rochas brandas afeta diretamente o seu comportamento
mecanico. Isto pode ter relevancia para a engenharia, uma vez que o deslocamento e mesmo a
falha podem ser desencadeados por degradacdo progressiva das caracteristicas mecanicas do

material.

43  MODELO DE TRANSPORTE REATIVO DE ESPECIES QUIMICAS

O transporte reativo em meios porosos ndo depende somente no fluxo de fluido no qual as
substancias do meio se dissolvem, mas também de processos fisicos, quimicos e bioldgico ao
qual esse fluido é submetido (KNOP, 2005). De acordo com Moncada (2004), as caracteristicas
importantes a serem considerados no transporte reativo do meio poroso, sdo a distribuicéo
granulométrica, teor de finos, mineralogia, distribuicdo de vazios, grau de saturacdo e a troca
cationica.

Os modelos de transporte reativo sdo ferramentas essenciais para o entendimento do
transporte de espécies quimicas dissolvidas na fase liquida através do meio poroso, ou seja,
relaciona o fluxo de agua com reagdes quimicas, levando em consideragdo a especiacdo de
espécies aquosas, dissolucdo e precipitacdo de minerais, processos advectivos e dispersivos de
espécies aquosas e gasosas (LU, 2009). O escoamento de fluidos em um meio poroso é um
processo de grande interesse para o entendimento de alguns eventos da ciéncia e da engenharia,
principalmente quando atrelado a intera¢6es quimicas, como exemplo a variedade de processos
de extracdo de petroleo (WHITAKER, 1986).

Segundo Steefel e Maher (2009), os processos de transporte importantes a serem estudados
sdo; a difusdo molecular, adveccédo e dispersao.

o Difusdo Molecular: Ocorre quando um soluto dissolvido na dgua se desloca de
uma area com maior concentracdo para uma area de menor concentracdo, objetivando
equalizar a concentracdo em toda a massa de fluido. Este fenbmeno é independe da
velocidade do fluxo, porém aumenta com a turbuléncia resultante dos mecanismos de
mistura mecanica (FREEZE e CHERRY, 1979).

o Adveccado: A adveccdo ocorre devido ao processo de fluxo de fluido no meio
poroso. Os solutos presentes no meio se movimentam na mesma velocidade que o fluido,
porém ndo é modificado a concentracdo da solucéo.

o Transporte por dispersdo: A dispersdo ocasiona um espalhamento do soluto

decorrentes das variagdes de velocidade do fluido dentro do meio poroso (NOBRE, 1987).
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Esse espalhamento quando na dire¢éo do fluxo é denominado disperséo longitudinal, porém
quando na direcdo perpendicular ao fluxo, € dispersdo transversal. Quando levado em conta
esse processo microscopicamente, dispersdo em canais individuais, variacao da velocidade
em diferentes canais decorrente da variacdo nos poros ao longo do caminho do fluxo, o
desvio da trajetdria de fluxo devido a tortuosidade e interligaces entre os canais (Figura
65).

Figura 65 - Mecanismos de dispersdo. a) Mistura mecanica; b) Dispersdo em canais individuais e, c)
Tortuosidade e interligacdes entre os canais.
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Fonte: Modificado Moncada (2004).

A continuidade de massa de cada espécie quimica é expressa pela equacao de transporte
reativo. Além das reacdes homogéneas usuais ocorridas na fase liquida (formacéo do complexo
aquoso, acido/base e oxidacgdo/reducdo), as reacdes que trocam matéria entre a fase liquida e a
fase sélida também sdo levadas em consideracdo. As principais reacdes heterogéneas
consideradas sdo a dissolucdo/precipitacdo de minerais e troca de cations. Apenas alguns
processos de dissolucdo/precipitacdo sdo controlados por cinética. As equacdes de transporte
descrevem a continuidade de massa de cada espécie quimica no meio poroso (GUIMARAES,
2002).

O desenvolvimento da equacdo do transporte reativo usa uma abordagem geral do balanco
de massa de cada uma das espécies presentes no meio (GUIMARAES, 2002).

O desenvolvimento da equagdo do transporte reativo usa uma abordagem geral do balangco
de massa de cada uma das espécies presentes no meio (GUIMARAES, 2002).

Considerando o transporte reativo de N espécies quimicas em um meio ndo saturado
deformavel. O transporte para cada uma dessas especies pode ser demonstrado pela equacéo
25:

3} ,
E(Q)Slplci +V ']i = Ri (l = 1,2 ,N) (25)
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onde Ci é a concentracdo das espécies i em moles/Kg da solucdo, Ri € a taxa da produgéo
total de i espécies em moles/m3/s decorrente das rea¢fes quimicas e, Ji € o fluxo total de
espeécies i em moles/m2/s. De acordo com a Equacéo 26, o fluxo total Ji € dividido entre o fluxo

advectivo J# e o fluxo ndo advectivo JV4.

Ji=Ji 41 (26)

O fluxo advectivo é, por sua vez, a soma do movimento da fase liquida em relacdo a fase
solida. Ja o fluxo ndo advectivo é a consequéncia da difusdo molecular e da mecénica disperséo.
Por simplicidade, assume-se que o tensor de dispersdo mecéanico é o mesmo para todos 0s
solutos. Isto tem uma consequéncia vantajosa de que a carga elétrica é conservada nas equacdes
de transporte reativo quando as rea¢des quimicas sdo balanceadas com carga. Ao final de varias

transformacdes a equacao final de transporte reativo pode ser demonstrado por:

d .
P (8SipiN;) + V. [p;(Ua) jq1 — D;V(Ua); + BS;p;Ujit] + Z2 Vit = 0 (27)

(G=12..,N,) (28)
onde onde Uj é a concentracdo analitica total; (Ua)j é a concentracdo aquosa total da espécie

priméria j, sdo definidas nas Equacdes 29 e 30.

Ui =C+ X5 Vix G=12..,N,.) (29)
(Ua); = 40+ X2V Aixy (i =12,...,N,) (30)

Cj e Xi sdo as concentragdes de espécies primarias e secundarias, respectivamente; 1; e 4;
sdo a mobilidade das espécies primaria e secundaria, respectivamente, e possuem valor zero
guando a espécie ndo estd na fase aquosa e diferente de zero quando estiver. r é a taxa de
precipitacdo ou dissolugdo do mineral m sob condigdes cinéticas; Nm € 0 nimero de minerais
em condigdes cinéticas; vjm € 0 nUmero molar de espécies primarias j em um mol de mineral m;
Nc é 0 nimero de espécies primarias; e Nx € 0 nimero de espécies secundarias.

Essa formulacdo de transporte reativo foi baseada no Trabalho de Guimarées et al., (2007)
que estudou um exemplo de aplicacdo envolvendo a simulagdo de um caso bastante complexo:
um teste de aquecimento in-situ em grande escala simulando as condi¢fes de um repositorio de
alto nivel residuos radioativos, tem sido concluido que, o desempenho da analise acoplada
THMC (thermo-hydro-mechano-chemical) de problemas reais de engenharia vem se tornando

uma proposta bastante viavel.
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44  BALANCO DE MASSA DE MINERAIS: Calcita

Nos ensaios, 0 dano causado pelo intemperismo forcado nas amostras € decorrente do
processo de perda de massa dos minerais que sdo propensos a reagir com fluidos (como
explicado no capitulo 3). De acordo com Ciantia et al., (2014), a evolugéo do balanco da massa
desses minerais pode ser analisada a partir do ensaio de dissolucdo, com base na equacgéo 31.:
Mo = Mg+ M; (31)
onde Mror € a massa total dos minerais, Ms composi¢do da massa solida e Mt quantidade
restante da fase fluida. A massa solida pode ser decomposta em trés componentes, Mgr que é
massa do grdo do mineral de calcita, Mpy as ligagdes diagenéticas (ligagdes fortes) entre os
grdos de calcita e, M, é a massa das ligagdes deposicional total (ligagGes fracas).

Mg = Mgg+ Mpp, + M, (32)

Desta forma, a variacdo da massa dos minerais de calcita estudado neste trabalho e baseado
nos trabalhos de De Groot 1966; Ciantia et al., 2014. S&o importantes para entender a teoria do
que ocorre durante o procedimento experimental em escala microscépica. Que tem como
proposta representar os niveis de degradagcdo do material que forma a estrutura solida do
material, e entender o que ocorre nos ensaios de dissolucdo realizados com agua e com uma
solucdo acida.

A Figura 66 representa de forma clara a proposta dos niveis de dissolu¢do, onde as ligaces
deposicionais sdo as ligacGes mais fracas e podem ser dissolvidas em pouco tempo por agua
(pH=7), por exemplo. Ja para as ligacdes diagenéticas sdo ligacdes mais fortes, de sustentacdo
da estrutura da amostra e para dissolver essas ligacfes € necessario um tempo maior de

percolacéo do fluido, bem como um pH mais baixo, ou seja, um fluido reativo.
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Figura 66 - Teoria da evolucdo da degradacdo da estrutura do material em escala microscoépica. a)
Sendo ilustrado a desestruturagdo das ligacdes deposicionais, b), dissolucéo das ligagdes diagenéticas
e ¢) dissolugéo dos gréos de calcita.

Fonte: Ciantia et al. (2014).

45  ANALISE NUMERICA

A anédlise numérica quando atrelada aos dados experimentais € importante para o
entendimento do comportamento das propriedades mecanicas de um geomaterial devido a
variacdes em condigdes ambientais.

Neste trabalho, foi utilizado o modelo proposto por Castellanza e Nova (2004), para as
andlises das alteracdes nas tensdes e deformacGes decorrentes da perda da cimentacéo na regido
elastica do modelo.

As simulagdes numéricas realizadas nesta pesquisa foram implementadas por Silva, (2012)
em um codigo computacional em elementos finitos in house CODE_BRIGHT, (COupled
DEformation BRine Gas and Heat Transport) (Olivella et al., 1994, Guimaraes et al., 2007),
objetivando analisar e representar o comportamento da rocha quando em contato com fluido

reativo sob condi¢des edométricas, sendo implementado como uma extensdo do Modelo Basico
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Barcelona (BBM) (ALONSO et al., 1990) para solos ndo saturados, incorporando os efeitos da
cimentacdo e da degradacdo quimica.

Para verificar o modelo proposto, foram realizadas simula¢6es com dados das amostras das
rochas sintéticas e com os resultados dos experimentos realizados nesta pesquisa. Para as
andlises, foi considerado que as amostras possuem um mineral reativo que representa o material
cimentante. Para que ocorra o efeito da dissolugdo nas amostras, é injetado uma agua
subsaturada de um mineral com uma concentragdo xi1. E & medida que essa agua subsaturada é
injetada (advecc¢do), o mineral existente na amostra € dissolvido pelo gradiente quimico entre o
mineral e a agua (difusdo). Desta forma, a &gua subsaturada de entrada, ficara saturada com o
mineral cimentante da amostra, ou seja, 0 mineral da dgua subsaturada ficara mais saturada com

o mineral (passando da concentracdo X1 para x2).

45.1 Caso 1D: Condicbes Edométricas
Descricao do problema e metodologia

Foi utilizada uma malha unidimensional com 20 elementos, com base nas propriedades das
rochas sintéticas e condic@es iniciais do experimento sob condi¢cdes edométricas. Assim, foi
inserido ov= 400 Kpa (carga vertical), @,= 0,35 (porosidade) e dissolu¢cdo com a agua
subsaturada de aproximadamente 7 horas de duracdo. Nas tabelas 11 e 12 estdo descritos 0s
dados que foram utilizados na simulacdo numeérica, para analise de comparagdo com os dados
experimentais. Os parametros foram baseados em trabalhos que estudam a degradacdo
mecanica-quimica de rochas frageis ou solos cimentados (Nova et al., 2003; Gens et al., 2007;
Uchaipichat, 2011; Lins et al., 2014, Ciantia et al., 2018) e foram sendo ajustados de acordo

com os resultados experimentais.

Tabela 11 - Pardmetros associados ao modelo constitutivo quanto a mudanca de p e com a curva LC.

lo ki r p¢ M M €o pB
0.2 0.05 2.2 0.01 1 0.3 0.58 40 kPa
Fonte: O Autor (2023).

Sendo, P®a tensdo de referéncia, M a inclinacéo da linha dos estados criticos, x« 0 coeficiente
de poisson, eo valor do indice de vazios, p; tensdo de pré-adensamento, ki pardmetro de rigidez
elastica para variagdo de tensdo, r parametro que define a méxima rigidez da amostra e Ao

parametro de compressao elasto-plastico do solo na condigéo saturada.
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Tabela 12 - Parametros associados ao modelo constitutivo BBM com cimentacéao
Pt p Pt
0.15 5 30
Fonte: O Autor (2023).

Onde, p: € o pardmetro associado ao comportamento da coesdo adicional devido a
cimentacdo, S é uma constante de proporcionalidade e pt a taxa de controle da degradacgao

mecanica.

b) Anélise dos Resultados

Na Figura 67 se observa o comportamento do modelo com relacdo aos valores obtidos nos
experimentos quanto as tensdes horizontais. O modelo representa a influéncia da degradacgéo
quimica que ocorre durante a dissolugdo com o fluido, sendo observado que como ocorre um
confinamento lateral da amostra, a tensdo horizontal aumenta gradativamente decorrente das

deformacdes pléasticas que sucede pela degradacdo da amostra.

Figura 67 - Comparacéo da evolucdo da tenséo Horizontal Efetiva com o tempo.
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Fonte: O Autor (2023).

Na Figura 68 é possivel observar a deformagdo volumétrica devido a influéncia da
dissolucdo que ocorre na amostra. Nesta fase, ocorrem as mudancas nas caracteristicas das
amostras, tornando-as de intactas para degradadas, podendo ser melhor analisado na Figura 69,
que representa o grau de degradagéo das amostras, onde na fase de carregamento (1 — 2) o valor
fica constante em 0, ou seja, ndo ocorre modificagdes nas amostras, enquanto na fase de

dissolucdo (2 — 3) o valor aumenta até 1, que representa que a amostra esta degradada.
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Figura 68 - Comparacdo da evolucdo da deformacdo volumétrica com o tempo.
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Fonte: O Autor (2023).
A simulacdo representou bem o que acontece com 0s experimentos, que 0 processo de
dissolucgdo decorrente da perda da massa reflete em modificacdes nas caracteristicas iniciais das

amostras, que sdo refletidos durante o ensaio com as tensdes e deformacdes.

Figura 69 - Evolucéo do Grau de degradacdo durante dissolucéo.



134

1,2
3
T
X 1 o (TS W
' /
8 /
S 08 /
M /
] ’I
g /
M 0,6 /I
g ]
o /
) /
] Il
g 0,2 J
W @ )
'/
O T T T T v‘ T T T T T T T T T T T T 1]
0 2 4 6 8

Tempo (horas)

Fonte: O Autor (2023).

Na trajetoria de tensdes do comportamento das amostras (Figura 70) é observado que,
devido ao enfraquecimento das amostras, ocorre a diminuigdo dominio eléstico da amostra a
medida que a mesma vai perdendo sua cimentacao, ou seja, a medida que a tensdo efetiva média
aumenta e a degradacdo quimica ocorre, a tensdo desvio diminui linearmente. Assim, quanto
mais degradado, a sua resisténcia ao cisalhamento é afetada.

A envoltéria F1 representa outro nivel de degradacdo em que a amostra pode ficar, assim

pode ser tracado a envoltdria para condicdes diferentes de degradacdo da amostra.

Figura 70 - Trajetdria de Tensdes.
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Quanto aos parametros de endurecimento, pm € pt caracterizam a resposta do estado de
tensdo decorrente do nivel de degradacdo. Entéo, a alteracdo do comportamento da resisténcia
ao cisalhamento é representada pelo parametro pt, 0 qual diminui e gera um decaimento na
superficie de fluéncia. J& o p* aumenta com a degradacdo da amostra devido as deformacdes

volumeétricas compressivas (Figura 71).

Figura 71 - Evolucdo dos parametros de endurecimento com a degradacéo.
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Fonte: O Autor (2023).
Diante dos resultados expostos, afirma-se que nas amostras estudadas o fator cimentagéo é

um componente de sua estrutura e, que confere a rocha uma resisténcia acessoria a tracao
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intervindo no desempenho mecénico do material. A degradagdo quimica acelera a mudanca do
comportamento mecanico, produzindo mudancas no estado de tenséo e consequentemente nas
deformacdes.

Outro ponto importante a se analisar no estudo de injecdo de fluidos em reservatorios, € 0
conhecimento do tipo de fluido a ser injetado, uma vez que, este pode interferir nas condic¢des
as quais a rocha reservatério esta submetida, que € o foco de estudo desta tese. Por exemplo, de
acordo com Mimbela, (2006), se a agua for injetada deve, ser compativel com a agua da
formacdo, com a rocha reservatorio e ser injetada na temperatura do reservatério, para reduzir
danos ao reservatorio.

A ideia da simulacéo € representar e prever o que pode acontecer com uma rocha branda e
constituida de minerais susceptiveis a reacdo com fluidos, que a partir do modelo constitutivo,
verifica-se uma modificacdo no comportamento mecanico da rocha durante o processo de
intemperismo e, do ponto de vista da engenharia, podendo se tornar uma ferramenta efetiva no
que se diz a captar esses efeitos, tanto para analises de ensaios de laboratdrios quanto para escala
de reservatorio. Assim, a ferramenta da modelagem acoplada vem se tornando apropriada para
um prognostico efetivo do comportamento de reservatdrios que pode evitar problemas como a

compactacao e subsidéncia.
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5 CONCLUSOES E SUGESTOES PARA PESQUISAS FUTURAS
Neste capitulo serdo apresentados os principais pontos de conclusédo do trabalho, bem como

sugestdes para pesquisas futuras.

5.1 CONCLUSOES

Este trabalho mostra, através do estudo com rochas sintéticas, o que pode ocorrer em rochas
carbonaticas “brandas” quando em contato com fluidos. As rochas carbonéaticas sdo
consideradas heterogéneas tanto no aspecto da sua estrutura fisica e mecénica quanto
mineraldgica, por tanto, a contribuicdo desta pesquisa também tenta abranger rochas sintéticas
com composi¢Bes mineraldgicas diferentes.

Nas duas amostras de rocha utilizadas nesta pesquisa, ocorreu alteracfes em suas
caracteristicas iniciais, por serem compostas por materiais que possuem um certo grau de
solubilidade em agua e esse grau é acrescido quando em solucdo acida. Assim, foram
observados 0s seguintes pontos:

(1) A dissolucdo com a solucdo &cida e com maior tempo de injecdo de fluido causou
maiores deformacGes volumétricas e maiores valores da tensdo horizontal efetiva, e a medida
em que ocorre o0 enfraquecimento do material causado pela dissolucdo a tenséo horizontal
efetiva aumenta gradativamente. As analises de tensdo e deformacdo sdo importantes para o
entendimento da influéncia que a fase de enfraquecimento da amostra (softening) tem no
comportamento mecanico das amostras a diferentes tempos de dissolucdo, pois a medida em
que a rocha vai perdendo a cimentacdo ocorre a diminui¢cdo do dominio elastico e a resisténcia
mecanica da rocha ¢é afetada. Os fatores que influenciram na degradacdo das rochas foram dois:
reatividade do fluido e tempo de exposic¢édo ao fluido.

(2) A partir dos resultados experimentais, foi observado que na dissolu¢do com a &gua as
mudangas nas propriedades das amostras (tanto fisicas quanto mecanicas) sdo poucas, porem o
valor do pH da solugdo aumentou levemente, comprovando que houve a dissolucdo dos
minerais. Assim, 0 que ocorre € o carreamento dos gréos que estavam sem cimentacao.

Na metodologia da Dissolucéo 3, fica evidente que a solucdo &cida acelera a dissolugdo dos
minerais das amostras, devido a reacdo do ion H* com os minerais de calcita, ou seja, 0 acido
enfraquece e até destroi as ligacOes que existe entre os gréos, e quando o fluxo de agua €
adicionado, os graos que ficaram “soltos” sdo dissolvidos.

(3) A interagdo da rocha com o fluido &cido ocasionou mudancas nas propriedades fisicas

das amostras, como por exemplo 0 aumento da permeabilidade, bem como a porosidade em
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cerca de 61,2% e 44,3% para a amostra com hidroxido de calcio e com cimento
respectivamente;

(4) Do ponto de vista microscopico, foi verificado que esse aumento da porosidade foi
decorrente da dissolucdo dos minerais de calcita, analisado através das analises petrogréaficas e
das DRX. Bem como, foi identificado que as amostras produzidas em laboratorio possuem
porosidade primaria e, por consequéncia da injecdo do fluido, as rochas obtiveram também a
porosidade intra-particulas, decorrente da dissolucdo dos minerais.

(5) A técnica da andlise da estrutura interna das amostras via UCT e reconstru¢do 3D das
imagens de tomografia, vem sendo aplicadas cada vez mais, pois segundo Higo et al., (2019),
a técnica fornece com sucesso as caracteristicas internas em amostras semelhantes sob
condicdes hidromecanicas acoplada, neste caso, hidromecéanica e quimica.

Além disso, foi avaliado a analise 2D, a estrutura 3D dos poros das amostras antes e apds a
injecdo com o fluido e, quantificado o aumento maximo da porosidade de 11,8% para 41,3% e
31,6% para 52% respectivamente. Além disso, foram comparados os valores da determinagdo
das porosidades realizado em laboratdrio e via estimativa imagens pCT. O estudo da estimativa
da porosidade de rochas tem sido mais eficaz via uCT, uma vez que € considerado toda estrutura
da amostra e por ser um procedimento ndo destrutivo. O método proposto também foi capaz de
quantificar os poros conforme sua area e expressar essa informacdo em termos de orientagdo
dos poros, provendo informacgdes adicionais sobre o caminho preferencial que o fluxo
percorreu. Os resultados dessa analise mostraram relacdo direta com as porosidades de
referéncia obtidas e utilizando essa metodologia ainda foi possivel caracterizar adequadamente
a fratura da amostra antes e apds a dissolucdo. Onde foi constatado um aumento de cerca de
82% da area de abertura da fratura ao longo da amostra.

(6) A analises mecanicas (UCS) também foram importantes para quantificar as alteraces
nas caracteristicas mecanica das amostras, pois ocorreu a perda da resisténcia maxima nas
rochas sintéticas estudadas em cerca de 78% e 65% da amostra com hidréxido de calcio e da
amostra com cimento respectivamente.

(7) O modelo proposto por Castellanza e Nova (2004) (BBM) aplicado neste trabalho,
representou de forma adequada o comportamento dos ensaios experimentais realizados. A partir
do caso simples 1D representando um ensaio edomeétrico, onde um fluxo de fluido subsaturado
com um mineral x; foi injetado em uma amostra saturada com esse mesmo mineral (x1), foi
possivel representar o comportamento ocorrido nos experimentos (dissolugdo sob condigdes
edométricas). Uma vez que a medida que o fluxo percorria pelos poros da amostra, 0 mineral

contido na amostra (x1) se dissolve e ocorre a variagdo com o tempo da concentragdo das
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espécies quimicas, ou seja, ocorre a degradacdo da amostra, refletindo no aumento dos
deslocamentos vertical e tenséo horizontal.

A partir dos resultados, foi possivel compreender a mudanca nas caracteristicas da rocha
gerada pela injecao de fluido, sendo este o principal agente da degradacdo mecanica da rocha
reservatorio, contribuindo em sua compactacgdo e subsidéncia. Desta forma, 0 modelo permitiu
explicar a influéncia da degradacdo quimica nas propriedades mecénicas das rochas e assim
descrever a mudanca no estado de tensdo e deformacédo gerado pela mudanca no ambiente ao
qual a rocha se encontrava.

(9) Esses casos numeéricos representam o estudo do efeito water-weakening no contexto da
compactacdo e subsidéncia, para trabalhos de engenharia que envolvem a interacdo rocha-
fluido, como por exemplo eventos ocorridos em plataformas de petroleo, estdo cada vez mais
sendo estudados, uma vez que a interacdo com o fluido pode alterar as condi¢bes as quais a
rocha reservatorio esta submetida.

Assim, da perspectiva da engenharia, as alteragcdes que ocorrem nas propriedades das rochas
pelo intemperismo, ou seja, pela degradacdo quimica, torna esse fendmeno relevante, pois gera
0 aumento da deformacdo em estruturas geotécnicas que estdo dispostos nessa rocha e pode

comprometer a estabilidade mecanica, nos piores casos.

5.2 SUGESTOES PARA PESQUISAS FUTURAS

Para dar continuidade ao tema abordado apresenta-se a seguir algumas sugestdes para
pesquisas futuras.

- Como o estudo de rochas carbonéticas sintéticas vem cada vez mais avancando, estudar a
otimizacdo na producdo de novas rochas sintéticas para caracterizacao fisica e mecanica.

- A realizacao de ensaios triaxiais € recomendado para uma analise mecanica completa das
amostras de rocha antes e apos a injecao do fluido.

- Recomenda-se realizar ensaios com mais tempo de injecdo de fluido e possibilitar a
aplicacdo de cargas verticais superiores, adquirir uma célula edométrica modificada (com anel
fino para possibilitar a leitora de deslocamentos horizontais) mais resistente.

- Quanto as analises da estimativa do célculo da porosidade, seria interessante tentar outras
metodologias de quantificacdo dos valores e comparar, para aprimorar ainda mais a analise
desse parametro, uma vez que é um tema de bastante discussdo na area.

- Recomenda-se melhorar 0 modelo quimico-elastoplastico comparando com outros
modelos que considera a degradacdo mecénica e quimica. E ainda fazer uma analise da

influéncia da do acoplamento hidro-quimico e hidromecénico e quimico e avaliar o efeito



140

mecanico do modelo, como pressdo, resisténcia, porosidade, parametros do modelo
constitutivo, possibilitando assim um melhor estudo da sensibilidade para estimar-se a

influéncia destes na resposta do modelo.
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APENCIDE A - CALIBRACAO DOS EXTENSOMETROS (STRAIN GAUGES)

Antes de toda bateria de ensaio de cada Procedimento realizado com o edométrico, foram
realizados series (carregamento-descarregamento) para calibracdo e verificacdo de uma
possivel histerese do anel. Os ciclos de carregamento e descarregamento se deram por aplicacéo
de pressdo de liquido de até 400 kPa (capacidade maxima do equipamento) e, no equipamento
constituiram leituras de dados de saida em volts. Nas Figuras abaixo esta representado as séries
de carregamento e descarregamento antes dos ensaios (1), apds Procedimento 1 (Il) e apds
Procedimento 2-3 (I11). A partir da relagdo linear entre a pressdo de liquido e os dados em volts,
ndo foi observado uma histerese consideravel entre 0s ensaios e, a pressdo maxima calibrada

foi calibrada até a capacidade méaxima do equipamento.

I. Série de pressdes (carregamento-descarregamento) para calibracdo dos

extensébmetros antes dos ensaios.
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Il. Série de pressdes (carregamento-descarregamento) para calibracéo dos

extensémetros apos Procedimento 1.
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I11.Série de pressbes (carregamento-descarregamento) para calibracdo dos
extensémetros apds Procedimento 2-3.
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