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Resumo

Neste trabalho desenvolveu-se um novo ensaio mecanico submerso de flexdo em trés pontos, para avaliacéo,
simultanea, dos processos de natureza mecanica e quimica, envolvidos nas interacdes rocha — fluido de perfuracéo que
contribuem para a instabilidade dos pogos de petréleo. Os fluidos utilizados foram ar, 6leo mineral, agua destilada,
solucdes aquosas poliméricas dos inibidores: poliacrilamida nao hidrolisada, poli(cloreto de dialildimetil-amdnio), com
diferentes pesos moleculares, e seu copolimero com poliacrilamida. Utilizou-se o ensaio de rolamento para avaliar 0s
mecanismos envolvidos na inibi¢do do folhelho. Os resultados sugerem que as interagdes polimero — folhelho sejam
responsaveis pela resisténcia mecanica do folhelho, pois a quantidade de agua total e o teor de carbono total adsorvidos
pelo folhelho foram as mesmas, independente do inibidor utilizado. Os resultados também sugerem que a instabilidade
do folhelho depende da quantidade de agua adsorvida, ja que independente do tipo de inibidor utilizado, a quantidade de
agua adsorvida foi igual a quantidade obtida para o sistema folhelho — agua.

Palavras-Chave: novo ensaio mecénico submerso de flexdo em trés pontos; interagdes rocha — fluido de
perfuracdo; instabilidade dos pocos de petréleo

Abstract

In this work it was developed a new three points flexural mechanical test submersed for the simultaneous
evaluation of the mechanical and chemical nature processes involved in the rock-drilling fluid interactions, which
contribute for the borehole instability. The utilized fluids were air, mineral oil, distilled water and water solutions of non
hydrolised polyacrylamide, poly(diallyldimethylammonium chloride) with different molecular weights, and the
copolymer with acrylamide. Cuttings rolling tests were utilized to help in the understanding of the mechanisms involved
in the shale’s inhibition process. The results suggest that shale/polymer interactions are responsible for the shale’s
mechanical resistance, since the quantity of water and total carbon content of the shales were the same, after the test,
independently of the inhibitor used. The results also suggest that the shale instability depends on the amount of
adsorbed water, since independently of the inhibitor utilized, the quantity of adsorbed water was the same as that
obtained with the shale/water system.

Keywords: new three points flexural mechanical test submersed, rock-drilling fluid interactions, borehole
instability
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1. Introducéo

Durante a perfuracdo de pocos petroliferos é de fundamental importancia a preservacdo da estabilidade das
paredes dos mesmos. Aproximadamente 75% das formagdes perfuradas sdo constituidas de folhelhos, aos quais
associam-se 90% dos problemas relacionados & instabilidade de pocos. Alguns tipos de folhelhos sdo muito reativos
quando em contato com a agua, devido a presenca do argilomineral, esmectita, e a perfuracdo através deles pode
apresentar varios problemas, podendo-se chegar ao total colapso do pogo (Mody e Hale, 1993). Diversos aditivos
quimicos inibidores, geralmente polimeros, podem ser usados no fluido de perfuracdo para evitar a degradacdo das
paredes dos pocos perfurados e para minimizar a dispersdo dos cascalhos gerados durante a sua remocdo para a
superficie. Varios tipos de polimeros tém sido usados como inibidores de folhelhos reativos: anifnicos, catiénicos, nao
ibnicos e anféteros. A capacidade de estabilizagdo destes polimeros depende de diversos fatores, embora 0s mecanismos
através dos quais atuam ndo estarem ainda bem elucidados (Darley e Gray, 1988). A estabilidade dos pogos de petréleo
tem sido estudada por longo tempo, utilizando principalmente, duas éticas bastante distintas. Uma delas considera o
problema exclusivamente sob o aspecto da mecanica de rochas (Handim, 1989) e o outro, sob o aspecto quimico ou de
interagdo fluido — folhelho (Chenevert e Osisanya, 1989), ndo levando em consideracédo as possiveis interagdes entre 0s
dois processos.

No presente estudo foi desenvolvido um novo ensaio mecénico de flexdo em trés pontos submerso, em
diferentes meios, para a avaliacdo, simultanea, dos processos de natureza mecanica e quimica, envolvidos nas interaces
rocha — fluido de perfuracdo que contribuem para a instabilidade dos pocos de petrdleo. Os ensaios de rolamento e de
deformacéo linear, usados na industria de petrdleo, foram utilizados para ajudar na compreensdo dos mecanismos que
promovem a instabilidade do folhelho.

2. Materiais e Métodos

2.1. Amostra do Folhelho

Neste estudo foram usadas amostras de folhelho obtido a partir de um afloramento natural em Calumbi (SE) —
Brasil. O folhelho foi nomeado folhelho — verde e tem uma fragdo total de argilominerais igual a 45 % {23 % ilita /
esmectita (% ilita = 0 — 9 %), 16 % ilita, 4 % clorita e 2 % caulinita}, determinado pela difragdo de raios — X.

2.2. Ensaio de Rolamento

O ensaio de rolamento é o principal ensaio usado pela indUstria de petrdleo para avaliar a capacidade de um
aditivo ou de um fluido formulado de inibir a reatividade dos folhelhos, isto &, de evitar a desintegra¢&o dos cascalhos.
Neste estudo foram realizados ensaios de rolamento do folhelho — verde com a familia de homopolimeros cati6nicos:
poli(cloreto de dialildimetilaménio) de alto, médio e baixo peso molecular (PDADMAC - HMw, MMw e LMw), o
copolimero catidnico contendo 13 % de grupos catidnicos: poli(cloreto de dialildimetilaménio — co — acrilamida)
(PDADMAC - co — AM) e o0 homopolimero poliacrilamida (PAM) préximo a neutralidade (< 2 % de grupos acrilato).
Todos os polimeros séo provenientes da Sigma-Aldrich Company (EUA).

Em células Baroid contendo 50 g do folhelho — verde peneirado em malha 4 — 8 (abertura 23,62 - 4,76 mm),
adicionaram-se 350 mL de solugdes poliméricas PDADMAC (HMw, MMw, LMw), PDADMAC - co — AM e PAM
nas seguintes concentragdes: 0,2; 0,5; 0,8 e 1,0% (p/v). As células foram introduzidas no forno-rotatério e roladas a
150°F (66°C) por 16 horas. O contetido das células foi vertido sobre peneira de malha 30 (abertura 0,12mm). O folhelho
foi entdo lavado com agua e seco em estufa a 100°C por 16 horas. O material seco foi pesado (material disperso) e, em
seguida, peneirado em malha 8, sendo pesado novamente (material intacto). O ensaio em branco foi feito rolando-se
apenas folhelho e dgua destilada, a 150°F (66°C) por 16 horas, sem adicdo de polimeros e sendo igualmente seco,
peneirado e pesado, conforme descrito acima para as solugdes poliméricas. A porcentagem do folhelho — verde
recuperado foi calculada dividindo-se o valor de massa recuperada pelo valor inicial do folhelho.

2.3. Novo Ensaio Mecénico Submerso de Flexdao em Trés Pontos

No presente estudo foi desenvolvido um novo ensaio mecénico de flexdo em trés pontos, visando avaliar
simultaneamente, os processos de natureza quimica e mecanica envolvidos e as possiveis interagfes entre eles. A Figura
1 mostra com mais detalhes os acessorios que foram projetados e construidos para serem utilizados no novo ensaio:
acoplamento, cutelo de aplicacdo de carga, o extensdmetro e a cubeta, onde é inserido o fluido e o corpo de prova do
folhelho a serem estudados.
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Figura 1. Acessdrios utilizados no novo ensaio mecanico submerso de flexdo em trés pontos

Esses acessorios foram acoplados ao aparelho de Ensaio Mecanico Universal, modelo DL -10000 EMIC, e ao
computador que utiliza o Programa Tesc, desenvolvido pela EMIC, que permite medir as propriedades mecéanicas como
a Tensdo Méxima (MPa), a Forca Maxima (N), a Deformacdo (mm) e o0 Mddulo Elastico (MPa).

Os corpos de prova do folhelho foram confeccionados a partir do folhelho — verde com uma seccao reta inicial
média de 199 mm?, submersos em ar (sem fluido), 6leo mineral, 4gua destilada, soluces poliméricas 1,0 % (p/v) de
PAM, PDADMAC-co-AM e PDADMAC — MMw, e submetidos ao novo ensaio mecanico submerso de flexdo em trés
pontos com uma velocidade de ensaio de 0,05 mm / min. O tempo médio (min) de duracdo do ensaio para cada sistema
fluido — folhelho estudado foi medido através de um crondémetro.

O comportamento quimico dos corpos de prova do folhelho foi estudado através da analise termogravimétrica
(Santos, 1997), medindo-se a quantidade de agua adsorvida (entre 30 — 150 °C) na superficie do folhelho, apds serem
submersos em diferentes fluidos, submetidos ao novo ensaio e em seguida, secos ao ar durante 24 horas a temperatura
ambiente. As amostras foram obtidas a partir das superficies superior e inferior ao ponto de aplica¢do da carga, como
mostra a Figura 2. As curvas termogravimétricas foram obtidas através do instrumento Shimatzu TGA - 51, sob
atmosfera de nitrogénio com uma taxa de aquecimento de 10 °C / min.
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Figura 2. Representa¢do esquematica da obtengdo da amostra do folhelho para a anélise termogravimétrica

O comportamento quimico também foi estudado através da analise de carbono total, determinando o teor de
polimero adsorvido nos sistemas polimero — folhelho. As analises foram realizadas a partir das amostras das superficies
superior e inferior, conforme discutido anteriormente e apresentado na Figura 2. Os teores de carbono foram
determinados pelo analisador elementar da marca Flash EA modelo 1112. O gas de queima foi oxigénio e o gas de
arraste, hélio, com uma vazao de 130mL/min. A detecgdo foi feita por condutividade térmica no limite de 0,01%.

3. Resultados e Discussao

3.1. Ensaio de Rolamento

Os resultados dos ensaios de rolamento com o folhelho usando as trés classes de homopolimeros catidnicos
(PDADMAC-LMw, PDADMAC-MMw e PDADMAC-HMw), o copolimero catibnico (PDADMAC-co-AM) e 0
neutro (PAM) estdo representados nas curvas da Figura 3.
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Os resultados dos ensaios, mostrados na Figura 3, possibilitaram visualizar as diferencas na porcentagem de
massa de folhelho recuperado em funcdo da concentracdo polimérica, devido a alta reatividade do folhelho (0% de
massa de folhelho recuperado nos ensaios em branco). Segundo as curvas dos ensaios de rolamento dos homopolimeros
catibnicos e do copolimero observou-se que a porcentagem de massa de folhelho recuperado aumenta
exponencialmente com o acréscimo na concentracdo polimérica, tendendo a um patamar, tanto em relacdo aoc material
disperso (Malha 30), quanto ao material intacto (Malha 8). J& as curvas dos ensaios de rolamento com o polimero neutro
poliacrilamida mostram que o platd é alcancado a concentragbes muito menores. Isto sugere que pelo menos dois
mecanismos estejam envolvidos na inibicdo. Para a poliacrilamida o mecanismo sugerido é o de encapsulamento dos
cascalhos, através da formacéao de ligacdes de hidrogénio entre os grupos carbonila do polimero e os grupos aluminol
{AlO,(OH)} nas faces laterais do folhelho (Darley e Gray, 1988; Lee et al., 1991). Para os homopolimeros catiénicos e
o copolimero (grau médio de cationicidade em torno de 13 %), o mecanismo sugerido é baseado na troca idnica e na
forte interacdo dos grupos funcionais de carga positiva do polimero com os sitios negativos das faces maiores do
folhelho (Schmidt et al., 1992).

Jé na curva do ensaio de rolamento do copolimero, em relagdo ao material intacto (Malha 8), pode-se observar
para maiores concentracdes (0,8 e 1,0 % p/v) que ocorreu uma maior porcentagem de recuperacao do folhelho, frente
aos demais homopolimeros catidnicos, apesar da sua baixa cationicidade. Isso se deve, provavelmente, a um terceiro
mecanismo, onde ocorre a agao conjunta dos grupos catiénicos da macromolécula e dos grupos ndo ibnicos da
acrilamida, que encapsulam as superficies laterais do folhelho. A maior porcentagem de massa de folhelho recuperado,
para todos os polimeros estudados, foi obtida com uma concentragdo de 1,0 % p/v, sendo a utilizada no novo ensaio
mecanico.

3.2. Novo Ensaio Mecénico Submerso de Flexdo em Trés Pontos

As propriedades mecanicas do folhelho, como Tensdo Maxima (MPa), Forca Méaxima (N), Deformacao (mm) e
Modulo Elastico (MPa) foram obtidas a partir do novo ensaio mecanico em diferentes fluidos estudados sdo mostrados
nas Figuras 4, 5 e 6.
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Figura 4. Comparagdo das propriedades mecanicas: (a) Tensdo Maxima (MPa) e (b) Forca Maxima (N) dos corpos de
prova do folhelho submersos em diferentes fluidos obtidas a partir do novo ensaio mecéanico

Pode-se observar nas Figuras 4 (a) e (b) que os corpos de prova submersos em ar (sem fluido) apresentaram
uma maior resisténcia mecanica (Tensdo Maxima 6,3 MPa e Forca Maxima 1242 N) do que aqueles submersos tanto
em dleo quanto em fluidos aquosos. No folhelho exposto ao ar, a ruptura ira ocorrer quando a energia interna da rocha
atingir niveis intoleraveis, ou seja, superiores ao limite critico do material, determinado pela quantidade de agua
presente no folhelho em seu estado natural e pelo grau de interagdo existente entre as suas camadas (Grim, 1965). J& os
corpos de prova submersos em dleo apresentaram uma maior resisténcia mecanica (Tensdo Maxima 4,6 MPa e Forca
Maxima 900 N) do que aqueles submersos em fluidos aquosos, provavelmente, devido a menor interagdo dleo —
folhelho. A interacdo 6leo — folhelho gera um estado menos estavel que o observado no folhelho em seu estado natural
(sem fluido), ja que mostraram gerar corpos de prova menos resistentes a flexao.

Os corpos de prova submersos em agua destilada apresentaram uma menor resisténcia mecanica (Tensédo
Maéaxima 1,2 MPa e Forca Maxima 238 N), provavelmente, devido a maior reatividade do folhelho frente a hidratacéo,
que gera menor interacdo entre as camadas e que passam a poder ser fraturadas por baixa tensdo mecanica. Mas a
utilizacdo de inibidores de reatividade frente a hidratacdo aumenta a resisténcia mecanica a ruptura do folhelho,
provavelmente, devido a ocorréncia de interagdes entre o inibidor e o folhelho. Os corpos de prova submersos em
solucdes poliméricas com catidnicos apresentaram uma maior resisténcia mecanica que os outros sistemas poliméricos
estudados, provavelmente, devido a forte interagdo polimero — folhelho. Mas ao contrério do que aconteceu no ensaio
de rolamento, o homopolimero catiénico de médio peso molecular foi mais eficiente, quanto a resisténcia mecanica, do
que o copolimero catidnico, provavelmente, devido a maior interagdo com o folhelho, em conseqiiéncia da presenca de
um ndmero maior de grupos catidnicos no homopolimero, ja que o copolimero apresenta um baixo grau médio de
cationicidade.

Os resultados apresentados na Figura 5 mostram as diferencas na Deformacdo (mm) devido as diferentes
interacBes quimicas existentes entre o folhelho e os fluidos estudados.
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Figura 5. Comparacdo da Deformacdo (mm) dos corpos de prova do folhelho submersos em diferentes fluidos obtidas a
partir do novo ensaio mecénico

Fluidos menos reativos (ar e 6leo) proporcionam aos corpos de prova uma maior deformacdo que os mais
reativos (4gua e solugdes aquosas poliméricas). Pode-se observar que entre as solugcdes aquosas poliméricas, 0s corpos
de prova submersos no homopolimero catibnico apresentaram uma menor deformagdo (0,28 mm). Apesar das
diferencas na resisténcia mecénica a ruptura, discutida anteriormente, o copolimero cati6nico e a poliacrilamida
apresentaram a mesma deformagéo (0,33 mm).

Os resultados da Figura 6 mostram as diferengas no Mdodulo Eléstico (MPa) obtidos pelos corpos de prova
submersos em diferentes fluidos.
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Figura 6. Comparacgdo do Mdédulo Eléstico (MPa) dos corpos de prova do folhelho submersos em diferentes fluidos
obtidas a partir do novo ensaio mecanico

Os resultados da Figura 6 mostram que 0s corpos de prova submersos em 6leo e ar apresentaram maior rigidez
do que os submersos em agua e solucdes poliméricas de PDADMAC-co-AM e PAM. Os corpos de prova submersos em
solucdo polimérica de PDADMAC-MMw apresentaram maior rigidez (409 MPa) que todos os demais sistemas
estudados, embora tenham se mostrado menos resistentes do que aqueles submersos em fluidos menos reativos (ar e
6leo).

A Figura 7 mostra os resultados obtidos da quantidade de agua adsorvida (entre 30 — 150 °C) na superficie do
folhelho, ap6s serem submersos em diferentes fluidos e submetidos ao novo ensaio.
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Figura 7. Comparacdo da quanticade de agua adsorvida (entre 30 — 15U “C) na superficie dos corpos de prova do
folhelho apds submersos em diferentes fluidos e submetidos ao novo ensaio mecanico

Os resultados da Figura 7 mostram que os corpos de prova do folhelho submersos em ar, apresentam uma
quantidade de agua (3,5 %) que determina o estado mais estavel do folhelho, onde ocorre a maior interagéo entre as
camadas, tornando-o mais resistente a fratura. Pode-se observar que o estado mais estavel do folhelho é alterado quando
este entra em contato com fluidos com naturezas quimicas diferentes, ja que temos uma perda de massa de agua menor
em fluido com baixa reatividade ao folhelho (6leo mineral, 2,1 %) e uma perda maior em fluidos com alta reatividade
ao folhelho (d&gua, PDADMAC-MMw, PDADMAC-co-AM e PAM, ~ 5,0 %). Para os corpos de prova submersos em
fluidos poliméricos, pode-se observar que a quantidade de agua adsorvida é independente dos mecanismos envolvidos e
das interacOes apresentadas pelos inibidores, ja que apresentam a mesma quantidade de agua adsorvida pelos corpos de
prova submersos em agua (~ 5,0 %), sugerindo que esta quantidade seja necessaria para tornar o folhelho menos
estavel. Porém, eles sdo mais resistentes a fratura e apresentaram um maior tempo médio de duragdo do ensaio (9 min),
em relacdo ao ensaio em agua (7 min), retardando um pouco a velocidade de difusdo da agua para dentro do folhelho,
como mostra a Figura 8.
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Figura 8. Tempo médio (min) de duracdo do ensaio para cada sistema fluido — folhelho estudados

Segundo Bailey e Keall (1994), a forca direcional que causa a instabilidade do folhelho resulta da diferenga nos
potenciais quimicos da agua, ions do folhelho e do fluido de perfuracéo, pois a medida que a agua difunde para dentro
do folhelho, reduzindo o potencial quimico, as interagdes entre as camadas sdo enfraquecidas e sdo rompidas pela a¢éo
mecénica, apesar da presenca de um inibidor eficiente.

A Figura 9 mostra os resultados obtidos dos teores de carbono total (%) adsorvido na superficie do folhelho,
apos serem submersos em diferentes fluidos e submetidos ao novo ensaio.
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Figura 9. Comparac¢do da quantidade de polimero adsorvido na superficie dos corpos de prova do folhelho

Os corpos de prova submersos em 6leo apresentaram um maior teor de carbono total apesar da baixa
reatividade ao folhelho. Esta adsorcdo provavelmente ocorre através das microfraturas e imperfeicdes presentes no
folhelho. Para os corpos de prova submersos em fluidos poliméricos, pode-se observar que a quantidade de teor de
carbono total foi a mesma, independente dos mecanismos envolvidos e das interagdes apresentadas pelos inibidores.

4. Conclusodes

O novo ensaio mecanico submerso de flexdo em trés pontos, possibilitou avaliar, simultaneamente, os
processos de natureza mecanica e quimica, envolvidos nas interagdes rocha — fluido de perfuragéo que contribuem para
a instabilidade dos pocos de petréleo. Conclui-se que as interacdes polimero — folhelho séo responsaveis pela resisténcia
mecanica do folhelho, pois a quantidade de agua total e o teor de carbono total adsorvidos pelo folhelho foram as
mesmas, independente do inibidor utilizado. Os resultados também sugerem que a instabilidade do folhelho seja devida
a agua adsorvida, ja que independente do inibidor utilizado, a quantidade de agua adsorvida foi a mesma que a
encontrada no folhelho submetido a agua. Utilizando-se inibidores, o folhelho permaneceu mais resistente a fratura e
com um maior tempo médio de duragdo do ensaio, em relacéo ao ensaio em 4gua, retardando um pouco a velocidade de
difusdo da agua para dentro do folhelho.
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