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Resumo — A instabilidade de pogos pode causar sérios problemas durante as operagdes de perfuragdo e
completacdo, levando a incidentes que aumentam o tempo de perfuracdo e os custos de perfuracdo. Estes problemas
tendem a ser mais severos em formagoes de folhelhos, que sdo mais suscetiveis devido a mecanismos adicionais de
instabilidade que surgem quando os mesmos interagem com os fluidos de perfuragéo.

Para um maior entendimento dos fendomenos de interagdo entre a rocha e o fluido de perfuragdo é necessario,
primeiramente, que se tenha uma descrigdo completa destas rochas, tanto do ponto de vista de seus constituintes
individuais quanto da sua microestrutura. O presente artigo descreve uma metodologia integrada para caracterizar um
folhelho do ponto de vista de engenharia. Um folhelho oriundo de uma bacia sedimentar terrestre da Colombia foi
usado no presente trabalho.

A metodologia proposta inclui a realizacdo de ensaios de laboratério para caracterizar os constituintes
individuais do folhelho, isto ¢, particulas sélidas e fluido dos poros, e para descrever a microestrutura da rocha. O artigo
sugere que outros elementos, além dos argilominerais, devem ser também analisados para se estimar o potencial de
reatividade de folhelhos. O resultados dos ensaios indicam que o folhelho estudado apresenta baixo potencial de
reatividade quando em contato com fluidos de perfuragdo base dgua.

Palavras-Chave: ensaios de laboratorio; folhelhos; caracterizago integrada.

Abstract — Wellbore instability issues can cause serious problems in drilling and completion operations,
leading to lost time incidents and increased well costs. These problems tend to be most severe in shale formations,
which are also susceptible to additional destabilizing mechanisms when they interact with drilling fluids.

In order to understand the complex elements of such an interaction, it is necessary a complete description of
shales including both its individual constituents and its microstructure. This paper describes an integrated methodology
to characterize shales from an engineering point of view. Shale from onshore sedimentary basin of Colombia was used
throughout the study.

The proposed methodology includes laboratory tests designed to characterize the rock individual constituents,
i.e., solid particles and pore fluid, and to describe the rock microstructure. The paper suggests that other elements
besides simply the characteristics of the clay minerals should be considered when evaluating the potential of reactivity
of shales. The test results indicated a low potential of reactivity when in contact with water drilling fluids.

Keywords: laboratory tests, shales, integrated characterization.
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1. Introducio

Folhelhos sdo rochas sedimentares argilosas comumente encontradas durante a perfuracdo de pogos de dleo e
gas, representando mais de 75% das formagdes perfuradas e sendo responsaveis por grande parte dos problemas de
instabilidade de pogos de petréleo.

Os primeiros estudos sobre os folhelhos propunham modelos, em que, a partir de classificacdes, se pudesse
entender os problemas de interacdo mecanica (Steiger e Leung, 1992) e fisico-quimica (Bol, 1996; Rabe e
da Fontoura 2002a) entre o folhelho e o fluido de perfurac@o. Entretanto, apesar da grande soma de recursos investidos
nestes estudos, muitos dos resultados sdo de dificil interpretagdo e comparagdes entre estes resultados sdo dificultadas
pela falta de um procedimento padrao aceito pela comunidade técnico-cientifica para descrever os folhelhos.

A descrigdo dos constituintes individuais dos folhelhos e suas relagdes com algumas das caracteristicas dos
folhelhos tém sido objeto de estudos na ultima década, em particular junto a industria do petréleo (Perez, 1997; da
Fontoura et al., 2002a). Dentre as caracteristicas dos constituintes individuais podemos citar a distribuicdo
granulométrica das particulas, mineralogia e capacidade de troca cationica dos argilominerais.

Além dos constituintes individuais, o arranjo estrutural dos folhelhos desempenha um papel importante no
comportamento destas rochas. Este arranjo estrutural possui um carater geométrico, que descreve a forma como os
graos estdo uns em relacdo aos outros e o espaco poroso entre eles, e um carater fisico, que descreve as forcas que
mantém as particulas unidas. Em particular, o espago poroso ¢ de grande importancia para definir o transporte de massa
através destas rochas tanto pelas dimensdes dos poros como pela superficie especifica dos canais definidos pelos poros.

O objetivo do presente artigo é descrever os ensaios que podem ser utilizados para caracterizar folhelhos do
ponto de vista da engenharia de perfuracdo (da Fontoura et al., 2002a; Rabe ¢ da Fontoura, 2002b). Neste trabalho serdo
apresentados os ensaios de caracterizagdo de folhelhos propostos tendo como base o postulado que trata o folhelho
como um sistema que, para ser descrito, necessita da defini¢do dos componentes individuais e das propriedades da
microestrutura destas rochas.

2. Descri¢ao dos Constituintes Individuais do Folhelho

A caracterizacdo dos constituintes individuais do folhelho de interesse para um entendimento sobre o tipo de
rocha ¢ obtida através das seguintes propriedades-indices: analise granulométrica, composi¢do mineraldgica, capacidade
de troca cationica, indices fisicos, pH, atividade quimica, além dos teores de matéria organica, carbonatos e sulfatos.

As amostras do folhelho ensaiado foram retiradas de pogos perfurados na plataforma terrestre colombiana. As
amostras deste folhelho, por falta de armazenamento adequado, sofreram ressecamento durante a etapa de transporte, o
que influenciou em alguns de seus indices fisicos.

2.1. Analise Granulométrica

A analise granulométrica visou quantificar e classificar os constituintes individuais das rochas. A metodologia
utilizada para classificar os finos (silte e argila) foi a da sedimentacdo, onde os ensaios seguem as recomendagdes da
ASTM. A classificagdo dos constituintes seguiu a escala granulométrica de Wentworth.

Na Tabela 1 encontram-se os resultados dos ensaios de granulometria do folhelho ensaiado. Os resultados
indicam uma predominancia da fracdo silte € uma pequena fracdo argila.

Tabela 1. Composicdo granulométrica do folhelho da Colombia.

Areia (%) Silte (%) Argila (%)
31 55 14

2.2. Composicao Mineraldgica

A identificacdo dos minerais presentes no folhelho estudado foi obtida através de métodos de difracdo de
Raios-X (Brown e Brindley, 1980). Os difratogramas correspondentes a mineralogia total foram obtidos em p6 ndo-
orientado. Para a identificagio dos minerais presentes na fragio fina, as amostras foram desagregadas através de um
ultra-som de ponta, e posteriormente centrifugadas, com o intuito de separar o material inferior a fracdo granulométrica
de 2um. Da pasta resultante foram preparadas laminas orientadas, seguindo o método do esfregaco. A andlise
semi-quantitativa dos minerais presentes exige o conhecimento da composi¢do quimica do folhelho e da perda ao fogo.

Para realizar a analise semiquantitativa, necessitou-se conhecer também a composicdo quimica dos
constituintes das formagoes. Ela foi obtida através das quantidades dos 6xidos presentes nas rochas argilosas através da
técnica da fluorescéncia de Raios-X. A fusdo para a determinagdo dos oxidos foi feita com tetraborato de litio, com
excecdo do 6xido de bario, que foi obtido por p6 prensado. Para a realiza¢do dos ensaios, foram necessarios 30 gramas
de cada material. No laboratério, o material foi seco a 180°C, sendo em seguida, britado a 2mm, quarteado e
pulverizado em Gral de Agata a 150 mesh. A perda ao fogo, que engloba H,0, S e 0 CO,, foi realizada por calcinagio a
1000°C até se obter a constancia de peso. A precisdo do ensaio, para os 6xidos SiO,, Al,O;, TiO,, Fe,03, CaO, K,0,
MnO, P,0Os foi de 0,01% e o limite inferior para Na,O, MgO foi de 0,1%. A partir da juncdo dos resultados da
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mineralogia com a composi¢do quimica (Tabela 2) foi possivel obter a analise semiquantitativa do folhelho estudado
(Tabela 3).

Os resultados indicam um potencial de reatividade baixo, tanto pelo teor de argila baixo quanto pelo baixo teor
de argilominerais expansivos, onde foi constatado um teor de esmectita baixo. A analise quimica indicou um teor alto
de feldspato, confirmando o valor elevado da fragdo silte.

Tabela 2. Composic¢io quimica do folhelho da Colémbia (% em peso).

Si0, Al,O3 CaO Perda ao fogo Fe, 05 K,O

56,9 21,5 0,52 7,12 7,5 2,6

MgO NazO T102 P205 MnO BaO
1,7 0,61 0,91 0,15 0,11 0,0742

Tabela 3. Composicao mineraldgica do folhelho da Coldémbia.

Quartzo (%) Feldspato (%)  Caulinita (%)  Plagioclasio (%) Ilita/esmectita (%) Pirita (%)
44 29 9 8 8 2

2.3. Teor de Matéria Orgénica, Carbonatos e Sulfatos

O teor de carbono organico representa a concentragdo da fracdo humica presente nos folhelhos,
correspondendo as particulas organicas menores que 0,1pm, de cargas negativas e que se apresentam fortemente
aderidas nas superficies dos minerais. A presenca de carbono organico em rochas sedimentares esta ligada a presenga de
carboidratos, proteinas, gorduras, resinas, parafinas e carvao (Perez, 1997). A matéria organica foi obtida pelo método
da perda por aquecimento, onde a amostra foi seca em uma mufla a 400°C durante 5 horas.

Os carbonatos, agentes cimentantes da rocha, foram obtidos por acidimetria com H,SO4 em presenga da
fenolftaleina como indicador e os sulfatos por precipitagdo em presenga de cloreto de bario (BaCl,) e determinagao
gravimétrica. Na Tabela 4 encontram-se os resultados dos ensaios para a quantifica¢cdo do teor de matéria organica,
carbonatos e sulfatos.

Tabela 4. Teor de matéria organica, carbonatos e sulfatos.

Matéria orgénica (%) Carbonatos (%) Sulfatos (%)
0,54 1,7 1,21

Os resultados mostram que o percentual em peso de carbono organico ndo é expressivo podendo classifica-lo,
segundo Pettijohn (1975), como folhelho ndo organico. Em relagdo ao teor de carbonatos, o folhelho pode ser
classificado como comum, pois seu teor de carbonato ¢ inferior a 20%. O folhelho apresentou-se também com baixo
teor de sulfatos.

2.4. Capacidade de Troca Cationica e Propriedades Fisicas

A capacidade de troca cationica ¢ definida como o excesso de contra-ions na zona adjacente a superficie
carregada de particulas coloidais. Ela depende das condigdes ambientais e dos argilominerais, devido a alguns fatores
como: desequilibrio i6nico gerado por substitui¢des isomorficas; ligagdes quimicas partidas dos fons superficiais do
cristal e substitui¢do i6nica das hidroxilas, que tendem a reter cations em suas superficies. Os ensaios de troca catidnica
foram realizados pela técnica do acetato de amdnio (Brower et al., 1952; da Fontoura et al., 2002b).

Os resultados de CTC, presentes na Tabela 5, apresentam-se baixos, onde o cation mais intercambiavel € o
sodio. Este CTC baixo é um forte indicador de que este folhelho ndo tem facilidade de trocar ions, que o classifica como
de potencial de reatividade baixo.

Tabela 5. Capacidade de troca cationica (CTC) e cations intercambiaveis do folhelho da Colombia.

Cations intercambiaveis (meq/100g)
CTC(meq/1008) — 0\ g™ s Ca@  Ba K

10,90 6,2 0,62 0,02 2,1 0,06 1,9

A determinagdo do teor de umidade foi obtida pela secagem das amostras a 105° C por um periodo de 24 horas
como recomenda a ISRM e a densidade especifica dos grdos da rocha foi determinada através do ensaio com o
picndmetro, como preconiza a ABNT. Os indices fisicos foram obtidos através de expressdes classicas da mecanica dos
solos (Lambe e Whitman, 1979). Os resultados apresentados na Tabela 6 indicam que o folhelho apresenta porosidade
alta e teor de umidade baixo. Além disto, pode-se observar que a amostra ndo se encontra saturada, o que indica que as
amostras sofreram perda da umidade nativa durante a recuperacgio dos testemunhos e posterior armazenamento.
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Tabela 6. Propriedades fisicas do folhelho da Colombia.

Teor de umidade (%) Densidade dos graos Grau de saturagdo (%) Indice de vazios  Porosidade (%)

4,9 2,69 41 0,32 24,2

2.5. pH e Atividade Quimica do Folhelho

A medicdo do pH foi realizada através de um peagametro digital. Foram utilizadas 10ml de rocha previamente
destorroada e passada na #40. Este material foi misturado em uma solu¢do de 25ml de agua destilada, em que a
corre¢do final do pH da solugdo foi realizada com a adi¢do de hidroxido de sddio, até que o pH atingisse a neutralidade.
A leitura foi realizada uma hora ap6s a homogeneizagdo do material s6lido em solugéo.

A atividade quimica de um folhelho ¢ obtida através de correlagdes com a umidade relativa de atmosferas
saturadas. Chenevert e Osisanya (1989) consideram que a atividade quimica ¢ igual a umidade relativa de uma solugao,
através de co-relagdes obtidas por variagdes de fugacidades das solu¢des (coordenada termodindmica mediante a qual se
exprime em forma conveniente o potencial quimico de substancias liquidas ou gasosas, puras ou em solucgdo), dai a
possibilidade de se utilizar um termo-higrometro para medir esta propriedade (Eq. 1). A atividade quimica tem sido
utilizada como um parametro indicador da dire¢do do fluxo de dgua entre o folhelho ¢ o fluido de perfuragdo e para a
obtengdo da pressdo osmética de fluidos e de rochas.

Atividade quimica (fragdo) = umidade relativa (%)/100 €))

Para a realizagdo dos ensaios com os folhelhos, foi desenvolvido um equipamento em que um termo-
higrometro foi inserido no interior de um erlenmeyer com capacidade de 150 ml. Foram utilizadas cerca de 30 gramas
de folhelhos, oriundas de sobras do processo de moldagem dos corpos de prova utilizados nos ensaios de imersdao
(Rabe et al., 2002). Os resultados do pH e da atividade quimica do folhelho da Colombia em func¢do da temperatura
estdo presentes na Tabela 7. Eles indicam que o folhelho é levemente alcalino e que o folhelho apresenta baixa
atividade quimica a temperatura ambiente. Esta baixa atividade quimica pode ser um indicador do baixo grau de
saturagdo das amostras (Schmitt et al., 1994), uma vez que a perda de umidade induz a redugdo da umidade relativa no
interior do erlenmeyer.

Tabela 7. pH e atividade quimica do folhelho da Colombia.

pH Atividade quimica do folhelho (%) Temperatura de realizacdo dos ensaios (°C)
7,12 0,731 21,7

3. Descricao da Microestrutura do Folhelho

O estudo da microestrutura da rocha, que pretende descrever o arranjo dos constituintes individuais, foi
realizado através de microscopia eletronica de varredura, e o arranjo dos poros, por porosimetria de mercurio.

3.1. Microscopia Eletronica de Varredura

A observagdo da estrutura, a nivel microscopico, através de microscopia eletronica, visa obter o arranjo dos
grios e a identifica¢do de alguns componentes presentes no folhelho. Para a realizag¢@o dos ensaios, utilizou-se o modelo
DSM-960 da Zeiss, com capacidade de ampliacao de até 50000 vezes. Na Figura 1 (esquerda), encontra-se a estrutura
do folhelho da Colombia, onde a rocha apresenta uma textura fina e homogénea devido a distribuicdo regular de
argilominerais por toda a amostra. Foi constatada também uma fissilidade marcante em suas amostras. Na Figura 1
(direita) identificou-se a presenc¢a de graos de quartzo, caulinita e pirita.

3.2. Porosimetria por injecio de mercurio.

Uma das partes integrantes da caracterizagdo da microestrutura de folhelhos ¢ a defini¢do da geometria dos
espagos vazios. A porosimetria por inje¢do de mercurio é uma técnica utilizada para estudar a geometria dos poros
interconectaveis de um material poroso (Schmitt et al., 1994). Este tipo de estudo foi feito com base na técnica
introduzida por Ritter e Drake (1945). O instrumento utilizado foi um porosimetro modelo 9220 Autopore III do ntcleo
de catalisadores do CENPES. O equipamento ¢é capaz de injetar mercurio até pressdes em torno de 400MPa (Rabe e da
Fontoura, 2002a).

Na Tabela 8 estdo apresentados os valores da mediana do didmetro dos poros (Dsg), a percentagem de poros
menores que 100 A, a porosidade interconectada e o teor de umidade obtida através da porosimetria. A metodologia
utilizada para a realizag¢do dos ensaios de porosimetria por inje¢cdo de merctrio em folhelhos esta apresentada em Rabe
e da Fontoura (2002b).

O folhelho estudado apresenta em sua grande maioria, medianas da ordem de 10% A, que sdo considerados
mesoporos, e percentagens médias de didmetros inferiores a 10*> A (cerca de 47,3%). A porosidade interconectada
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apresentou valor de 6,6%, valor 72,7% menor que a porosidade total. Esta diferenga pode ser atribuida a cimentacdo por
carbonato de calcio, que reduz a interconectividade existente entre os poros. A umidade obtida pela porosimetria, que
foi de 2,7%, apresentou-se 44,7% menor que a obtida através da perda por aquecimento. Isto se deve a saturagdo das
amostras por merclirio no porosimetro.

Figura 1 - Folhelho da Coldmbia - (a) Estrutura fina e homogénea e (b) presenca de quartzo, caulinita e pirita.

Tabela 8. Propriedades do folhelho da Coldmbia obtidas através da porosimetria de inje¢@o de mercurio.

D5() total (A) 112

Percentagem de poros menores que 100 A (%) 473
Porosidade interconectada (%) 6,6

Teor de umidade obtida através da porosimetria (%) 2,7

4. Conclusoes

A partir dos resultados da caracterizagdo dos constituintes individuais, pode-se classificar o folhelho como
siltoso, ndo organico e com baixos teores baixos de argilominerais, sulfatos e carbonatos. Analise mineraldgica indicou
a presenca de caulinita ¢ de ilita/esmectita, argilominerais pouco reativos e pouco expansivos. A composi¢ao
mineraldgica também indicou a presenca de feldspato, plagioclasio e pirita. As propriedades fisicas indicaram que o
folhelho apresenta porosidade alta, teor de umidade e grau de saturag@o baixos. Este folhelho apresenta capacidade de
troca cationica baixa, possuindo, como cation mais intercambiavel, o sodio. O folhelho da Colombia apresentou-se
também, levemente alcalino e com atividade quimica baixa. Esta baixa atividade quimica esta relacionada ao baixo grau
de saturagdo deste folhelho, onde, a perda de umidade dentro do erlenmeyer influenciou os resultados.

A analise da microestrutura mostrou-se elucidativa para o estudo da determinacdo do arranjo dos grios. O estudo
feito a partir de microscopia eletronica, indicou a presenca de minerais de argila espalhados por toda a amostra, o que
confere uma estrutura fina ¢ homogénea ao folhelho. A microscopia eletronica confirmou a presenga de quartzo,
caulinita e pirita. Os ensaios de porosimetria indicaram que o folhelho estudado apresenta poros de didmetros médios,
com percentagem de microporos da ordem de 47,3%. A porosidade interconectada apresentou valor de 6,6%, valor
72,7% menor que a porosidade total. Esta diferenga pode ser atribuida a cimentagdo por carbonato de célcio, que reduz
a interconectividade existente entre os poros. A umidade obtida pela porosimetria, que foi de 2,7%, apresentou-se
44,7% menor que a obtida através da perda por aquecimento. Isto se deve a saturagdo das amostras por mercirio no
porosimetro.

Este conjunto de resultados, tanto de seus constituintes individuais quanto estruturais, indica que o folhelho
estudado apresenta potencial de reatividade baixo frente aos fluidos de perfuragdo, tanto pela presenga de elementos
pouco reativos, quanto por fatores estruturais da rocha, como a distribui¢do regular destes compostos ndo reativos,
quanto pela porosidade interconectada baixa deste folhelho.
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