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RESUMO

Muitos problemas relacionados a perda do isolamento hidraulico em pogos de
petroleo, causando migracdo de gas e contaminacdo da zona produtora por
migracdo de agua, tém sido reportados. A perda do isolamento hidraulico é
consequéncia de trincas que por sua vez s&o consequéncias de uma
cimentacdo mal feita, onde houve invasdo de gas durante a pega da pasta
gerando trincas também chamadas de microanulares que sdo os caminhos por
onde a migracdo de gas ocorre. Essas trincas também sdo ocasionadas pela
fratura do cimento quando este ndo suporta as cargas térmicas e dindmicas, as
quais o cimento é submetido durante sua vida. Em reservatérios onde o 6leo
encontrado é bastante viscoso, operagfes de injecdo de vapor de agua séo
requeridas a fim de facilitar o escoamento do 6leo. Essa operacdo aumenta a
temperatura da malha de pogos, fazendo com que o revestimento dilate e
frature o cimento no anular, ocasionando a perda do isolamento hidraulico.
Uma vez detectada falhas no isolamento hidraulico, opera¢cdes de correcdo sao
requeridas o que acaba gerando custos, perda de tempo com a intervengéo e
lucro cessante. Como o setor de construgao civil trabalha com cimento a muito
mais tempo que o setor de petréleo, € comum lancar-se mao de tecnologias e
solucbes apresentadas na construgdo e aplicar com os devidos ajustes no
ramo do petréleo. Nesse contexto, a vermiculita, um argilomineral encontrado
em abundancia no Brasil, tem sido aplicado, na sua forma expandida, na
construcédo civil para confecgcdo de concretos leves, resistentes a fogo e com
excelentes propriedades de isolamento térmico e acustico. J& tem sido
reportado em revistas cientificas, estudos de sua adicdo em cimento portland
com boas propriedades relacionadas & cimentacdo de pocos de petréleo.
Dessa forma o presente trabalho objetivou estudar o comportamento reoldgico,
tempo de pega e a resisténcia a compressdo de pastas com vermiculita
expandida e cimento portland classe especial em quatro composi¢cdes
diferentes, fazendo um comparativo com as propriedades existentes da pasta
padrdo contendo apenas cimento portland e &gua, em duas temperaturas,
ambiente e aquecida. Os resultados mostraram que a resisténcia a
compresséo dos corpos de prova diminuiu com o aumento da concentracdo de
vermiculita, porém ainda dentro da faixa permitida para cimentacdo de po¢os
de petréleo. Os ensaios de consistometria indicaram que o tempo de pega para
a pasta padrdo foi de 120 min, enquanto que para a pasta com 12% de
vermiculita expandida foi de 98 min. Os ensaios de estabilidade e a avaliagdo
do comportamento reoldgico das pastas mostraram que a vermiculita
expandida por absorver &gua, aumenta a viscosidade da pasta, mesmo
aumentando o fator 4gua-cimento. O ensaio de estabilidade realizado & 133 °F
mostrou que ndo houve rebaixamento e nem sedimentacdo para a pasta com
12% de vermiculita expandida. Logo a adi¢cdo de vermiculita expandida a pasta
cimentante favorece a cura rapida e a baixa retracdo do volume da pasta
durante a pega, importantes para evitar migracao de gas.

Palavras-Chaves: Cimento Portland, Vermiculita Expandida, Resisténcia a
Compresséo, Comportamento Reoldgico.



ABSTRACT

Several problems related to the loss of hydraulic seal in oilwells, causing gas
migration and/or contamination of the production zone by water, have been
reported. The loss of the hydraulic seal is a consequence of cracks which can
be occasioned either by the invasion of gas during the wait on cement or by the
expansion of the casing causing the fracture of the cement sheath. In case of
the pressure of the formation is higher than the pressure in the annulus, gas
can migrate into the slurry and form microannulus, which are channels where
gas migrates after the cement is set. Cracks can be also occasioned by the
fracture of the cement sheath when it does not withstand the thermal and
dynamic loads. In reservoirs where the oil is heavy, steam water injection
operation is required in order to get the oil flowing. This operation increases the
temperature of the casing, and then it expands and causes the fracture of the
cement sheath in the annulus. When the failures on the cement are detected,
remedial cementing is required, which raise costs caused by the interventions.
Once the use of cement in the construction civil sector is older than its use in
the petroleum sector, it is common to bring technologies and solutions from the
civil construction and apply them on the petroleum area. In this context,
vermiculite, a mineral-clay widely encountered in Brazil, has been used, on its
exfoliated form, in the civil construction, especially on the manufacture of lights
and fireproof concretes with excellent thermal and acoustical properties. It has
already been reported in scientific journals, studies of the addition of exfoliated
vermiculite in Portland cements revealing good properties related to oilwell
cementing operations. Thus, this study aimed to study the rheological behavior,
thickening time, stability and compressive strength of the slurries made of
Portland cement and exfoliated vermiculite in 5 different compositions, at room
temperature and heated. The results showed that the compressive strength
decreased with the addition of exfoliated vermiculite, however the values are
still allowed for oiwell cementing operations. The thickening time of the slurry
with no exfoliated vermiculite was 120 min and the thickening time of the slurry
with 12 % of exfoliated vermiculite was 98 min. The stability and the rheological
behavior of the slurries revealed that the exfoliated vermiculite absorbed water
and therefore increased the viscosity of the slurries, even though increasing the
factor cement-water. The stability experiment carried out at 133 °F showed that,
there was neither sedimentation nor reduction of the volume of the cement for
the slurry with 12 % of exfoliated vermiculite. Thus, the addition of exfoliated
vermiculite accelerates the set time of the cement and gives it a small shrinkage
during the wait on cement, which are important to prevent gas migration.

Key-Words: Portland Cement; Exfoliated Vermiculite; Compressive Strength;
Rheological Behavior.
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1. INTRODUCAO

A cimentacdo é uma das operac¢des mais importantes na construgdo de
um poco. Uma cimentagdo mal executada, seja por erro operacional, ou por
erro de formulagédo da pasta de cimento, pode causar danos irreparaveis aos

pogcos de petroleo, chegando a perda dos mesmos, causando prejuizos

financeiros as companhias de petréleo.

A cimentagdo primaria consiste no preenchimento do espago anular
entre o revestimento e a formagdo de modo a se obter fixagcdo e vedagéo
eficiente e permanente. Sem o completo isolamento das zonas, 0 pogo nunca
alcancard seu completo potencial como poco produtor de 6leo ou gas
(HODNEA, 2000).

A pasta de cimento a ser utilizada em cada secdo do poco depende de
muitos fatores operacionais e locais. Em muitos casos, a selegdo de densidade
das pastas é indicada por fatores que estéo além das simples pressdes de poro
e fratura. Frequentemente, cimentos sdo misturados produzindo pastas de
altas densidades para alcancar altos valores de resisténcia & compressao em
um curto intervalo de tempo. Por razées econdmicas, em algumas situagdes
sdo usadas pastas de baixa densidade que promovem maior rendimento de
cimento por saco (MARINHO, 2004; NELSON, 1990).

A pasta de cimento é um sistema reativo: reacdes quimicas entre as
fases soélidas e a agua de mistura para formagéo de novas espécies possuindo
propriedades relacionadas (VLACHOU, 1997). Esse & o procedimento de
hidratagdo, que promove alteragbes nas propriedades mecéanicas da pasta. A
evolugdo quimica e microestrutural das pastas de cimento durantes as
primeiras horas tém sido tema para diversos estudos (TAYLOR, 1991; METHA,
1994), isto porque, as caracteristicas requeridas para uma pasta de cimento
dependem de cada pogo e de cada situagdo. Fatores como profundidade,

pressdo, temperatura e gradiente geotérmico sdo muito importantes na
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formulacdo de pastas de cimento. Essas caracteristicas séo intrinsecas a cada

regido onde h& exploracao/producéo de petréleo.

No Rio Grande do Norte é encontrado petréleo de alta viscosidade, e
por isso operagdes de recuperagdo sdo comumente realizadas para ajudar seu
escoamento. Dentre as operagfes de recuperacdo a injecdo de vapor de agua
€ a mais utilizada nessa regido. Essa operagéo consiste em se escolher um ou
mais pog¢os, dentre um conjunto de pogos pertencentes a uma mesma area e
sacrificd-lo injetando-se vapor d’agua aquecido sob alta presséo, de modo que
0os demais pogcos passem a apresentar escoamento maior de petrdleo

aumentando, assim, sua produgao.

Essa operagdo pode ser continua ou ciclica. Na injecdo ciclica de
vapor de agua, mais comumente realizada no Rio Grande do Norte, o ciclo de
injecdo de vapor é repetido varias vezes até que o limite econdmico da
producédo seja alcangado (CURBELO, 2006; QUEIROZ, 2005). Geralmente,
essa operacao é realizada com a coluna isolada termicamente e assentada
com Packer. Em muitos casos de injegdo de vapor, por motivos econdmicos,
nos campos de petrdleo da regido nordeste, o vapor € injetado diretamente no
poco, 0 que ocasiona aquecimento do revestimento seguido de sua dilatagéo,
que tende a voltar as suas dimensodes iniciais, depois de cessado 0 processo
de injecdo. Entretanto, a bainha circundante a este revestimento, por sua
natureza ceramica, ndo acompanha tais ciclos de dilatagcao/retracao
ocasionando o surgimento de trincas na bainha. Assim, a formagdo e o
crescimento de trincas resultardo na perda do isolamento hidraulico. Neste
momento, 0s prejuizos sdo evidentes. O poco €, entdo, interditado, deixando
de produzir petréleo, até que uma operagdo de cimentacdo de correcdo seja
realizada. Enquanto essa ndo € realizada a seguranca das pessoas que
trabalham no local e a protecdo ao meio ambiente sdo ameacadas, pois podem
acontecer vazamentos descontrolados de gas ou 6leo, ou ainda a

contaminacgédo de aquiferos (NELSON, 1990).

Antigamente o problema da migracdo de gas era relacionado, sempre,

com a fratura do cimento ao longo de sua vida. Entretanto, hoje se sabe que
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fatores como: grande perda de filtrado, densidade da pasta ndo compativel
com a pressao de formagéao, gelificagdo prematura, quebra do reboco do fluido
por desidratagdo, entre outros, também contribuem para o surgimento de
trincas, chamadas de microanulares, antes mesmo de a pasta curar o que
acaba prejudicando o isolamento hidraulico e, por conseguinte permitindo que

ocorra migracéo de gés.

As propriedades ideais que uma pasta de cimento deve ter para evitar

a migracao de gas incluem:

e Boas propriedades reoldgicas para facilitar um eficiente

preenchimento do anular pela pasta;

N&o desenvolver forga gel;

Cura rapida;

Baixa retragéo de seu volume;

Baixa perda de filtrado;

Baixa permeabilidade enquanto o cimento cura;

Rigidez para absorver as variagdes de presséo; e

Boa aderéncia cimento-formagé&o e cimento-revestimento.

Para melhorar as propriedades reoldgicas e mecéanicas das pastas de
cimento usadas em cimentagdo de pocgos de petréleo, tem se langado méo de
solugcbes para problemas similares na construgdo civil, uma vez que esse
seguimento tem muito mais experiéncia como uso de cimento do que o de

petréleo.

A vermiculita, um argilomineral da familia das micaceas encontrado em
abundéancia no Brasil, tem sido utilizado, na sua forma expandida, na
construgdo civil na confeccdo de argamassas e concretos para isolamento

acustico e térmico.
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O ar aprisionado entre suas lamelas € o que confere a vermiculita

expandida suas propriedades isolantes.

Segundo Klyusov et al (2005), a adicdo de vermiculita expandida em
pastas de cimento previne a queda abrupta da pressdo hidrostatica e da
retracdo do cimento durante o periodo de cura, aumenta a impermeabilidade
do cimento, aumenta a resisténcia a cargas térmicas e dinamicas além de
promover um bom isolamento. Ela possibilita a formagédo de uma bainha de
cimento livre de defeitos mesmo sob grandes diferencas de temperatura entre

a formacgéo e o revestimento.

No presente trabalho, a vermiculita expandida foi adicionada as pastas

Y

de cimento e suas propriedades reoldgicas e de resisténcia & compressao

foram estudadas.
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1.1. OBJETIVOS

1.1.1. Objetivo Geral

e Estudar a influéncia da adicdo de vermiculita expandida nas
propriedades reologicas e na resisténcia a compressdo das
pastas de cimento em diferentes temperaturas e percentuais de

vermiculita adicionadas.

1.1.2. Objetivos Especificos

e Caracterizar a vermiculita expandida por técnicas de
Fluorescéncia de Raios X e Difragdo de Raios X, para

identificac&o de suas fases cristalinas e composi¢c&o quimica.

e Caracterizacdo tecnoldgica das pastas por meios de ensaios de
reologia, estabilidade, consistometria e ensaio de resisténcia a

compressao;

e Avaliar o efeito da temperatura e da concentragcdo de vermiculita
expandida nas pastas estudadas, para otimizar suas

caracteristicas tecnologicas.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. VERMICULITA

A vermiculita € um argilomineral da familia das micéceas, geralmente
formada pela alterac@o hidrotérmica, como a biotita (ADDISSON, 1995). No
entanto, estudos da caracterizacdo tecnologica (UGARTE et al., 2005) tém
mostrado que as vermiculita de Santa Luzia (PB) e Sancrelandia (GO) séo
compostas de camadas mistas interestratificadas de vermiculita com outras
fases mineraldgicas (talco, hidrobiotita, biotita e flogopita). A Figura 1 ilustra um
diagrama com estruturas da flogopita, vermiculita e uma estrutura mista

estratificada, flogopita e vermiculita.

- *a® e ®*a oy I air Tl
i 1434
o' e e 43
| 5 13l O > @ e o & &
P S = = = 10 & ap e aie T ai
| | + \ | |_n_
| | o T o D
L o L™ Ooxt -. -.- 5] —
@ _® @
A
| L s 5 a*a’s’e 243
P = o (313413019 ] Camada Tetraédrica | |
Camada Tetraédrica [ Mg (OH) ]+s | Camada Octaédrica | AT o R o S
| Camada Octaédrica | g 4 FE— Y X I — Camada Tetraédrica
Camada Tetraédrica [« flfiAljolﬂ] P | Camada Octaedrica | _¥
L L E @ ® ® Camada Tetraédrica
¥
@ Mg @ H 0 OM @M ampH,0

(a) (b) (c)

Figura 1 - Estruturas: (a) flogopita; (b) estrutura da vermiculita com cétions de
Mg hidratado nas regifes entre camadas de H,O e (c) estrutura estratificada de
flogopita com vermiculita.

Fonte: BIGHAM et al., 2001 apud UGARTE et al., 2005.
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A composi¢do quimica da vermiculita encontrada em algumas das
principais jazidas do Brasil é apresentada na Tabela 1, e a sua férmula quimica
tipica é (Mg,Ca,K,Fe'!)s(Si,Al,Fe'*),010(OH),04H,0.

Tabela 1 - Composi¢édo quimica (%) de vermiculitas comerciais

brasileiras.

Composto Santa Luzia (PB) | Sancrelindia (GO) Massapé (PI)
510, 42,8 40,4 45,10
MgO 19,9 18,3 23,60
AlOs 6,8 13,0 10,20
Fe:0; 6,7 8,5 5,80
KO 4,6 3,7 0,50
Na,O 1,0 25 0,10
CaO 0,26 1,4 3,60
MnO 0,11 0,12 -
TiO; 0,86 1,0 0,70
NiO 0,29 0,21 -
BaO - - 0,20
Cr:0; 0,45 0,31 -

H,0O (total) 15,80 10,40 10,20
Total 99,87 100,00 100,00

Fonte: Ugarte et al., 2005.

Até a alguns anos atras, o termo vermiculita era muito mal definido,
sendo aplicado a todo mineral micaceo lamelar que fosse capaz de expandir ou
exfoliar quando aquecidos. Através de estudos quimicos e estudos através da
difracdo de raios X, foi demonstrado que muitos minerais até entdo
classificados como vermiculitas eram, na verdade, camadas interestratificadas
de mica-vermiculita e clorita-vermiculita, que depois foi comprovado que
também poderia ocorrer interestratificacfes ternarias e quaternarias de
vermiculita com ilita, clorita e/ou montmorilonita. Além disso, também existe
mistura lateral de vermiculita e clorita dentro da mesma camada estrutural.
Dessa forma, existe uma grande variabilidade na estrutura cristalina dentro de
uma mesma jazida, fazendo com que a sua caracterizagdo mineraldgica se
torne bastante dificil (SANTOS, 1992).

No Brasil h4 depdsitos e jazidas de vermiculita nos estados da Paraiba,
Goiéas e Piaui. Os minérios brasileiros nao contém asbestos, o que confere aos

concentrados de vermiculita maior valor agregado, além de favorecer o melhor
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aproveitamento econémico do bem mineral. Uma aplicacdo atrativa para a
vermiculita € como material adsorvente/absorvente, devido as propriedades de
troca ibnica que possui, semelhante a algumas argilas e zedlitas, podendo ser
utiizada em processos de remocdo de contaminantes organicos e na
purificacdo de aguas residuais contendo sais dissolvidos (UGARTE et al.,
2005).

Possui o fon de magnésio Mg?* como cétion trocavel que ocupa as
posicdes octaédricas e que pode estar substituido por Fe®*, Fe?* e A**. Os jons
de magnésio interlamelares sdo cercados por moléculas de 4gua. Quando a
vermiculita é aquecida acima de 230 °C, as moléculas de agua sédo expulsas
violentamente perpendicularmente ao plano de clivagem das placas, causando
um espacamento entre as lamelas e, por conseguinte sua exfoliagdo ou
expansdo. Essa expansdo pode chegar até 20 vezes do seu volume e causa
uma variacdo apreciavel na suas caracteristicas fisico-mecénicas (SANTOS,
1992).

Cada floco aprisiona ar em seu interior que promove a propriedade
isolante & vermiculita expandida. O produto, assim, obtido da expanséo é entédo
resistente ao fogo, inodoro, possui baixa densidade, ndo irrita a pele nem os
pulmbes, ndo é condutor de eletricidade, é isolante térmico e absorvente
acustico, resistente a decomposicdo, ndo atrai insetos e pode absorver agua

até 5 vezes o seu peso (DEER et al., 1996).

Em seu estado natural, a vermiculita tem poucas aplicagdes.
Entretanto, depois que é expandida, ela se torna um material de baixa
densidade com excelentes propriedades para isolamento térmico e acustico.
Essas propriedades fazem a vermiculita expandida um produto com larga
aplicacédo, especialmente nas engenharias civil e naval e para uso industrial em

geral (DEER et al., 1996).

A vermiculita expandida tem muitas aplicagcdes, especialmente em,
isolamentos acusticos e térmicos, agregrados para concretos leves, na forma

hidrofobizada pode ser usada na remogdo de camadas poluentes do petrdleo



22

em superficie de dguas oceénicas, adsorventes para purificacdo de agua, etc
(PINTO, 1994; SILVA JR., 2000).

Até entdo seu uso com O cimento se restringia a confeccdo de
concretos leves para construgéo de caixas de abelhas usadas na apicultura e
na construc¢ao civil no uso como concreto para isolamento térmico e acustico.
No entanto, diante das propriedades fisicas da vermiculita, tem se iniciado
estudos de seus efeitos nas propriedades de pastas de cimento para

cimentacao de pocgos de petrdleo.

2.2. CIMENTO PORTLAND

A producéo e utilizagdo do cimento Portland é bem antiga, iniciando-se
no antigo Egito, onde se empregava gesso impuro com cal. Os gregos e
romanos misturaram a cal dos egipcios com agua, areia e pedra fragmentada,
originando o primeiro concreto da historia. Na idade média, houve um grande
declinio no uso do cimento, s6 retornando em 1756, quando John Smeanton
encarregou de reconstruir o farol de Eddystone, desenvolvendo uma
argamassa resultante da queima de argila e cal. John Aspdim em 1824
patenteou o aglomerante de nddulos calcinado de calcario argiloso em
propor¢cdes apropriadas com o nome de cimento Portland (MEHTA e
MONTEIRO, 2001).

Hoje existe uma significativa variedade de cimentos disponiveis no
mercado mundial, cada um com caracteristicas especificas voltado também

para aplicagbes especificas.

Para cimentagdo de pogos de petrleo o mais utilizado, em geral, € o
cimento Portland devido as suas qualidades, facil manuseio e adequacgéo as
diversas solicitagdes de um poco (SAOUT et al, 2005; NELSON, 1990). No
entanto, apesar de suas qualidades e de seu uso generalizado, novos desafios

tém sido propostos aos pesquisadores da area cimenteira, particularmente no
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que diz respeito ao consumo, utilizacdo e melhoria dos cimentos e a
adequacdo do produto as diversas solicitagbes de um poco de petrdleo
(GOUVEA, 1994).

Os cimentos pertencem a classe de materiais denominados
aglomerantes hidraulicos. Esta denominagcédo compreende aquelas substancias
que endurecem uma vez misturadas com agua e resistem a esta com o passar
do tempo (KIHARA, 1983). Os cimentos s&o essencialmente produzidos a partir
de uma mistura de calcério e argila. O cimento Portland resulta de uma
moagem de um produto chamado clinquer, obtido pelo cozimento até a fusédo
incipiente da mistura de calcario e argila convenientemente dosada e
homogeneizada, a qual é adicionada pequena quantidade de gesso (sulfato de
calcio) (TAYLOR, 1998).

O processo de fabricagdo do cimento ocorre no interior de um forno
rotativo, a partir da mistura do calcério, que € constituido basicamente por
carbonato de célcio (CaCOs), além de magnésio, silicio, aluminio ou ferro, e da
argila, que é constituida por silicatos contendo aluminio e ferro, sob altas

temperaturas.

Primeiramente, ocorre a evaporacdo da agua livre em temperaturas
abaixo de 100°C. Posteriormente, a partir de 340°C, tem-se inicio a
decomposicdo do carbonato de magnésio (MgCOs3), cujo 6xido de magnésio,
gerado desta reacdo, ndo se combina com os demais Oxidos. A reacdo de
decomposicdo do MgCOs3 ocorre na forma da equagéo 2.1 (SANTOS JUNIOR,
2006).

MgCOss) — MgO(s) + COz (2.1)

A decomposi¢do do carbonato de célcio, s6 acontece acima de 805 °C

e atinge o seu ponto critico em 895 °C. Existe um grande consumo de energia
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para a realizagdo desta decomposicao, que acontece da forma da equacéo 2.2
(SANTOS JUNIOR, 2006).

CaCO3(s) — CaO(s) + COz(G) (2.2)

Na realidade, a primeira reacdo de formagdo do clinquer
(clinquerizagdo) ocorre a 550 °C, com a perda de agua da argila e com o
surgimento das fases silicatos. Entretanto, o silicato dicélcico (Ca,SiO4) tem

sua formacgao e pode ser expressa na equacao 2.3 (GOTHENBURG, 1997).

2Ca0 + SiO; — CaySiO, (2.3)

O silicato dicalcico (C,S) também conhecido como belita, isto é, o C,S
com dopantes & base de Oxidos provenientes da matéria prima, se apresenta
de trés formas diferentes, ou seja, ortordbmbico, trigonal e cubico, que acontece
durante o resfriamento, ou seja, o a-C,S, que se forma a 1450 °C,
transformando-se em B-C,S e, em cerca de 670 °C, transformando-se em y-

C,S. As estruturas estéo representadas nas Figuras 2 e 3.

Figura 2 - Estrutura cristalina do C,S (ortorrombica).
Fonte: MUMME, 1995.
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Figura 3 - Estrutura cristalina do C,S (hexagonal).
Fonte: MUMME, 1995.

O silicato tricalcico, cuja abreviacéo é C3S, s6 inicia sua formacéo entre

1250 °C e 1450 °C, originado da seguinte reacao:

Ca,Si0,4 + CaO— Ca3SiOs (2.4)

O C3S é o principal composto do clinquer, também conhecido como
alita, ou seja, dopado com Oxidos. Este composto se apresenta na forma
cristalino hexagonal (TENORIO et al, 2003).

Em conjunto com a formacé&o dos silicatos, ocorre o surgimento da fase
intersticial do cimento, o ferroaluminato tetracélcico (CasAl.Fe;O7) e o
aluminato tricalcico (CasAlxOs), cujas abreviaturas séo, respectivamente, C,AF
e C3A. Estas reag0es de formagéo ocorrem por volta de 1300 °C e podem ser
expresso nas seguintes formas (SANTOS JUNIOR, 2006).

3Ca0 + ALO; — CaszAl,O06 (2.5)

4Ca0 + AlLO3 + Fey0O3 — CasAlFex0r (2.6)
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O aluminato tricalcico (CsA) apresenta-se em geral, como um cimento
vitreo junto com ferro aluminato tetracélcico (C4AF) no clinquer. Este cimento é
denominado de fase intersticial no clinquer. Quando se apresenta cristalizado
devido a um resfriamento lento do clinquer ao sair do forno, tem formato cubico
(JAWED et al, 1983). O C3A forma solugbes sélidas com o Fe,O3, MgO e
alcalis, e na verdade a presenca de alcalis (Na,O) faz com que o C3A cristalize
em forma acicular, sendo também denominado de celita e reage rapidamente
com agua, cristalizando-se rapidamente (TAYLOR, 1998). E o constituinte do

cimento que possui maior calor de hidratagéo.

As reacbes de clinquerizacdo s6 se completam no resfriamento, onde
pode ocorrer o retorno do 6xido de calcio (CaO - cal livre) (HALL e
SCRIVENER, 1997; NELSON, 1990), como exemplo, tem-se a reacdo

mostrada abaixo.

3Ca0.Si0, — Ca,0.Si0, + Cao 2.7)

Entdo, os principais componentes quimicos do cimento Portland s&o:
Cal (CaO) — de 60 a 67 %; silica (SiO,) — de 17 a 25 %; alumina (Al,O3) — de 3
a 8 %; e oxido de ferro (Fe;O3) — de 0,5 a 6 %. Estes componentes séo
também indicados pelas letras C, S, A e F para cal, silica, alumina e Oxido de
ferro, respectivamente. Desses quatro componentes principais, derivam as
quatro fases cristalinas principais: Silicato de tricélcico, também denominado
alita (CsS); Slicato dicalcico, também denominado belita (C,S); Aluminato
tricalcico, também denominado celita (CsA); e Ferro aluminato tetracélcico,
também denominado, brownmilerita (C,AF), que possuem constituicdes

conforme a Tabela 2.
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Tabela 2 - Principais fases cristalinas do cimento Portland.

Simbolo da Massa Volume
o Formula _ _
Fase Cristalina o Industria do especifica molar
quimica _
Cimento [kg/m3] [m3/Mmol]
Silicato _ _
. 3Ca0. SiO; CsS (alita) 3210 71,0
Tricalcico
Silicato _ _
o 2Ca0. SiO; C,S (belita) 3280 52,4
dicélcico
Aluminato _
_ _ 3Ca0. AlLO3 C3A (celita) 3030 89,1
tricalcico
Ferroaluminato 4CaO. Al,Os. C.AF
_ o 3730 128,0
tetracalcico FeOs (brownmilerita)

Essas fases determinam as propriedades do cimento:

o Aluminato tricalcico (CsA) — reage rapidamente com a 4gua
e cristaliza em poucos minutos. E o constituinte do cimento que
apresenta o maior calor de hidratagéo. Controla a pega inicial e o tempo
de endurecimento da pasta, mas € o responséavel pela baixa resisténcia

aos sulfatos;

o Ferro aluminato tetracélcico (C4AF) — € o componente que
dara coloracdo cinzenta ao cimento, devido a presenca de ferro. Este
libera baixo calor de hidratacdo e reage rapido, no entanto menos
rapidamente que o C3A. Controla a resisténcia a corrosdo quimica do

cimento;

o Silicato tricalcico (C3S) — é o principal componente do
cimento e responde pela sua resisténcia mecanica inicial (1 a 28 dias).
Sua hidratagédo comega em poucas horas e desprende quantidade de

calor inferior ao C3A;
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o Silicato dicélcico (C,S) — reage lentamente com a agua e
libera baixo calor de hidratacdo. Apresenta baixa resisténcia mecéanica
inicial, mas contribui significativamente com o aumento da resisténcia ao

longo do tempo.

No entanto, além dos compostos principais citados acima, existem
compostos secundarios, como MgO, TiOz, MnO,, K0 e Na,O; sendo que estes
nao representam mais do que uma pequena porcentagem da massa de
cimento, mas os alcalis (Na,O e K;0O) podem acelerar a pega do cimento e
estdo na forma livre e como dopante nos C,S e C3S do cimento. Também,
percebe-se que estes Oxidos secundérios influenciam na taxa de crescimento
da resisténcia a compress&o do cimento (SANTOS JUNIOR, 2006).

2.2. TIPOS DE CIMENTO PORTLAND

Tratando-se da variedade de cimentos Portland, encontram-se no
mercado varios tipos de cimento em funcdo dos compostos que s&o
empregados na sua fabricagdo. Os cimentos utilizados no Brasil s&o
normalizados pela Associacdo Brasileira de Normas Técnicas (ABNT) e séo

classificados em dois grandes grupos:
o Cimentos de uso geral para emprego na construgao civil e
o Cimentos especiais para cimentacdo de pogos de petréleo.

Para a industria do petréleo, a American Petroleum Institute - API
classificou os cimentos Portland em classes, designadas pelas letras de A a J
(Tabela 3), em funcdo da composi¢cdo quimica do clinquer que deve estar
adequado as condi¢bes de uso, pela distribuicdo relativas das fases e também
adequada a profundidade e temperatura dos pogos (NELSON, 1990; THOMAS,
2001).
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Tabela 3 - Classificagcdo e Caracteristicas do cimento API/ASTM.

Classe Profundidade de
API uso

Caracteristicas

A Superficie a 1830 m

Similar ao ASTM classe |

B Superficie a 1830 m

Alta resisténcia ao sulfato
Baixo teor de C3A
Similar ao ASTM tipo Il

C Superficie a 1830 m

Alto teor de C3A e alta &rea superficial
Alta resisténcia mecénica no inicio da
pega

Similar ao ASTM tipo llI

D Superficie a 3050 m

Pega retardada para maiores
profundidades

Média e alta resisténcia ao sulfato
Moderada resisténcia a altas

temperaturas e altas pressdes

E Superficie a 4270 m

Pega retardada para maiores
profundidades

Média e alta resisténcia ao sulfato

Alta resisténcia a altas temperaturas e

altas pressoes

F Superficie a 4880 m

Pega retardada para maiores
profundidades

Média e alta resisténcia ao sulfato

Alta resisténcia a pressbes de altas

profundidades
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Classe Profundidade de .

AP Uso Caracteristicas
Admite uso de aditivos para ajuste de

G Superficie a 2440 m propriedade
Média e alta resisténcia ao sulfato
Admite uso de aditivos para ajuste de
propriedades

H Superficie a 2440 m Média e alta resisténcia ao sulfato

Menor é&rea superficial do clinquer em

relacéo ao G

. Sob condi¢des de presséo e temperatura
Superficie de 3660 m
3 extremamente

a 4880 m
Elevadas

Fonte: LEA’s, 1998.

2.3. HIDRATAGCAO DAS PASTAS DE CIMENTO PORTLAND

As reagbes quimicas de hidratagdo dos quatro compostos basicos do
cimento Portland ndo s&o precisamente conhecidas, pois fatores como
temperatura, presenca de alcalis, pressdo, umidade relativa do ar, superficie
especifica, relacdo dgua/cimento, etc (MEHTA e MONTEIRO, 1994; HEWLETT
et al, 2004; TAYLOR, 1998) podem fazer com que uma determinada fase
interaja de forma distinta com a agua, resultando em produtos de hidratacédo
com variacdes em sua resisténcia mecanica, cristalinidade, permeabilidade,
etc. As fases dos clinqueres produzidos raramente se apresentam em suas
formas estequiométricas, dai as reacdes de hidratacdo ndo ocorrerem também

de forma estequiométrica.

Como dito anteriormente, o processo de hidratacdo do cimento ndo é

ainda totalmente entendido e, portanto, esta sujeito a controvérsias. Por causa
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disso, existem varias teorias que procuram explicar esse processo, mas com
base em hipéteses iniciais diferentes, as andlises de calorimetria mostram que
as reacdes quimicas, durante o processo de hidratacdo, ocorrem muito
rapidamente nas primeiras 4 horas e continuam ocorrendo mais lentamente ao
longo do tempo (SANTOS JUNIOR, 2006).

A hidratacdo do cimento se d& nos seguintes estagios: dissolucéo;
precipitacdo e depois por difusdo. No primeiro, conhecido como processo de
hidratacéo inicial, ocorre ao se adicionar certa quantidade de agua ao cimento
Portland. Nessa etapa tem-se, quase que instantaneamente, o inicio de uma
série complexa de reacdes de dissolugdo de compostos anidros e a formagéo
de novas fases hidratadas na solugdo. Nesse estagio, h4 um aumento da taxa
de liberacdo de calor. Esta taxa diminui rapidamente durante o periodo de
inducdo, que é o periodo subseqiiente conhecido por periodo de dorméncia,
que ocorre a partir dos 15 minutos iniciais até cerca de 4h ap0s a mistura
(JOLICOUER e SIMARD, 1998; HANEHARA e YAMADA, 1999). Nesse
periodo predominam a rea¢des das fases aluminato e, finalizando, a taxa de
evolugdo aumenta rapidamente dando inicio ao periodo de aceleracdo da
hidratacdo, também conhecido como periodo de pega, que ocorre apos 4 horas
(TAYLOR, 1998).

A estabilidade do processo de pega € governada por for¢as coloidais
(forcas Coulombianas e de Van der Waals), onde a distancia entre duas
particulas coloidais depende do potencial de interacdo (V), o qual é a soma do
termo atrativo (Van der Walls) com o termo repulsivo (forga coulombiana), de

acordo com a Figura 4.
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U ,ih

Figura 4 - Potencial de interacdo em fungéo da distancia entre particulas.
Fonte: GRIESSER, 2001.

No estagio seguinte, ap0s a aceleracdo das reagfes de hidratacdo do
cimento, tém-se uma reducdo no desenvolvimento de calor, diminuicdo da

velocidade global de reacéo e conseqientemente, mudanga na sua morfologia.

A taxa de hidratacdo do cimento Portland nos primeiros dias segue a
seguinte ordem: C3A > C3S > C4AF > C,S (JOLICOUER e SIMARD, 1998).

2.3.1. Reacgao de hidratagéo do silicato tricélcico (alita)

Segundo MEHTA e MONTEIRO (1994), NEVILLE (1997), BRUNAUER
(1962 apud BAZANT and KAPLAN, 1996) e CZERNIN (1962 apud BAZANT

and KAPLAN, 1996) o silicato tricalcico se hidrata conforme a seguinte reagéo.

a) Conforme simbologia da industria do cimento

2C3S + 6H —» C3-S,-Hs; + 3CH (28)
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Uma expressdo mais elaborada para esta féormula é encontrada em
HEWLETT et al (2004) que introduz os parametros m e n e vincula a validade

da expressdo a superficie especifica do cimento Portland. Eis a expresséo:

CS+@B3+m-nH —» nC-S-mH+(3-n)CH (2.9)

Esta expressdo é valida para cimentos Portland com superficie
especifica entre 300 m2/kg e 500 m2/kg. Os valores dos pardmetros m e n sdo
geralmente 1,5 para ambos, isto significa dizer que, havendo a substituicdo dos
mesmos, a expressao passa a ser idéntica a de Neville juntamente com Mehta
e Monteiro (1994). A novidade € exatamente a dependéncia da hidratagéo a

superficie especifica do cimento Portland.

E interessante observar que o futuro espera uma expressdo, nio s
para o silicato tricalcico, mas para todos os compostos do cimento Portland,
que contemple as varidveis que influenciam o processo. Assim, a hidratacéo do
cimento Portland ser4d mais bem conhecida quando uma determinada
expressdo depender da variacdo de temperatura de cura, da superficie

especifica, da umidade relativa do ar, etc.

b) Substituindo pela simbologia da quimica, tem-se:

2[(Ca0)3 SiO;] + 6H,0 — (Ca0); . (SiOy), . (H2.0); + 3[Ca0.H,0] (2.10)

c) Considerando as massas atdbmicas dos elementos quimicos dados
na Tabela 4 (CALLISTER JR., 1999).
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Tabela 4 - Massas atdmicas dos principais elementos quimicos do cimento

Portland.
Elemento Massa atomica
Quimico (um.a.)
Hidrogénio 1,008
Oxigénio 15,999
Aluminio 26,982
Silicio 28,086
Enxofre 32,060
Caélcio 40,080
Ferro 55,847

Substituindo em cada molécula isoladamente, tem-se:
CaO = 56,079 u.m.a.; SiO, = 60,084 u.m.a.; H,O = 18,015 u.m.a;

Alb,O3 =101,961 u.m.a.; Fe,03 = 159,691 u.m.a.; S = 96,056 u.m.a.

d) Substituindo nos dois membros da expressdo de Neville, Mehta e

Monteiro, tem-se:
1° membro: 2 (3 x 56,079 + 60,084) + 6 x 18,015 = 564,732 u.m.a.

2° membro: 3 x 56,079 + 2 x 60,084 + 3 x 18,015 + 3 x (56,079 +
18,015) = 564,732 u.m.a.
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e) Considerando que para a hidratacdo de duas moléculas de silicato
tricalcico sdo necessérias seis moléculas de agua, a relagdo agual/cimento é

expressa por:
6 H=108,09 u.m.a.
2 C3S = 456,642 u.m.a.

al/c = 108,09/456,642 = 0,2367

Isto significa dizer que s&o necessérios 23,67 % de 4gua em relacéo a
massa de C3S do cimento Portland para que ocorra sua completa hidratacéo.

Este nimero é importante em fungcédo da quantidade de &gua que deve ser

misturada ao cimento no ato da preparacao das pastas.
As possiveis situagdes que podem acontecer s&o:

° Quantidade de agua inferior a 23,67 % - neste caso, o C3S
ndo serd totalmente hidratado e a qualidade da bainha estard
comprometida, podendo apresentar propriedades mecanicas e

principalmente reoldgicas inadequadas;

o Quantidade de agua igual a 23,67 % - teoricamente esta
quantidade é a necessaria para a hidratagdo do C3S do cimento
Portland. No entanto, a trabalhabilidade da pasta, quantificada por seus
parametros reoldgicos, sera muito baixa e a mesma néo sera passivel
de bombeio. Esta quantidade, tanto para aplicacbes em cimentagédo de
pocos de petréleo, como para aplicagdes na construcéo civil se mostra,
na pratica, inconveniente para emprego, pois a pasta se torna

excessivamente viscosa; e

o Quantidade de agua superior a 23,67 % - a priori, pode-se
imaginar que uma quantidade superior de 4gua resolveria os problemas
das duas situa¢des anteriores, no entanto, ndo tem sido esta a solugéo.

O excesso de agua em si ndo provoca dano a pasta. O problema esta
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relacionado ao espaco ocupado pelo mesmo. Quando o cimento
Portland é hidratado a &gua em excesso sai do seu interior dando
origem a uma quantidade de vazios significativa que facilitara a
propagacéo do processo de fissuragdo (MEHTA e MONTEIRO, 1994).

Além disso, o excesso de agua pode influenciar na reacéo do CsS. As
seis moléculas de agua necessérias para hidratar as duas moléculas de C3S
podem variar em fungdo da temperatura, umidade relativa do ar, presséo,
superficie especifica, presenca de sulfato de célcio (gesso), etc. Assim, a
quantidade de agua que deve ser adicionada ao cimento Portland néo é de facil

determinagdo, pois depende da finalidade que se deseja.

2.3.2. Reacgao de hidratagéo do silicato dicélcico (belita)

Segundo Hewlett (2004), Mehta e Monteiro (1994), Brunauer (1962 apud
BAZANT and KAPLAN, 1996), Czernin (1962 apud BAZANT and KAPLAN,
1996) e Neville (1997) o silicato dicalcico se hidrata conforme as seguintes

reagoes.

a) Simbologia da industria do cimento

2C.S+4H—» C3-Sy-Hz; + CH (211)

b) Substituindo pela simbologia quimica, tem-se:

2[(CaO)2 SIOz] +4 H,O—» (CaO)3 . (SIOz)z . (H20)3 + CaO . H,O (212)
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c) Substituindo os pesos atdmicos nos dois membros da formula, tem-

se:
1° membro: 2 (2 x 56,079 + 60,084) + 4 x 18,015 = 416,544 u.m.a.

2° membro: 3 x 56,079 + 2 x 60,084 + 3 x 18,015 + 56,079 + 18,015 =
416,544 u.m.a.

d) Considerando que para a hidratacdo de duas moléculas de silicato
dicélcico sdo necessarias quatro moléculas de 4gua, a relacdo agua/cimento é

expressa por:

4H=72,060u.m.a.
2 C,S = 344,484 u.m.a.

alc =72,060/344,484 = 0,2092

Isto significa dizer que s&o necessérios 20,92 % de 4gua em relacéo a
massa de C,S para que ocorra sua completa hidratagdo. As mesmas
consideracg0es feitas para o C3S séo aplicaveis aqui. Alguns autores, como é o
caso de LU et al (1993 apud GARBOCZ, 2002), indicam proporg0es diferentes

para a reagao de hidratac&o do CsS e C,S.

Enquanto MEHTA e MONTEIRO (1994) e NEVILLE (1997) afirmam
que sao necessarias 3,0 moléculas de agua para a hidrata¢do de 1,0 molécula
de C;3S, aqueles autores indicam 5,3 moléculas de agua. Isto significa dizer que
a relagdo &gual/cimento neste Ultimo caso passa para 0,4497, o que é 1,90
vezes maior que a relacdo agual/cimento de 0,2367 de Neville, Mehta e

Monteiro.
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Tal contradicdo ndo encerra em si, ho entanto, tamanha discrepancia,
pois LU et al referem-se apenas a hidratacdo do C3S com &gua, enquanto que
Mehta e Monteiro consideram a hidratgdo do CsS na presenca dos demais
compostos do cimento Portland. Em termos préticos, portanto, o valor mais
correto é o de Mehta e Monteiro, pois o cimento Portland é empregado sempre

com todos o0s seus constituintes.

No caso do C,S também existe discrepancia. Enquanto MEHTA e
MONTEIRO (1994) chegaram a um fator 4gua/cimento de 0,2092, LU et al
(1993 apud GARBOCZ, 2002) encontraram o valor de 0,4182, ou seja,

duas vezes maior. As mesmas consideragdes sdo aplicadas aqui.

2.3.3. Reacgao de hidratagdo do aluminato tricalcico (celita)

Para NEVILLE (1997) e CZERNIN (1962 apud BAZANT and KAPLAN,

1996) o aluminato tricalcico se hidrata conforme as seguintes reagoes.

a) Simbologia da industria do cimento

CsA + 6 H — C3AHg (hydrogarnet ou hidrogranada) (2.13)

b) Substituindo pela simbologia da quimica, tem-se:

3 (Ca0) Al,O3 + 6 H,O — (CaO)3 Al,O3 (H20)s (2.14)
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c) Substituindo os pesos atdmicos nos dois membros da formula, tem-

Se:

1° membro: 3 x 56,079 + 101,961 + 6 x 18,015 = 378,288 u.m.a.
2° membro: 3 x 56,079 + 101,961 + 6 x 18,015 = 378,288 u.m.a.

d) Considerando que para a hidratagdo de uma molécula de aluminato
tricalcico sédo necessérias seis moléculas de agua, a relagdo agual/cimento é

expressa por:

6 H=108,090 u.m.a.
C3A =270,198 u.m.a.

a/c =108,090/270,198 = 0,4000

Isto significa dizer que s&o necessérios 40,00 % de 4gua em relacéo a
massa de CsA para que ocorra sua completa hidratagdo. As mesmas
considerag0es feitas para o C3S sdo aplicaveis aqui. No caso do C3A, LU et al
(1993 apud GARBOCZ, 2002) indicam a mesma relagdo agua/cimento.

Dos quatro compostos principais do cimento Portland, o C3A é 0 mais
complexo do ponto de vista de sua cinética de reagdo. A reagdo de hidratagdo
indicada anteriormente s6 é valida se ndo estiverem presentes outros
compostos. Como o CzA reage rapidamente com a &gua (MEHTA e
MONTEIRO, 1994; HEWLETT et al, 2004), tornou-se praticamente obrigatorio,
na indastria do cimento, a adicdo de sulfato de célcio para retardar a sua
hidratacdo. A forma como o sulfato de célcio atua para retardar a hidratagédo do
C3A ainda nao € muito bem conhecida. ZAMPIERI (1989) e MEHTA e
MONTEIRO (1994) apresentam explicagbes que esclarecem melhor o efeito,

mas ndo o esgotam. Sobre este aspecto, Hewlett et al (2004) e Taylor (1998)
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apresentam aproximagdes melhores para a reagdo do CsA na presenca do

sulfato de célcio, eis a expressao:

CsA+3CSH,+ 26 H — CsAS3H3» (etringita) (215)

CeAS3H3, + 2 C3A + 4 H — 3 C4ASH3, (monossulfato) (2.16)

E importante observar que o C3A ndo se hidrata de imediato com a
adgua. Ele é primeiramente convertido em etringita e depois em monosulfato.
Isto significa dizer que o CsA sO produz hidrogranada se ndo estiver na
presenca do sulfato de célcio. Como todos os cimentos Portland comerciais
recebem sulfato de célcio em sua composicéo, dificilmente se tera a geracéo

de hidrogranada no processo de hidratacéo.

2.3.4. Reacgao de hidratagao do ferroaluminato tetracalcico (brownmilerita)

Segundo HEWLETT et al (2004), LU et al (1993 apud GARBOCZ,
2002) e CZERNIN (1962 apud BAZANT and KAPLAN, 1996), o ferroaluminato

tetracalcico se hidrata conforme as seguintes reacoes.

a) Simbologia da industria do cimento

C4AF + 2 CH + 10 H—> C3AHg + C3FHs (2.17)
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b) Substituindo pela simbologia da quimica, tem-se:

4 (CaO) + AlbO3 + Fe;0O3 + 2 (CaO + HzO) + 10 H,O —» (CaO)3 Al,O3
(H20)s + (CaO)s Fe203 (H20)e (2.18)

c) Substituindo as massas atdmicas nos dois membros da formula,

tem-se:

1° membro: 4x56,079 + 101,961 + 159,691 + 2 (56,079 + 18,015) +
10x18,015 = 814,306 u.m.a.

2° membro: 3x56,079 + 101,961 + 6x18,015 + 3x56,079 + 159,691 +
6x18,015 = 814,306 u.m.a.

d) Considerando que para a hidratagdo de uma molécula de
ferroaluminato tetracalcico sao necessarias dez moléculas de agua, a relacao

adgual/cimento é expressa por:

10 H = 180,150 u.m.a.
C4AF = 485,968 u.m.a.

a/c = 180,150/485,968 = 0,3707

Isto significa dizer que s&o necessérios 37,07 % de 4gua em relacéo a
massa de C,AF do cimento Portland para que haja a completa hidratacdo do

mesmo. As mesmas consideragdes feitas para o C3S séo aplicaveis aqui.



42

Para este composto, NEVILLE (1997) é quem indica uma relacdo
adgual/cimento diferente dos demais pesquisadores. Este autor encontra para
relagdo agua/cimento o valor de 0,4700. Considerando as duas moléculas de
adgua do CH do primeiro membro, atinge-se relacdo dgua/cimento de 0,4448, o
que ainda é inferior a 0,4700. No entanto, é evidente que devem ser
analisadas as condi¢cbes de ensaio que foram adotadas, de modo que esta

diferenca possa ser explicada.

Assim, pode-se concluir que a quantidade de &gua que deve ser
adicionada ao cimento Portland ndo é de facil determinacgéo, pois ndo se trata
apenas de determinar a quantidade estritamente necessaria para a hidratagéao,
mas também a quantidade necessaria para se conseguir parametros reoldgicos

adequados.

Tendo como base valores médios para os teores das quatro fases
principais de clinquer, extraidos de NELSON et al (1990), a quantidade de
adgua necesséria para a hidratacdo de um cimento Portland classe G pode ser

determinada pela ponderacgdo de cada teor, conforme célculo seguinte:

(23,67. 0,5000 + 20,92.0,3000 + 40,00.0,0500 + 37,07.0,1200)/0,9700
= 2532%

Ou seja, sdo necessérios 25,32 % de agua para hidratar um cimento
Portland classe G médio. No desenvolvimento da pesquisa calculou-se a
quantidade de 4gua necesséria para a hidratagdo do cimento Portland especial

para poco de petroleo.
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2.4. CIMENTACAO DE POCOS DE PETROLEO

O primeiro uso do cimento em pocgos de petréleo ocorreu na California
em 1883, mas sO a partir de 1903, parte do poco comecou a ser cimentada
como forma de combater as infiltracdes de agua que podem levar a perda do
mesmo, utilizando o cimento Portland em um processo manual de mistura com
adgua, para a obtencdo da pasta de cimento (HALLIBURTON, 1998). Estes
pocos, considerados dificeis, eram encontrados frequentemente nas praias da
Califérnia e no “MidContinent” norte-americano (Texas), e foram os primeiros
produtos de mercado das empresas de cimentagdo. Em 1905, Al Perkins funda
0 que seria, nos proximos anos, a maior empresa californiana na especialidade,
e em 1910, patenteou o método de bombear a pasta para o pogo, com
tampdes metalicos a frente e atrds desta, para evitar contaminacdo, sendo

deslocada por vapor, dgua ou fluido de perfuracdo (NELSON, 1990).

Depois de algum tempo trabalhando com Perkins, em 1919, Erle
Halliburton parte para o “MidContinent”, onde fundou sua prépria empresa,
Halliburton Cementing Co., que se tornou, por sua vez, a maior empresa da
especialidade. Em 1922, Halliburton patenteou o misturador com jatos (jet
mixer) automatizando a mistura de pasta, ampliando as possibilidades
operacionais, fazendo com que a préatica de cimentar os revestimentos fosse
adotada pela maioria das companhias. Nesta época aguardava-se de 7 a 28
dias para o endurecimento do cimento (HALLIBURTON, 1998).

A cimentacdo € uma das operagbes mais importantes realizadas em
um poco de petrdleo. Ocorre apds o término da perfuragdo com o objetivo de
compor a vedagdo entre as zonas permedveis ou até mesmo em um Unico
intervalo permeével, impedindo a intercomunicacao de fluidos da formagéo que
ficam por tras do revestimento, bem como propiciar suporte a coluna de
revestimento (OLIVEIRA, 2004, VLACHOU e et al, 1997).

A operacdo de cimentagdo é realizada ap6s a descida da coluna de

revestimento, com o objetivo de preencher o espago anular entre a tubulagdo
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de revestimento e as paredes do pog¢o, de modo a fixar a tubulagéo e evitar
possiveis migracdes de fluidos. A seqléncia operacional de uma cimentacdo
tipica envolve a montagem das linhas de cimentagdo, circulagdo para
condicionamento do pogo, injecdo do colchdo de lavagem e/ou espacador,
teste das linhas de cimentagéo, langamento do tampé&o de fundo, mistura da
primeira pasta, mistura da segunda pasta, langamento do tampéo de topo e

deslocamento com fluido de perfuragdo (NELSON, 1990).

As pastas de cimento contidas na unidade de cimentagdo sao
colocadas por bombeio pelo interior da prépria tubulagdo de revestimento. Este
caminho ocorre em “U”, havendo um diferencial de pressao entre o interior da
coluna e o anular que favorece a subida do fluido de perfuracéo e da pasta de
cimento. A pressd@o experimentada pela pasta durante o seu bombeio é igual a
pressdo hidrostatica mais a pressdo de bombeio, e pode chegar a 150 MPa
(TAYLOR, 1998). Na Figura 5 é possivel notar que a trajetdria do poco néo é
perfeitamente vertical. Muitas vezes, é necessario desviar a trajetoria do poco,
uma técnica conhecida como pogo direcional. Esta técnica permitem atingir
formacdes produtoras que estejam abaixo de localizagbes inacessiveis como
rios, lagos, cidades, etc; a técnica permite ainda, desviar acidentes geoldgicos
(como salinas e falhas), perfurar varios pogos de um mesmo ponto (como

plataformas maritimas) e outros.

Existem dois tipos principais de cimentag&o: a cimentacdo priméria e a

cimentacdo secundaria.

2.4.1. Cimentacdo Priméria

Este tipo de cimentacdo € aquela realizada ap6s a descida de cada
coluna de revestimento. Seu objetivo é bombear uma pasta de cimento nédo
contaminada no espago anular, entre 0 pogo e a coluna de revestimento,

promovendo fixagcdo e vedagdo eficientes e permanentes desse anular. Sua
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qualidade é avaliada, geralmente, por meio de perfis acusticos corridos por
dentro do revestimento (PELIPENKO e FRIGAARD, 2004; THOMAS, 2001)
(Figura 5).
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Laura zendo destocada
Plug de fundo

Camalizadar

i
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Figura 5 - Esquema mostrando uma operagao de cimentacdo de pogo de
petréleo e alguns equipamentos acessorios
Fonte: Dowell Schlumberger, 1984.

2.4.2. Cimentacdo Secundaria

Trata-se de todas as operagdes que sao realizadas no poco apés a
execucao da cimentacdo primaria. Geralmente essas operac¢des sao realizadas
para corrigir deficiéncias resultantes de uma operacao de cimentacao primaria
mal sucedida. A decisdo quanto a necessidade ou ndo da correcao da

cimentagcdo primaria € uma tarefa de grande importancia, pois o
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prosseguimento das operacdes, sem o devido isolamento hidrdulico entre as
formacdes permeaveis, pode resultar em danos ao po¢o. A necessidade de
execucao de uma cimentacdo secundéria é realizada por meio de ensaios ndo
destrutivos de perfilagem através da instalacdo de sondas ultrasbnicas, que
permitem a construgdo de perfis ultrasénicos. Estes perfis indicam quais séo os
trechos que estdo com deficiéncias de cimentacao. O principio fisico envolvido
€ a emissdo de uma onda e sua captura por um receptor ultrasénico. Pulsos
ultrasénicos emitidos captados no receptor rapidamente indicam presenca de
material denso, muito provavelmente pasta de cimento Portland hidratada
adequadamente, caso contrario, pode-se estar diante de vazios (auséncia de
matéria) o que significa deficiéncia na cimentacdo priméria. A Figura 6 mostra o
aspecto visual de algumas possibilidades de falhas na cimentagédo de um pogo.
A seguir sdo descritos alguns dos tipos de operacdes de cimentagao

secundaria que geralmente sdo empregados em pocos de petroleo.

Bainha
cmentante

Revestimento
exposto 4
formacio com
zonas de gds ou
Formagdes sulfatos
adjacentes

Falha de
crmentagio

Figura 6 - Esquema de poco com falhas de cimentacdao.
Fonte: Dowell Schlumberger,1984.
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2.4.2.1. Tampdes de Cimento

Os tampbes de cimento consistem no bombeamento de um
determinado volume de pasta para 0 po¢o, com O objetivo de tamponar um
trecho do poco. Sdo usados nos casos de perda de circulagdo, abandono
definitivo ou temporario do po¢o, como base para desvios, compressdo de
cimento, impedir o fluxo de fluidos através de canhoneados entre a formacao e
o interior do revestimento (MOTA, 2003).

2.4.2.2. Recimentacgéo

E a correcdo da cimentac&o primaria, quando o cimento n&o alcanca a
altura desejada no anular ou ocorre canalizacdo de pasta excessiva para 0
interior da formagdo rochosa. Nestes casos, a tubulagdo de revestimento é
canhoneada em dois pontos, abaixo e acima do trecho de interesse e a
recimentacdo sé € realizada quando se consegue circulacdo pelo anular
através destes canhoneados, do contrario ndo é possivel a realizacdo de
bombeio da pasta. Para possibilitar a circulagdo com retorno, a pasta é
bombeada através de coluna de perfuragdo, dotada de retentor de cimento
para permitir a pressurizagdo necessaria para a movimentacao da pasta pelo

anular.

2.4.2.3. Compressao de Cimento ou Squeeze

A compressao de cimento, ou Squeeze, Figura 7, consiste na injecao
forcada de pequeno volume de cimento sob pressdo, que visa corrigir

localmente a cimentagdo primaria, sanar vazamentos no revestimento ou
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impedir a produgcdo de zonas que passaram a produzir quantidade excessiva

de a&gua ou gas. Exceto em vazamentos, o revestimento € canhoneado antes

da compresséo propriamente dita (Nelson, 1990).

PACKER

- . — CIMENTO

Figura 7 - Squeeze ou Compresséo de cimento.
Fonte: COSTA, 2004.
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3. MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados nesse trabalho foram:

o Cimento Portland especial fornecido pela CIMESA -
Cimento Sergipe S.A., localizada em Laranjeiras — Sergipe. Este cimento
Portland especial € um cimento classe A modificado industrialmente, que
possui propriedades equivalentes as do cimento Portland classe G. Suas

propriedades fisico-quimicas sdo mostradas nas tabelas 5 e 6.

o Vermiculita expandida fornecida pela Mineradora Pedra

Lavrada (MPL), localizada no municipio de Santa Luzia — PB;

e Agua potavel

O procedimento experimental adotado neste trabalho envolveu a
aquisicdo, preparagcdo e caracterizagdo da vermiculita expandida através de
ensaios de Granulometria a Laser, Densidade, Fluorescéncia de Raios X (FRX)
e Difragdo de Raios X (DRX), e a formulacdo e caracterizacdo tecnoldgica das
pastas cimentantes a base de vermiculita expandida e cimento portland por
meio dos ensaios de Reologia, Tempo de Espessamento, Resisténcia a

Compressaéo e Estabilidade.

3.1. CARACTERIZACAO DA VERMICULITA EXPANDIDA

A Preparagcdo e caracterizacdo da vermiculita expandida foram

realizadas conforme o fluxograma da Figura 8.
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Vermiculita Expandida

Moagem

Granulometria Massa especif. FRX DRX
aLaser Le Chatelier

Figura 8 - Fluxograma da caracterizagéo da vermiculita expandida

A vermiculita expandida, adquirida na granulometria vendida
comercialmente como média, foi moida em um moinho de facas da marca
Tecnal. Em seguida o p6 obtido da moagem foi submetido a andlise
granulométrica em um granuldmetro a laser da marca CILAS 920L em meio
liquido (H20). A determinacdo de sua massa especifica foi realizada pelo
método de Le Chatelier em agua. E por fim foram realizadas as analises de
Fluorescéncia de raios X e Difracdo de raios X, ambas realizadas em

equipamentos da marca Shimadzu.

3.1.1. Granulometria a Laser

A distribuicdo de tamanhos de particula da vermiculita expandida foi
realizada logo apds o processo de moagem. A andlise foi realizada em um
granuldémetro a laser CILAS 920L em meio liquido (H20), onde foram obtidos
graficos de distribuicAo de tamanho de particulas e curvas de valores
cumulativos. Além das curvas de distribuicdo de tamanho de particulas, foi
utilizado como valor de referencia para o tamanho de particula dos pos de
partida o diametro médio equivalente dos mesmos. Esta andlise € importante,
pois estima o grau de participagdo dos componentes, que atuam como carga

em uma matriz, em funcdo do tamanho das particulas presentes.
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3.1.2. Determinagdo da Massa Especifica

A massa especifica da vermiculita expandida foi obtida pelo método de
Le Chatelier. Neste método utiliza-se o frasco volumétrico de Le Chatelier. O
método consiste em se adicionar um liquido imiscivel com o material que se
deseja determinar a densidade até o volume entre 0,5 e 1 mL, na escala
graduada do frasco. O conjunto, frasco mais solvente, é pesado. Em seguida,
adiciona-se a amostra a ser analisada até que o volume atinja 0 menisco entre
18 e 24 mL. Pesa-se o conjunto novamente. Fazendo-se as diferengas entre as
massas e 0s volumes, calcula-se a densidade da amostra. As medidas de
densidade foram realizadas utilizando-se agua deionizada como solvente a
temperatura ambiente controlada entre 20°C % 0,5°C. Foi utlizado um
equipamento de ultra-som por 6 minutos para remogéo do ar preso e, assim,
permitir uma leitura mais confiavel do volume. Foram realizadas trés medidas e

calculou-se a média das trés.

3.1.3. Difragao de Raios X

Os dados de difragdo de raios X foram obtidos utilizando-se um
difratbmetro Shimadzu com tubo de cobre (A= 1,5418 A). A varredura foi
realizada a 2° min™* e com valores de 28 entre 5 e 90°. Esta técnica foi utilizada
para avaliar a pureza da vermiculita e assim certificar-se que ndo haviam

contaminantes.
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3.1.4. Fluorescéncia de Raios X

A analise de fluorescéncia de raios X foi realizada no equipamento
Shimadzu EDX-720. Juntamente com a andlise de difracdo de raios X foi
possivel atestar a pureza da vermiculita e verificar a composi¢do quimica da

vermiculita adquirida.

3.2. CARACTERIZACAO DO CIMENTO PORTLAND

As tabelas 5 e 6 apresentam as especifica¢des fisico-quimicas do
cimento portland classe especial.

Tabela 5 - Especificacdo para cimento Portland especial.

RESULTADOS CIMESA ESPECIFICACAO

ENSAIOS FISICOS

VALOR DESVIO
, ) CP ESPECIAL
MEDIO PADRAO
.
(% retido) #325 21.0 1.03 1620
BLAINE
) ; 2680 168,84 2800 — 3200
(cm</g)
TEMPODE  INICIO 130 13.85 :
PEGA (min) —Fim 180 16,65 :

Fonte: CIMESA, 2007
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Tabela 6 - Ensaios quimicos e Especificacdo do cimento Portland especial.

VALOR DESVIO ESPECIFICACAO
ENSAIOS QUIMICOS MEDIO PADRAO
(%) (%) CP Especial CP Classe G
Perda ao
0,84 0,33 Max. 3,0 Max. 3,0
fogo
SiO, 20,17 0,42 - -
Al,O3 4,60 0,25 - -
Fe203 3,15 0,18 - _
CaO 61,76 1,01 - -
Andlise SOs; 2,84 0,13 Max. 3,0 Max. 3,0
Quimica MgO 3,52 0,3 Max. 6,0 Max. 6,0
Na,O 0,17 0,04 - -
K20 0,90 0,13 - .
Na.O eq. 0,77 0,10 Max. 1,0 Méx. 0,75
CaO L. 1,93 0,32 Max. 2,0 Max. 2,0
Res.
0,51 0,20 Max. 0,75 Max. 0,75
Insolavel
CsS 55,0 4,77 55 a65 48/58 a 65
Composigéo
CsA 6,9 0,84 Max. 7,0 Max. 8/3
Potencial
C4,AF 9,5 0,54 - -
Bogue
2C:A+CLAF 23,3 1,39 Max. 24 Max. 24

Fonte: CIMESA, 2007.
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3.3. FORMULACAO E CALCULO DE PASTA

Os célculos das massas dos componentes das pastas de cimento
foram calculados de acordo com as recomendacdes praticas da norma APl RP
10B.

Para efetuar os calculos foi necessario conhecer as densidades
absolutas dos materiais a serem utilizados nas formulacdes. Na Tabela 7,
encontram-se os valores de volume especifico dos materiais usados nas

pastas.

Tabela 7 - Valores de volume especifico dos materiais utilizados para a
realizacdo dos calculos.

Volume Especifico

Material
(gal/lb)
Cimento Portland 0,0382
Vermiculita Expandida 0,0476
Agua 0,1202

As quantidades dos componentes das pastas de cimento da tabela 6
foram calculadas para um volume total da pasta de 600 cm®, que é o volume de
pasta necessario para realizagdo dos ensaios de laboratorio segundo a norma
API RP 10B e a densidade da pasta de 15,6 Ib/gal que é a densidade usada

em campo.
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3.4. PREPARACAO E CARACTERIZACAO TECNOLOGICA DAS PASTAS
CIMENTANTES

A amostra de cimento foi previamente peneirada, em uma peneira de
malha #20, com o objetivo de remover particulas mais grossas que pudessem
prejudicar os ensaios realizados, bem como evitar a presenca de

contaminantes e gréaos hidratados precocemente.

Todos os materiais utilizados na preparacao das pastas foram pesados

em uma balanga analitica Tecnal Mark 4100, com precisdo de 0,01 g.

3.4.1. Mistura das pastas

A mistura das pastas foi realizada em um misturador Chandler modelo
80 - 60, mostrado na Figura 9. Depois de pesados, a 4gua, o cimento e a
vermiculita expandida, foram realizada a mistura dos componentes a uma
velocidade de 4000 rpm %= 200 rpm por 15 segundos, durante os quais a
velocidade mantida constante. Em seguida, ininterruptamente, a velocidade de
agitacéo da pasta foi aumentada para 12000 rpm + 500 rpm, onde permaneceu

constante por 35 segundos de acordo com a norma NBR 9831:2006.
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Figura 9 - (A) Esquema llustrativo do Misturador; (B) Misturador de Palheta
Chandler Modelo 80-60, com controlador de velocidade®.

3.4.2. Homogeneizagao das Pastas

Imediatamente apds a mistura, foi realizada a homogeneizacdo das
pastas em um consistdmetro atmosférico Chandler modelo 1200 (Figura 10).
Para cada ensaio a pastas foram homogeneizadas durante 20 minutos a 150
rpm = 15 rpm nas temperaturas estudadas — ambiente, 27 °C e aquecida, 51,6
ou 60 °C dependendo do ensaio realizado apés a homogeneizagcédo — conforme
a norma NBR 9831:2006. Apenas as pastas destinadas ao ensaio de
compressdo e consistometria ndo foram homogeneizadas, conforme

estabelece a mesma norma.

1 FOTO: (A) Manual Chandler do misturador de palhetas modelo 80-60; Cortesia do Laboratério de
Cimentos (LabCim — UFRN).
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Figura 10 - Consistdmetro atmosférico Chandler, modelo 12007

3.4.3. Ensaios Reolégicos

As propriedades reologicas das pastas formuladas foram determinadas
através de um viscosimetro rotativo de cilindros coaxiais Chandler modelo 3500
(Figura 11) de acordo com procedimento padronizado pela NBR 9831:2006, de

forma a gerar resultados reprodutiveis para a industria de petréleo.

2 FOTO: Cortesia do Laboratério de Cimentos (LabCim — UFRN).
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Figura 11 - Viscosimetro rotativo de cilindros coaxiais Chandler Modelo 3500°,

Depois de homogeneizadas por 20 minutos no consistometro
atmosfeérico, as pastas foram vertidas no copo do viscosimetro e cisalhadas
aplicando-se vérias taxas, de acordo com a norma de ensaios reoldgicos
definidas pela API. As leituras foram realizadas aplicando-se taxas de
cisalhamento ascendentes e descendentes a intervalos de 10 segundos,
mantendo-se a temperatura constante. As taxas empregadas foram de 3, 6, 10,
20, 60, 100, 200 e 300 rpm. Apds a Uultima leitura de 3 rpm, aumentou-se a
velocidade do rotor para 300 rpm, mantendo-a por 1 min. Em seguida, o motor
foi desligado e apds 10 s, o mesmo foi novamente ligado e acionado a 3 rpm,
registrando-se a deflexdo maxima observada, gel inicial (Gi). Desligou-se mais
uma vez o motor por 10 min, no fim dos quais foi novamente ligado,
registrando-se a deflexdo maxima observada, gel final (Gf). Os Ensaios
reoldgicos foram realizados nas duas temperaturas estudadas, 27 °C e 51,6 °C
e os resultados comparados com os valores de referéncia para uma pasta

contendo apenas agua e cimento estabelecidos na norma NBR 9831:2006.

® FOTO: Cortesia do Laboratério de Cimentos (LabCim — UFRN).



59

3.4.4. Ensaio de Consistometria

Depois do processo de mistura as pasta foram vertidas em uma célula
cilindrica, onde também foi colocado um conjunto eixo-palheta do
consistometro. Depois de fechada, a célula foi levada ao consistdmetro
pressurizado Chandler modelo 7716 (Figura 12), e colocada sobre a mesa
rotativa dentro da camara de pressdo. Depois da colocagdo do termopar e do
completo preenchimento da camara com 0leo, iniciou-se a pressurizacdo e o
aguecimento da pasta de acordo com o Schedule e conforme as condi¢fes de

teste pré-determinadas.

Os testes foram realizados de acordo com a norma NBR 9831:2006. A
presséo inicial aplicada foi de 1000 psi com a pasta a 80 °F, chegando ao final
com 51160 psi a 125 °F em 28 min. Estes parametros foram mantidos
constantes até o final do ensaio, ou seja, até a pasta de cimento atingir uma

consisténcia de 100 Uc.

TANS, B VEDAZAS

|y |

v

(a) (b)

Figura 12 - (a) Esquema llustrado da Camara de pressurizagao do
Consistdmetro; (b) Consistémetro Pressurizado Chandler Modelo 7716%.

* FOTO: Cortesia do Laboratério de Cimentos (LabCim — UFRN).
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3.4.5. Ensaio de avaliagéo da Estabilidade

Neste ensaio, a pasta, depois de preparada e homogeneizada com
descrito anteriormente, foi vertida dentro de um tubo decantador previamente
engraxado. Bateu-se levemente no interior do cilindro com um bastéo de vidro
de modo a eliminar as bolhas de ar aprisionadas. Completou-se o volume até o
transbordamento do recipiente, enroscou-se a tampa superior vazada e levou-
se o cilindro a camara de cura com agua a temperatura ambiente, 80 °F, e
aquecida a 133 °F conforme cada teste (NBR 9831:2006).

O cilindro foi posicionado verticalmente na camara, submetendo-o ao
processo de cura por 24 horas. O aquecimento foi desligado 1 h e 45 min antes
do término da cura. Em seguida, o mesmo foi resfriado em agua corrente por 5
mim (NBR 9831: 2006).

Apo6s o resfriamento, desenroscou-se a tampa superior do cilindro,
eliminando-se os fluidos existentes no topo do cilindro por meio de papel
absorvente; e com auxilio de uma seringa, injetou-se um volume, medido em
cm®, de Agua até completar o volume total do cilindro conforme Figura 13.
Converteu-se esse volume em comprimento, expresso em mm, denominando-
se “Rebaixamento do Topo”, em seguida, utilizou-se um martelo de borracha
para retirada do cilindro de pasta curada endurecida. A amostra foi lavada em
agua corrente e deixada imersa em agua na temperatura ambiente (NBR 9831:
2006).

Procedeu-se entdo, o corte do cilindro em 4 partes iguais, conforme o
esquema da Figura 14, identificando as seg¢fes da seguinte maneira: topo (I),
intermediarias (Il e lll) e fundo (1V), recolocando-as em agua novamente por 30
min (NBR 9831: 2006).
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Bebaixamento do Topo

Tampa Superior

S o S

Figura 14 - Seccionamento da amostra de cimento curada: Topo (l);
Intermediérios (l1) e (Ill); Fundo (V).
Fonte: Lima, 2004.

Cada secao foi pesada da seguinte forma: a secao foi presa por meio
de um fio & um suporte com garra, e depois imersa em um béquer com agua
sobre a balanca até a metade da altura do volume de agua. Registrou-se o
peso da secdo como “Peso da secao na agua’; em seguida, cada secao foi
apoiada no fundo do béquer, de modo que o fio ndo ficasse tensionado,

registrando-se o peso indicado como “Peso da sec¢do no ar”.

® FOTO: Cortesia do Laboratério de Cimentos (LabCim — UFRN)
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Os calculos dos pesos especificos em Ib/gal de cada secdo foram

determinados por meio da seguinte equagao:
P = (Par / Pagua) X 8,33
Onde:
p = Peso especifico da secéo (Ib/gal);
Par = peso da sec¢éo no ar;

Pagua = Peso na se¢do na agua.

3.4.6. Ensaio de Resisténcia a Compressao

Para a realizagédo deste ensaio, as pastas foram preparadas conforme
descrito anteriormente, entretanto sem passar pela etapa de homogeneizacéo
conforme norma NBR 9831:2006. Neste ensaio, cada pasta, depois de
preparada, foi vertida em trés moldes plasticos cubicos com 50,8 mm de aresta
e angulo entre as faces adjacentes deve ser de 90° £ 0,5. Com a ajuda de um
bastdo de vidro, mexia-se a pasta com movimentos circulares e dessa forma
eliminava-se bolhas de ar aprisionadas na pasta & medida que o molde era

preenchido.

Depois de fechados, os moldes foram levados a cura por 24 h, em um
banho termostatico Nova Etica modelo 500/3DE (Figura 15) com agua a
temperatura 38 °C, e aquecida a temperatura de 52 °C, que sdo as duas

temperaturas usadas na especificagdo das pastas de cimento.
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Figura 15 - Banho Termostatico Nova Etica Modelo 500/3DE®.

Os moldes foram removidos do banho, apés 24 h de cura e
desmoldados. Depois foram enxutos com papel absorventes e suas dimensdes
foram medidas com um paquimetro para avaliar possiveis deformacdes, nao
ultrapassando cinco minutos nessa etapa. A ruptura dos mesmos foi realizada
em uma maquina universal de ensaios Shimadzu Autograph modelo AG-I,
controlada pelo programa TRAPEZIUM 2.

Os ensaios de resisténcia a compressdo foram realizados a
temperatura ambiente e utilizou-se taxa de carregamento de 27,6 MPa/min *
20%, ou seja, = 5,52 MPa/min, como recomendado por Norma NBR 9831:2006.

® FOTO: Cortesia do Laboratério de Cimentos (LabCim — UFRN).
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. CARACTERIZACAO DA VERMICULITA EXPANDIDA

7

Antes de formular as pastas de cimento € necessario conhecer 0s
componentes que as compdem. Sendo assim, foi necessario caracterizar a
vermiculita expandida a fim de definir a composi¢cdo das pastas, bem como
prever e estudar como a vermiculita expandida interage com o cimento e

investigar os efeitos de sua adigéo.

A vermiculita expandida, ap6s o processo de moagem, foi
caracterizada por meio de ensaios de Granulometria a Laser, Massa Especifica

por Le Chatelier, Fluorescéncia de Raios X (FRX) e Difragdo de Raios X (DRX).

O resultado da analise granulométrica da vermiculita expandida apés o
processo de moagem é mostrado na figura 16. Na analise de distribuicdo de
particulas foi observado um tamanho médio equivalente esférico de particula

de 36,20 um e 90% do volume das particulas tem tamanho menor que 70 pm.
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Figura 16 - Distribuicdo de tamanho de particula
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A massa especifica da vermiculita com o tamanho de particula na faixa
correspondente a figura 16, foi de 2,517 g.cm®, medida pelo método de Le

Chatelier em 4gua e a temperatura ambiente.

O resultado de Fluorescéncia de Raios X é mostrado na tabela 8.

Tabela 8 - Fluorescéncia de Raios X

Elemento % em massa
@) 24,91
Mg 17,31
Al 9,34
Si 28,9
K 6,65
Ti 1,30
Fe 11,60

O resultado na andlise de FRX comprovou que a vermiculita apresenta
composicao quimica de acordo com a literatura e livre de contaminantes como,

por exemplo asbesto, que as vezes € encontrado junto com a vermiculita.

A analise de Difragdo de Raios X também comprovou a pureza da
vermiculita utilizada. Foi constatado que a amostra adquirida era hidrobiotita. O

difratograma € mostrado na Figura 17.



66

—— Hidrobiotita

2000
1800 —-
1600 —-
1400 —-
1200 —-

1000

Intensidade

800

600 —-
400 —- m
200 —-
T T T T T T T T T T 1

0 20 40 60 80 100
2 theta

Figura 17 - DRX da vermiculita expandida

4.2. CARACTERIZACAO DAS PASTAS CIMENTANTES A BASE DE
CIMENTO PORTLAND E VERMICULITA EXPANDIDA

4.2.1. Formulagao das Pastas

Neste trabalho foram formuladas quatro pastas contendo diferentes
concentragdes de Vermiculita expandida e mais a pasta de referéncia,
denominada de pasta padrédo, como mostra as composi¢oes na tabela Tabela
9.



67

Tabela 9 - Composigéo das pastas de cimento preparadas com vermiculita.
Concentragéo de

Concentragédo de Concentragéo

Vermiculita _ FAC (%)
_ cimento (%) de agua (gpc)
Expandida (%)
0 68,3 5,2358 46,48
3 66,5 5,3359 47,37
6 64,8 5,4359 48,26
9 63,2 5,5360 49,15
12 61,7 5,6361 50,04

4.2.1. Propriedades Reoldgicas das Pastas

A vermiculita expandida absorve agua diminuindo a fluidez da pasta e

isso faz com que a viscosidade aumente.

Os valores de viscosidade plastica para as pasta com vermiculita

expandida séo apresentados na figura 18.
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Figura 18 - Viscosidade plastica em fungé@o da concentracdo de vermiculita

E evidente o aumento da viscosidade plastica com o aumento da
concentragdo de vermiculita em ambas as temperaturas estudadas, visto que a
vermiculita ao absorver 4gua aumenta o atrito entre as particulas de 4gua e as

particulas de cimento e vermiculita deixando a pasta mais viscosa.

Como ja era esperado, os ensaios das pastas aquecidas a 125 °F
apresentaram valores de viscosidade plastica mais baixos comparado com 0s
valores das pasta analisadas a temperatura ambiente. O aumento da
temperatura contribuiu para um aumento da fluidez, ou seja, uma diminuigéo da
viscosidade plastica. No entanto é importante ressaltar que esse aumento da
fluidez € apenas inicial, pois é sabido que a temperatura acelera o processo de
pega do cimento. E assim com o passar do tempo essa pasta tende a
aumentar sua viscosidade rapidamente em conseqiiéncia das suas reacdes de

hidratagdo ocorrerem mais rapidamente.
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O limite de escoamento (LE) das pastas aumentou com o0 aumento da

concentragdo de vermiculita. Esse aumento é mostrado na figura 19.
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Figura 19 - Limite de escoamento em funcéo da concentragao

Esse aumento do limite de escoamento deve-se ao aumento da
viscosidade com o0 aumento da concentracdo de vermiculita expandida, pois a
esta ao absorver 4gua aumenta o atrito entre as particulas de cimento e
vermiculita. Quanto maior a concentracao de vermiculita menos fluida é a pasta

e consequentemente uma maior forca € necesséria para cisalhar a pasta.

As pastas aquecidas a 125 °F apresentaram valores de limite de
escoamento mais baixos que a pasta a temperatura ambiente, o que ja era
esperado, pois, assim como j4 foi explicado anteriormente, a temperatura deixa

a pasta mais fluida inicialmente, fazendo com que uma menor forga seja
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necessaria para iniciar o cisalhamanto da pasta. Os valores de gel inicial (Gi) e

gel final (Gf) s&o mostrados nas figuras 20 e 21 respectivamente.
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Figura 20 - Gel inicial em fungdo da concentragdo de vermiculita expandida
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Figura 21 - Gel final em funcdo da concentragdo de vermiculita

Os valores de gel inicial e gel final aumentaram com o aumento da
concentracdo de vermiculita expandida. O aumento da concentragdo de
vermiculita expandida promove um aumento da viscosidade com j& descrito

anteriormente.

E importante observar que os valores de Gi e Gf para uma mesma
concentracdo e a temperatura ambiente sdo proximos, entretanto para as
pastas aquecidas, esses valores se tornam bem distantes um do outro. Isso
ocorre devido a aceleragdo do processo de hidratacdo pela temperatura
fazendo com que apds os 10 min requeridos para se fazer a leitura de gel final

a pasta ja esteja com consisténcia bastante elevada.

O efeito da temperatura é facilmente observado ao se comparar as
figuras 19 e 20. Os valores de Gi e Gf estdo mais distantes para o ensaio

realizado a 125 °F. Isso acontece porque na leitura de gel inicial apenas 1 min
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é requerido até se fazer a leitura enquanto que na leitura de gel final o tempo

requerido é de 10 min.

4.2.2. Ensaio de Estabilidade

Com o aumento da concentragéo de vermiculita expandida a pasta foi

se tornando mais viscosa e isso dificultou a sedimenta¢&o do cimento.

A sedimentagdo do cimento ocorre quando a pasta esta muito fluida e
ndo oferece resisténcia (atrito) para as particulas de cimento que sedimentam
pela acdo da gravidade. Com a absorcdo da &gua pela vermiculita expandida,
sobra menos meio liquido para as particulas de cimento se movimentarem, ou
seja, a pasta por estar mais viscosa oferece mais resisténcia a sedimentagao

do cimento.

Os resultados dos ensaios de estabilidade para as duas temperaturas

estudadas séo apresentados nas tabelas 10 e 11.

Tabela 10 - estabilidade a temperatura ambiente (80 °F)

Coluna Cilindrica do Teste
Concentragéo de

o Rebaixamento
Vermiculita Peso Especifico (Ib/Gal)
: (mm)
Expandida (%)
Topo I I Fundo Diferenca
0 13 15,5 15,7 16 16,3 0,8
3 11 15,6 15,8 15,9 16 0,4
6 8 15,7 158 158 16,1 0,4
9 7 15,6 15,7 15,7 159 0,3

12 5 155 156 158 15,9 0,4
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Tabela 11 - estabilidade a temperatura de 133 °F

Coluna Cilindrica do Teste
Concentragéo de

o Rebaixamento
Vermiculita Peso Especifico (Ib/Gal)
: (mm)
Expandida (%)
Topo I I Fundo Diferenca
0 5 15,5 155 158 16 0,5
3 4 15,6 15,7 15,7 158 0,2
6 3,5 15,6 15,7 15,7 158 0,2
9 3 15,6 156 15,7 157 0,1
12 0 15,6 156 155 156 0

Conforme indica a norma API, quando a maior diferenga entre as
secoes (fundo menos topo) for = 0,5 Ib/gal e o rebaixamento do topo da pasta
for > 5mm, a pasta é dita instavel e deve ser reformulada. Logo todas as
formulacdes a temperatura ambiente de 80 °F deverédo ser descartadas devido
a rebaixamento ter sido maior que 5 mm, com excec¢éo da pasta com 12% de
vermiculita expandida. J& para os ensaios realizados a temperatura de 133 °F,
todas as pastas com vermiculita expandida estdo em conformidade com a
norma API. Isso de deve a aceleragdo do processo de cura pela temperatura.
O efeito da temperatura € tao forte que as mesmas composi¢des que obtiveram
resultados ndo conformes com a norma API, obtiveram resultados em

conformidade com a mesma norma com o aumento da temperatura.

A temperatura por acelerar a cura do cimento, faz com que o aumento
da consisténcia da pasta se dé de forma mais acelerada e assim o cimento n&do
tem tempo suficiente para sedimentar. Além disso, o aumentando a
consisténcia aumenta o atrito entre as particulas do cimento e do liquido, o que

dificulta sua sedimentacéo.
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Os resultados dos tempos de espessamento das pastas estudadas séo

apresentados na tabela 12.

Tabela 12 - Tempo de espessamento das pastas com vermiculita e de uma
pasta padréo

Espessamento 0% 3,0% 6,0 % 9,0 % 12 %
0 % 12 15 20 20 22
25 % 13 15 25 30 22
50 % 14 15 25 30 24
75 % 30 25 25 30 30
50 Uc 105 105 min 103 min 97 min 90 min
100 Uc 120 min 115 min 110 min 100 min 98 min

E evidente que o aumento da concentragdo de vermiculita expandida

fez com que a pasta se tornasse mais viscosa e por iSso a consisténcia inicial

das pastas foi aumentando com o aumento da concentracdo de vermiculita

expandida.

Os tempos de espessamento totais ndo foram influenciados pela

adicdo de vermiculita expandida. Pois ela ndo participa da reagdo quimica de

hidratagdo do cimento e assim nem acelera e nem retarda a pega do cimento.

A partir de 75% do tempo as pastas apresentaram unidades de

consisténcia semelhantes corroborando o fato que a vermiculita expandida n&o

interfere na quimica de hidratacdo do cimento.
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As diferengas nos tempos totais das pastas mostrados na tabela 12
sdo muito pequenos e ndo significam que a vermiculita expandida interferiu na
reacdo de hidratagéo. Essas diferencas, muito provavelmente, estéo ligadas a
erros experimentais na preparagdo da amostra ou até mesmo no tempo levado

para iniciar o teste depois que a pasta estar preparada.

4.2.4. Ensaio de Resisténcia a Compresséo

Os resultados dos ensaios mecanico realizados nos corpos de provas
indicaram que ao aumentar a concentracdo de vermiculita expandida em

relagdo a massa de cimento, a resisténcia & compresséo tendeu a diminuir.

Os resultados do ensaio de resisténcia a compressao dos corpos de
provas confeccionados com vermiculita expandida e da pasta padréo, nas duas
temperaturas de cura estudas para esse ensaio (38 °C e 60 °C), séo

apresentados nas tabelas 13 e 14.

Tabela 13 - valores de tensdo maxima de ruptura e deformacao das pastas
curadas a 38 °C

Tens&do Méxima (MPa) Deformagéo (mm)

Média Desvio Média Desvio
0 13,77 0,99 1,11 0,67
3 13,49 0,67 1,14 0,13
6 11,25 0,74 1,10 0,57
9 10,50 0,54 1,05 0,15

12 10,10 0,52 0,98 0,12
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Tabela 14 - valores de tensdo maxima de ruptura e deformacao das pastas
curadas a 60 °C

Tens&do Méxima (MPa) Deformagéo (mm)

Média Desvio Média Desvio
0 19,53 0,97 1,13 0,56
3 19,42 0,88 1,16 0,19
6 17,65 0,78 1,20 0,10
9 14,67 0,99 1,12 0,15
12 14,18 0,16 1,02 0,13

Era esperado que os corpos de provas apresentassem uma maior
deformacgéo, entretanto isso ndo aconteceu, muito provavelmente por causa da
moagem da vermiculita expandida, que acabou quebrando suas lamelas onde
ar é aprisionado e funcionaria como um “amortecedor’. Além disso a
vermiculita expandida ndo é um aglomerante hidraulico como o cimento e
dessa forma a substituicdo de cimento por um material que ndo é aglomerante

hidraulico tende a diminuir o valor maximo de tenséo de ruptura.

Outro fato que implicou na diminuicdo da resisténcia a compressao
com o aumento da vermiculita expandida foi que néo foi adicionado nenhum
anti-espumante e assim o aumento na concentracdo de vermiculita expandida
sugere um aumento de bolhas de ar aprisionadas que acabam por diminuir a

resisténcia a compressao do cimento.

Embora os resultados mostrem uma diminuicdo da resisténcia
compressédo, todas os corpos de provas para todas as concentragdes de
vermiculita expandida apresentaram valores de tensdo maxima dentro do limite
requerido pela norma NBR 9831:2006 e assim em conformidade para utilizagcéo

em campo.
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5. CONCLUSOES

e A partir dos resultados da caracterizagdo da vermiculita expandida foi
possivel atestar sua pureza, sendo livre de contaminantes que

poderiam mascarar os resultados.

Y

Com relacdo a sua adicdo em pastas de cimento portland classe

especial conclui-se que:

¢ A vermiculita expandida por absorver 4gua aumenta a viscosidade das
pastas. Assim 0 aumento de sua concentragdo nas pastas aumenta 0s
valores de viscosidade plastica, limite de escoamento, gel inicial e gel

final.

¢ A absorcdo de 4gua pela vermiculita expandida faz com que o aumento
de sua concentragdo nas pastas de cimento portland classe especial
aumente o atrito entre as particulas sélidas e as particulas liquidas e
entre as particulas soélidas e as proprias particulas sdlidas, o que acaba
aumentando os valores de viscosidade plastica, limite de escoamento,

gel inicial e gel final.

e O aumento da temperatura promoveu uma diminuicdo da viscosidade
plastica, do limite de escoamento e do gel inicial, diferentemente do gel
final gque aumentou com a temperatura, pois 0 aumento da temperatura
por acelerar o processo de hidratagdo do cimento, promove um amento
rapido da viscosidade e assim foi observado o desenvolvimento de

gelifificacao.
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A absorgdo de agua pela vermiculita expandida, aumentando o atrito
entre as particulas e, por conseguinte aumentando a viscosidade das
pastas, dificulta a sedimentagdo do cimento. Assim ficou comprovado
nos ensaios de estabilidade que quanto maior a concentracdo de

vermiculita expandida menor foi a sedimentacéo.

O efeito do aumento da temperatura nos ensaios de estabilidade
promoveu uma menor sedimentagdo chegando a zero de rebaixamento
para 12% de vermiculita expandida. Isso porque a temperatura, como
jA se comprovou, acelera o processo de hidratagdo, e assim as
particulas sélidas ndo tém tempo suficiente para promover uma

sedimentagao que afete nas propriedades do cimento.

A partir dos ensaios de consistometria ficou evidenciado que a
vermiculita ndo influencia o tempo de pega do cimento, visto que ela
ndo participa da quimica de hidratagdo do cimento. A diferenca na
reducdo do tempo de pega das pastas estd relacionada com a

diminuicdo da concentragdo de cimento.

Os resultados de resisténcia a compressao indicaram uma diminuigao
da tensdo méxima de ruptura com o aumento da concentracdo de
vermiculita expandida. Vale ressaltar que ndo foi adicionado nenhum
anti-espumante o que sugere uma diminui¢cdo nos valores de tenséo de
ruptura pela presenca de bolhas de ar aprisionadas ao cimento. Além
disso, a troca de cimento, que € uma aglomerante hidraulico, por
vermiculita expandida, que ndo € um aglomerante hidraulico, também

causa uma diminui¢do nos valores de tenséo.

Com relagéo a deformacgé&o do cimento, ndo foi observado aumento da
plasticidade. Esse fato, muito provavelmente, esta relacionado com a
quebra das lamelas onde ar é aprisionado pelo processo de moagem e

gue funcionaria com um “amortecedor”.
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