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Esta pesquisa visa a caracterizacao fisica e mecanica de pastas de cimento reforcada
por 5% de microfibras mineral de volastonita e diferentes teores (0,25-0,75%) de fibras
de aco flexiveis para utilizacdo em bainhas de cimento de pogos petroliferos. A bainha
de cimentagcdo de pocos de petroliferos confere suporte mecénico e vedacao
hidraulica, garantindo a integridade do tubo de revestimento e da parede do poco.
Para isto, a pasta cimenticia deve ser formulada de forma a garantir comportamento
adequado tanto no estado fresco como no estado endurecido. O estudo e a utilizac&o
de novos tipos de materiais, como os refor¢os fibrosos, possibilitaram um avanco
significativo na area de cimentacdo de pocos, tendo em vista a sua capacidade de
aumentar sua resisténcia as solicitacdes mecéanicas impostas e com isso estender sua
vida util.

No presente estudo foram estudadas cinco pastas, dosadas utilizando-se o modelo de
empacotamento compressivel (MEC) proposto por De Larrard et al., 1999. Para a
caracterizacdo das pastas no estado fresco foram realizados ensaios de massa
especifica aparente, fluido livre e propriedades reolégicas. No estado endurecido
foram realizados ensaios de resisténcia a compressédo uniaxial, resisténcia a tracéo
direta, resisténcia a tracdo na flexao, resisténcia a tracdo por compressao diametral,
indice de vazios, absorcdo de &gua, massa especifica, estabilidade fisica e
permeabilidade a gas nitrogénio. Os resultados obtidos indicam que, com a adi¢cdo do
reforco fibroso metdalico, ha ganhos consideraveis de resisténcia na flexdo e tracéo e
ganhos de tenacidade; em contrapartida, percebe-se uma tendéncia a queda da
resisténcia a compressao e aumentos significativos da viscosidade plastica e do limite
de escoamento.

Palavras-chave: cimentacao, pocos, pastas, fibras, volastonita, fibraflex.
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This research aims at the physical and mechanics characterization of cement pastes
reinforced by 5% of wollastonite microfibers and by different volumetric fraction (0,25-
0,75%) of steel flexible fibers for use in cement sheath of oil well. The cement sheath of
oil wells confers mechanical and hydraulic seal support, ensuring the integrity of the
casing and the well wall. For this, the cement paste should be formulated to ensure
proper behavior both in fresh as in the hardened state. The study and the use of new
types of materials such as fibrous reinforcements allowed a significant advance in the
field of well cementing with a view to their ability to increase their resistance to
mechanical stresses and thereby extend its life.

The present study evaluated five cement pastes developed within the framework of the
Compressive Packing Model (CPM) proposed by De Larrard et al., 1999. In the fresh
state the pastes were evaluated by density, free water and rheology properties. In the
hardened condition strength tests were performed at uniaxial compression, direct
tension resistance, tensile strength in bending, tensile strength by diametrical
compression, void ratio, water absorption, density, physical stability and permeability to
nitrogen gas. The results indicate that with the addition of metallic fibrous
reinforcement, there are major gains in flexural strength, traction and toughness;
however, we can see a downward trend in compressive strength and significant
increases in plastic viscosity and yield value.

Keywords: cementing, pastes, fibers, wollastonite, fibraflex.

\



Sumario

N [ 011 (0 Yo [ o Lo OSSO P PR PPPOPRPR 1
1.1 ReleVANCIA O TEMA ....ccuiiiiiiiiieiiee ettt ne e 1
1.2 ODJELIVOS ...ttt ettt b et be e ree s 1
1.3 Estrutura do TrabalNo ... 2

2 ReferenCial TEOFICO .....cccuiiiiiiiiiiee it 3
2.1  Principios de Perfurac@o de Pocos Petroliferos ......ccccocvvevceeeciee e 3
2.2 TIip0S de CIMENIAGAD. ......eeeitiieitie ettt e ettt e s e et e e et e e st e e st e e sate e e ssaeasnraeeareeans 5

2.2.1 (0] g1 = Tot= To T = 11 2= - USRS 5
2.2.2 CIimentacao SECUNAAIIA .......cccueeiiieieiiee et 5
2.3 Cimentacgédo de Elevada Complexidade........c.cccoovriieniriieniinniienee e 6
2.3.1 Pocos em grandes profundidades (HPHT) .....cccccceiiiiiininnie e 6
2.3.2  Poc¢os com Injecao Ciclica de Vapor.........cccoveiieeieeiieniee e 7
2.3.3  POGOS €M ZONAS U8 SAl...ccuiiiiiiiieiiieiie et 7
2.4 Adicao de Fibras em Matrizes CimentiCias .........cceveerereieenieenieenee e seee e 8
24.1 Pastas com microfibras de volastonita............cccecveiieiiiieeni e 8
2.4.2  Compositos cimenticios com fibras de ago........cccecceeverceeiieii e 9

3 Programa EXperimental ..o 11
0 A = 1 (=] 4= 1 OO TP URP PP PRPTPPRRPRPORN 11
3.2  Métodos de Caracterizagao dos MateriaisS .........cccererieereriereeriee e 11

3.21 GranNUIOMETIIA ... vee e 11
3.2.2  MasSa ESPECHICA . .....ccuiieiiriiie s 12
3.2.3  Microscopia eletronica de Varredura ...........cceceeeeerieeeneeniieeseesee e 12
20 S ©70] ¢ o [o Y [or=To o (01 4o o USSR 12
3.25 DIfraGa0 POI FAIOS X ...veeiiiiiiieiieiiie sttt sttt n et 13
3.2.6  ANAIISE tEIMICAS ....oveiieieieie ettt ettt ns 14
3.2.7  Conteudo de fluido livre da pasta de CiImento .........c.cceveevereereneeneeeee 14
3.2.8 Resisténcia a compresséo da pasta de cimento endurecida................... 15
3.29 Propriedades reoldgicas da pasta de Cimento ..........ccccceevveeeiceeevceeeciinenne 16
3.2.10 Tempo de espessamento da pasta de cimento.........cccccccceeevveevcieeeccineennn, 17
3.3 Dosagem, Processo de Mistura e Cura das Pastas..........cccccceevvveeeieeeccvneennnen. 19
331 Dosagem da pasta de referéncia.........cccceeeeeiceee e s 19
3.3.2 Dosagem da pasta com VOIastonita ..........cccceeeeeeeiivieeciee s 21
3.3.3 Dosagem das pastas hibridas de volastonita e fibras de aco.................. 21
3.3.4  ProcCesS0 08 MISTUIE .......ccouiiuieiiriieiie ettt 23



3.35 CUTA AAS PASTAS ... .ottt ettt e e e e e e et e e e e e e eeeeeata e aaeeeeneenes 25

3.4  Propriedades das Pastas N0 EStado FIreSCO........cccvveevceierieeeniie e 26
341 Propriedades Reoldgicas e Tixotrépicas das Pastas...........ccccceevvverveenen. 26
342 FIUIO IVI@ oottt e 31
3.4.3  Massa especifica Aparente na Fase Liquida..........cccccoverveneeneiinnenene. 32

3.5 Propriedades das Pastas no Estado Endurecido ..........ccccecevevieenieeecciieennnen. 33
351 Comportamento Mecéanico sob Compressao Uniaxial............ccccccvvevnenne 33
35.2 Comportamento Mecéanico sob Tracdo na FIEXA0 .........ccccceevciveicieecinnne 34
3.5.3 Comportamento Mecéanico sob Compresséao Diametral.............cccveenee.e 35
3.5.4  Comportamento Mecanico sob Tracdo Direta........ccccoceevceeeveeeccieeeccineene, 37
355  EStabilidade ..o s 38
3.5.6 Absorcao Total, indice de Vazios e Massa Especifica..............cccceuene... 39
357 Permeabilidade a GAS NItrOgENIO ........cccveeiiiee i 40

4  Apresentacdo e Discussao dos Resultados.........ccceveviieiieenieiieesie e 42

4.1  Propriedades dos Materiais Utilizados...........ccccceeiieiiiiie e s 42
41.1 Cimento Portland Classe G..........c.oovoiiiiii e 42
4.1.2  SHlICA ALIVA ...ttt 43
413 Microfibras de VOIlastoNita.........c.c.oeveeiieiieiiesee e 45
414 Fibras de ago FibraFIeXx ... 46
415 Superplastificante @ ANESPUMANTE .........ocviiiiiiiir e 47
4.1.6  Aditivo modificador de viscosidade VMA .........ccccoeiiiiiieenie e 47

4.2  Propriedades das Pastas N0 EStado FreSCO.........cccoceriiiiieiieniieiienee e 48
421 Comportamento Reol0giCo € TiXOtrOPia.......cuervereererieerieeie e 48
4.2.2  Fluido livre e Massa especifica Aparente na Fase Liquida...................... 53

4.3  Propriedades das Pastas no Estado Endurecido ..........ccccccvevcieeiieeiciieecciinene, 54
431 Comportamento Mecéanico sob Compresséo Uniaxial............c.cccovvennnne 54
4.3.2 Comportamento Mecéanico sob Tragdo na FIEX80 ..........ccccvcvrieiieennnnne. 57
4.3.3  Comportamento Mecéanico sob Compresséo Diametral............ccccceevueeene. 60
434  Comportamento Mecanico sob Trac8o Direta...........cccceevveeeceeeicneecinen, 63
4.35  EStabilidade .........cccoiiiiiii s 66
4.3.6  Absorcdo Total, indice de Vazios e Massa Especifica...........c.c.ccvuveene. 67
4.3.7 Permeabilidade a GAS NItrOgENIO ........cccueeeiieeviei e 69

5 CoNnSideragies FiNAIS.......ccccoiieeiiiiee i se s se e st e e s tae e st e st e e s nrae e sraeennneas 70

5.1 Propriedades das Pastas Nno EStado FreScCo........ccccvveevcieevcieecciee e 70

5.2  Propriedades das Pastas no Estado Endurecido ...........ccccceceeeviieeeceee e, 70

5.3  LIMItAGOES CrItICAS ...evcveeiiieiiiiiiieitie sttt e s eteesneesneeenneens 71



5.4  Sugestdes para Trabalnos FULUIrOS .........cocceeiiieeiie e 72
Referéncias BiblIOgrafiCas.........couiiiiiiiiiiie e 73
ANEXOS . e e e e e e e e e e e e e e e aa e ————reeaaaeeaaaanrraraaaaaeaaaaan 78

Curvas Tensao versus Deformacéao referente aos ensaios de compresséo uniaxial 78

Curvas tensao de cisalhamento versus taxa de cisalhamento referente aos ensaios
(oS g=To] (oo (1= U SOSTPPPTOPRRPRTOPN 83



indice de Figuras

Figura 1: janela operacional de poco petrolifero (a) e modelo esquematico de fases e
revestimento de um poco (b). Apud BARGHIGIANI (2013). ....ovvciveicieeciee e 4

Figura 2: representacao grafica de zona de falha da cimentacao. Retirado de THOMAS
2400 SRS PR PRPR 5

Figura 3: granuldmetro a laser da Malvern Mastersizer. Retirado de VITORINO (2012).

Figura 4: picnométro a gas AccuPyc 1340. Retirado de VITORINO (2012).................. 12

Figura 5: aparelho de espectometria de fluorescéncia de raios X. Retirado de
VITORINO (2012)...iuieitiiiieiieeie st sttt see et sseete e te s e ntesneentesneenseaneenns 13

Figura 6: difratbmetro BRUKER modelo D8 FOCUS. Retirado de VITORINO (2012). 13
Figura 7: aparelho de andlises térmicas SDT Q600. Retirado de VITORINO (2012)... 14

Figura 8: ensaio de fluido livre ambiente. A- pasta em repouso; B- agua sobrenadante;
e C- obtenc&o de massa e volume de Agua sobrenadante. Retirado de VITORINO
220 1 ) USSR 15

Figura 9: maquina de ensaios universais da SHIMADZU, modelo EMIC 100 kN.
Retirado de VITORINO (2012). ....cc.oiiiiirieienienieeee et 16

Figura 10: viscosimetro Chandler Engineering, modelo 3506. Retirado de VITORINO
(2002). ettt b e bbbt e n e been e neene s 16

Figura 11: consistdmetro pressurizado da Chandler Engineering modelo 7222.
Retirado de VITORINO (2012). ....c.ccoeiiiiieiieeiie st nee s 18

Figura 12: aspecto da pasta de referéncia confeccionada com relagdo a/mc de 0,50.
Retirado de BARGHIGIANI (2013). ...coiuiiiiierierieeee e 20

Figura 13: curva Tempo de Escoamento versus Dosagem de Superplastificante.
Retirado de BARGHIGIANI, 2013, .......ooiiiiieiie e see st e e e snaenrae s 20

Figura 14: balanca de precisdo com incerteza de 0,01g (a); misturador Waring Blendor
da Chandler Engineering, modelo 30-60, capacidade de 1 L (b); e misturador
Waring Blendor da Chandler Engineering, modelo 30-70, capacidade de 4 L (c). 23

Figura 15: consistdmetro atmosférico modelo 1200 da Chandler Engineering (a);
misturador planetario (b); e balanca de altissima precisédo, com incerteza de
L0000 o I (o) USRS TPR PR 24

Figura 16: banho térmico para rampa de aquecimento de 23°C a 74°C. ........cc.cccvee.ee. 25

Figura 17: evolucao da resisténcia da pasta de referéncia. Retirado de CORREIA
24001 ) U PSRPRPRRN 26

Figura 18: redmetro Brookfield Engineering modelo DV-IIl ULTRA (HB) ligado a um
computador com software Rheocalc (a) e viscosimetro da FANN, modelo 35A (b).



Figura 19: modelos de palhetas Vane, da esquerda para a direita: V-71, V-72,V-73 e
V-74 (a); desenho esqueméatico de palheta Vane (b); e recipiente utilizado para os

E€NSAI0S A€ EOIOGIA (). .eeuveeeeiririetie ittt st 28
Figura 20: proveta de 250 mL para determinagdo do teor de fluido livre. ..................... 32
Figura 21: balanca de lama para ensaio de massa especifica aparente. Adaptado de

CORREIA (2009)....0ii ettt sttt ettt sae e s rae e e s e e teesaeesnaeesaesseesnneesseeas 33
Figura 22: setup do ensaio de resisténcia a compressao uniaxial. Retirado de

VITORINO (2012)....ueiiiieitie ettt sttt sttt ettt st et sae e st e e nne e e 34
Figura 23: setup do ensaio de resisténcia a tracdo na flexdo. Retirado de VITORINO

2401 2 RSP RTOP PRSP 35
Figura 24: area sob curva tipica de ensaio de tracao na flexdo de pastas de cimento

frageis. Retirado de VITORINO (2012). ...c.cooiiiieiiie et ctee st e et stne e sneee e 35
Figura 25: setup do ensaio de resisténcia sob compressao diametral. ...........c...c......... 36
Figura 26: corpo de prova rompido (a) e grafico tensdo versus tempo de ensaio a

compressao diametral (D). c..ooocvee i e 36
Figura 27: setup do ensaio de resisténcia sob tracao direta............cccccevevrieernnineniene 37

Figura 28: determinacdo do modulo de elasticidade sob trag&o direta. Retirado de
VITORINO (2012). ..ttt sttt sttt n e ae et e nn e nns 38

Figura 29: ensaio de estabilidade: tubo decantador (a); corpo de prova fracionado (b) —
imagem retirada de PROCELAB (CAMPOS, 2005); e pesagem do corpo de prova
em balanga de preciSa0 COM SUPOIE (C). ..ovveerreeriereieieesiee et 39

Figura 30: estufa de 40°C (a), placa de aguecimento com corpos de prova saturados
(b) e pesagem hidrostatica dos cOrpos de Prova (C). .....c.cerereererieererieesieesieseennens 40

Figura 31: permeametro a gas nitrogénio (a), corpo de prova cortado e preparado para
o ensaio (b) e borracha de silicone ultra-rigida para vedacao (C).......cc.ccecervrennee. 41

Figura 32: resultados de difrac&o de raios X (a) e termogravimetria (b) do Cimento
Portland classe G. Retirado de VITORINO (2012)......cccccceeiiiriieeieenieeiee e 42

Figura 33: analise granulométrica do cimento Portland classe G (VITORINO, 2012)..43

Figura 34: resultados de difracéo de raiox X (a) e termogravimetria (b) da silica ativa
(VITORINO, 2012)....uuieeereiieeeeeieeeeeeee e eeesae et essae et enssae s s s assenssse s enssassansseassnanens 44

Figura 35: analise granulométrica da silica ativa (BALTHAR, 2010). .....cccccovcvevverieennnne 44

Figura 36: resultados de difracdo de raios X (a) e termogravimetria (b) das microfibras
de volastonita (VITORINO, 2012). .....cceiiieiiiieecieeecieeesteeesteeestee e sree e srae e sree e 45

Figura 37: microfibras de volastonita observadas por microscopia eletrdnica de
varredura (VITORINO, 2012). .....ocoeiiiiee ettt stee et ste e e sre e s saae e s srne e snnneesnnee e 46

Figura 38: foto das fibras de aco (FibraFlex) a olho nu (a) e em microscopio 6ptico (b)
(SAINT-GOBAIN SEVA, [S.0.]): eteeruieiesieeiesieeieesieeieseeseesseessesseesseseessesssssseessessenssnns 47

Figura 39: parametros obtidos através da aplicagéo do modelo reoldgico de Herschel-
Bulkley. Limite de Escoamento (a), indice de Consisténcia (b), indice de
Comportamento (c) e Viscosidade PIAstica (d). ......ccccceeevveeicieeviee e, 49

Xl



Figura 40: pontos médios ascendentes e curva de fluxo pelo método de Herschel-
Bulkley das pastas PRSA (a), PE-W5 (b), PE-W5F25 (c), PE-W5F50 (d) e PE-
W5F75 (e); e curvas de fluxo geradas pelo método de Herschel-Bulkley (linhas

TrACEJATAS) (F). . eveeriesiee ettt 50
Figura 41: grau de tixotropia das pastas PRSA, PE-W5, PE-W5F25, PE-W5F50 e PE-
WS TS 51

Figura 42: estudo do fluxo e orientacao das fibras em solugéo translicida (Carbopol),
para limite de escoamento de 25 Pa (a) e 70 Pa (b). Retirado de BOULEKBACHE
==Y IR 22 0 0 ) RSP 52

Figura 43: explicac&o para orientacao de fibras em fluxo radial (a) e fluxo linear
canalizado (b). Retirado de BOULEKBACHE et al. (2010). ....ccccccoeveviieeeciie e, 53

Figura 44: curvas tipicas tensado versus deformacao axial das pastas analisadas....... 54
Figura 45: curvas tipicas tenséo versus deformacéo lateral das pastas analisadas. ... 55

Figura 46: modulo de elasticidade e coeficiente de Poisson sob compressao uniaxial

das pastas analiSadas..........cccuee i e 56
Figura 47: modos de fratura, mistura PRSA. Corpos de prova, da esquerda para a
direita, 8, 9, 10, 11, 12, 13, 14, 15 € 16. ..ecceeiieeeirieee et 56
Figura 48: modos de fratura, mistura PE-W5. Corpos de prova, da esquerda para a
direita, 1.1, 1.2, 1.3, 2.1, 2.2 € 2.3 oottt 57
Figura 49: modos de fratura, mistura PE-W5F25. Corpos de prova, da esquerda para a
direita, 1.1, 1.2, 2.1, 2.2, 3.1 € 3.2, oottt 57
Figura 50: modos de fratura, mistura PE-W5F50. Corpos de prova, da esquerda para a
direita, 1.1, 1.2, 1.3, 2.1, 2.2 € 2.3 oottt 57
Figura 51: modos de fratura, mistura PE-W5F75. Corpos de prova, da esquerda para a
direita, 1.1, 1.2, 1.3, 2.1, 2.2 € 2.3 .ottt 57
Figura 52: curvas tipicas de carga versus deflexdo das misturas analisadas................ 58

Figura 53: valores de tenacidade determinado pelo ensaio de tracédo na flexao para
todas as pastas, em cada eStagio dO ENSAID. ........ccceeeereriierieiiesie e 59

Figura 54: modos de fratura, mistura PE-W5. Corpos de prova, da esquerda para a
direta e de cima para baixo, 1.1, 1.2,1.3,2.1,2.2 € 2.3 ..cee oo 60

Figura 55: modos de fratura, mistura PE-W5F50. Corpos de prova, da esquerda para a
direta e de cima para baixo, 1.1, 1.2,1.3,2.1,2.2 € 2.3 .cccee oo 60

Figura 56: modos de fratura, mistura PE-W5F75. Corpos de prova, da esquerda para a
direta e de cima para baixo, 1.1, 1.2,1.3,2.1,2.2€ 2.3 ..o ccieeeee e 60

Figura 57: influéncia dos teores de fibras de aco flexiveis na resisténcia a tracao por
COMPIeSSA0 AIAMETIAL ....cccuviiiiee et e e e e ree e reeenns 61

Figura 58: modo de fratura, mistura PE-W5. Colunas da esquerda para a direita:
corpos de prova 1, 2 e 3; linhas de cima para baixo: topo, meio e base de cada
LoTo] foTo I o [T o] (0 V7= VAR 61

Xl



Figura 59: modo de fratura, mistura PE-W5F25. Colunas da esquerda para a direita:
corpos de prova 1, 2 e 3; linhas de cima para baixo: topo, meio e base de cada
(odo] g ool o [N o] {01V VNSO P PSPPI 62

Figura 60: modo de fratura, mistura PE-W5F50. Colunas da esquerda para a direita:
corpos de prova 1, 2 e 3; linhas de cima para baixo: topo, meio e base de cada
(odo] g0 ol o [N o] {01V VNPT RS UR PR 62

Figura 61: modo de fratura, mistura PE-W5F75. Colunas da esquerda para a direita:
corpos de prova 1, 2 e 3; linhas de cima para baixo: topo, meio e base de cada
LoTo] 0T I o L= TN o] (0 V7= VARSI 62

Figura 62: curvas tipicas de tenséao versus deformacédo da cada mistura analisada. .. 63

Figura 63: valores de tenacidade determinado pelo ensaio de tracdo direta para as

pastas ensaiadas, em cada estagio do ENSAI0. ........ccccveeevieecciieviee e 65
Figura 64: modo de fratura sob tracdo direta das misturas PE-W5 (a), PE-W5F25 (b),
PE-W5F50 (C) € PE-WS5FT75 (A). eeieiieriieiesieeiesieeie e sieseesee e sie e ee e sesneenee e 66

Figura 65: evolucdo da absorcéo (a), indice de vazios (b) e massa especifica real (c)
com o aumento do teor de fibras de ago na mistura hibrida e com adicéo de

MICrofibras de VOIASIONITAL .........coiieciiiiiiiie e e baaees 68
Figura 66: permeabilidade intrinseca das pastas PRSA, PE-W5, PE-W5F25, PE-
WEFS50 € PE-WSETS. .ottt e e e e st a e e e e e e e e s s braaeeaaa e s 69

Figura 67: curvas tenséo versus deformacgao uniaxial de cada corpo de prova ensaiado
no ensaio de compresséao uniaxial para a pasta PR. .........c.cccooeiiniiiicniceee 78

Figura 68: curvas tenséo versus deformacéo lateral de cada corpo de prova ensaiado
no ensaio de compresséao uniaxial para a pasta PR. .........ccccoiieiininieneeeiee 78

Figura 69: curvas tenséo versus deformac¢ao uniaxial de cada corpo de prova ensaiado
no ensaio de compresséao uniaxial para a pasta PE-W5. ... 79

Figura 70: curvas tensao versus deformacdao lateral de cada corpo de prova ensaiado
no ensaio de compresséao uniaxial para a pasta PE-W5. ..........ccociiiiiinicnicnens 79

Figura 71: curvas tensao versus deformac¢ao uniaxial de cada corpo de prova ensaiado
no ensaio de compresséao uniaxial para a pasta PE-W5F25............ccccoeviiiiienne 80

Figura 72: curvas tensao versus deformacdao lateral de cada corpo de prova ensaiado
no ensaio de compressao uniaxial para a pasta PE-W5F25..........c.cccooviviniiiienne 80

Figura 73: curvas tensao versus deformacao uniaxial de cada corpo de prova ensaiado
no ensaio de compressao uniaxial para a pasta PE-W5F50.........cccccccevvvvevcieeenen. 81

Figura 74: curvas tensao versus deformacao lateral de cada corpo de prova ensaiado
no ensaio de compressao uniaxial para a pasta PE-W5F50.........cccccccevvvvevveeenen. 81

Figura 75: curvas tensao versus deformacgao uniaxial de cada corpo de prova ensaiado
no ensaio de compressao uniaxial para a pasta PE-W5F75.........cccccocvvvivevcvee e, 82

Figura 76: curvas tenséo versus deformacdao lateral de cada corpo de prova ensaiado
no ensaio de compressao uniaxial para a pasta PE-W5F75.........cccccocevveevciee e, 82

Xl



Figura 77: curvas de tenséo de cisalhamento versus taxa de cisalhamento para as
amostras da MISTUra PRSA. ......o ot 83

Figura 78: curvas de tenséo de cisalhamento versus taxa de cisalhamento para as
amostras da MiStUra PE-WS5...........ooiii e 84

Figura 79: curvas de tenséo de cisalhamento versus taxa de cisalhamento para as
amostras da mistura PE-W5F25. ... s 84

Figura 80: curvas de tenséo de cisalhamento versus taxa de cisalhamento para as
amostras da mistura PE-W5F50. ........ccccoiiiiiiiiiiie s 85

Figura 81: curvas de tensao de cisalhamento versus taxa de cisalhamento para as
amostras da miStura PE-WS5FT75. ...t s 85

XV



indice de Tabelas

Tabela 1: fatores de tensédo cisalhante e constante da mola do viscosimetro Chandler

Engineering, MOAEI0 3506. .......c.cuoiuiiiiiiiiiieeiee e 17
Tabela 2: progresséo de temperatura e pressao para ensaio de tempo de
espessamento. Retirado de NBR 9831:20086. ..........cceeieiiiiniiiininiieeniee e 18
Tabela 3: dosagem da pasta de referéncia em kg/m?3 [% de massa em relacéo ao
o310 1T 01 () SRR 21
Tabela 4: dosagem da pasta com volastonita em kg/m?3 [% de massa em relacéo ao
o310 1T 01 () PSSR 21
Tabela 5: dosagem das pastas hibridas em kg/m? [% de massa em rela¢do ao
o301 01 () SRR 22
Tabela 6: tabela de dimens8es de palhetas tipo Vane. .......cccccocvveveeeveecciee e 28

Tabela 7: tabela de velocidades, tempo e taxa de cisalhamento para etapa 1, 2 ou 3 do
ensaio em reologia e tixotropia realizado em redmetro, com dimensdes de palheta
e recipiente defiNidas. ... e 30

Tabela 8: resultados da andlise de fluorescéncia de raio-X do Cimento Portland classe

PSP 42
Tabela 9: propriedades reolégicas do cimento Portland classe G. ........cccocvecvevvenenene. 43
Tabela 10: determinacéo das propriedades de bombeamento do cimento Portland

ClASSE G et 43
Tabela 11: resultados de analise de fluorescéncia da silica ativa. ..........c.ccccereervneenne. 44

Tabela 12: resultados de analise de fluorescéncia das microfibras de volastonita. ..... 45

Tabela 13: caracteristicas fisicas das microfibras de volastonita. ............cccevvvveveeeeiinnns 46
Tabela 14: caracteristicas fisicas das fibras de a¢o (FibraFlex)..........ccccooenvnennnnnne. 47

Tabela 15: parametros obtidos através da aplicacdo do modelo reoldgico de Herschel-
Bulkley, Viscosidade Plastica e R2 do ajuste tedrico feito pelo modelo de Herschel-
BUIKIBY. ..ttt ettt re e 48

Tabela 16: resultados dos ensaios de fluido livre e massa especifica aparente para
cada pasta ENSAAAA. .........ccceeveeiiie e 54

Tabela 17: média e coeficiente de variacao dos valores da resisténcia a compressao
uniaxial, deformacéao uniaxial e lateral, médulo de elasticidade e coeficiente de
Poisson das pastas analiSadas. .........cccccueevueeiiieiiciie e 55

Tabela 18: valores médios e coeficientes de variacdo para cargas ultimas; e tensées,
deflexbes e tenacidade ultimas e de primeira fissura para ensaio de tracéo na
11157 Lo TR USROS 58

Tabela 19: valores médios e coeficientes de variagdo para cargas ultimas; modulo de
elasticidade a tracéo; e tensfes, deslocamentos e tenacidade ultimas e de
primeira fissura para ensaio de tragao direta.........ccccooceeeiieeecieeciie e 64

XV



Tabela 20: resultados dos ensaios de estabilidade para as diversas amostras
LSS (0 (0 = Vo = LSRR 66

Tabela 21: média e coeficiente de variacdo dos valores de absorcao, indice de vazios,
massa especifica seca, massa especifica saturada e massa especifica real das
PASTAS ANANISAUAS. .......eiievieiie ettt 67

XVI



1 Introducao
1.1 Relevanciado Tema

Novos desafios na area de exploracdo de hidrocarbonetos apresentam condi¢des
cada vez mais adversas para a implantacdo e operacao de pocos petroliferos. A
descoberta da camada pré-sal no ano de 2007, na regido que engloba o norte da
Bacia de Campos ao sul da Bacia de Santos, € um exemplo de cenéario onde ha uma
grande adversidade operacional, contudo é também de fundamental importancia
produtiva. O petréleo presente nesta area impulsionou um grande avanco tecnolégico
e econbmico das regibes produtoras nos Ultimos anos, 0 que se converteu em
beneficios para a populacao local (MARTINS et al., 2013).

A cimentacdo de pocos de petrdleo é parte vital da exploragdo de hidrocarbonetos. O
desenvolvimento e estudo de pastas de cimento com maiores capacidades de
deformacéo, resisténcia mecéanica elevada e baixa permeabilidade se tornou um pré-
requisito para projetos de pogos petroliferos de alta complexidade como os da camada
pré-sal. A exploracdo destas zonas apresentam problemas como elevados gradientes
de presséo e temperatura, ataques por fluidos corrosivos e deformacdes impostas
devido a fluéncia da camada de sal (NELSON e GUILLOT, 2006).

Além de ser necesséria a obtengdo de pastas de cimento com capacidades mecéanicas
gue suportem as solicitagbes impostas pela formacdo geologica destes locais, a
operacdo de cimentacdo e exploracéo trazem outros fatores que devem ser levados
em consideracgdo. A técnica de inje¢do ciclica de vapor, por exemplo, gera gradientes
de temperaturas que chegam a 300°C, obrigando a se ter uma bainha de cimento que
ndo perca sua integridade. A cimentacdo primaria é determinante para uma boa
gualidade e produtividade do pogo petrolifero; falhas neste processo podem obrigar a
realizacdo de cimenta¢gdes secundarias, ou até mesmo o fechamento permanente do
poco, acarretando em custos de producédo (CAMPOS et al., 2002).

Fica evidente para a industria de 6leo e gas a importancia de estudos cada vez mais
aprofundados para novas formulacbes de pastas de cimento, as quais devem
apresentar excelentes capacidades mecanicas, baixa permeabilidade e manterem
aceitaveis propriedades reoldgicas.

1.2 Objetivos

O objetivo deste trabalho € a caracterizacdo fisica e mecéanica de pastas de cimento
fibrosas com alta tenacidade e resisténcia mecéanica para utilizacdo em cimentacdo de
pocos petroliferos sujeitos a elevados gradientes de temperatura e deformacfes
impostas. Para tal, foi proposto pastas hibridas contendo microfibras minerais de
volastonita no teor de 5% e trés teores de fibras de aco flexiveis (0,25, 0,50 e 0,75%).
Uma pasta dosada com fator Agua-materiais cimentantes (a/mc) de 0,50, com 32,15%
de silica ativa e 1,30% de aditivo superplastificante foi utilizada como referéncia.



Os materiais utilizados na composicdo das pastas fibrosas foram submetidos a
andlises termogravimétricas, difracdo de raios X, granulometria, massa especifica e
composi¢cdo quimica por espectrometria por fluorescéncia de raios X de energia
dispersiva. As pastas foram ensaiadas no estado fresco (reologia, presenca de fluido
livre e massa especifica aparente) e no estado endurecido (estabilidade dimensional,
permeabilidade a gas, indice de vazios, absorcdo total, massa especifica real,
resisténcia a compressao uniaxial, resisténcia a tracdo na flexdo, resisténcia a
compressao diametral e resisténcia a tragéo direta).

1.3 Estrutura do Trabalho

Este trabalho esta organizado em sete capitulos, descritos a seguir.

O capitulo 1 é a introdug&o aqui retratada, em que séo tratados de forma superficial a
relevancia do tema e os obijetivos da pesquisa.

O capitulo 2 expde o referencial tedrico sobre a cimentagéo de pogos petroliferos, as
operagdes de cimentacdo de elevada complexidade e apresenta discussdes sobre
pastas modificadas com volastonita e fibras de ago.

No capitulo 3 é apresentado o programa experimental, que engloba o processo de
dosagem, mistura e cura das pastas, assim como 0s procedimentos, técnicas de
ensaio e equacdes para caracterizacdo fisica e mecanica dos materiais e pastas
estudadas. Os ensaios de caracteriza¢cdo das misturas constituiram suas propriedades
reolégicas e suas caracteristicas fisicas e mecanicas.

No capitulo 4 sdo apresentadas as propriedades dos materiais adotados e o0s
resultados obtidos através dos ensaios realizados para a pasta de referéncia, para as
pastas contendo reforco com microfibras de volastonita e as pastas hibridas de
volastonita com fibras de aco flexiveis.

O capitulo 5 traz a concluséo do trabalho realizado, apresentando os resultados mais
relevantes.

O capitulo 6 traz as referéncias bibliograficas utilizadas para a realizacdo deste
trabalho.

No capitulo 7 estdo os anexos.



2 Referencial Teorico
2.1 Principios de Perfuracédo de Pocos Petroliferos

Em pocos petroliferos produtores, apés a perfuracdo de uma de suas fases, é
necessario que um revestimento seja instalado ao longo da zona perfurada. O espaco
anular entre a formacao rochosa e o tubo de revestimento é preenchido com pasta de
cimento, visando o isolamento hidraulico e estabilidade estrutural do poco. Tais
procedimentos também asseguram o prosseguimento da perfuracdo da préoxima fase
com maior seguranga.

A cimentacdo de pocos petroliferos iniciou em 1903, quando o material cimenticio foi
usado para bloquear fluxo de 4gua de uma zona préxima a de producdo de 6leo. Em
1910, A. A. Perkins adotou o uso de plugs de topo e de fundo no processo de
cimentagdo, 0 que se tornou a base do atual método de cimentacdo de pogos
petroliferos. Em 1927, a Lone Star Cement Co. desenvolveu o primeiro cimento
especifico para utilizagdo em pogos. Nos anos seguintes até a atualidade, diversos
estudos foram realizados para se encontrar novos materiais, novas combinagdes e
novas técnicas para aperfeigoar o processo (PLACIDO, [s.d.]).

A perfuragdo do poco de petréleo se da em diversas fases, determinadas basicamente
pela trajetoria do pogo e pelas geopressdes obtidas em cada ponto. A densidade do
liquido de perfuracdo e a pressdo aplicada nele durante a perfuracdo dependem
diretamente das pressdes de poro e das tensdes existentes nas regides ao longo do
poco. O fluido de perfuracdo € de suma importancia no processo de perfuragdo do
poco, uma vez que ele da suporte estrutural ao poco, evitando assim problemas como
0 desmoronamento das paredes do poco que podem levar ao aprisionamento da
coluna de perfuracédo e até mesmo ao fechamento do pog¢o. Para cada profundidade,
segundo exposto por Soares e Siqueira (1999), as pressdes de poros (minima) e
pressbes de colapso (maxima) definem uma janela operacional (Figura la). Em
relacdo a esta janela operacional, determina-se, de forma otimizada, 0 massa
especifica do fluido de perfuracdo (que ndo deve ser maior que as pressdes de
colapso ou menor que as pressdes de poros) o diametro das brocas de perfuracdo e o
tubo de revestimento (Figura 1b).

A variacao do diametro do revestimento é classificada de acordo com a funcéo que
exercem, sendo, segundo Thomas et al. (2004), dividido em quatro categorias:
revestimento condutor, revestimento de superficie, revestimento intermediario e
revestimento de producao.

O revestimento condutor € o primeiro revestimento assentado, servindo como suporte
estrutural aos demais revestimentos que serdo descidos pelo poco futuramente,
protegendo contra lixiviacdo de sedimentos e da contaminacdo das zonas rasas da
formacao pelo fluido de perfuracéo.

O revestimento de superficie possui principal funcdo de proteger os aquiferos da
contaminacao de fluidos de perfuragéo, Oleo, gas, etc. Também da suporte estrutural
aos revestimentos posteriores e protege o po¢o contra sedimentos inconsolidados. O



anular entre a formagdo e o revestimento é cimentado por toda a sua extensao,
diferentemente do revestimento condutor.

O revestimento intermediario tem funcdo de dar suporte estrutural ao pogo e proteger
a formacdo contra ruptura ou contaminacao. Sua utilizacdo € determinada pela
variacdo das pressfes de poros e de ruptura da formacao (ou seja, pela utilizacdo de
fluidos de perfuracdo mais leves ou mais pesados), podendo ser utilizado mais de um
revestimento intermediario para po¢os mais profundos.

Por fim, o revestimento de producéo é determinante para a eficiéncia da producédo de
hidrocarbonetos, sendo o Ultimo a ser instalado e devendo apresentar grande
resisténcia a esforcos e deformacdes, isolar o reservatério e isolar zonas de agua da
zona produtora. Pela sua importancia, este revestimento deve possuir 0 um processo
de cimentacao de alta qualidade, revestindo toda a coluna de producdo (usualmente).

. I
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(@) (b)
Figura 1: janela operacional de poco petrolifero (a) e modelo esquematico de fases e
revestimento de um poco (b). Apud BARGHIGIANI (2013).

Tendo em vista a complexidade da operacdo de cimentacéo, diversos fatores devem
ser analisados para se determinar o tipo de pasta de cimento e os aditivos especiais a
serem utilizados, sendo as principais: a profundidade, a pressdo e temperatura do
reservatorio, a técnica de extracdo, as condicdes da formacdo, o tamanho da coluna
de revestimento, as condicbes do poco (presenca de sal, gas e etc.), o fluido de
perfuracdo a ser utilizado, dentre outros. Portanto, Bosma et al. (1999) dizem que a
pasta de cimento a ser utilizada deve preencher todo o espaco anular entre a
tubulacdo e a formacado rochosa e ser projetada para que, apresente adequadas
propriedades de densidade, trabalhabilidade, tempo de espessamento, perda de
fluido, resistir a ataques quimicos do ambiente e desenvolvimento de resisténcia
mecanica em consonancia com as necessidades do projeto.



2.2 Tipos de Cimentacéao
2.2.1 Cimentacdo Priméaria

O preenchimento principal do espaco entre o revestimento do poc¢o e a formagao por
uma pasta de cimento caracteriza o processo de cimentacdo primaria. Tal tarefa é
realizada com o objetivo de suportar as cargas axiais nas tubula¢des, dar estabilidade
e aderéncia entre a tubulacdo e formacao, proteger a tubulacdo contra corrosdo e
isolar a formacao impedindo a entrada de fluidos e perdas de circulagao.

Algumas caracteristicas de cada poc¢o e da formacdo devem ser levadas em contas no
planejamento da pasta a ser utilizada e no processo de cimentacdo, entre elas:
temperatura de circulacdo de fundo do poco, temperatura estatica do fundo do poco,
gradiente geotérmico, vazao de operacdo, etc. A qualidade da cimentacdo é sempre
verificada depois de decorrido o tempo de cura previamente estabelecido em projeto,
buscando trechos com vazios e/ou fissuras na regido cimentada (Figura 2). Evitar a
ocorréncia de falhas € essencial para evitar custos de manutengcdo e reparos,
processos geralmente caros e complexos.

Figura 2: representacao grafica de zona de falha da cimentacéo. Retirado de THOMAS (2004).

2.2.2 Cimentacdo Secundaria

A cimentacdo secundaria abrange as operacdes realizadas no anular com objetivo de
corrigir falhas na cimentacao priméaria. Sao elas tampdes de cimento, recimentacdo e
squeeze (SMITH, 1990).

Processos de tamponamento de um trecho interno de um poco com o objetivo de
abandona-lo de forma temporéaria ou definitiva, resolver problemas de perdas de
circulacdo ou criar base para desvios de perfuracdo, sdo realizados através de
tampbes de cimento. Nessa operagdo, um certo volume de pasta é injetado até o
ponto de interesse do pogo (LIMA, 2004).



Quando ha problemas de vazios na cimentacdo primaria, pode-se realizar a
recimentacdo do poco. Tal processo so € possivel quando ha a re-circulacao da pasta
pelo espaco anular do po¢o com retorno na superficie. Para tal, o revestimento do
poco é canhoneado e a pasta € bombeada através da coluna, pressurizando-a pelo
anular (THOMAS, 2004).

O processo de squeeze, ou compressado de cimento, tem objetivo de reparar falhas
localizadas no poco petrolifero, como vazamentos no revestimento e falhas locais da
cimentacdo primaria. Caso haja problema de vedacao hidraulica no anular cimentado,
a correcao da cimentacdo primaria € realizada por meio do canhoneio do revestimento
seguido da compressao do cimento na regido com falha (THOMAS, 2004).

2.3 Cimentacao de Elevada Complexidade

Além dos fatores explicitados em 2.1, para certos casos especificos de localizagéo,
condicbes de operacdo e condi¢cdes da formacgdo, as condicdes de contorno para o
processo de cimentacdo de pogos petroliferos tornam o projeto mais complexo. Pogos
em grandes profundidades, expostos a elevadas temperaturas e pressdo; pog¢os
sujeitos a injecdo ciclica de vapor; e pogos em zonas de sal séo trés exemplos de
situacdes de elevado grau de dificuldade, detalhados a seguir.

2.3.1 Pocos em grandes profundidades (HPHT)

Smith (1990 apud VITORINO 2012) cita os problemas e o que deve ser verificado
guando se necessita executar a cimentacdo de pocos petroliferos de grandes
profundidades. Com o aumento da profundidade, as condicées encontradas em pogos
rasos se apresentam muito mais criticas, exigindo maior controle e aten¢cdo no projeto
da pasta a ser utilizada. Temperaturas e pressdes altissimas, fluidos corrosivos,
diminuicdo no espago anular entre o revestimento e a formagdo, diferengca de
temperatura maiores que 40°C entre o fundo e a cabeca do poco, fluidos de
perfuracdo muito mais pesados, operacdo de cimentacdo demorada, dentre outros,
sdo exemplos de situacdes criticas que poderéo ser encontradas segundo Smith (1990
apud VITORINO, 2012).

De acordo com Goodwin et al. (1992 apud VITORINO, 2012) em poc¢os sujeitos a altas
temperaturas, o problema se agrava nas zonas de menores temperaturas, tendo em
vista a geracdo de tensbes axiais de tracdo na bainha devido ao gradiente térmico,
gque podem gerar microfissuras na regido cimentada. A pressao elevada também pode
gerar tensbes na bainha de cimento, ocasionando também a sua microfissuracao.
Ainda ha um agravante quando a coluna de revestimento sofre resfriamento, fazendo-
a contrair e permitindo o aparecimento de microfissuras na bainha e o descolamento
da bainha de cimentacdo do tubo de revestimento.

Outro grande desafio na cimentacdo de pocos petroliferos em grandes profundidades,
segundo Wray et al. (2009 apud VITORINO, 2012), é desenvolver pastas cimenticias



mais ducteis, com baixo médulo de elasticidade e alto coeficiente de Poisson. Pocos
petroliferos em grandes profundidades estédo sujeitos a altas temperaturas e pressoes,
apresentando uma situacdo em que a pasta consiga resistir as grandes deformacdes
impostas.

2.3.2 Pocos com Injecéo Ciclica de Vapor

A técnica de injecdo de vapor em altas temperaturas em pocos petroliferos para a
recuperacdo de reservatdrios, quando seus mecanismos naturais se tornam
ineficientes para a producdo de hidrocarbonetos, comecgou a ser utilizada pelos anos
de 1930 em um reservatorio arenitico no Texas, Estados Unidos (HERNANDEZ, 2006
apud CORREIA, 2009).

Porém, pesquisas realizadas por Dean e Torres (2002), Pederson et al. (2006) e Stiles
(2006) verificaram que o ganho de produtividade na producdo de Oleo em
reservatorios recuperados por inje¢do de vapor veio acompanhado de um incremento
de agua oriunda de aquiferos perto da zona de producgéo. Tal fato é resultado da perda
de isolamento hidraulico por fissuragéo radial da bainha de cimento do pogo, que tem
como principal causa as tensdes tangenciais de tracdo devido a expansédo do tubo de
revestimento.

Pesquisas foram realizadas por Correia (2009) para a determinacdo e caracterizacao
de pastas de cimentacdo com adi¢cdo de microfibras de volastonita, latex de polimero
SBR, uma mistura hibrida com volastonita e latex de polimero SBR e um compdsito
SHCC (“Strain Hardening Cementitious Composites”) submetida as condi¢cdes de
injecdo de vapor ciclico. Todas as pastas foram comparadas a uma pasta de
referéncia, dosada com 40% em massa de silica ativa. Os compésitos SHCC nao
apresentaram parametros reologicos adequados para a cimentacdo de pocos de
petroleo, porém sua capacidade mecanica em relacdo ao gradiente geotérmico e sua
abertura média de fissuras, junto com a pasta hibrida, apresentaram os melhores
resultados.

2.3.3 Pogos em zonas de sal

Segundo Infante (1989), pocos em zonas de sal sdo submetidos a grandes tensoes,
tendo em vista suas caracteristicas elasto-plasticas. Ha uma reducdo progressiva do
didmetro do poco ainda no processo de perfuracdo, ocasionando enforcamento da
broca de perfuracdo e do drill colar. Para mitigar tal situacdo, sédo utilizados fluidos de
perfuracdo com densidades usualmente maiores. Geralmente sdo formulacbes a base
de Oleo ou sal. Maia et al. (2005 apud VITORINO, 2012) cita que a previsdo das
deformacfes impostas pela formacdo salina permitem a escolha da densidade do
fluido a ser utilizado.

Tendo em vista as elevadas tensfes e deformacgdes aplicadas no poco, a bainha de
cimento deve ser projetada para ter uma grande capacidade de absorgéo de energia



(tenacidade), além de resistir aos ataques pela troca idnica do sodio no cimento
(FORD, 1982 apud VITORINO, 2012). Pastas utilizando fibras e polimeros na sua
composicao sdo opc¢des para este tipo de bainha (BALTHAR, 2010).

2.4 Adicéo de Fibras em Matrizes Cimenticias

Matrizes cimenticias naturalmente apresentam comportamento fragil sob solicitacdes
mecanicas, possuindo baixa capacidade de deformacdo a tracdo e criticamente
influenciada pela propagacéo de fissuras. Por quatro décadas diversos pesquisadores
estudam a adicdo de reforcos fibrosos sobre compdsitos cimenticios a fim de vencer
esta pequena capacidade de deformacéo. Ficou evidenciado que a adicdo de fibras
influencia diretamente o comportamento mecanico da matriz, em muitos casos
agregando controle de fissuragdo, costurando as fissuras e redistribuindo as tensdes
no compasito, o que reflete em melhorias de tenacidade e ductilidade da mistura. A
interagdo das fibras com a matriz também influencia o comportamento mecéanico da
mistura, mudando-o conforme o tipo e o volume de fibras utilizado (CORREIA, 2009;
BALTHAR, 2010).

2.4.1 Pastas com microfibras de volastonita

A utilizacdo de microfibras de volastonita em compoésitos cimenticios foi tema de
diversas pesquisas nos ultimos anos (VITORINO, 2012; BALTHAR, 2010;
RANSINCHUNG et al., 2010; CORREIA, 2009; MATHUR et al., 2007; HEINOLD et al.,
2002; GU etal., 1993; LOW et al., 1992; entre outros).

Verificou-se através de estudos termogravimétricos que a adicdo de microfibras de
volastonita pode afetar a quantidade e a taxa de formagcdo de produtos de hidratacdo
em matrizes cimenticias sem haver interacdes quimicas entre as fibras e a matriz
cimenticia (VITORINO, 2012; LOW et al, 1992). Mostrou-se também que a
densificacdo da matriz reforcada com fibras de volastonita é causada pelo depdsito
dos produtos provenientes da hidratagdo do cimento sobre a superficie dos cristais de
volastonita, o que impede a migracao da agua entre os poros, limitando o grau de
hidratagdo dos materiais (VITORINO, 2012; LOW et al.,, 1992; GU et al., 1993).
Estudos por difracao de raios X e andlises térmicas observaram picos nao hidratados
nas matrizes cimenticias reforcadas com microfibras de volastonita, indicando um
menor grau de hidratacéo (VITORINO, 2012, RANSINCHUNG et al., 2010).

Foi verificado que a distribuicdo dos poros reduzia com o aumento do tempo de
hidratacdo (LOW et al., 1992) e que a porosidade da interface fibra-matriz era mais
significante nas primeiras idades do material, sendo menos significante que a
porosidade da matriz de cimento em idades mais avancadas (GU et al., 1993). Correia
(2009) observou reducédo na porosidade de 8 e 17% para fragbes volumétricas de
volastonita em pastas de cimentacéo de 2,3 e 4,6%, respectivamente. Vitorino (2012)
observou uma grande diminuicdo na permeabilidade a gas nitrogénio das misturas



com adicao de microfibras de volastonita comparadas a pasta de referéncia, além de
reducdes na porosidade e absorcao de agua.

Heinold et al. (2002) observaram que a resisténcia a compressao de pastas de
cimento reforgadas com fibras de volastonita aumentou cerca de 16% em relagdo a
pasta de referéncia quando curadas em temperaturas de 82°C e 54°C. Correia (2009)
verificou que pastas com refor¢co de volastonita tiveram aumentos de até 14% na
resisténcia a compressédo e de 17% no mddulo de elasticidade. Ransinchung et al.
(2010) verificou que argamassas reforcadas com microfibras de volastonita
comparadas a argamassas sem adicdo atingiram aumentos de até 10,5% na
resisténcia a compressao . Balthar (2010) observou acréscimos de até 15,5% na
resisténcia a compressao uniaxial e de 24,6% no mdodulo de elasticidade em pastas
reforcadas com teor de 10% de volastonita. Em seus estudos Vitorino (2012)
encontrou aumentos de 13,5% e 14,8% na resisténcia a compressao uniaxial e no
mddulo de elasticidade, respectivamente, para os maiores teores de volastonita (7,5%)
em pastas de cimentagao.

Para a resisténcia a tracdo na flex&o, Vitorino (2012) verificou aumentos de 152% na
carga de ruptura, 65,5% na capacidade de deflexdo e 14,6 vezes na tenacidade em
misturas reforcadas com volastonita comparadas a uma pasta de referéncia. Balthar
(2010) observou aumentos de 76 e 75% na resisténcia a tragdo sob compressao
diametral e tracdo na flexdo, respectivamente, para as pastas reforcadas com
volastonita em relacdo a uma pasta de referéncia. Correia (2009) também verificou o
comportamento de pastas reforcadas com volastonita sob tracdo na flexdo, em que
observou um aumento de 26% na resisténcia do material.

Correia (2009), Balthar (2010) e Vitorino (2012) verificaram gue aumentos no teor de
microfibras de volastonita em pastas cimenticias ocasionaram aumentos na
viscosidade plastica e no limite de escoamento na mistura, comparados a pasta de
referéncia. Correia (2009), por exemplo, observou aumentos de 230% no limite de
escoamento das misturas reforcadas com microfibras de volastonita.

2.4.2 Compaositos cimenticios com fibras de aco

Segundo Velasco (2008) concretos reforcados com fibras em seu estado plastico,
mesmo sendo trabalhaveis apés vibracdo, apresentam uma estrutura enrijecida em
relacdo ao concreto sem reforgo fibroso. Portanto, para altas fracdes volumétricas ha
reducdo de trabalhabilidade da mistura. Esta reducdo ocorre para fibras mais longas e
com maior relacdo de aspecto (relacdo entre o comprimento e o didmetro da fibra).

A producéo de compdsitos cimenticios reforcados com fibras de aco deve atentar para
a distribuicdo aleatoria e a garantia de dispersdo uniforme destas, evitando-se a
segregacdo das fibras na matriz de cimento e a formacdo de novelos, o que
ocasionaria a reducdo da resisténcia mecanica do material (VELASCO, 2008). A ma
distribuicdo de fibras no concreto funcionam como imperfei¢cdes, prejudicando o
comportamento mecéanico da mistura.



A orientacdo das fibras de aco em compdsitos cimenticios influenciam a resposta
destas na fase de pds-fissuracédo, apresentando aumentos de tenacidade e resisténcia
a tracdo na flexdo em compoésitos com fibras orientadas na direcdo dos esforgcos
(BOULEKBACHE, 2010). Segundo Boulekbache (2010), a orientacdo de fibras de aco
€ determinada pelo fluxo imposto na mistura e pela viscosidade da mistura. Ele
evidencia que para concretos comuns e auto-adensaveis, que possuem baixa
viscosidade usualmente, ha uma boa orientacdo das fibras durante seu fluxo; ja para
concretos de alto desempenho, com altos valores de viscosidade plastica, a orientacao
das fibras continua randdbmica apds seu fluxo e sua distribuicdo apresenta-se
imperfeita.

Hameed et al. (2013) verificou 0o comportamento mecanico na flexdo de concretos
reforcados com fibras de aco flexiveis (FibraFlex) e fibras de aco de carbono (Dramix),
observando que o comportamento mecanico das misturas dependem fortemente das
propriedades fisicas e mecanicas das fibras. Em relacdo a uma mistura de referéncia
sem fibras, foi verificado um aumento de 4,0 a 7,5% no momento resistente das vigas
reforgcadas com fibras de aco FibraFlex.

Turatsinze et al. (1996) observou o comportamento das fibras na fase de
microfissuramento da matriz de cimento, antes da carga de pico. Nesse contexto, as
fioras FibraFlex agem logo nas primeiras ocorréncias de microfissuramento,
restringindo sua propagacao e melhorando o comportamento antes e apds a carga de
pico. Este comportamento é explicado pela boa aderéncia das fibras com a matriz de
cimento, caracterizado pelo formato retangular da fibra (o que gera uma grande area
especifica) e pela sua superficie rugosa. Com 0 aumento progressivo das fissuras,
Hameed et al. (2013) verificaram que as fibras de aco contribuem para resistir as
tensdes solicitantes e melhoram a resposta do compdsito em termos de capacidade de
carga, aumento da deflexdo e menores aberturas de fissuras. Em seus estudos,
Hammed et al. (2013), verificou que, em relacdo a ruptura da FibraFlex, quando a
tensédo solicitante em uma fibra excede sua tensédo de ruptura, a fibra se rompe ao
invés de ser arrancada da matriz de cimento.
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3 Programa Experimental
3.1 Materiais

Para a realizacdo do programa experimental do presente estudo, que consiste na
elaboracgéo de pastas de cimento com reforgo em microfibras de volastonita e fibras de
aco, foram utilizados: agua deionizada; cimento portland classe G, produzido pela
empresa Holcim em Cantagalo — Rio de Janeiro; silica ativa produzida pela empresa
Camargo Corréa, localizada em Laranjeiras — Sergipe; microfibras de volastonita
fornecidas pela JG Energyarc; Fibras de a¢o produzidas pela Saint-Gobain Seva —
Franca, modelo FibraFlex FF20EO; Aditivo superplastificante de terceira geracao,
produzido pela Anchortec — Quartzolit, modelo Hormitec SP430, em solucdo aquosa,
Agente anti-espumante modelo D-AIR3000 disponibilizado pela Halliburton e
apresentado no estado liquido; e Aditivo modificador de viscosidade modelo Rheomac
UW 410, produzido pela BASF.

3.2 Métodos de Caracterizagcao dos Materiais

Os materiais utilizados para a producéo das pastas estudadas foram caracterizadas
experimentalmente a partir dos procedimentos descritos a seguir.

3.2.1 Granulometria

A granulometria das particulas de silica ativa foram determinados pelo método de
sedigrafia, que consiste em determinar indiretamente a raz&o de sedimentac&o por
incidéncia de raios X (NAIME, 1998). O sedigrafo usado foi o Sedigraph 5100 da
Micrometrics do Centro de Tecnologia Mineral (CETEM).

Para determinar a granulometria do cimento, foi utilizado a técnica de determinacéo de
granulometria a laser no aparelho da Malvern Mastersizer do LabEst/COPPE/UFRJ
(Figura 3) com dispersante em éalcool etilico P.A..

Figura 3: granuldmetro a laser da Malvern Mastersizer. Retirado de VITORINO (2012).
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3.2.2 Massa Especifica

As massas especificas do cimento, silica ativa e volastonita foram determinadas em
um picndmetro a gas, produzido pela Micrometrics, modelo AccuPyc 1340 do
LabEst/COPPE/UFRJ (Figura 4). A partir de uma amostra do material com massa
conhecida, é determinado o volume da mesma através de variacbes de pressao de
gas Hélio em um recipiente de volume calibrado.

Figura 4: picnométro a gds AccuPyc 1340. Retirado de VITORINO (2012).

3.2.3 Microscopia eletronica de varredura

A morfologia das microfibras de volastonita foi visualizada através de um microscoépio
eletrébnico de varredura modelo JEOL JSM-6460 LV, com captacdo de sinais de
elétrons secundarios e retroespalhados, do LABMIC/COPPE/UFRJ.

O equipamento tem um principio de funcionamento em que um feixe de elétrons
principal € gerado a partir de um filamento de tungsténio operando a 20 kV e as
imagens sao obtidas pelos elétrons secundarios, utiizando amostras previamente
aderidas por adesivo condutor de carbono em porta amostras de latdo e recobertas
por fina camada de ouro através de um metalizador.

3.2.4 Composicao quimica

A espectometria por fluorescéncia de raios X de energia dispersiva foi a técnica
utiizada para a determinacdo da composicdo quimica do cimento, silica ativa e
microfibra de volastonita. Tal técnica emite radiacées gama de alta energia sobre as
amostras, excitando os elétrons da Ultima camada, que vao para as camadas mais
exteriores dos atomos. Apds certo periodo, quando os elétrons voltam ao seu estado
normal, ha uma liberacdo da energia adquirida pela radiacdo gama. Tal liberacdo
acontece de forma singular para cada elemento, possibilitando a identificacdo de cada
composto presente nas substancias.

Este ensaio foi realizado em aparelho do LabEst/COPPE/UFRJ, modelo SHIMADZU
EDX 720 (Figura 5).
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Figura 5: aparelho de espectometria de fluorescéncia de raios X. Retirado de VITORINO
(2012).

3.2.5 Difracao por raios X

Utilizando o difratbmetro BRUKER, modelo D8 FOCUS, com radiacdo de cobre,
operando a 40 kV e 40 mA do LabEst/COPPE/UFRJ (Figura 6), as composi¢cfes
mineralégicas do cimento, silica ativa e volastonita foram determinadas através dos
sélidos cristalinos presentes em suas composi¢cfes. O processo de difracdo por raios
X parte da premissa que os planos cristalinos dos &tomos distam entre si na mesma
ordem de grandeza do comprimento de onda de raios X, o que gera difracdes de
angulos diferenciados para cada cristal presente no material.

As fases cristalinas foram determinadas realizando-se varreduras com velocidade
angular de 0,02°/s e intervalo de medida entre os angulos de Bragg de 10° a 70°.

Figura 6: difratbmetro BRUKER modelo D8 FOCUS. Retirado de VITORINO (2012).
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3.2.6 Andlise térmicas

Para realizar as analises térmicas do cimento, silica ativa e volastonita utilizadas neste
projeto, foi utiizado o equipamento SDT Q600 (Figura 7). O processo de andlise
térmica verifica o fluxo de calor e as mudangcas no peso do material desde 27°C a
1000°C. Tal técnica esta associada as reacdes e transicdes sofridas pelo material
durante esta rampa de temperatura.

O equipamento ensaia 10 mg de amostra em uma atmosfera inerte de cadinho de
platina, aplicando uma taxa de aumento de temperatura de 10°C/min e com um fluxo
maximo de gas nitrogénio de 100 mL/min. Para eliminar a fluido livre presente no
material, a rampa de temperatura € pausada em 35°C durante 60 minutos,
recomecando logo apos.

Figura 7: aparelho de andlises térmicas SDT Q600. Retirado de VITORINO (2012).

3.2.7 Conteudo de fluido livre da pasta de cimento

Seguindo as recomendac¢des da NBR 9831 (2006), o ensaio de fluido livre do cimento
foi realizado da seguinte forma: uma pasta de cimento com fator agua/cimento de 0,44
foi pesada, preparada e homogeneizada a 27°C; 760g dessa pasta misturada e
homogeneizada foram vertidos em um Erlenmeyer, aferindo a massa em balanca de
precisdo com incerteza de 0,01g; veda-se a boca do Erlenmeyer para que ndo haja
evaporacao da fluido livre da pasta; apdés vedado, este é posto em repouso em
superficie plana e isenta de vibragdes por um periodo de 2 horas; por fim, decorrido
este tempo, o fluido livre presente é coletado com uma pipeta, transferido para uma
proveta graduada e registra-se o volume de fluido livre encontrado.

Para determinar o teor de fluido livre presente no cimento, a Equacdo 1 abaixo é
utilizada.

Ver.
f1-P
T, =

fl mp

x 100 (1)
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Onde Ty, € o teor de fluido livre do cimento, em porcentagem; V; € o volume de fluido
livre medido na proveta graduada, em mililitros; p é a densidade da pasta, em g/cm3; e
mp € a massa inicial da pasta pesada, em gramas.

Figura 8: ensaio de fluido livre ambiente. A- pasta em repouso; B- 4gua sobrenadante; e C-
obtencdo de massa e volume de 4gua sobrenadante. Retirado de VITORINO (2012).

3.2.8 Resisténcia a compressao da pasta de cimento
endurecida

Os ensaios para determinacdo da resisténcia & compressdo do cimento seguiram as
especificagbes descritas na NBR 9831 (2006). Foi utiizado o equipamento da
SHIMADZU para ensaios universais, modelo EMIC com capacidade de 100 kN (Figura
9), do LabEst/COPPE/UFRJ. A pasta de cimento, ap0s realizada o preparo,
homogeneizacdo e moldagem (moldes cubicos com 50,8 mm de aresta), foi curada
por um periodo de 8 horas em banho térmico, com parte das amostras em banho a
38°C e outra parte em banho a 60°C.

Antes da realizagcdo dos ensaios, os corpos de prova foram resfriados, secos e
medidos com paquimetro. Durante a realizacdo do ensaio, duas taxas de
carregamento foram aplicadas: 6,9 MPa/min e 27,6 MPa/min, sendo esta taxa para os
corpos de prova que apresentaram resisténcia maiores que 3,45 MPa e aquela para
corpos de prova com resisténcia menor que 3,45 Mpa.

A resisténcia a compresséao de cada corpo de prova € calculada dividindo a forca de
ruptura pela area de sua sec¢éo transversal. Todos os resultados sdo expressos em
MPa.
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Figura 9: maquina de ensaios universais da SHIMADZU, modelo EMIC 100 kN. Retirado de
VITORINO (2012).

3.2.9 Propriedades reoldgicas da pasta de cimento

As propriedades reoldgicas do cimento portland classe G utilizado nesta pesquisa
foram determinadas de acordo com o modelo reoldgico de Bingham. Seguindo as
recomendacgdes prescritas na NBR 9831 (2006), os ensaios foram realizados em um
viscosimetro de cilindros coaxiais de leituras diretas, nas temperaturas de 27 e 52°C,
da empresa Chandler Engineering, modelo 3506 (Figura 10). O equipamento utilizado
possui rotor fator R1 (didmetro de 3,68 cm e comprimento Util de 5,84 cm) e Bob fator
Bl (diametro 3,45 cm e comprimento util de 3,80 cm). Portanto, a distancia entre o
rotor e 0 Bob é de 1,17 mm.

COPO

ROTOR

Figura 10: viscosimetro Chandler Engineering, modelo 3506. Retirado de VITORINO (2012).
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O ensaio seguiu 0 seguinte procedimento: preparo e homogeneizacdo da pasta de
cimento conforme descreve a NBR 9831 (2006), vertendo a mistura no copo do
viscosimetro com a temperatura determinada para o ensaio; levanta-se o copo do
viscosimetro com o rotor funcionando com uma taxa de cisalhamento de 511 s™* por 60
segundos; em seguida, aplica-se taxas descendentes, em intervalos de 20 segundos,
340 s* e 170 s™, anotando-se a deflexdo méaxima ao final de cada intervalo;
recondiciona-se a pasta com uma taxa de cisalhamento de 511 s™ por 60 segundos
seqguidos de repouso de 10 segundos (gel inicial); apés isto, aplica-se uma taxa de 5,1
s, anotando a deflexdo maxima; deixa-se a pasta em repouso por 10 minutos; por
fim, aplica-se novamente uma taxa de 5,1 s, anotando a deflexdo maxima (gel final).

Para a determinacdo dos parametros reoldgicos a serem utilizados no modelo
reoldgico de Bingham (taxa de deformacdo e a tensdo de cisalhamento em cada
leitura), as Equacdes 2, 3 e 4 sdo utilizadas.

2wRE
_ 0_ 2
V= RI-R2 (2)
21
- 3
“ =60 (3)
T = F,E,60 (4)

Onde, y é a taxa de deformacé&o, em st w é a velocidade angular do rotor, em st R,
€ o raio interno do rotor, em cm; R, € o raio externo do Bob, em cm; Q é a velocidade
de rotacdo do rotor, em rpm; 7 € a tensdo de cisalhamento, em Pa; F, € o fator de
tensdo de cisalhamento do viscosimetro para uma dada combinacgéo “rotor-bob”; F,,, €
o coeficiente da mola de tor¢cao do instrumento; e 6 € a leitura do viscosimetro, em
graus.

Para determinacdo do limite de escoamento (7,) e a viscosidade plastica (u), €
utilizado a Equacgéo 5 do modelo de Bingham.

T=To+uy ()

Tabela 1: fatores de tensao cisalhante e constante da mola do viscosimetro Chandler
Engineering, modelo 3506.

Bob F,(Ibf/100 pés?’) F,(Pa) F., Tipo de mola
B1 1,07 0,51 1 F1

3.2.10 Tempo de espessamento da pasta de cimento

Para a realizacdo do ensaio de tempo de espessamento da pasta de cimento, foi
utilizado o consistébmetro pressurizado da Chandler Engineering, modelo 7222 (Figura
11) do Centro de Pesquisas e Desenvolvimento Leopoldo Américo Miguez de Mello
(CENPES/PETROBRAS). O ensaio foi realizado de acordo com as recomendagdes
dadas na NBR 9831 (2006), que descreve: a pasta de cimento previamente
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homogeneizada é vertida em uma célula do consistdmetro pressurizado, aplicando-se
uma rampa de temperatura e pressdo sobre a amostra. Tal rampa segue os valores
descritos na Tabela 2, abaixo; mede-se o tempo necessario para que a amostra atinja
a consisténcia de 100 U, (unidade Bearden). Este valor é o tempo de espessamento
da pasta; no processo de rampa até 100 U, sao aferidos os valores de consisténcia
inicial da amostra, correspondente ao tempo necessario para se alcancar 25, 50 e
75% do valor de consisténcia de 100 U.; a consisténcia maxima é aferida no periodo
de 15 a 30 minutos do ensaio, limitado ao valor de 30 U..

Tabela 2: progresséo de temperatura e pressdo para ensaio de tempo de espessamento.
Retirado de NBR 9831:2006.

Tempo (min)  Pressdo (MPa [psi]) Temperatura (°C)

0 6,9 [1000] 27
2 9,0 [1300] 28
4 11,0 [1600] 30
6 13,1 [2000] 32
8 15,2 [2200] 34
10 17,3 [2500] 36
12 19,3 [2800] 37
14 21,4 [3100] 39
16 23,4 [3400] 41
18 25,5 [3700] 43
20 27,6 [4000] 44
22 29,6 [4300] 46
24 31,7 [4600] 48
26 33,8 [4900] 50
28 35,6 [5100] 53

Figura 11: consistdmetro pressurizado da Chandler Engineering modelo 7222. Retirado de
VITORINO (2012).
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3.3 Dosagem, Processo de Mistura e Cura das Pastas

3.3.1 Dosagem da pasta de referéncia

A utilizacdo de pastas cimenticias para revestimento em pocos petroliferos faz com
gue cada vez mais se busque misturas otimizadas, com 6étima resisténcia mecanica,
menor porosidade e baixa permeabilidade. Portanto, este estudo de dosagem
objetivou uma pasta de referéncia que apresentasse alto desempenho mecéanico e
fisico e estabilidade. Para tal, foi empregado o conceito de maximo empacotamento
granular seco através do método do empacotamento compressivel, proposto por De
Larrard et al. (1999).

Inicialmente, esta tecnologia de otimizacdo de particulas fora utilizada em misturas de
concreto, tendo em vista as exigéncias crescentes do mercado em termos de
resisténcia e durabilidade das estruturas. Porém, este conceito tem sido vastamente
empregado nos ultimos anos para dosagem de pastas de cimento como revestimento
de pocgos petroliferos (PAIVA, 2008; MIRANDA, 2008; CORREIA, 2009; BALTHAR,
2010 e VITORINO, 2012).

O método do empacotamento compressivel proposto por De Larrard (1999) consiste
em otimizar a mistura granular seca, promovendo a maxima compacidade de seus
componentes e a correlaciona com as propriedades reologicas do concreto e com
suas propriedades no estado endurecido (BALTHAR, 2010).

As pastas deste trabalho foram compostas por dois materiais granulares que, com
base no trabalho de Balthar (2010), foram dosados visando sua maxima compacidade
pelo simulador numérico MEC_COPPE 1.0 para empacotamento de misturas secas
(SILVOSO, 2008), nos seguintes teores (em massa): cimento CPP classe G (100%) e
silica ativa (32,15%).

Para determinar a relacdo agua/materiais cimenticios (a/mc) para pastas cimenticias
de compacidade otimizada, o teor de agua na pasta fluida deve originar uma
porosidade entre 35% e 45% (MIRANDA, 2008). Portanto, foram definidos teores a/mc
iguais a 0,35, 0,40, 0,45 e 0,50, sendo este ultimo adotado usando como base a pasta
de referéncia produzida por Fagundes (2012).

Testes qualitativos foram realizados e as pastas apresentaram alta viscosidade apés
misturadas, como ilustrado na Figura 12, abaixo. Tal comportamento pode ser
explicado devido a adicao de silica ativa (SA) na pasta cimenticia. A SA possui area
especifica elevada, com valor médio entre 20.000 e 25.000 mzkg (MEHTA e
MONTEIRO, 1994), e uma granulometria mais fina que o cimento, o que leva a
densificacdo da zona de transicdo, produzindo uma microestrutura mais densa e
homogénea, com reduzido volume de vazios, e, consequentemente, a uma maior
demanda de 4gua na mistura. Para ndo comprometer as propriedades mecéanicas da
pasta em estudo, a adicdo de aditivo superplastificante foi adotada para a manutengcao
da trabalhabilidade da mistura sem afetar o teor a/mc (NEVILLE, 1997).

Determinou-se um teor 6timo de aditivo superplastificante através de ensaios de
Compatibilidade e Ponto de Saturacdo para pasta com relagdo a/mc de 0,50, sendo
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esta a escolhida para o estudo e nomeada para este documento como PRSA
(BARGHIGIANI, 2013).

Figura 12: aspecto da pasta de referéncia confeccionada com relagdo a/mc de 0,50. Retirado
de BARGHIGIANI (2013).

A Figura 13 mostra as curvas de tempo de escoamento versus teor de aditivo, obtidas
para a pasta produzida com relacdo a/mc de 0,50, ap6s 10, 30 e 60 minutos do
instante de contato do cimento com a agua. O menor teor de aditivo avaliado foi igual
a 0,8%, considerando que aos 60 minutos ndo foi possivel medir o tempo de
escoamento devido a viscosidade apresentada pela pasta. De acordo com a Figura
13, o teor 6timo de aditivo foi igual a 1,3%.
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Figura 13: curva Tempo de Escoamento versus Dosagem de Superplastificante. Retirado de
BARGHIGIANI, 2013.

A dosagem dos materiais empregados para a confeccdo da pasta de referéncia PRSA
esta apresentada na Tabela 3, abaixo.

20



Tabela 3: dosagem da pasta de referéncia em kg/m? [% de massa em relacdo ao cimento]

Materiais PRSA (kg/m?3)
Cimento 892,07 [100,0]
Silica Ativa 286,80 [32,15]
Superplastificante* 38,32 [1,30]
Agua* 566,45 [50,0]

* em relacdo ao teor de materiais cimenticios.

3.3.2 Dosagem da pasta com volastonita

A adicao de microfibra de volastonita na pasta de referéncia foi realizada em relacao
ao volume total de pasta. O teor de 5,0% [17,1% em relacdo a massa de cimento] foi
utilizado pois foi verificado em estudos prévios que este teor leva a um aumento na
resisténcia a compressdo, tracdo e deformagdes. Além de manter um aceitavel
comportamento reoldgico (BALTHAR 2010; VITORINO 2012). Esta mistura ficou
denominada como PE-WS5.

A dosagem dos materiais para confec¢éo da pasta fiborosa PE-W5 esta apresentada na
Tabela 4, abaixo.

Tabela 4: dosagem da pasta com volastonita em kg/m?3 [% de massa em relacao ao cimento]

Materiais PE-WS5 (kg/m3)
Cimento 847,46 [100,0]
Silica Ativa 272,46 [32,15]
Volastonita 145,00 [17,11]
Superplastificante* 36,40 [1,30]
Agua* 538,13 [50,0]

* em relacdo ao teor de materiais cimenticios.

3.3.3 Dosagem das pastas hibridas de volastonita e fibras de
aco

Para melhorar a capacidade de deformacdo das pastas estudadas, foi utilizada a
adicao de fibras de aco flexiveis da Saint-Gobain, FibraFlex. Segundo Velasco (2008),
a maior contribuicéo das fibras de aco em matrizes frageis acontece na regido de pos-
fissuracao, pois as fibras funcionam como uma ponte de ligacdo entre as fissuras,
redistribuindo as tensdes.

As fibras de aco foram adicionadas a pasta PE-W5 através da substituicdo parcial do
volume total de pasta. Trés teores de fibras de aco foram estudados, 0,25%, 0,50% e
0,75%, gerando trés diferentes misturas hibridas. Posteriormente foram nomeadas PE-
W5F25, PE-W5F50 e PE-W5F75 respectivamente.
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Foi adicionado as misturas hibridas um teor de antiespumante de 0,30% em relagéo a
massa de cimento, no intuito de reduzir a quantidade de bolhas de ar formadas no
processo de mistura.

De acordo com o descrito no item 3.3.4, a adicdo das fibras de aco acontece apos a
mistura inicial da fase granular com a fase liqguida em misturador da Chandler
Engineering modelo 30-60, com capacidade para 1 L, ou modelo 30-70, com
capacidade para 4 L. O teor de aditivo superplastificante (1,30%), utilizado para a
pasta de referéncia e PE-W5, se manteve para as pastas hibridas. Todavia, apés a
adicdo das fibras de aco (teores de 0,50 e 0,75%) na pasta com volastonita, foi
observada uma tendéncia de segregacdo das fibras de aco. Portanto, foi utilizado um
aditivo modificador de viscosidade (VMA) para mitigar este problema. Testes
gualitativos de inspecdo visual e espalhamento da pasta foram realizados para se
determinar um teor 6timo de VMA, buscando uma pasta que apresentasse bom
arraste das fibras de aco, sem segregacao e/ou formacdo de grumos respeitando a
melhor fluidez possivel.

Primeiramente, foram testados os teores de 0,025% e 0,050% de VMA (em relagéo a
massa de cimento) para a mistura PE-W5F75. Para o primeiro teor, a mistura
apresentou um bom arraste, porém houve segregacdo das fibras de aco apds um
tempo curto da pasta em repouso. Para 0 segundo teor, a pasta apresentou 6timo
arraste e nenhuma segregacéao, porém sua fluidez ficou comprometida, apresentando
alta viscosidade. Dois novos teores intermediarios foram testados em seguida: 0,035%
e 0,045%. A mistura com teor de VMA de 0,035% também obteve segregacdo das
fibras de aco. Finalmente, o teor de 0,045% de VMA se apresentou como ideal para a
mistura em questdo, mantendo um bom arraste, nenhuma segregacédo e uma fluidez
aceitavel.

Em seguida, dois teores de VMA (0,020 e 0,030%) foram testados para a mistura PE-
W5F50. A primeira apresentou segregacdo e formacdo de grumos no fundo do
recipiente e a segunda apresentou-se ideal, com arraste total das fibras de aco,
nenhuma formacao de grumos ou segregacao de fibras, e com fluidez aceitavel.

A dosagem dos materiais para confeccdo das pastas hibridas do presente estudo esta
apresentada na Tabela 5.

Tabela 5: dosagem das pastas hibridas em kg/m? [% de massa em relacdo ao cimento].

Materiais PE-W5F25 (kg/m3) PE-W5F50 (kg/m3)  PE-WS5F75 (kg/m?)
Cimento 845,34 [100,0] 843,23 [100] 841,11 [100,0]
Silica Ativa 271,78 [32,15] 271,10 [32,15] 270,42 [32,15]
Volastonita 144,64 [17,11] 144,28 [17,11] 143,92 [17,11]
FibraFlex 18,00 [2,13] 36,00 [4,27] 54,00 [6,42]

VMA 0,00 [0,0] 0,094 [0,011] 0,140[0,017]
Antiespumante 2,54 [0,30] 2,53 [0,30] 2,52 [0,30]
Superplastificante* 36,31 [1,30] 36,22 [1,30] 36,12 [1,30]
A'gua* 536,78 [50,0] 535,44 [50,0] 534,09 [50,0]

* em relacdo ao teor de materiais cimenticios.
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3.3.4 Processo de Mistura

O processo de mistura realizado nesta pesquisa seguiu o recomendado por Campos
(2005), descrito no manual de cimentagdo PROCELAB. As fases granulares,
constituidas de cimento, silica ativa e microfibras de volastonita, foram pesadas em
balanca de precisdo com incerteza de 0,01 g (Figura 14a). Estes materiais foram
homogeneizados manualmente dentro de um saco plastico, por um periodo maximo
de 2,0 minutos, antes de serem adicionados a fase liquida. A fase liquida também foi
pesada em balanca de precisao, diretamente no copo do misturador. Os equipamentos
adotados foram os misturadores de palhetas Waring Blendor da Chandler Engineering,
modelo 3060, com capacidade de 1 L (Figura 14b) ou Chandler Engineering, modelo
3070, com capacidade de 4 L (Figura 14c). Ambos possuem crondmetro e tacdémetro
para controle preciso do tempo e da velocidade de rotacdo das hélices do misturador.

Y =X » L T
CHANDLER 4

(@) (b) ()

Figura 14: balanca de precisédo com incerteza de 0,019 (a); misturador Waring Blendor da
Chandler Engineering, modelo 30-60, capacidade de 1 L (b); e misturador Waring Blendor da
Chandler Engineering, modelo 30-70, capacidade de 4 L (c).

O manual de cimentacdo PROCELAB (CAMPQOS, 2005) orienta que seja utilizada uma
velocidade de 4000 rpm por 15,0 s para adicdo da fase seca a mistura, seguida de
uma velocidade de 12000 rpm por mais 35,0 s. De acordo com Vorkinn (1993), esse
processo de mistura aplica sobre a pasta uma energia por unidade de massa de 5,9
kJ/kg. Portanto, tendo em vista que o aditivo superplastificante de terceira geracao
adotado nesta pesquisa leva aproximadamente 10,0 minutos para surtir efeito na
mistura, foi calculado para este tempo uma nova velocidade que mantivesse a mesma
energia de mistura por unidade de massa previamente estabelecida. Para realizar este
ajuste, foi utilizada a equacao de Vorkinn et al. (1993 apud BALTHAR, 2010).

_ 60 |[EV
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Onde, E/M € a energia de mistura por unidade de massa da pasta (kJ/kg); k é uma
constante experimental dada por VORKIN et al. (1993) igual a 6,1x 1078, V é o
volume da pasta (m3); Q é a velocidade das palhetas do misturador (rpm); e t € 0
tempo de mistura.

Para os ensaios de estabilidade, fluido livre, reologia e massa especifica aparente,
Campos (2005) orienta a utilizacdo de consistdmetro atmosférico (Figura 15a). A
matriz misturada é vertida para a célula do consistdmetro modelo 1200 Chandler
Engineering e colocada para homogeneizar durante 20 minutos a temperatura de
27°C. Apds o término, a mistura € inspecionada visualmente e homogeneizada
manualmente por 5,0 s, utilizando a propria palheta da célula do consistdmetro.

A mistura das pastas hibridas foi realizada como descrito a seguir: Apés a mistura da
fase granular com a fase liguida no misturador (Figura 14b e Figura 14c), a pasta é
inspecionada visualmente e lancada em um misturador planetario da Hobart (Figura
15b), com velocidade de 136 rpm, para adicdo das fibras de aco. Em volumes de
pasta de 600 mL, a adigdo das fibras ocorre em um tempo maximo de 3,0 minutos
para a pasta com maior teor de reforgo fiboroso. O ato de verter as fibras deve ser
cuidadoso, dispersando-as sobre a pasta uniformemente, a fim de evitar a formacgéo
de grumos. Para as misturas PE-W5F50 e PE-W5F75, a adicdo de aditivo VMA ocorre
apés todo lancamento das fibras de ago. Por isso, o equipamento foi desligado e
religado por mais 5,0 minutos para completa homogeneizacdo e acdo do VMA. O
aditivo modificador de viscosidade deve ser previamente pesado em balanca de
altissima precisdo, com incerteza de 0,0001g (Figura 15c).

-
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Figura 15: consistdmetro atmosférico modelo 1200 da Chandler Engineering (a); misturador
planetario (b); e balanca de altissima precis@o, com incerteza de 0,0001g (c).
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3.3.5 Cura das Pastas

Apbs o processo de mistura, as pastas sdo vertidas para moldes metalicos em duas
camadas, sendo os moldes previamente preparados com desmoldante em graxa. A
fim de evitar bolhas de ar provenientes do processo de mistura dos materiais
(VITORINO, 2012) ao se verter a cada camada da pasta, sdo realizados dois
procedimentos distintos: movimentos uniformes, lentos e circulares com auxilio de
bastdo de vidro por 30 segundos para as pastas sem fibras de aco (PRSA e PE-W5); e
30 golpes leves ao redor do molde, para cada camada, com auxilio de espétula de
metal para as pastas hibridas de microfibra de volastonita e fibras de aco (PE-W5F25,
PE-W5F50 e PE-W5F75).

Realizado o procedimento de moldagem, a cura das formulacGes se deu de acordo
com o adotado por Vitorino (2012). As misturas foram levadas para ambiente Umido
(~98%) e fechado durante 24 horas a fim de evitar a perda de 4gua dos materiais para
o ambiente. Decorrido este intervalo de tempo, as formulagdes foram desmoldadas,
limpas e identificadas, para entdo serem submetidas a cura em banho térmico a 74°C
por um periodo de oito dias. Dois banhos térmicos séo utilizados para o processo de
cura: o primeiro tem a finalidade de executar rampa de temperatura de 22 a 74°C,
numa taxa de aquecimento de aproximadamente 0,33 °C/min (Figura 16); e o segundo
possui temperatura constante de 74°C, com intuito de armazenar os corpos de prova
até o término do periodo de cura.

& T Y it

Figura 16: banho térmico para rampa de aquecimento de 23°C a 74°C.

Ao fim do tempo estabelecido para a cura dos corpos de prova e duas horas antes do
ensaio a ser realizado, o material é transferido para um béquer contendo agua a 74°C,
de volume compativel com o tamanho e quantidade de corpos de prova moldados,
onde permaneciam para resfriar naturalmente até a temperatura ambiente. A
temperatura de 74°C foi empregada para simular a condicdo de um pogo vertical com
5900 m de profundidade (incluindo lamina d’agua e com gradiente geotérmico de 2°C
por 100 m de profundidade). Correia (2009) realizou um estudo de resisténcia a
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compressao de pastas de cimentagdo curadas em banho térmico (50°C) ao longo de
28 dias. Constatou-se que apos 9 dias de cura, o material ja apresentava ~90% da
resisténcia a compressao apresentada em 28 dias (Figura 17).
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Figura 17: evolucéo da resisténcia da pasta de referéncia. Retirado de CORREIA (2009).

3.4 Propriedades das Pastas no Estado Fresco

3.4.1 Propriedades Reoldgicas e Tixotropicas das Pastas

Os ensaios para determinacao das propriedades reolégicas e tixotropicas das pastas
em estudo foram realizados em re6metro produzido pela Brookfield Engineering
Laboratories — Estados Unidos, modelo DV-III Ultra (HB), em conjunto com software
controlador Brookfield Rheocalc, disponibilizado pela propria empresa (Figura 18a) do
LabEST/COPPE/UFRJ. Inicialmente, os planos para a realizacdo dos ensaios de
reologia envolviam a utilizacdo de viscosimetro de cilindros coaxiais modelo FANN
35A (Figura 18b), também do LabEST/COPPE/UFRJ, porém as pastas com fibras de
aco nao responderiam de forma correta ao ensaio, tendo em vista o espac¢o reduzido
(muito menor que as dimensbes das préprias fibras) entre o rotor e o “Bob” do
aparelho.
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Figura 18: rebmetro Brookfield Engineering modelo DV-IIl ULTRA (HB) ligado a um computador
com software Rheocalc (a) e viscosimetro da FANN, modelo 35A (b).

Os tipos de palhetas utilizadas nesta campanha experimental foram do tipo Vane,
disponibilizadas em quatro modelos diferentes e nomeados V-71, V-72, V-73 e V74
(Figura 19a). As dimensbes de cada palheta Vane estdo expostas na Tabela 6 e
ilustradas na Figura 19b. Para as pastas PRSA, PE-W5 e PE-W5F25, a palheta
modelo V-72 foi escolhida; para as pastas PE-W5F50 e PE-W5F75, a palheta modelo
V-73 foi escolhida. Para a realizacdo do ensaio foi confeccionado um recipiente
cilindrico com o fundo selado utilizando um material rigido de poli-cloreto de vinila
(PVC). O recipiente possui diametro externo de 4,789 cm, didmetro interno de 3,878
cm e profundidade de 13,794 cm, totalizando uma capacidade méxima de pasta de
162,93 cm® (Figura 19c).

A escolha do tipo de palheta e do recipiente a ser realizado no ensaio foi determinado
pelos seguintes fatores, em ordem de importancia: o diametro do recipiente deveria
ser maior que o comprimento da fibora metalica; o raio (virtual) da palheta, para
aumentar a confiabilidade dos valores obtidos de tensdo de cisalhamento e taxa de
cisalhamento, ndo deveria ser menor que a metade do valor do raio do recipiente
(BROOKFIELD ENGINEERING LABS., [s.d.]); a medida de torque obtido pelo
redmetro (em porcentagem) deve ficar limitado entre 10% e 100%. Caso ultrapassasse
o valor de 110% em algum estagio de velocidade do ensaio, o equipamento nao
aquisitava aquele ponto, acionando a parada de emergéncia (BROOKFIELD
ENGINEERING LABS., [s.d.]);

27



@ (b) (c)

Figura 19: modelos de palhetas Vane, da esquerda para a direita: V-71, V-72, V-73 e V-74 (a);
desenho esquematico de palheta Vane (b); e recipiente utilizado para os ensaios de reologia

(©).

Tabela 6: tabela de dimensdes de palhetas tipo Vane.

Palheta  Comprimento-C(cm [pol.]) Diametro - B (cm [pol.])

v-71 6,878 [2,708] 3,439 [1,354]
v-72 4,338 [1,708] 2,167 [0,853]
V-73 2,535 [0,998] 1,267 [0,499]
V-74 1,176 [0,463] 0,589 [0,232]

As pastas foram misturadas e homogeneizadas segundo os procedimentos descritos
no item 3.3.4. A mistura é entdo vertida para o recipiente e levado para o reémetro,
previamente preparado para a execucdo do ensaio. A preparacdo do equipamento e
do software se d& de acordo com as especificagdes apresentadas em BROOKFIELD
RHEOCALC® APPLICATION SOFTWARE, disponibilizado pela BROOKFIELD
ENGINEERING LABS. Foi realizada uma rampa de velocidade, que se repetiu por 3
vezes. A Tabela 7 mostra a rampa de velocidade, o tempo total e a taxa de
cisalhamento imposta para 0s ensaios.

Segundo Gunasekaran (2003), a geometria Vane é similar ao sistema de cilindros
coaxiais, exceto que o cilindro interior (ou “Bob”) é substituido pela palheta Vane.
Portanto, pode ser adotada para esta palheta uma geometria virtual cilindrica de
diametro igual ao seu proprio didmetro. Consequentemente, as férmulas para se
determinar os parametros reoldgicos (tais quais a taxa de cisalhamento, a tensdo de
cisalhamento e a viscosidade) para uma geometria cilindrica podem ser consideradas
para a palheta Vane (Equacdes 7, 8 e 9). Por outro lado, Barnes and Nguyen (2001)
observam que tal premissa é vdlida para palhetas Vane com guatro ou mais laminas
em baixas rotagcfes (abaixo de 10 rpm), pois 0 material preso entre as laminas da
palheta funcionam como um corpo rigido, ndo havendo fluxos secundarios entre as
[aminas. Barnes et al. (1993) afirmam que, em uma velocidade de rotacdo critica, a
linha de fluxo gerada pela rotacdo da palheta se quebra, gerando dois fluxos. Ambos
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necessitam de mais energia que a linha de fluxo padréo, fazendo com que a
viscosidade do liquido fique aparentemente maior. Ele também recomenda que tal
efeito deve ser levado em conta se as viscosidades medidas sdo menores que 10
mPa.s. Como neste trabalho foram adotadas altas velocidades de rotacédo da palheta,
um teste comparativo para a pasta de referéncia (menos viscosa que as demais) foi
realizado em viscosimetro de cilindros coaxiais modelo FANN 35A (Figura 18b) para
verificar a validade dos dados encontrados para as pastas ensaiadas no reémetro e
verificou-se que ha uma boa aproximacao entre os resultados.

. 2w.RZRj
Y = X2(RZ-RY) (7)
oM
'TonRIL (8)
. T
=y 9)

Onde, y é a taxa de cisalhamento, em s™; ¢ é a tensdo de cisalhamento, em
dynes/cm?; n é a viscosidade, em poise; w é a velocidade angular da palheta, em rad/s

(w= (%)N - N =rpm); R, € 0 raio do recipiente, em centimetros; R, é 0 raio da

palheta, em centimetros; x é o raio onde a taxa de cisalhamento esta sendo calculada;
M é o torque aplicado pelo equipamento, em dyne-cm; e L € o comprimento da
palheta, em centimetros.
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Tabela 7: tabela de velocidades, tempo e taxa de cisalhamento para etapa 1, 2 ou 3 do ensaio

em reologia e tixotropia realizado em reémetro, com dimens@es de palheta e recipiente

definidas.
Velocidade Tempo Tempo v-72 V73
(rom [rad/sec]) Etapa (s) Acumulado . Taxa de i . Taxa de i
(s) Cisalhamento (s)  Cisalhamento (s)

3[0,31] 10,0 10,0 0,913585427 0,703401398
5[0,52] 10,0 20,0 1,522642378 1,172335663
7[0,73] 10,0 30,0 2,131699329 1,641269928
10/[1,05] 10,0 40,0 3,045284755 2,344671326
30[3,14] 10,0 50,0 9,135854265 7,034013977
60 [6,28] 10,0 60,0 18,27170853 14,06802795
100 [10,47] 10,0 70,0 30,45284755 23,44671326
150 [15,71] 10,0 80,0 45,67927133 35,17006988
200 [20,94] 10,0 90,0 60,9056951 46,89342651
210 [21,99] 10,0 100,0 63,95097986 49,23809784
200 [20,94] 10,0 110,0 60,9056951 46,89342651
150 [15,71] 10,0 120,0 45,67927133 35,17006988
100 [10,47] 10,0 130,0 30,45284755 23,44671326
60 [6,28] 10,0 140,0 18,27170853 14,06802795
30[3,14] 10,0 150,0 9,135854265 7,034013977
10/[1,05] 10,0 160,0 3,045284755 2,344671326
7[0,73] 10,0 170,0 2,131699329 1,641269928
5[0,52] 10,0 180,0 1,522642378 1,172335663
3[0,31] 10,0 190,0 0,913585427 0,703401398

O ensaio comparativo da pasta de referéncia em viscosimetro FANN 35A aconteceu
de acordo com as especificagbes de Campos (2005), em PROCELAB. O equipamento
utilizado possui rotor fator R1 (diametro de 3,68 cm e comprimento Gtil de 5,84 cm) e
Bob fator B1 (diametro 3,45 cm e comprimento Util de 3,80 cm). A pasta foi misturada
segundo o item 3.3.4, sendo vertida no copo do viscosimetro logo em seguida. A
temperatura de 27°C foi controlada durante todo o ensaio. O copo do viscosimetro foi
levantado até a altura do cilindro externo, que ja se encontrava em uma taxa de
cisalhamento de 5,1 s™, mantendo-a por 30 segundos. Em seguida, foram aplicadas
taxas ascendentes e descendentes de cisalhamento de 5, 10, 51, 102, 170, 340 e 511
s, mantendo em cada etapa por 10 segundos. Ao final de cada 10 s, a deflexéo
angular foi verificada e anotada. Os parametros reoldgicos foram calculados conforme

Equacbes 2,3 e 4.

A analise dos dados, tanto para os ensaios realizados no rebmetro quanto para o
ensaio no viscosimetro, foi feito de acordo com o modelo reol6gico de Herschel-
Bulkley, dado pela Equacéao 10.

T=1y+ky" (10)

Onde, t é a tensdo de cisalhamento; 7, € o limite de escoamento; k é o indice de
consisténcia; y é a taxa de cisalhamento; e n é o indice de comportamento.
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A viscosidade plastica das pastas estudadas foi determinada de acordo com deducgéo
mateméatica realizada por Ferraris e De Larrard (1998) apresentada na Equacao 11.

3k .
po = 1000 X m.yméx”“ (11)

Onde, u, € a viscosidade plastica, em mPa.s; e y,,s, € a taxa de cisalhamento maxima
do ensaio,ems™.

Segundo Miranda (2008), quando uma pasta de cimento é deixada em repouso,
haverd floculacéo e esta floculagdo é revertida quando se mistura a pasta com energia
suficiente. Isso caracteriza o fendmeno de tixotropia em pastas de cimento,
caracteristicos de fluidos pseudoplasticos. A energia de cisalhamento devido a
tixotropia foi obtida através da area do grafico entre as curvas ascendentes e
descendentes do grafico de tensdo de cisalhamento versus taxa de cisalhamento
(MEWIS, 1979; BARNES et al, 1993; SCHRAMM, 2000).

3.4.2 Fluido livre

O ensaio de fluido livre seguiu a recomendacdo de Campos (2005), descrito no
manual PROCELAB. As pastas para a realizacdo dos ensaios foram misturadas
conforme especificado no item 3.3.4. Entdo, um volume igual a 250 mL desta pasta foi
vertido em proveta de vidro graduada, sendo a mesma vedada e posicionada em local
isento de vibragdes por um periodo de 2 horas (Figura 20). Apds este tempo, a fase
sobrenadante, caso houvesse, foi removida com auxilio de seringa e medida seu
volume. O teor de fluido livre obedece a equacéo 3.12.

o = I 100
fl—7p>< (12)

Onde, Ty, € o teor de fluido livre, em porcentagem; Vs € o volume de fluido livre
medido na proveta graduada, em mililitros; e ¥, € o volume inicial de pasta, em
mililitros.

Para as pastas com teores de 0,50% e 0,75% de fibras de aco, tendo em vista a
viscosidade da pasta e o pequeno didmetro da proveta, o ato de verter a amostra
necessitou a utilizacdo de um funil.
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Figura 20: proveta de 250 mL para determinacéo do teor de fluido livre.

3.4.3 Massa especifica Aparente na Fase Liquida

A determinacdo do massa especifica aparente foi realizada através da utilizacdo de
balanca de lama, conforme descrito em PROCELAB (CAMPQOS, 2005). As pastas
foram misturadas e homogeneizadas, conforme descrito no item 3.3.4; a mistura foi
entdo vertida dentro do recipiente da balanca de lama (Figura 21) até quase o
transbordo do mesmo, atentando para ndo haver vazios ou ar aprisionado; a tampa é
entdo colocada, girando-a de forma lenta, e pressionada para o excesso de pasta sair
pelo orificio; pressiona-se o orificio com um dedo para limpar e secar o aparelho, sem
deixar adentrar agua no recipiente da balanca; e, por fim, o conteldo é pesado
deslocando-se o cursor até a posi¢do de equilibrio, indicada por um nivel de bolha.

As pastas que possuem fibras de aco, na etapa de verter a pasta no recipiente da
balanca de lama, foi colocado o minimo possivel de excesso de pasta tendo em vista
gue as fibras de aco ndo conseguem sair pelo orificio da tampa. Caso néo se coloque
0 minimo necessario para preencher a balanca de lama, a matriz sem fibras iria ser
expelida pelo orificio, ficando na balanca uma proporcéao irreal de fibras de aco na
mistura.

Os resultados obtidos sao expressos em g/cm? e Ib/gal.
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Figura 21: balanca de lama para ensaio de massa especifica aparente. Adaptado de CORREIA
(2009).

3.5 Propriedades das Pastas no Estado Endurecido

3.5.1 Comportamento Mecanico sob Compresséao Uniaxial

Para os ensaios de resisténcia a compressdo uniaxial, foram obedecidas as
recomendacgdes da norma NBR5739 (2007). Utilizou-se a prensa de ensaios universal
da Shimadzu com capacidade de 350 kN e capacidade de realizar ensaios com
temperaturas de até 1200°C, do LabEST/COPPE/UFRJ. Os corpos de prova foram
moldados e curados, respectivamente, de acordo com os itens 3.3.4 e 3.3.5,
utilizando-se moldes cilindricos de base removivel com 50 mm de didmetro e 100 mm
de altura. Antes da realizagdo dos ensaios, os corpos de prova foram faceados em seu
topo e em sua base utilizando torno mecéanico para planificacdo. Este procedimento é
realizado a fim de aumentar a superficie de contato do corpo de prova com a maquina
de ensaio e evitar que haja ruptura por concentragdes de tensdes.

Foi utilizada uma velocidade de carregamento de 0,005 mm/min. Os deslocamentos
axiais foram medidos através de dois LVDT, posicionados na zona central dos corpos
de prova (Figura 22). Para os deslocamentos axiais, foram colados, diametralmente
opostos, extensdmetros elétricos tipo PA-06-1000BA-120L da Excel Sensores a meia
altura do corpo de prova. O médulo de elasticidade e o coeficiente de Poisson foram
calculados de acordo com as recomendagdes da norma ASTM C 469.

S, —3S
E. = 2 1
& —& (13)
_ &2 én
p=_t2
& —& (14)

Onde, E. € o modulo de elasticidade, em GPa; v é o coeficiente de Poisson; S, é a
tensdo de compressdo correspondente a 40% da tensdo maxima, em MPa; S; é a
tensdo correspondente a deformagéo ¢, em MPa; g €& a deformagé&o longitudinal de
5x10° (mm/mm x 10°); &, é a deformac&o correspondente a tensdo de compresséo
S,, em (mm/mm x 10°); g, é a deformac&o transversal produzido por S;; e &, € a
deformacéo transversal produzido por S,;
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Figura 22: setup do ensaio de resisténcia & compressédo uniaxial. Retirado de VITORINO
(2012).

3.5.2 Comportamento Mecéanico sob Tracdo na Flexao

A realizacdo dos ensaios de tracdo na flexdo aconteceu na maquina de ensaios
universais da Shimadzu 350 kN e com a capacidade de realizar ensaios com
temperaturas de até 1200°C do LabEST/COPPE/UFRJ. Foram usados corpos de
prova prismaticos com sec¢éo transversal de 50 por 50 mm e comprimento de 228 mm
posicionados sobre apoios distantes em 180 mm (Figura 23). Foi utilizado um
carregamento com de taxa de 0,04 mm/min. O deslocamento do corpo de prova foi
medido através de um LVDT posicionado e centralizado sob o corpo de prova. O
célculo da resisténcia a tragdo na flexdo seguiu as recomendagfes da NBR 12142
(2010). A Equacao 15 foi utilizada nos casos em que a ruptura ocorria no terco central
do corpo de prova ou a Equacao 16 para ruptura fora do ter¢o central (até 5%).

P.L

f =2 (15)
_ 3P.a
~ bh? (16)

Onde, f é a tensédo de tracdo na flexdo, em MPa; P é a carga de ruptura do corpo de
prova, em kN; L é a dimens&o do vao entre 0s apoios, igual a 180 mm; b é a dimenséao
da base do corpo de prova, em milimetros; h € altura da se¢éo do corpo de prova, em
milimetros; e a € a distancia da ruptura para o apoio mais proximo, limitado a 0,28L,
em milimetros.

O calculo da tenacidade é obtido através da area abaixo da curva plotada no gréfico
cargas (kN) versus deslocamento (mm) (Figura 24). A tenacidade € calculada em trés
pontos diferentes para as pastas com comportamento de pos-fissuracdo, partindo
sempre da origem até: a 12 fissura do material, a tensdo maxima do corpo de prova e
a deformacdo maxima do material (Figura 23). O valor obtido foi expresso em J.
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Figura 23: setup do ensaio de resisténcia a tracdo na flexdo. Retirado de VITORINO (2012).
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Figura 24: &rea sob curva tipica de ensaio de tracdo na flexdo de pastas de cimento frageis.
Retirado de VITORINO (2012).

3.5.3 Comportamento Mecanico sob Compressao Diametral

Os ensaios de compressao diametral seguiram as especificacfes citadas na NBR
7222 (2011). Foi aplicada uma solicitagéo de carregamento de 0,3 mm/min na prensa
Wykeham Farrance com célula de carga de 200 kN do LabEST/COPPE/UFRJ. Os
corpos de prova utilizados foram discos de 50 mm de diametro e 25 mm de espessura,
provenientes do corte de corpos de prova moldados com 50 mm de didmetro e 100
mm de altura. A resisténcia a tragdo por compressao diametral foi calculada através da
Equacéo 17.

fa= (27)

Onde, f; € a resisténcia a tragdo por compressao diametral do corpo de prova, em
MPa; P é a carga de ruptura do corpo de prova, em kN; D é o diametro do corpo de
prova, em milimetros; e L é a espessura do corpo de prova, em milimetros.
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Figura 25: setup do ensaio de resisténcia sob compresséo diametral.

O comportamento de poés-fissuracdo ndo € possivel ser verificado no ensaio de
compressdo diametral, tendo em vista a impossibilidade de se garantir uma
distribuicdo uniforme de tensGes apds a ocorréncia da primeira fissura do material
(012 fiss. cp)- A Figura 26a, mostra um corpo de prova dosado com fibras e ensaiado
por compressédo diametral aps a ocorréncia da primeira fissura. Fica claro que, apés
0 rompimento, o local de aplicacdo de carga perde sua uniformidade devido a fissura
do corpo de prova. Portanto, a premissa de distribuicdo de cargas previamente
adotada pelo ensaio, em que é gerado um esforgo de tragdo no interior do corpo de
prova devido a sua compresséo diametral, ndo pode ser adotada apés o rompimento.
Os esforgos no corpo de prova ndo podem ser previstos nesse estagio, gerando uma
configuracao de tensdes Unica para cada ensaio.

A Figura 26b ilustra o grafico tensdo versus tempo de um ensaio de tracdo por
compressédo diametral, onde é visualizado o ponto de rompimento do corpo de prova.
Este trabalho adotou apenas os valores da tensédo de primeira fissura para todas as
misturas.

01‘ﬁss CcD

Tensao

PERDA DE UNIFORMIDADE
NO LOCAL DE APLICAGAO DE CARGA

Tempo

(@) (b)

Figura 26: corpo de prova rompido (a) e grafico tensdo versus tempo de ensaio a compressao
diametral (b).
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3.5.4 Comportamento Mecanico sob Tracéo Direta

A determinacdo do comportamento mecéanico sob tracéo direta foi realizada utilizando
corpos de prova retangulares com dimensdes de 60 x 20 x 350 mm com velocidade de
carregamento de 1,0 mm/min (Figura 27). Os ensaios foram realizados na maquina de
ensaios universais da SHIMADZU, modelo EMIC de 100 kN. O valor da tensédo
resistida pelo corpo de prova é determinado através da Equacédo 18.

E,
fa = / Acp (18)

Onde, f;, € a tensdo sob tracdo direta, em MPa; F,. € a carga aplicada, emkN; e 4., €
a area da secao transversal do corpo de prova, em mmz,

Figura 27: setup do ensaio de resisténcia sob tracao direta.

Para determinacdo do médulo de elasticidade sob tragé@o direta (E;;) foi calculado o
coeficiente angular da fase linear elastica da curva tensdo versus deformacado. Tal
coeficiente é determinado a partir da deformacdo de 5x10° mm/mm até 40% da
tenséo de 12 fissura do material (Figura 28).
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E=tga

Tenséo

Deformacao

Figura 28: determinagdo do modulo de elasticidade sob tracéo direta. Retirado de VITORINO
(2012).

A determinacdo da tenacidade foi realizada de acordo com o exposto em 3.5.2. O
valor obtido foi expresso em J/mmg2.

3.5.5 Estabilidade

Os ensaios de estabilidade foram realizados seguindo as recomendacfes do
PROCELAB (CAMPOS, 2005). As formulagdes foram misturadas conforme o item
3.3.4. As pastas foram vertidas em tubo decantador (Figura 29a) em duas camadas de
pasta, seguindo dois procedimentos distintos: movimentos uniformes, lentos e
circulares com auxilio de bastao de vidro por 30 segundos para as pastas sem fibras
de aco (PRSA e PE-W5); e 30 golpes leves ao redor do molde, para cada camada,
com auxilio de espatula de metal, para as pastas com fibras de aco (PE-W5F25, PE-
W5F50 e PE-W5F75). Apds a moldagem, o tubo decantador foi fechado e levado para
banho térmico a 27°C, onde permaneceu por 24 horas. Passado este periodo, as
amostras foram desmoldadas, verificando a possivel ocorréncia de rebaixamento de
topo das pastas. As amostras foram entédo lavadas, identificadas e cortadas em quatro
partes de tamanhos aproximadamente iguais. Cada frac&o foi identificada como T
(topo), M1 (meio 1), M2 (meio 2) e B (base) (Figura 29b), de acordo com seu
posicionamento. Em seguida, todas as fracdes dos corpos de prova foram submersos
em agua por um periodo de 40 minutos. Por fim, as massas de cada fracdo foram
determinadas em balanca de precisao, com incerteza de 0,01 g. A primeira pesagem
foi realizada com as fracGes imersa na agua e sem tocar o fundo nem as laterais do
recipiente (Mgyspenso): € @ Segunda pesagem tambem imersa na agua, porém

apoiadas no fundo do recipiente (mgyiq40) (Figura 29c).

As pastas seriam consideradas estaveis se a maior diferenca de massa especifica
calculada (Equacdo 19) entre as secdes (Ap) fosse menor que 0,06 g/cm? e o
rebaixamento de topo menor ou igual a 5,0 mm. Caso os critérios de estabilidade ndo
fosse obtido, as pastas deveriam sofrer reformulagdes na dosagem.
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Mapoiad
P = apoiado (19)

msusp enso

Onde, p, € massa especifica (9/cm?); Mgypiaao € @ Massa submersa da amostra
tocando o fundo do recipiente (g); € Mgy, spenso € @ Massa submersa da amostra sem
tocar os fundos e nem as laterais do recipiente (g).

pryaa ]

(@) (b) (c)

Figura 29: ensaio de estabilidade: tubo decantador (a); corpo de prova fracionado (b) —imagem
retirada de PROCELAB (CAMPOS, 2005); e pesagem do corpo de prova em balanca de
precisédo com suporte (C).

3.5.6 Absorcao Total, indice de Vazios e Massa Especifica

Para a determinacdo da absorcdo total, indice de vazios e massa especifica, foram
seguidas as recomendacdes da NBR 9778 (2009). Foram moldados corpos de prova
cilindricos de 50 mm de diametro e 100 mm de altura, de acordo com o item 3.3.4 e
3.3.5. Apés a cura do material, os corpos de prova foram levados para estufa a 40°C
(Figura 30a), onde foram deixados até atingirem constancia de massa. Segundo a
NBR 9778 (2009), a constancia de massa é obtida quando duas pesagens sucessivas
das amostras, espacadas de 24 horas, nado difiram em mais de 0,5% da menor massa.
Este valor de massa obtido é definido como massa seca do material (m;). O segundo
estagio do ensaio é a imersdo dos corpos de prova em agua durante 72 horas, a fim
de que haja saturacdo do corpo de prova. ApOs esse periodo, 0s corpos de prova
imersos séo levados para aquecer em uma placa de aquecimento, em que a energia
de aquecimento deve ser o suficiente para que a dgua com 0s corpos de prova entre
em ebulicdo num periodo de 15 a 30 minutos. A temperatura de 100°C deve ser
mantida por um periodo de 5 horas (Figura 30b). Em seguida, a placa é desligada e o
conjunto agua mais corpos de prova sao resfriados naturalmente até a temperatura
ambiente. Para finalizar o ensaio, as massas dos corpos de prova sao aferidas
individualmente, primeiramente através de pesagem hidrostatica (Figura 30c) — em
gue € determinado a massa imersa (m;) —, seguido de secagem superficial do corpo
de prova e pesagem normal, em balanca de precisdo — sendo determinado a massa
saturada do corpo de prova (my,;). As Equacdes 20, 21 e 22 determinam os valores
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do indice de vazios (I,), absorgcdo (A) e massa especifica real (p,) dos corpos de
prova, respectivamente.

Mgqr — Mg
I, =————=x100
V' mgge —my (20)
A= Tsat TMs 00
m (21)
Prm—m (22)

.‘_' :
i g 1 T/

J

=

| y
1

-

@) (b) (c)

Figura 30: estufa de 40°C (a), placa de aguecimento com corpos de prova saturados (b) e
pesagem hidrostatica dos corpos de prova (c).

3.5.7 Permeabilidade a Gas Nitrogénio

O ensaio de permeabilidade a gas nitrogénio foi proposto por Cabrera & Lynsdale
(1988) e se apresentou viavel para este trabalho. Para realizacdo do mesmo, foi
utiizado um permeametro a gas nitrogénio (Figura 31la) do LabEST/COPPE/UFRJ.
Foram moldados 3 corpos de provas cilindricos de 50 mm de diametro e 100 mm de
altura para cada mistura. O procedimento de mistura, homogeneizagdo da pasta e
moldagem dos corpos de prova seguiram os descritos no item 3.3. Decorrido 0 tempo
normal de cura, cada corpo de prova foi cortado em 3 partes iguais em forma de disco,
cada um com 50 mm de didametro e 25 mm de altura (Figura 31b). Apds isso, 0s
corpos de prova foram direcionados para estufa a 40°C para secagem e obtencédo de
constancia de massa, segundo a NBR 9778 (2009).
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Os discos tiveram suas laterais envolvidas por fita adesiva de aluminio a fim de evitar
gue houvesse fluxo vertical pelas bordas entre a amostras e a borracha de silicone
utilizada no ensaio. Para o posicionamento do corpo de prova no permeametro, foi
utiizado um anel de vedacdo de borracha de silicone ultra-rigida (Figura 31c),
previamente moldada. O sistema foi entdo fechado com tampa de aco e preso por um
parafuso central. Em seguida, foi aplicado um fluxo de gas nitrogénio sobre a amostra,
fixando um valor de pressdo de 0,20 MPa, medido e controlado através de
mandmetros. Esta pressado foi mantida por um tempo minimo de 15 minutos, a fim de
se estabilizar o fluxo de gas nitrogénio dentro do sistema.

Em seguida, as leituras foram realizadas. Verifica-se a vazdo do gas através da pipeta
graduada instalada a jusante do sistema do permeé&metro, medindo o tempo
necessario para que uma bolha percorresse um volume especifico da pipeta
graduada. Para cada amostra, 10 leituras foram realizadas. Por fim, aplicou-se a Lei
de Darcy para fluidos compressiveis com o intuito de obter a permeabilidade do
material (Equagéo 23).

_2.1.Q.-h.P,

k=—_—_"_"° " <
A(P2—PP)

(23)

Onde, k é a permeabilidade, em m?, n é a viscosidade do gas nitrogénio na
temperatura de ensaio, em Ns/m?; Q é a vazdo do gas, em mdé/s; h é a altura da
amostra, em metro; A € a &rea da secdo transversal da amostra, em m?; P, é a
pressao na qual a vazéo € medida (pressdo atmosférica), em N/m2; e P, € a pressao
de gas aplicada, em N/mz.

(@) (b) ()

Figura 31: permeametro a gas nitrogénio (a), corpo de prova cortado e preparado para o0 ensaio
(b) e borracha de silicone ultra-rigida para vedagao (c).
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4 Apresentacao e Discussao dos Resultados

4.1 Propriedades dos Materiais Utilizados

4.1.1 Cimento Portland classe G

O cimento utilizado possui massa especifica de 3,25 g/cm? [27,12 Ibm/gal] e sua
composi¢cdo quimica, realizada por fluorescéncia, mostrou composicdo de 70% de
oxidos de calcio, 16,1% de oOxidos de silicio, 5,6% de Oxido de ferro e 3,2% de Oxido
de aluminio (Tabela 8). Fases tipicas de silicatos 5-C,S e C3S e aluminatos C3A e
C.AF foram encontradas através da técnica de difracdo por raio-X (Figura 32a).
Analises termogravimétricas apresentaram picos referentes aos silicatos, aluminatos
(100-150°C) e hidréxido de calcio (380-450°C) (Figura 32b). Por outro lado, o teor de
agua total combinada apontou valor inferior a 1% o que pode ter sido gerado devido a
uma pré-hidratagdo inicial do cimento em virtude das condicbes de estocagem e
transporte do material (VITORINO, 2012).

Tabela 8: resultados da analise de fluorescéncia de raio-X do Cimento Portland classe G.

Composi¢do quimica do cimento classe G
Oxidos CaO SiO, Fe,0; SO; Al,O3 K>0 SrO TiO, MnO ZnO
Teor (%) 70,2 16,0 5,6 3,9 3,2 0,5 0,3 0,2 0,1 0,2
Fonte: VITORINO (2012).
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Figura 32: resultados de difrac&do de raios X (a) e termogravimetria (b) do Cimento Portland
classe G. Retirado de VITORINO (2012).

A analise granulométrica do cimento evidencia um tamanho médio de particulas (Dso)
de 15,6 pm e um Dgo de 31,6 pm (Figura 33). A resisténcia a compressdo média foi de
4,7 MPa [678,9 psi] para a cura em 38°C e para cura em 60°C foi de 10,35 MPa
[1501,1 psi]. O teor de fluido livre a temperatura ambiente foi de 3,2%. Os valores de
resisténcia e fluido livre estdo dentro dos limites estabelecidos pela NBR 9831 (2006).
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Figura 33: andlise granulométrica do cimento Portland classe G (VITORINO, 2012).

Propriedades reoldgicas, tempo de espessamento e consisténcia do cimento Portland
classe G séo apresentadas nas Tabelas 9 e 10, abaixo. Todos os valores obtidos
estdo de acordo com o norma NBR 9831 (2006).

Tabela 9: propriedades reoldgicas do cimento Portland classe G.

Temperatura LE (Pa [Ibf/100 VP (mPa.s [cP] - Gl (Pa [Ibf/100  GF (Pa [Ibf/100
pés?]) - CV (%) CV (%) pés?])-CV (%)  pés?])—CV (%)

27°C 32,8[68,5]-21,9 84,0[84,0]-10,4 4,9[10,3]-184 5,3[11,0]-21,5
52¢eC 35,1[73,3]-1,3 71,0[71,0]-3,7 53[11,0]-10,7 8,9[18,6]—-9,0

Fonte: VITORINO (2012).

Tabela 10: determinacéo das propriedades de bombeamento do cimento Portland classe G.

Tempo para Tempo para Consisténcia (Uc) Consisténcia maxima
atingir 100 Uc atingir 50 Uc Tempo de espessamento (Uc) de 15 a 30 minutos
(min) (min) 0% 25% 50% 75%
97 71 54 30 31 53 30

Fonte: VITORINO (2012).

4.1.2 Silica Ativa

A silica ativa utilizada possui massa especifica de 2,37 g/cm? [19,78 Ibm/gal] e sua
composi¢cdo quimica, realizada por fluorescéncia de raio-X, mostrou composicao de
94,5% de Oxidos de silicio (Tabela 11). Pelo difratograma (Figura 34a), pode ser
observado um alto grau de amorfismo entre 11 e 35°C e pequenos picos de carbeto de
siicio e quartzo. Pela andlise térmica (Figura 34b), vemos uma perda de massa da
ordem de 0,5% entre as temperaturas de 40 e 100°C, as quais estdo relacionadas a
um pequeno ganho de umidade durante o transporte, manuseio e estocagem do
material (VITORINO, 2012). Outra perda de massa da ordem de 1,5% (435 a 900°C)
foi atribuida a liberacdo de CO, pela volatiizacdo de materiais carbonaticos
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(VITORINO, 2012; NITA, 2006; e VERESHCHAGIN, 2004). A massa residual de silica

ativa foi de 96,9%.

Tabela 11: resultados de andlise de fluorescéncia da silica ativa.

Composigao quimica da silica ativa

éXidOS SiO, A/203 503 P205 K,0 CaO
Teor (%) 94,5 1,2 1,8 0,9 0,8 0,6
Fonte: VITORINO (2012).
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Figura 34: resultados de difracéo de raiox X (a) e termogravimetria (b) da silica ativa

(VITORINO, 2012).

A andlise granulométrica, exposta na Figura 35 abaixo, da silica ativa evidencia um

tamanho médio de particulas (Dso) de 0,40 um e um Dgo de 2,0 um.
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Figura 35: andlise granulométrica da silica ativa (BALTHAR, 2010).
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4.1.3 Microfibras de volastonita

A microfibra de volastonita utilizada neste projeto possui massa especifica de 3,05
g/cm? [25,45 lbm/gal], coloracdo branca e sua composicdo quimica, realizada por
fluorescéncia, mostrou composicao de 54,5% de Oxidos de calcio e 43,6% de Oxido de
silicio (Tabela 12). Fases tipicas de volastonita (CaO.SiO,), SiO, e CaO foram
observadas em sua composi¢cao mineralégica (Figura 36a).

Tabela 12: resultados de analise de fluorescéncia das microfibras de volastonita.

Composi¢ao quimica das microfibras de volastonita
Oxidos CaO SiO, Fe,0; SO; Al;,03 K0 SrO  TiO, MnO ZnO
Teor (%) 70,2 16,0 5,6 3,9 3,2 0,5 0,3 0,2 0,1 0,1
Fonte: VITORINO (2012).

Os resultados de microscopia eletrbnica de varredura apresentaram particulas com
morfologia acicular (Figura 37). A analise termogravimétrica mostrou perdas de cerca
de 1,0% de sua massa entre 550 e 710°C, a qual pode ser atribuida & dissociagdo do
CaCO; (Figura 36b) (VITORINO, 2012). Outras caracteristicas fisicas foram
verificadas por Silva (1999) e Formagini (2005) e estdo expostas na Tabela 13.

(Do/%) BSSEN "ALIRQ

800 003
| é d
A @ Volastonita 100 TG B
o5 ® sio,
A C0 0,04
600 * alo, 994
* FeO,
o 500 o r 0,03
s $ 98-
< ~
‘5 400 ° 2
5 3 0,02
S 300 = 974
200
ie * - L0,01
100 “J% .
*
A
ol L Lll [ T I* ot o D 0,00
: - . : - : - - ;
0 20 30 40 a0 60 20 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Angulo 26 (°) Temperatura (°C)
(a) (b)

Figura 36: resultados de difracdo de raios X (a) e termogravimetria (b) das microfibras de
volastonita (VITORINO, 2012).
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Figura 37: microfibras de volastonita observadas por microscopia eletrénica de varredura
(VITORINO, 2012).

Tabela 13: caracteristicas fisicas das microfibras de volastonita.

Caracteristicas fisicas das microfibras de volastonita

pH (10% diluida) 9,9
Coeficiente de expansdo térmica (mm/mm/eC) 6,5x10°
Ponto de fusdo (2C) 1540
Relagdo de aspecto (l/d) 15
Modulo de elasticidade (GPa [ksi]) 120 [17404,5]

Fonte: SILVA (1999) e FORMAGINI (2005).

4.1.4 Fibras de aco FibraFlex

As fibras de aco utilizadas sdo produzidas pela Saint-Gobain Seva, na Franca,
nomeadas FibraFlex. S&o compostas de metais amorfos (Fe,Cr)gg e (P,C,Si)2,
apresentando excelente resisténcia a corrosdo em ambientes salinos (cloretos e
sulfatos) e em ambientes acidos (SAINT-GOBAIN SEVA, [s.d.]). Testes de corroséao
realizados com solugdo em HCI (0,1 N) e FeCl; (0,4 N) apresentaram nenhuma reacgéo
sobre as fibras de aco em 24 horas de aplicagdo (SAINT-GOBAIN SEVA, [s.d.]). A
Tabela 14 apresenta algumas caracteristicas das fibras.
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Tabela 14: caracteristicas fisicas das fibras de ago (FibraFlex).

Caracteristicas fisicas das fibras de ago (FibraFlex)

Fibra Referenciada (Saint-Gobain Seva) FF20EO0
Formato da se¢éo transversal Retangular
Comprimento (mm) 20,0
Largura (mm) 1,0
Espessura (um) 24
Qtd. de fibras/kg 275.000
Area especifica m*/kg 11,6
Tensdo de Tragdo (MPa) >1400

Moddulo de Elasticidade (GPa [ksi]) 140 [20305,3]
Fonte: SAINT-GOBAIN SEVA ([s.d.]) e HAMEED et al. (2013)

(a) (b)

Figura 38: foto das fibras de ago (FibraFlex) a olho nu (a) e em microscopio optico (b) (SAINT-
GOBAIN SEVA, [s.d.]).

4.1.5 Superplastificante e Antiespumante

O aditivo superplastificante Hormitec apresenta-se em solugdo aquosa e, segundo o
fabricante, possui massa especifica de ~1,20 g/cm? [~10,01 Ib/gal] e teor de sélidos de
~40%.

O aditivo antiespumante D-AIR3000, de acordo com o fabricante, possui
concentracdes de silicone inferiores a 60% e massa especifica de 1,00 g/cm? [8,34
Ibm/gal].

4.1.6 Aditivo modificador de viscosidade VMA

O aditivo modificador de viscosidade (VMA) se apresenta em pd branco, baseado em
polimeros de celulose de alto peso molecular. Segundo a BASF, o aditivo ndo possuli
retencéo de finos e apresenta massa especifica real de 0,68 a 0,72 g/cm3 [5,60 a 5,99
Ibm/gal] e massa especifica aparente de 0,55 a 0,59 g/lcm?3 [4,57 a 4,90 lbm/gall.
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4.2 Propriedades das Pastas no Estado Fresco

4.2.1 Comportamento Reoldgico e Tixotropia

A Tabela 15 e a Figura 39 expressam os valores médios calculados do limite de
escoamento (t,), indice de consisténcia (k), indice de comportamento (n) e
viscosidade plastica (i) para a pasta de referéncia e para as pastas fibrosas. A Figura
40 apresenta as curvas de fluxo média das misturas estudadas com seus respectivos
desvios padrdo. A Figura 41 apresenta o grau de tixotropia das pastas estudadas.

Tabela 15: parametros obtidos através da aplicacdo do modelo reolégico de Herschel-Bulkley,
Viscosidade Plastica e R2 do ajuste tedrico feito pelo modelo de Herschel-Bulkley.

- indice de indice de
Limite de AN . . o
Consisténcia  Comportamento  Viscosidade Plastica 2
Pasta Escoamento . . . . R? —CV (%)
(Pa) — CV (%) (adimensional  (adimensional) - (mPa.s [cP]) — CV (%)
i ) - CV (%) CV (%)
PRSA 7,54 -5,34 0,165 -10,75 0,794 - 5,65 66,3 [66,3] - 5,27 0,990 - 0,51
PE-W5 13,90 - 8,89 0,191-1,70 0,943 -9,29 125,8[125,8]-7,75 0,975-3,65
PE-W5F25 16,52-11,56 0,189-89,71 1,051 - 24,65 206,5 [206,5] -8,71 0,968 — 2,61
PE-W5F50 33,56 -27,51 0,726 — 26,61 0,870 -18,57 458,5 [458,5] — 29,65 0,715 —46,4
PE-W5F75 56,51 -28,41 0,496 — 22,88 1,146 - 1,87 828,4 [828,4] — 15,33 0,733-8,23
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Limite de Escoamento (Pa)

indice de Consisténcia

Viscosidade Plastica (mPa.s) indice de Comportamento
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Figura 39: parametros obtidos através da aplicacdo do modelo reol6gico de Herschel-Bulkley.

Limite de Escoamento (a), indice de Consisténcia (b), indice de Comportamento (c) e

Viscosidade Plastica (d).
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Figura 40: pontos médios ascendentes e curva de fluxo pelo método de Herschel-Bulkley das
pastas PRSA (a), PE-W5 (b), PE-W5F25 (c), PE-W5F50 (d) e PE-W5F75 (e); e curvas de fluxo
geradas pelo método de Herschel-Bulkley (linhas tracejadas) (f).
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Figura 41: grau de tixotropia das pastas PRSA, PE-W5, PE-W5F25, PE-W5F50 e PE-W5F75.

Foi observado que para as pastas hibridas (PE-W5F25, PE-W5F50 e PE-W5F75), a
tensdo de cisalhamento inicial, na primeira rampa de velocidade (parte ascendente)
apresentou um pico muito elevado (Anexos - Figuras 79, 80 e 81). Este
comportamento ndo se repetiu na segunda e nem na terceira rampa, indicando uma
mudanca da estrutura da pasta. Observacbes visuais foram realizadas com as
misturas hibridas imergindo apenas metade da palheta do redmetro nas pastas. Tal
procedimento mostrou que, nas primeiras velocidades, a disperséo aleatéria das fibras
criava uma barreira fisica, a qual levava a necessidade de uma maior tensao
cisalhante para por a pasta em fluxo. Vencida esta primeira barreira de tensdo e como
prosseguimento do ensaio as fibras se orientavam em torno da palheta de forma
radial, acompanhando o fluxo da pasta. Boulekbache et al. (2010) estudou o efeito do
fluxo na orientacdo de fibras de aco, onde sugeriu que o alinhamento das fibras
acontece devido ao perfil de velocidade do fluxo da pasta. Ou seja, a velocidade da
mistura varia de zero nas paredes até um méximo ao longo da linha de centro do fluxo
(Figuras 42a, 42b, 43a e 43b). Stahli et al. (2008) sugere que diferentes velocidades
de fluxo afetam as fibras e podem causar sua reorientagdo de forma perpendicular a
direcdo do fluxo. Ele também sugere que uma mistura fibrosa, na presenca de
velocidades relativas de translacdo e rotacéo, fara com que o fluido exerca forcas e
momentos hidrodinAmicos nas fibras; este efeito € maior em uma velocidade de fluxo
maior ou quando a velocidade pode afetar as fibras por mais tempo.

Portanto, a interpretacdo dos parametros reoldgicos pelo modelo de Herschel-Bulkley
(Tabela 15 e Figura 40) para as pastas hibridas foram realizadas com os dados
médios aquisitados na segunda rampa ascendente de velocidade, apds a orientacao
das fibras na mistura. A energia de cisalhamento (Figura 41) foi determinada para a
primeira repeticdo da rampa de velocidade. Para as pastas PRSA e PE-W5, os
parametros reoldgicos foram obtidos através da primeira rampa de velocidade.
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Os valores de limite de escoamento (LE), viscosidade plastica (VP) e energia de
cisalhamento aumentaram consideravelmente com o acréscimo de fibras de aco. Para
PE-W5F75, LE e VP aumentaram 7,5 e 12,5 vezes em relacdo a PRSA,
respectivamente, e PE-W5F25 atingiram 2,2 e 3,1 vezes o0s valores encontrados para
PRSA, nos mesmos parametros respectivamente. O aumento de LE e VP para a pasta
com volastonita (PE-W5) foi de 84% e 89,7%, respectivamente, em relacao a pasta de
referéncia.

Tanto o indice de comportamento quanto o indice de consisténcia apresentaram
tendéncia de aumento com o acréscimo de fibras na mistura. Apesar da grande
dispersdo obtida para as misturas hibridas, especialmente para a PE-W5F50, foi
observado um aumento de 200% no indice de consisténcia da pasta PE-W5F75, em
relacdo a pasta PRSA, e de 44% para o indice de comportamento da mesma pasta,
também em relacéo a pasta de referéncia.

Devido ao elevado desvio padrdo nos resultados de energia de cisalhamento das
pastas PE-W5F50 e PE-W5F75, tais valores ndo podem ser comparados entre si com
exatiddo.O aumento neste parametro para PE-W5F75 foi de 69,5 vezes, em relacdo a
PRSA. O aumento na energia de cisalhamento de PE-W5F25 e PE-W5, em relacdo a
PRSA, foi de 706,6% e 5,1%, respectivamente.

30 cm
30 cm

(@) (b)

Figura 42: estudo do fluxo e orientacao das fibras em solucéo translicida (Carbopol), para
limite de escoamento de 25 Pa (a) e 70 Pa (b). Retirado de BOULEKBACHE et al. (2010).
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Figura 43: explicagéo para orientacéo de fibras em fluxo radial (a) e fluxo linear canalizado (b).
Retirado de BOULEKBACHE et al. (2010).

4.2.2 Fluido livre e Massa especifica Aparente na Fase
Liquida.

Os ensaios de fluido livre e de massa especifica aparente (pgparente) foram realizados
para todas as misturas em estudo. Para os ensaios de fluido livre, nenhuma das
pastas apresentou fase sobrenadante. Na Tabela 16, temos as médias dos resultados
para cada pasta ensaiada.

A adicdo de fibras de aco aumentou a massa especifica aparente das misturas, o que
ndo foi observado nas pasta PE-W5, em relagdo a PRSA. Nota-se um aumento
maximo de 6,8% no massa especifica aparente para a pasta PE-W5F75 para a pasta
de referéncia.
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Tabela 16: resultados dos ensaios de fluido livre e massa especifica aparente para cada pasta

ensaiada.
Tfl
Pasta (%) — Paparente Paparente
3
CV (%) (8/cm?) (Ib/gal)
PRSA 0 1,75 14,60
PEWS 0 1,75 14,60
PE-W5F25 0O 1,84 15,36
PE-W5F50 0O 1,85 15,45
PE-W5F75 0 1,87 15,61

4.3 Propriedades das Pastas no Estado Endurecido
4.3.1 Comportamento Mecéanico sob Compresséao Uniaxial

As curvas tipicas de tensdo versus deformacgéo axial e deformacéao lateral para a pasta
de referéncia, misturas PE-W5 e as misturas hibridas estédo dispostas nas Figura 44 e
Figura 45. Os valores meédios e seus respectivos coeficientes de variacdo de
resisténcia a compressao f., deformacéo lateral ¢. ;.. € deformagéo axial &, g,;q; Para
as tensdes de pico estdo apresentados na Tabela 17. Os valores de mdédulo de
elasticidade E. e o coeficiente de poisson v, sdo apresentados na Tabela 17 e na
Figura 46.
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Figura 44: curvas tipicas tensdo versus deformacgédo axial das pastas analisadas.
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Figura 45: curvas tipicas tensao versus deformacéo lateral das pastas analisadas.

Tabela 17: média e coeficiente de variagéo dos valores da resisténcia a compressao uniaxial,
deformacéo uniaxial e lateral, modulo de elasticidade e coeficiente de Poisson das pastas

analisadas.
Pasta fc(MPa) -CV Ecaxial (ne)- &clateral (ne) E.(GPa)-CV v -CV (%)
(%) CV (%) —CV (%) (%)
PRSA 64,08-2,19 7165,7 - 8,27 1935,6-9,00 11,88-4,28 0,28 -4,96
PE-W5 66,12 -9,52 5507,6 - 15,0 1515,9-17,9 14,37-9,34 0,27-7,57
PE-W5F25 61,35-1,83 4924,9-2,51 1300,7—-11,5 14,26—-4,75 0,25 -6,44
PE-W5F50 51,73-15,1 4795,4-14,1 1276,3-17,2 13,72-6,02 0,25-1,51
PE-W5F75 52,34—-4,03 4551,4—-4,33 1735,8-7,49 14,11-7,77 0,25-4,41

A andlise da Figura 44 e Figura 45 indica que a mistura com microfibras de volastonita
apresentou um aumento de 3,2% na tensdo de ruptura em relacdo a pasta de
referéncia. Todavia, a adicdo das fibras de aco nas misturas hibridas causaram uma
diminuicdo neste mesmo parametro. Estas reducdes foram de 4,3% para PE-W5F25,
19,3% para PE-W5F50 e de 18,3% para PE-W5F75.

Quanto as deformacdes axiais e laterais de pico, verificou-se reducbes com a adi¢cao
de fibras. A deformacédo axial de pico obteve diminuicGes de 23,1, 31,3, 33,1 e 36,5%
para PE-W5, PE-W5F25, PE-W5F50 e PE-W5F75, respectivamente. Na deformacéo
lateral de pico, a mistura com o maior teor de fibras de aco (PE-W5F75) apresentou
reducdo de 10,3% enquanto PE-W5, PE-W5F25 e PE-W5F50 atingiram 21,7, 32,8 e
34,1%, respectivamente, em relagdo & pasta de referéncia.
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Em relacdo a PRSA, o valor maximo obtido foi de 20,9% para a pasta PE-W5. O
coeficiente de Poisson obteve reduc6es, em média, de 10,7% para todas as pastas
hibridas em relacdo a pasta de referéncia e 7,4% em relacdo a pasta PE-W5. Nota-se
gue a adicdo de volastonita a pasta de referencia levou a um consecutivo aumento do
modulo de elasticidade de todas as misturas que a continha.O mddulo de elasticidade
das pastas hibridas e das pastas com volastonita apresentaram valores semelhantes.
Como pode ser observado nas Figuras 44 e 45. As pastas PRSA, PE-W5 e PE-W5F25
apresentaram ruptura de forma fragil. Ja as pastas hibridas com 0,50% e 0,75% de
fioras de aco notou-se comportamento de poés-fissuracdo. Os modos de fratura
predominantes das pastas foram do tipo colunar e cisalhante (Figuras 47, 48, 49, 50 e
51).
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Figura 46: médulo de elasticidade e coeficiente de Poisson sob compresséo uniaxial das
pastas analisadas.
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Figura 47: modos de fratura, mistura PRSA. Corpos de prova, da esquerda para a direita, 8, 9,
10,11, 12, 13, 14,15 e 16.
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Figura 48: modos de fratura, mistura PE-W5. Corpos de prova, da esquerda para a direita, 1.1,
1.2,13,21,22e2.3.

AlA" 1

Figura 49: modos de fratura, mistura PE-W5F25. Corpos de prova, da esquerda para a direita,

11,12,21,2.2,3.1e3.2.

Figura 50: modos de fratura, mistura PE-W5F50. Corpos de prova, da esquerda para a direita,
1.1,1.2,1.3,2.1,22e2.3.

.

Figura 51: modos de fratura, mistura PE-W5F75. Corpos de prova, da esquerda para a direita,
1.1,12,13,2.1,22e23.

4.3.2 Comportamento Mecéanico sob Tracdo na Flexao

As curvas tipicas dos ensaios de tragdo na flexdo para todas as misturas ensaiadas
estdo representadas na Figura 52. Os valores médios e 0s respectivos coeficientes de
variacio da Carga Ultima e da Carga de 12 fissura; da tens&o, deflexdo e tenacidade
correspondente a primeira fissura (fia s, T1e fis. € 612 ris); da tensdo e tenacidade
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altima (fy;:. € Tye); da tenacidade (Tiyeq); € da deflexdo total (64tq;) €Stao dispostas
na Tabela 18.

12
_ —o— PRSA
—o— PE-W5
Lo —v— PE-W5F50

—o— PE-W5F75

Carga (kN)
(o]
|

015 0,20

0,05 0,10
Deflexdo (mm)

Deflexdo (mm)

Figura 52: curvas tipicas de carga versus deflexdo das misturas analisadas.

Tabela 18: valores médios e coeficientes de variagéo para cargas ultimas; e tensoes, deflexdes
e tenacidade Ultimas e de primeira fissura para ensaio de tra¢do na flexao.

o Pastas

Parametros PRSA PE-W5  PE-W5F50 PE-W5F75
Carga 12 Fiss. (kN) - CV (%) =Carga Ult =CargaUlt 2,95-329 589-21,3
Carga Ult. (kN) = CV (%) 2,69-10,3 582-171 488-98 9,57-16,8
f1:2 fis. (MPa) — CV (%) = fu. = fue 4,55-40,1  7,91-21,1
f e (MPa) = CV (%) 4,23-11,5 890-16,3 752-9,7 12,8-16,8

812 fis. (MmM) = CV (%) 0,09-131 0,11-15,7 0,050-40,1 0’35‘;_
8totqr (Mm) = CV (%) =812 fis, =8yafis.  457-271 4,69-13,5
T1ofis. (J) = CV (%) 0,19-158 1,09-13,4 0,43-58,7 2,32-744
Ty (9)—CV (%) =Tye fis, =Tiefis.  2,80-66,3 13,1-28,4
Tiotar ()= CV (%) =T1efis. =Typss  550-283 21,4-20,8

A analise da Figura 52 e da Tabela 18Erro! Fonte de referéncia ndo encontrada., mostra
gue, para as pastas hibridas, ha um aumento na tenséo ultima. J4 para as pastas PE-
W5 e para a pasta de referéncia, ndo ocorre o comportamento de pos-fissuragdo. As
tensBes de 12 fissura, em relacdo a PRSA, aumentaram 21,5 e 53,7% para as pastas
PE-W5F50 e PE-W5F75, respectivamente. As tensdes Ultimas aumentaram 124, 53 e

58



203% para as pastas PE-W5, PE-W5F50 e PE-W5F75, respectivamente, comparado a
tensdo de ruptura da pasta de referéncia.

Em relacdo aos valores de deflexdo, comparados a pasta de referéncia, a pasta PE-
W5 alcancou aumento de 22,2% para o valor de deflexdo maxima. As pastas PE-
W5F50 e PE-W5F75, para a deflexdo de 12 fissura comparado a PRSA, diminuiu em
56,7 e 15,6%, respectivamente. Para a deflexao Ultima das pastas hibridas, observou-
se que as pastas PE-W5F50 e PE-W5F75 alcancaram, respectivamente, ganhos da
ordem de 56,3 e 54,8 vezes ao valor observardo para deformagdo maxima de PRSA.

1 <15 ]
25 - E
1,0
13
[}
204 805 %
s {8, |z O
% = 0.0="5RsA PE-W5 /
- 157 Pastas
S
= 7///) Tenacidade Total (J/mm?)
E 109 B Tenacidade Ultima (J/mm?)
J 7/ Tenacidade 12 fiss. (J/mm?) _
o | o
| 7
s, U)o ,
PRSA PE-W5 PE-W5F50 PE-W5F75
Pastas

Figura 53: valores de tenacidade determinado pelo ensaio de tracdo na flexdo para todas as
pastas, em cada estagio do ensaio.

A Figura 53 e a Tabela 18, demonstram uma tendéncia de aumento da tenacidade
com o incremento no teor de fibras de aco flexiveis. A tenacidade total, em relacéo a
PRSA, aumentou 112,6 vezes para PE-W5F75 e 15,2 vezes para a pasta PE-W5F50.
A tenacidade Ultima das pastas PE-W5F75 e PE-W5F50, comparadas a pasta de
referéncia, aumentou 53,1 e 7,9, respectivamente. Ja a tenacidade de 12 fissura
apresentou aumentos 89 e 2,68 para as pastas PE-W5F75 e PE-W5F50,
respectivamente, comparadas a PRSA. Como a pasta PE-W5 ndo possui
comportamento de pds-fissuracdo, a tenacidade de 1° fissura, tenacidade Ultima e
tenacidade total sdo iguais. Se comparados a PRSA, vemos um aumento de 5,7
vezes.

Os modos de fratura das pastas estudadas sao apresentados nas Figuras 54, 55 e 56.
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Figura 54: modos de fratura, mistura PE-W5. Corpos de prova, da esquerda para a direta e de
cima para baixo, 1.1, 1.2, 1.3,2.1,2.2 e 2.3.

Figura 55: modos de fratura, mistura PE-W5F50. Corpos de prova, da esquerda para a direta e
de cima para baixo, 1.1, 1.2,1.3,2.1,2.2 e 2.3.

Figura 56: modos de fratura, mistura PE-W5F75. Corpos de prova, da esquerda para a direta e
de cima para baixo, 1.1, 1.2,1.3,2.1,2.2 e 2.3.

4.3.3 Comportamento Mecanico sob Compresséao Diametral

A Figura 57 abaixo mostra os resultados de resisténcia a compresséao diametral média
de primeira fissura de todas as amostras estudadas bem como o desvio padrdo dos

valores obtidos. Foram realizados entre 12 e 15 ensaios por mistura.
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Figura 57: influéncia dos teores de fibras de aco flexiveis na resisténcia a tracdo por
compressao diametral.

A andlise do grafico mostra uma tendéncia de aumento da resisténcia com o aumento
do teor de fibras flexiveis na mistura. A mistura PE-W5 mostra acréscimo de
resisténcia em comparacdo a pasta de referéncia de 54,7%. Em relagdo a pasta de
referéncia, observa-se um aumento de 43,9%, 64,3% e 100,3% para as misturas PE-
W5F25, PE-W5F50 e PE-W5F75, respectivamente.

As Figuras 58, 59, 60 e 61 apresentam o modo de fratura das pastas estudadas.

Figura 58: modo de fratura, mistura PE-W5. Colunas da esquerda para a direita: corpos de
prova 1, 2 e 3; linhas de cima para baixo: topo, meio e base de cada corpo de prova.
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Figura 59: modo de fratura, mistura PE-W5F25. Colunas da esquerda para a direita: corpos de
prova 1, 2 e 3; linhas de cima para baixo: topo, meio e base de cada corpo de prova.

Figura 60: modo de fratura, mistura PE-W5F50. Colunas da esquerda para a direita: corpos de
prova 1, 2 e 3; linhas de cima para baixo: topo, meio e base de cada corpo de prova.

Figura 61: modo de fratura, mistura PE-W5F75. Colunas da esquerda para a direita: corpos de
prova 1, 2 e 3; linhas de cima para baixo: topo, meio e base de cada corpo de prova.
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4.3.4 Comportamento Mecéanico sob Tracéo Direta

As curvas tipicas de todas as amostras ensaiadas sob tracdo direta (tens@o versus
deformacgéo) estao apresentadas na Figura 62. Os valores médios e seus respectivos
coeficientes de variacéo para a tensao de 12 fissura (fia ;;), tensdo ultima (fy,;..), carga

dtima, mddulo de elasticidade a tragcdo (E:q), deformagéo de 12 fissura (ljaf;s) €

deformacéo total (I;,:4;) €ncontram-se na Tabela 19. Os valores encontrados para as
tenacidades de 12 fissura (Tya f;5), Gltima (T,,;.) € total (Ttyeq;) €Stdo apresentados na
Figura 63 e na Tabela 19.
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Figura 62: curvas tipicas de tensé&o versus deformacédo da cada mistura analisada.
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Tabela 19: valores médios e coeficientes de variagéo para cargas ultimas; modulo de

elasticidade a tracéo; e tensbes, deslocamentos e tenacidade Ultimas e de primeira fissura para
ensaio de tracdo direta.

Parémetros Pastas
PE-W5 PE-W5F50  PE-W5F75
Carga 12 Fiss. (kN) - CV (%) = Carga Ult. 1,79-21,0 3,54-18,1
Carga Ult. (kN) — CV (%) 1,06 -10,1 2,02-109 3,83-998
f12 fis. (MPa) - CV (%) = fue. 1,73-19,1  3,41-16,4
fuie. (MPa) —CV (%) 0,87-9,16 1,93-873 3,69-9,17
L1a fis. (mm) = CV (%) 0,013 -40,8 0,036 -35,1 0,038 - 14,2
Liotar (Mm) - CV (%) = 81a fis, 0,752-8,73 2,29-30,7
T1e pis. ()/mm?) - CV (%) 0,06 41,7 0,32-384 0,40-38,0
Ty (3/mm?)=CV (%) =The fis, 0,41-10,8 0,90-20,4
Tiotar (3/mm?)=CV (%) =Thefis. 1,01-13,6 2,42-26,4
E.q (GPa) - CV (%) 12,5-6,14 9,68-183 13,4-16,9

A andlise dos resultados apresentados na Figura 62 e na Tabela 19, mostra uma
tendéncia de aumento da tensdo de 1° fissura com o aumento no teor de fibras de ago
flexiveis. Comparado a pasta PE-W5 (sem fibras fibraflex), observa-se um incremento
de 98,8% e 291,9% na tensédo de 12 fissura para as pastas PE-W5F50 e PE-W5F75,
respectivamente (comportamento também observado nos ensaio de tracdo na flexao).
Em relacdo a tensdo de 12 fissura, a tenséo Ultima obteve aumentos de 8,2% e 11,6%
para as pastas PE-W5F50 e PE-W5F75, respectivamente.

O deslocamento de 12 fissura das pastas PE-W5F75 e PE-W5F50, comparadas a PE-
W5, obtiveram aumentos de 192% e 177% respectivamente. Ja o deslocamento total
apresentou uma tendéncia de aumento com o acréscimo do teor de fibras. O
deslocamento da pastas PE-W5F75 foi 204% maior que o da pasta PE-W5F50.

A Figura 63 mostra que uma tendéncia de aumento de tenacidade com o aumento no
teor de fibras de aco flexiveis. A tenacidade total aumentou 40 vezes para PE-W5F75
e 15 vezes para PE-W5F50, comparadas a PE-W5. J4 a tenacidade ultima, em
relacdo a PRSA, mostrou incrementos de 16 e 6,8 vezes para as pastas PE-W5F75 e
PE-W5F50, respectivamente. A tenacidade de 12 fissura também apresentou
tendéncia de aumento com o incremento de fibras de aco, sendo 6,7 vezes maior para
PE-W5F75 e 5,3 vezes maior para PE-W5F50, se utilizando PE-W5 como referéncia.
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Figura 63: valores de tenacidade determinado pelo ensaio de tracdo direta para as pastas
ensaiadas, em cada estagio do ensaio.

O modo de fratura dos corpos de prova submetidos a tragdo direta pode ser
visualizado na Figura 64. Nota-se que pode ter ocorrido concentracdo de tensdes nas
garras que prendem o0s corpos de prova ao equipamento o que pode ter levado estes
a falharem proximos as extremidades.

(@) (b)
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(©)

(d)

Figura 64: modo de fratura sob tragdo direta das misturas PE-W5 (a), PE-W5F25 (b), PE-
W5F50 (c) e PE-W5F75 (d).

4.3.5 Estabilidade

Os valores médios de densidade e seus respectivos coeficientes de variagdo dos
ensaios de estabilidade das pastas hibridas de volastonita com fibras de aco estdo
apresentados na Tabela 20.

Tabela 20: resultados dos ensaios de estabilidade para as diversas amostras estudadas.

Pasta Rebaixa pr(g/cm® purlg/em®  pyy(g/cm®  pglg/cm®  App_g(g/cm?
mento  [lbm/gal]) [lbm/gal]) [lbm/gal]) [lbm/gal]) [lbm/gal))
(mm) -CV (%) -CV (%) - CV (%) -CV (%)
PRSA 0 1,791 [14,92] 1,795 [14,95] 1,807 [15,05] 1,801 [15,00] 0,011 [0,092]
-1,62 -1,66 -2,19 - 2,04
PE-W5 0 1,824 [15,19] 1,844 [1536]  1,830[15,24] 1,830[1524] 0,007 [0,058]
-2,92 -2,00 -2,78 -2,86
PE- 0 1,879 [15,65] 1,881 [15,67] 1,877 [15,63] 1,889 [15,73] 0,010 [0,083]
W5F25 -0,26 -0,42 -0,96 -0,72
PE- 0 1,891 [15,75] 1,897 [1580] 1,893 [15,77] 1,898 [1581] 0,008 [0,067]
WS5F50 -0,69 -0,66 -0,52 -0,21
PE- 0 1,904 [15,86] 1,898 [1581]  1,915[15,95] 1,909 [1590] 0,005 [0,042]
WS5F75 -0,64 -0,52 -0,63 -0,79

Analisando as diferencas de densidade entre o topo e a base dos corpos de prova das
pastas ensaiadas e tomando como base o valor maximo para estas diferencas
estabelecido nos procedimentos do PROCELAB (CAMPOS et al., 2005), todas as
pastas foram consideradas estiveis pois estavam abaixo do limite estabelecido de
g/lcms3

0,06

[0,5

lbm/gal].
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4.3.6 Absorcdo Total, indice de Vazios e Massa Especifica

A Tabela 21 e a Figura 65 apresentam os resultados médios de massa especifica real,
indice de vazios e absor¢do agua total e seus respectivos desvios padrdo, para todas
as pastas ensaiadas. Foram realizados seis ensaios por pasta.

Tabela 21: média e coeficiente de variacdo dos valores de absorcao, indice de vazios, massa
especifica seca, massa especifica saturada e massa especifica real das pastas analisadas.

Pasta A%)-CV  I,(%)-CV  p (g/cm3®  pgar(g/cm® pr(g/cm?
(%) (%) [lbm/gal]l) [lbm/gal])- [lbm/ gal))

—CV (%) CV (%) - CV (%)

PRSA 534-163 922-1,36 1,73[14,41] 1,82 [15,16] - 1,90 [15,82] -
-0,26 0,18 0,12

PE-W5 502-465 890-4,66 1,77 [14,74] 1,86 [15,49] - 1,95 [16,24] —
-0,49 0,53 0,69

PE-W5F25 4,65-7,92 832-7,44 1,79[14,91] 1,87 [15,71]- 1,95 [16,24] —
-0,68 0,48 0,53

PE-W5F50 4,70-0,84 8,42-1,11 1,79[14,91] 1,88[15,65] - 1,96 [16,32] —
-0,57 0,58 0,65

PE-W5F75 4,78-6,69 6,67 —6,80 1,81[15,07] 1,90[15,82] - 1,99 [16,57] -
-0,50 0,63 0,91
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Figura 65: evolucdo da absorcao (a), indice de vazios (b) e massa especifica real (c) com o
aumento do teor de fibras de agco na mistura hibrida e com adicdo de microfibras de volastonita.

Massa Especifica Real (g/cm?)

A analise da Figura 65 mostra uma tendéncia de diminuicdo na absorcdo e no indice
de vazios e de aumento da massa especifica real com o incremento no teor de fibras
de aco nas pastas hibridas. Inversamente, a mistura PE-W5 apresentou reducdes nos
valores de absorcdo total de agua e indice de vazios. Comparados a pasta de
referéncia, PE-W5, PE-W5F25, PE-W5F50 e PE-W5F75 obtiveram aumentos de
2,26%, 2,57%, 2,74% e 4,34%, em seu massa especifica real, respectivamente. O
indice de vazios apresentou diminuigbes de 3,51%, 9,81%, 8,74% e 6,03% para as
misturas PE-W5, PE-W5F25, PE-W5F50 e PE-W5F75 respectivamente. A absorgéo
alcancou valores de -6,0%, 12,9%, 12,0% e 10,5% para as misturas PE-W5, PE-
W5F25, PE-W5F50 e PE-W5F75, respectivamente.
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4.3.7 Permeabilidade a Gas Nitrogénio

Nos ensaios de permeabilidade a gas Nitrogénio, foram realizados 6 ensaios por
mistura. Os valores médios e 0s respectivos desvios padrdo da permeabilidade
intrinseca de cada mistura estdo apresentados na Figura 66.
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Figura 66: permeabilidade intrinseca das pastas PRSA, PE-W5, PE-W5F25, PE-W5F50 e PE-
W5F75.

Observa-se que o aumento no teor de fibraflex & matriz leva a consecutivos aumentos
da permeabilidade destas pastas. Comparadas a pasta PRSA, as pastas hibridas PE-
W5F25 e PE-W5F50 sdo 57% e 7% menos permeaveis e a pasta PE-W5F75 é 11%
mais permeavel. Por outro lado, em relacdo a pasta de referéncia, a permeabilidade
da mistura PE-W5 foi 8,41 vezes menor. Vitorino (2012) encontrou resultados
semelhantes utilizando diferentes teores de volastonita em uma matriz cimenticia e
verifica que esta diminuicdo esta relacionada a menor porosidade e menor absorcao
total de dgua apresentada por estes. Além de um melhor refinamento de poros da
matriz j& que a volastonita apresenta 6tima compatibilidade quimica.
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5 Considerac0des Finais
5.1 Propriedades das Pastas no Estado Fresco

Os ensaios de reologia e tixotropia mostraram um comportamento pseudoplastico com
definicdo de limite de escoamento das pastas estudadas. Porém, para as pastas
hibridas, tal comportamento s6 pdde ser analisado corretamente pelo modelo de
Herschel-Bulkley apds a reordenacdo das fibras de aco na matriz. Foi verificado que a
aleatoriedade das fibras aumenta consideravelmente os valores de tixotropia
estudados, chegando a valores 69,5 vezes maior que o encontrado para a pasta de
referéncia. Além do limite de escoamento, a viscosidade plastica, o indice de
comportamento e o indice de consisténcia apresentaram tendéncia de aumento com o
acréscimo de fibras de aco.

Nenhuma das pastas estudadas apresentou teor de fluido livre a temperatura
ambiente. A massa especifica aparente tendeu a aumentar com o acréscimo do teor
de fibras nas pastas hibridas, ficando até 6,8% maior para a pasta com 0,75% de
fibras de aco (PE-W5F75) em relacdo a pasta de referéncia (PRSA).

5.2 Propriedades das Pastas no Estado Endurecido

A pasta de referéncia, a pasta reforcada com microfibras de volastonita e todas as
pastas hibridas ficaram dentro do critério de estabilidade definido em PROCELAB
(CAMPOS, 2005). A massa especifica real mostrou tendéncia de aumento com o
incremento de fibras de ago na mistura, chegando a um valor de incremento maximo
de 4,34% em relacao a pasta de referéncia. J& o indice de vazios e a absorcéo total
das pastas hibridas se mostraram menores que a pasta de referéncia e que a pasta
reforcada apenas com microfibras de volastonita; o teor de fibras de aco também
influenciou nesses parametros, mostrando uma expectativa, entre as pastas hibridas,
de aumento no indice de vazios e na absorcao total com teores maiores.

A permeabilidade da pasta reforcada com microfibras de volastonita (PE-W5) mostrou-
se muito reduzida em relacdo a permeabilidade da pasta de referéncia. Porém, a
adicao de fibras de ago nas pastas hibridas mostra um aumento da permeabilidade a
gas. Comparando tais pastas com PRSA, vemos que apenas a mistura PE-W5F75
apresenta valores maiores, chegando a 11% de acréscimo.

Comparado a pasta de referéncia, a pasta reforcada com microfibras de volastonita
apresentou aumento em sua resisténcia a compressdo uniaxial em 3,2%, porém
obteve decréscimos de 23,1% em sua capacidade de deformacdo. As pastas hibridas
apresentaram diminuicdo na resisténcia a compressao, caracterizando uma tendéncia
de perda de resisténcia com o0 aumento no teor de fibras. Todavia, a capacidade de
deformacéo lateral e uniaxial das pastas com 0,50% e 0,75% de teor de fibras de ago
apresentaram aumentos significativos, tendo em vista o fendbmeno de pos-fissuracao
apos a ocorréncia da primeira fissura da matriz de cimento. Para a pasta hibrida com
0,25% de fibras de ac¢o, o comportamento esperado de pés-fissuragdo ndo ocorreu,
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podendo ser explicado pela capacidade das microfibras de volastonita fragilizarem a
mistura ao ponto das fibras de aco nao conseguirem atuar com este teor. O médulo de
elasticidade pouco variou entre as pastas hibridas e a pasta PE-W5, porém estas
apresentaram valores aproximadamente 16% maiores que o da pasta de referéncia. O
coeficiente de Poisson das pastas hibridas ndo apresentou tendéncias de aumentar ou
diminuir, porém, comparado a pasta de referéncia e a pasta com microfibras de
volastonita, seus valores ficaram 9,1% menores.

Todos os ensaios de determinacdo da resisténcia a tracdo, seja por compressao
diametral, por flexdo ou por tracdo direta, mostraram uma tendéncia de aumento na
tenacidade e na resisténcia Gltima com a adicdo de fibras de aco nas misturas
hibridas. Por compressédo diametral, comparado a pasta de referéncia, obteve-se um
incremento maximo de 244% na resisténcia a tracdo da pasta hibrida PE-W5F75. A
pasta PE-W5 teve sua resisténcia a tracdo por compressao diametral aumentada em
94,6%, em relacdo a pasta de referéncia.

Analisando os resultados de tragéo na flexdo, o aumento maximo da tenséo resistente
de primeira fissura, comparado a pasta de referéncia, foi de 110% para a pasta PE-
W5, seguido de um incremento de 86,9% para a pasta hibrida reforcada com 0,75%
de fibras de aco. Por outro lado, a tenséo ultima obteve seu maximo na mistura PE-
W5F75, chegando a ser 203% maior que o valor da pasta de referéncia. Isso se deu
tendo em vista 0 ganho de resisténcia a tragdo apds a ocorréncia da primeira fissura;
tal comportamento pdde ser visto para todas as pastas hibridas. As fibras de aco
deram capacidade de deformacdo as misturas hibridas, expondo uma tendéncia de
aumento nas deflexBes totais com o aumento no teor de fibras de aco. Porém, a
capacidade deformacdo até a primeira fissura apresentou valores maximos para a
pasta reforcada apenas com microfibras de volastonita, evidenciando certa fragilizacéo
da matriz das pastas hibridas. Houve tendéncia de aumento na tenacidade com
acréscimo de fibras de ago nas misturas hibridas, chegando a valores 112,6 vezes
maior que a tenacidade total da pasta de referéncia.

Para o ensaio de tracdo direta, 0 modulo de elasticidade a tracao tende a aumentar
com o incremento de fibras de a¢o nas pastas hibridas. O ganho de resisténcia apds a
primeira fissura também ocorre, porém de forma mais inexpressiva que o observado
nos ensaios de tragdo na flexdo. Isso se deu, pois os valores de tenséo de resisténcia
na primeira fissura aumentaram para as pastas com reforcos fibrosos metélicos,
apresentando-se em até 3,9 vezes maiores que a resisténcia da pasta PE-W5. Os
valores de tenacidade também aumentaram com o teor de fibras de aco nas pastas
hibridas, chegando a ser cerca de 40 vezes maior que a tenacidade da pasta com
volastonita.

5.3 LimitacOes Criticas

Como a escolha da pasta de cimento a ser utilizada em um processo de cimentacao
de um poco petrolifero ndo depende apenas da pasta em si, mas de uma gama de
fatores inerentes ao local de perfuragdo, processo de operacgdo, condigdes fisicas e
mecéanicas da formacgé&o, equipamentos utilizados na perfuracdo e cimentagdo, entre
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outros; e como nao foi o objetivo deste trabalho determinar e/ou verificar uma condicdo
para a pasta ser utilizada, ndo é possivel afirmar que as misturas aqui estudadas séo
adequadas para a cimentacao de um poco petrolifero.

5.4 SugestOes para Trabalhos Futuros

Como sugestao para trabalhos futuros, é recomendado a repeticdo dos ensaios com
altos valores de desvio padréo, principalmente os ensaios de tracéo direta e tracdo na
flexdo. Estudar mais a fundo o comportamento das fibras de aco dentro da matriz de
cimento é essencial para um maior entendimento da interacdo mecéanica que ocorre.
Podem ser realizados, por exemplo, ensaios de arrancamento de fibras e verificacédo
por microscopia eletrénica de varredura. Para simular a condicdo de utilizacdo das
pastas em pogos petroliferos, é recomendado a repeticdo dos ensaios mecéanicos e
fisicos em altas temperaturas e pressoes.
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ANEXOS

Curvas Tenséo versus Deformacéo referente aos
ensaios de compressao uniaxial

As curvas tenséo versus deformacédo uniaxial e tensdo versus deformacéo lateral de
cada corpo de prova (CP) da pasta referencial, da pasta reforcada com microfibras de
volastonita e das pastas hibridas de volastonita com fibras de aco estdo apresentados
abaixo.
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Figura 67: curvas tensdo versus deformacgéo uniaxial de cada corpo de prova ensaiado no
ensaio de compressédo uniaxial para a pasta PR.
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Figura 68: curvas tenséo versus deformacéo lateral de cada corpo de prova ensaiado no
ensaio de compressao uniaxial para a pasta PR.
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Figura 69: curvas tensao versus deformacéo uniaxial de cada corpo de prova ensaiado no
ensaio de compresséo uniaxial para a pasta PE-W5.

PE-W5
11603

-— 10153
—- 8702
- 7252
-— 5802

- 4351

Tensao (MPa)

— 2901

~- 1450

T
1500 2000

T
1000

I
0 500
Deformacao lateral (mm/mm x 10°)

Figura 70: curvas tensao versus deformacéo lateral de cada corpo de prova ensaiado no
ensaio de compressao uniaxial para a pasta PE-W5.
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Figura 71: curvas tensao versus deformacéo uniaxial de cada corpo de prova ensaiado no
ensaio de compresséo uniaxial para a pasta PE-W5F25.
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Figura 72: curvas tensao versus deformacéo lateral de cada corpo de prova ensaiado no
ensaio de compressao uniaxial para a pasta PE-W5F25.
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Figura 73: curvas tensao versus deformacéo uniaxial de cada corpo de prova ensaiado no

ensaio de compresséao uniaxial para a pasta PE-W5F50.
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Figura 74: curvas tensao versus deformacéo lateral de cada corpo de prova ensaiado no

ensaio de compressao uniaxial para a pasta PE-W5F50.
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Figura 75: curvas tensao versus deformacéo uniaxial de cada corpo de prova ensaiado no
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ensaio de compresséao uniaxial para a pasta PE-W5F75.
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Figura 76: curvas tensao versus deformacéo lateral de cada corpo de prova ensaiado no
ensaio de compressao uniaxial para a pasta PE-W5F75.
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Curvas tensao de cisalhamento versus taxa de
cisalhamento referente aos ensaios de reologia

As curvas tensdo de cisalhamento versus taxa de cisalhamento obtidas nos ensaios
de reologia de todas as amostras das misturas PRSA, PE-W5, PE-W5F25, PE-W5F50
e PE-W5F75 estéo exibidas abaixo. As trés repeticbes da rampa de velocidade sdo
exibidas para cada amostra.

Amostra 1 Amostra 2

—a— 12 repeticao Ve
—o— 22 repeticdo
—=— 3% repeticao

4
>
1
-
N

1

—o— 12 repeticao
—o— 2% repeticao
—4&— 32 repeticao

-
w
1
-
w
1

-

N
L

-

N
N

-

Y
1

-

-
1

Tenséao de Cisalhamento (Pa)
Tenséao de Cisalhamento (Pa)

10+ 104
94 94
8+ 84
7+ T T T T T T 74+— T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70 0 10 20 30 40 50 60 70
Taxa de Cisalhamento (s™) Taxa de Cisalhamento (s™)
Amostra 3
15
—o— 12 repeticao A

—o— 2% repeticéo
134 —=— 3% repeticdo

Tensao de Cisalhamento (Pa)

Taxa de Cisalhamento (s™)
Figura 77: curvas de tenséo de cisalhamento versus taxa de cisalhamento para as amostras da
mistura PRSA.
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mistura PE-W5F25.
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: curvas de tensao de cisalhamento versus taxa de cisalhamento para as amostras da
mistura PE-W5F50.
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Figura 81: curvas de tenséo de cisalhamento versus taxa de cisalhamento para as amostras da
mistura PE-W5F75.
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