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Os combustiveis fosseis, como por exemplo, o petréleo e o gas natural sdo
alguns dos recursos energéticos mais utilizados hoje. Para uma exploragéo eficiente
destes combustiveis existem alguns recursos que podem maximizar a produtividade de
um reservatério. O processo de acidificacdo de rochas € um desses recursos que
aumentam a permeabilidade da rocha reservatério criando canais de escoamento,
chamados wormholes. Nesse contexto, 0 objetivo principal deste trabalho € utilizacdo
da técnica ndo-destrutiva de micro-CT para a caracterizacdo dos wormholes formados
em amostras carbonaticas (plugues provenientes de pogos semelhantes ao “pré-sal’)
antes e apos o processo de acidificacdo por HCI. A técnica de microCT € apropriada e
muito eficaz para a analise deste tipo de amostra, pois garante a integridade da amostra
fornecendo resultados de paramentros petrofisicos valiosos. Os resultados mostram
que a microtomografia € uma técnica adequada para a caracterizacdo de rochas
carbonaticas e também do canal criado através da acidificacdo, concluindo que, dentre
todos os processos estudados o mais eficiente foi o0 da amostra com menor vazao de

injecao do &cido.
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Currently, some of the most used energy sources are fossil fuels such as oil and
gas. For efficient exploration of these fuels, there are some features, which can maximize
the productivity of a reservoir. The acid treatment is one of those features that increases
the permeability of the carbonate reservoirs by creating preferential channels, called
wormholes. In this context, the main objective of this work is the use of technical non-
destructive micro-CT for the characterization of wormholes formed in carbonate samples
(plugs from similar wells to "pre-salt") before and after the process of acidification by HCI.
The microCT technique is appropriate and efficient for the analysis of this type of sample,
it ensures sample integrity by providing valuable results of petrophysical parameter
settings. The results show that microtomography is a suitable technique for the
characterization of carbonate rocks and wormhole created by acidification, concluding
that, among all the processes studied the most efficient was the sample with lower flow

acid injection.
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Lista de Simbolos

Micro-CT — Microtomografia Computadorizada de raios X
2D, 3D — duas dimensoes, trés dimensdes
MEYV — Microscopia Eletrrénica de Varredura
DRX — Difracaode raios X

FRX - Fluorescéncia de raios X

HCI — Acido Cloridrico

EDTA - acido etileno diamino tetraacético
ROI — Regido de interesse

VOI — Volume de interesse

TH — Thresholding / limiar

® - Porosidade

TV — Volume total

Obj.V. — Volume do objeto

Fr.l. — Indice de fragmentacao

T — Tortuosidade

DA — Grau de Anisotropia

El, E2, E3 — Auvalor 1, Autovalor 2, Autovalor 3
Conn.Dn. — Densidade de conectividade

L - Comprimento do canal



Capitulo 1

Introducéao

A estimativa para o consumo de petréleo nos préximos anos esta entre 80 e 100
milhdes de barris diarios e a expectativa de que novas descobertas ndo sejam capazes
de suprir essa demanda é uma crescente no cenario mundial (XAVIER, 2013). Assim, a
necessidade de aperfeicoamento da exploracdo de reservatdrios de combustiveis
fésseis, como Oleo e gas, torna a sua caracterizacdo uma ferramenta essencial para a

identificacdo do potencial do pogo e também para maximizar sua produtividade.

As principais tecnologias e métodos utilizados hoje na caracterizagdo de
reservatorios sdo a sismica (2D, 3D e 4D), os esquemas de controle e automagéo na
coleta de dados (presséo, corte de agua, RGO) de forma continuada, ou ndo, em pogos
(cabos de fibra otica, sensores, telecomunicagédo), perfis convencionais ou especiais e
a coleta de amostras de rochas e fluidos dos pogos para uma posterior analise

petrofisica e sedimentoldgica (XAVIER, 2013).

No campo da petrofisica, no qual o estudo é voltado para aspectos tedricos e
experimentais referentes a determinacdo das propriedades fisicas das rochas, é
possivel realizar a analise de parametros, tais como: porosidade, distribuicdo de
tamanho de poros, e conectividade de uma rocha reservatdrio, que sao fundamentais
para caracterizar o armazenamento e a transmissao de fluidos. A porosidade é uma das
caracteristicas fisicas mais importantes das rochas sedimentares, cuja definicdo
matematica é a percentagem de volume vazio em relacdo ao volume total da rocha.
Dessa forma, sdo nos espacos vazios no interior das rochas (nos poros) que ficam

armazenados os hidrocarbonetos a serem explorados.

Os parametros citados anteriormente sdo essenciais para 0 gerenciamento e
previsdo do desempenho do reservatorio, contribuindo para uma interpretagéo realista

dos dados geofisicos registrados no campo (XAVIER, 2011).

Apés a caracterizacdo de um reservatério, € possivel avaliar se existem
condi¢Bes de melhoria para 0 aumento de sua produ¢do. Um método utilizado para esta
finalidade € o processo de estimulacdo de reservatdrios através da injecao de 4cidos.
Esse processo é normalmente utilizado em campos de baixa permeabilidade ou para
restauracdo de danos, como incrustacdes e precipitagdes, que causam uma queda na

permeabilidade e reducdo do potencial do reservatério. Por exemplo, quando uma
1



solucdo acida é injetada em uma formacgéo, ela dissolve parte dos minerais presentes
aumentando ou recuperando a permeabilidade ao redor do pocgo. Esse procedimento
cria canais de escoamento chamados wormholes, que aumentam a permeabilidade e,

consequentemente, a produtividade do reservatério (FREDD & FOGLER, 1998a).

O conhecimento dos materiais disponiveis, das rea¢des quimicas possiveis no
tratamento das condicdes do poco, das propriedades do reservatério e das
caracteristicas do tipo de rocha presente na formacgédo é essencial para se projetar um
tratamento eficaz e uma acidificacdo eficiente. O procedimento de injecdo do acido é
uma operacao de alta complexidade, pois além de diferentes tipos de acidos fornecerem
diferentes resultados para cada tipo de mineralogia da formacéo, as condi¢cbes de
operacdo também tém influéncia direta no tipo de wormhole criado. Um erro no

procedimento de acidificagdo pode causar danos severos ao poco.

Embora existam muitas formula¢des disponiveis, apenas quatro tipos de acido
tém encontrado extensa aplicacdo em tratamentos de pocos: cloridrico (HCI), fluoridrico
(HF), acético (CH3CO).0) e formico (CH-0.). Em geral, para rochas carbonaticas, objeto
de desse estudo, as solu¢cbes aquosas de HCI sdo as mais utilizadas devido ao seu
baixo custo e por sua reagdo com a calcita e a dolomita ndo deixarem produtos
insoltveis (BRADLEY, 1987).

A morfologia estrutural do wormhole criado depende de algumas condi¢des de
operacédo do procedimento de acidificacdo, tais como: tipo do acido, temperatura, pH,
concentracdo, pressdo e taxa de injecdo. Essa Ultima condicdo € extremamente
importante para que se mantenha o controle da reagéo acido-rocha, pois esse controle
permite um melhor desempenho do &cido, fazendo com que ele atinja a maior distancia
radial do poco possivel, favorecendo assim a formacédo dos wormholes. O controle
dessa reacgdo € num dos pontos mais criticos da operacao de acidificacdo (BRADLEY,
1987). Sendo assim, o estudo das condigbes de operagdo de um tratamento de
acidificagdo para que o mesmo seja eficaz e n&o danifique o pocgo relacionando-se com
a porosidade total da rocha pode ampliar o escolpo do caracterizagdo de um

reservatorio.

Hoje uma grande parte dos estudos para a caracterizacao de reservatorios utiliza
técnicas convencionais de petrofisica tais como, lamina delgada, microscopia eletrénica
de varredura (MEV), saturagdo em agua e inje¢cdo de mercario ou gas para a
determinac&o da porosidade e observacao da estrutura interna das rochas. Entretanto,
os referidos ensaios néo oferecem informagdes quantitativas da forma e da distribuicido

dos poros (OLIVEIRA, 2012). Assim, a utilizacdo da técnica de microtomografia
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computadorizada de raios X (micro-CT) revoluciona a andlise de amostras de rochas-
reservatorio, pois ela fornece imagens tridimensionais de todo espaco, inclusive o
poroso, possibilitando uma avaliacdo qualitativa e quantitativa do volume, tamanho,
forma, distribuicdo e conectividade das estruturas internas das rochas, entre outros,

numa escala de micrométrica.

A micro-CT produz imagens fidedignas a cortes seriados ao longo do objeto
estudado. Imagens sequenciais contiguas sdo compiladas para criar representacdes
tridimensionais que podem ser processadas digitalmente para executar eficientemente

uma grande disposicdo de medicdes e visualizacoes.

O principio fisico da micro-CT baseia-se na atenua¢do dos raios X quando o
mesmo interage com 0 objeto inspecionado. A intensidade dos fétons que passam
através do objeto depende do niumero de atomos por unidade de volume e do tipo de
atomos ao longo do caminho do feixe. Do lado oposto a fonte, um detector registra a
intensidade dos raios X atenuados no objeto que por sua vez é rotacionado a passos
angulares constantes, gerando uma série de imagens radiogréaficas (MACHADO et al.,
2012). Apés esse processo, as radiografias sdo reconstruidas através de um
processamento matematico que em sua maioria utiliza um método de retroprojecao
filtrada que é baseado nos trabalhos de Feldkamp (FELDKAMP et al., 1984), gerando
imagens de cortes seriados do objeto estudado. Este procedimento de reconstrucao
permite que varios parametros sejam avaliados e modificados para que possam ser
realizadas correcdes de ruido na imagem de modo a obté-la com uma melhor qualidade
final (MACHADO, 2012).

Essas imagens obtidas através da micro-CT podem ser processadas
digitalmente a fim de extrair informac¢des morfoldgicas geométricas da estrutura interna
do objeto estudado. Esse processo é chamado renderizagdo. Como resultado, é gerada
uma nova imagem, um grafico ou tabelas com inform¢des especificas, dependendo da
aplicagcédo desejada (FILHO & NETO, 1999).

Pode-se definir o processamento de imagem digital como a submissdo de uma
representacdo numérica de um objeto (imagem digital) a uma série de operacdes, de
modo a obter um resultado desejado, como por exemplo, remoc¢éao de ruido, melhora do
contraste da imagem, remocé&o de artefatos causados durante a aquisicdo da imagem,
correcdo de distorcdes geométricas e quantificacdo de parametros morfolégicos do
objeto em estudo (FILHO & NETO, 1999). A qualidade da imagem final e dos resultados
quantitativos de todo esse processo € extremamente dependente da resolugéo espacial

da imagem, pois ela tem influéncia direta na interpretacdo final dos dados. Quanto
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melhor for a resolucdo espacial da imagem, melhor serd a visualizacdo de pequenos

detalhes e mais precisos serédo os resultados quantitativos (MACHADO et al., 2013).

Nesse contexto, o objetivo principal deste trabalho é utilizacdo da técnica nao-
destrutiva de micro-CT para a caracterizacdo dos wormholes formados em amostras
carbonaticas (plugues provenientes de poc¢os do Pré-sal) antes e apds o processo de
acidificacdo por HCI. A técnica de micro-CT é apropriada e muito eficaz para a analise
deste tipo de amostra, pois garante a integridade da mesma fornecendo resultados de
paramentros petrofisicos valiosos. Faz parte desse estudo o levantamento da
porosidade total, a investigagdo do comportamento 3D do maior canal conectado
(volume, indice de fragmentacdo, tortuosidade, comprimento do canal e a variagéo de
espessura desse canal ao longo da amostra), a quantificacdo do volume de poros, a
distribuicdo do tamanho dos poros, antes e ap0s o processo de acidificagdo por HCI,

além da conectividade e anisotropia dos plugues das rochas reservatério.

O presente trabalho esta organizado em capitulos de 1 a 6, iniciando-se pelo
presente capitulo que apresentou uma pequena introducdo referente ao tema em
guestdo, assim como 0s objetivos e as justificativas referentes ao desenvolvimento

desse trabalho.

A seguir, é apresentado o capitulo 2 com uma revisado bibliografica de alguns

trabalhos importantes relacionados com este trabalho.

O capitulo 3 contém os fundamentos tedricos referentes aos principios fisicos da

micro-CT estudados para a realizagdo deste trabalho.

Ja o capitulo 4 elucida a metodologia utilizada nesta pesquisa de tese de
doutorado; explica por alto (en passant) o processo de acidificacdo uma vez que o
mesmo foi realizado diretamente no CENPES/PETROBRAS. Entrento, aclara
detalhadamente toda a parte da micro-CT desde do processo de aquisi¢do das imagens

até o processamento das imagens, passando pela reconstru¢cdo das mesmas.

O capitulo 5 apresenta os resultados encontrados e a discussao dos resultados

e o0 capitulo 6 a concluséo.

A tese é finalizada com a apresntacao das referéncias bibliogréaficas utilizadas
durante os quatro anos desta pesquisa. Por fim, fez-ne necessario criar um apéndice
com dados de caracteriazacdo das amostras fornecidos pelo CENPES/PETROBRAS e
um anexo em que estao expostos todos os artigos cientificos publicados sobre o tema

dessa pesquisa de tese, que por sua fez foram publicados na revista Applied Radiation
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and Isotopes em 2016 e 2015. Além desses descritos sdo também expostos 0 resumo
do trabalho apresentado no Colloquium Spectroscopicum Inernationale realizado em
Figueira da Foz, Portugal em 2015 e os Proceedings referentes ao trabalho apresentado
no 13° Congresso Internacional da Sociedade Brasileira de Geofisica, realizado no Rio
de Janeiro em agosto de 2013.



Capitulo 2

Revisao Bibliogréafica

Um dos principais estudos do processo de acidificacao foi feito por Christopher
FREDD & FOGLER, 1998a, cujo objetivo foi de prever a influéncia da reacéo sobre a
estrutura dos wormholes. Uma investigacao experimental e tedrica, com uma variedade
de sistemas de fluidos, incluindo acidos fortes, acidos fracos, e agentes quelantes,
proporcionou uma ampla gama de condicdes para estudar a formacao do wormhole. Foi
feita uma descri¢do generalizada do fendmeno de dissolugdo e também foi demonstrada
uma dependéncia comum do nimero Damkaéhler, que é uma relagéo entre a velocidade
da reagdo e a taxa de fenbmenos de transporte que ocorrem em um sistema (essa
relacdo é muito usada na Engenharia Quimica). Além disso, foi encontrado um valor
otimo para a formacao de wormholes, sendo de aproximadamente 0,29 para todos os
sistemas de fluidos investigados. Os resultados mostram imagens de neutrongrafia dos
varios tipos de wormholes formados, apresentando que os modelos de rede 2D e 3D
concordam com os resultados experimentais e fundamentam a existéncia de um nimero

Damkdhler 6timo.

Em outro estudo (FREDD & FOGLER, 1998b), foi investigada a influéncia de
agentes quelantes de calcio na dissolugéo da calcita para um intervalo de pH entre 3,3
e 12. Os resultados mostram que a taxa de dissolucao é significativamente aumentada
pela presenca de agentes quelantes, tais como, 4cido ciclohexileno dinitrilo tetracético
(CDTA), é&cido dietileno triamino pentacético (DTPA) e acido etileno diamino
tetracético (EDTA), e é também influenciada pela cinética das reacdes de quelacgéo,
variando consideravelmente com o pH e o tipo de agente. Concluiu-se que a taxa de
dissolucéo é reforgada pela influéncia do ataque de ions de hidrogénio a um pH baixo.
Além disso, as diversas formas ibnicas dos agentes quelantes reagirem com a superficie
de calcita em taxas diferentes dependem do nimero de ions de hidrogénio associados

as espécies. Assim, a velocidade de dissolugdo aumenta com o0 aumento da protonagao.

SIDDIQUI et al. (2006) fizeram um estudo analisando formas alternativas para
avaliar o desempenho de &cidos emulsionados usando tomografia computadorizada
(CT). Foi possivel examinar padrbes de dissolugéo criados por acidos emulsionados em
diferentes condi¢Bes de operacdo em trés plugues verticais (U1V, U2V e U3V) de um
reservatdrio da Arabia Saudita. O acido usado foi o HCI emulsionado. As imagens dos

plugues foram feitas durante as experiéncias de injecdo de acido, utilizando o CT-
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scanner HD-350 CT-scanner em dupla energia (140kV, 100mA / 80 kV, 200mA) com
tamanho de pixel igual a 0,5mm. Notou-se que a presenca de canais naturais (vugs,
estilolitos, etc.) e concentragcdes mais elevadas de calcita podem ajudar a iniciacdo mais
rapida do wormhole. Os resultados mostram que a taxa de injecdo parece ser o fator
mais importante que afeta o desempenho de acido emulsionado em termos de iniciagao
e crescimento do canal preferencial. O caminho do wormhole na amostra U2V (taxa
mais lenta de injecdo) € o mais linear e passa pelo centro do plugue. O caminho na
amostra U3V (taxa de inje¢cdo mediana) também é linear, mas passa bem perto da borda
da amostra, possivelmente ajudada pela forte presenca de stylolite/VUG nessa secéo.
O caminho do wormhole na amostra U1V (taxa de injecdo rapida) € o mais amplo e

tortuoso.

NOIRIEL et al. (2009) realizou um estudo para avaliar a dinamica da porosidade
e as mudancas da area da superficie reativa durante a dissolugéo da calcita por agua
rica em CO,. Foram utilizadas as concentracdes de Sr e Ca na rocha e na solugéo de
saida para avaliar as mudancgas da area da superficie reativa de dois tipos de rochas
formadoras de calcita, grdos de micrite e cristais de esparite. Utilizando a
instrumentacéo do European Synchrotron Radiation Facility (Grenoble, France), através
da micro-CT constatou-se que a area da superficie reativa aumenta continuamente com
a porosidade (de 20,3% para 30,2%), mas as mudancas séo diferentes para os dois
tipos de calcita: as mudangas da area de superficie reativa na micrite séo parabdlicas,
enguanto a area de superficie reativa da esparite aumenta consideravelmente. Apés o
experimento, uma modelagem numérica (HYTEC) foi utilizada e 0 modelo geométrico
gue mais se aproximou dos resultados experimentais foi o sugar-lump, que descreve o
meio poroso como um aglomerado de particulas que se dissociam quando a dissolucao

progride, como um pedaco de agucar numa xicara de café, dai vem o0 nome sugar-lump.

Um conjunto de experiéncias (LUQUOT & GOUZE, 2009) permitiu descrever 0s
processos de transferéncia de massa na vizinhanga do pogo onde a pressao de injecao
de CO: (Pco2) € maxima e a dissolu¢do néo é uniforme, em locais distantes, onde a
dissolucao se torna mais uniforme, até um ponto em que a precipitacao é observada. A
experiéncia realizada com Pco. perto da presséo total Pco, = 10 MPa, mostra a formacéo
de condutores de longa distancia e canais de fluxo correlacionados, associados com
uma dissolucao de transporte controlado. Para valores intermediarios de Pcoz (6 MPa),
a transferéncia de massa muda de transporte controlado para reacdo controlada de
dissolucdo. A dissolucdo uniforme é obtida para uma pressao igual a 2,5 MPa.
Finalmente, para Pco2 = 0,7 MPa, observou-se uma diminuicdo da porosidade. No

entanto, a taxa de diminuicdo da permeabilidade aumenta acentuadamente indicando
7



um entupimento provavel do meio. Antes e depois de cada experimento, foram feitas
micro-CT para caracterizar a geometria do poro. As imagens foram feitas European
Synchrotron Radiation Facility, na Franga, com uma resolugéo de 5,06 um e energia de
40 keV. Este estudo experimental fornece indicagbes sobre os comportamentos que
podem ocorrer em larga escala durante a inje¢cdo de CO, em reservatorios carbonaticos,
ndo sendo possivel ainda parametrizar a permeabilidade em fungédo das mudancgas de

porosidade diretamente.

McDUFF et al. (2010) desenvolveram um novo método que integra experimentos
de acidificagdo em amostras de rochas carbonaticas de até 14ft> em volume, imagens
de alta resolucao, analise e modelagem computacional para estender os resultados de
experimentos para aplicacdes de campo. Plugues de diferentes tipos de rocha foram
caracterizados por difracdo de raios X (DRX) e CT antes da acidificacéo, e ainda foi feita
uma analise de laminas petrofisicas. Entre as muitas variaveis investigadas, destacam-
se a taxa de inje¢do do &cido e o tipo de rocha. O sistema de CT utilizado nesta
aplicacdo € o TIC 2500. A fonte de raiosX neste sistema € um VarianLinatron
L6000/HRO fonte que gera 15 MeV e 12.700 rad/min, a uma distancia de 1m. As
imagens geradas permitiram a visualizagdo do wormhole e de suas ramificacdes em 3D
formadas nestas experiéncias. Apos bombeamento de aproximadamente de 2,5 L de
HCl a 15%, um buraco rompeu a parede lateral do bloco e o bombeamento foi
interrompido. A concluséo foi que compreender a tendéncia deste tipo de propagacao
wormhole 3D em rochas carbonaticas é importante para maximizar a produtividade e

evitar assim a estimulacdo de zonas ndo desejadas em aplicagbes de campo.

IZGEC et al. (2010) apresentam uma metodologia para caracterizar amostras de
carbonato antes e apos a acidificacdo. A abordagem usada consiste na caracteriza¢ao
em escala fina (milimetros) das heterogeneidades por meio de CT e geoestatistica, e 0s
de maior escala (milimetro a centimetros) usando um algoritmo de rotulagem. Depois
da caracterizacdo em multiescala das amostras, experimentos de inunda¢éo de acido
foram realizados com amostras de 4 polegadas de didametro e 20 polegadas de
comprimento. As imagens de CT foram feitas com uma fatia de espessura igual a 2 mm
e separacdo entre elas também foi de 2 mm. As amostras foram tomografadas para
caracterizar a correlacdo espacial dos vuggys (grandes poros) com o wormhole
formado. Os resultados foram entdo comparados com o caminho wormhole real
visualizado apés a injecdo de acido na amostra e os resultados de trés experiéncias
ilustram como o wormhole é criado ao longo do caminho de fluxo mais vugular nestas
amostras. Notou-se também que o HCI segue ndo somente os caminhos de elevada

permeabilidade, mas também os espacialmente correlacionados. Assim, concluiu-se
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que o &cido injetado em carbonatos segue um caminho preferencial guiado pela rede
vugular. Este caminho pode ser previsto a partir da distribuicdo de vugs nas amostras,
através da CT.

GOUZE e LUQUOT (2011) realizaram um estudo para prever mudancas nas
propriedades petrofisicas das rochas desencadeadas por injecdo de CO: no
reservatorio utilizando micro-CT. Foram investigadas as ligacdes entre os mecanismos
de dissolucdo que controlam as mudancgas de porosidade e as mudancas relacionadas
com a area de superficie reativa e com a permeabilidade. Para isso foram feitas
microtomografias antes e depois da injecdo em amostras de calcita. Investigaram-se
também a distribuicdo espacial do raio hidraulico e a eficicia da tortuosidade, dois
parametros estruturais que controlam a permeabilidade, a fim de explicar as diferentes
relacbes de porosidade e permeabilidade observadas para regimes de dissolucéo
heterogéneos e homogéneos. Os resultados mostraram que o0 aumento de
permeabilidade é devido a diminuicdo da tortuosidade para dissolugdo homogénea,
enquanto para a dissolugdo heterogénea tém-se a diminuicdo da tortuosidade
combinada com o aumento do raio hidraulico. Para o regime de dissolugcdo
intermediaria, identificado como sendo o regime ideal para aumentar a permeabilidade
com pequenas alteragbes na porosidade, o aumento de permeabilidade é resultado de

um grande aumento do raio hidraulico médio efetivo da amostra.

Recentemente QAJAR et al. (2012) utilizaram micro-CT para caracterizar as
mudancgas na porosidade de rochas carbonéticas que ocorrem durante o processo de
dissolug&o quimica. O microtomoégrafo utilizado foi o ANU Micro-CT Facility, com uma
resolucéo de 4,49um. Foram feitas microtomografias antes e depois da injecdo de uma
solucdo de EDTA. Uma segmentacéo trifasica e histogramas de intensidade 2D foram
usados para comparar imagens de pré e poés dissolucdo em escala de cinza,
possibilitando investigar a evolugédo da porosidade, incluindo a migragéo de graos finos,
guantificando assim, com precisédo, a porosidade local. Os resultados mostram uma
diminuigc&o inicial da permeabilidade que foi relacionada ao entupimento dos poros,
induzido pela entrada de particulas finas. Depois 0 aumento da permeabilidade foi o
resultado da dissolucdo de gréos e do desentupimento dos poros, obtendo assim um

aumento da conectividade dos poros.

MOREIRA et al. (2012) realizaram um estudo sobre as variagcbes na
quantificag@o de parametros fisicos de meios porosos, como por exemplo a porosidade
e distribuicdo de tamanho de poros, para diferentes niveis de thresholding. O trabalho,

intitulado "Effectsof manual thresholding setting on image analysis results of a sandstone
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sample structural characterization by X-ray microtomography", analisou uma amostra de
arenito em duas resolucdes espaciais diferentes. Com a intencéo de escolher um limiar
ideal, diferentes métodos matematicos (algoritmos Otsu e Concavity), e a decisdo
pessoal de 5 operadores foram avaliadas. Os resultados mostram que o algoritmo Otsu
obteve os melhores resultados e que a resolugéo espacial tem influéncia direta na
quantificagdo dos parametros fisicos. Entdo este estudo concluiu que uma decisdo do
limiar manual, com base no valor de fornecido pelo algoritmo Otsu, poderia ser uma boa

escolha para a configuracdo do limite.

Em 2012, BAKER et al., forneceram uma introducéo aos principios e técnicas de
microtomografia de raios X para o estudo das texturas rochas igneas com o intuito de
encorajar mais geocientistas a aplicarem a microtomografia de raios X em suas
pesquisas. Uma parte deste artigo de revisdo foi dedicada a segmentacao das imagens,
onde ele fala sobre os métodos mais utilizados para este procedimento, como por
exemplo, o global que pode ser aplicavel a todos os voxels com limites localmente
adaptativos, ou métodos de regiao de crescimento ou ainda o agrupamento por métodos
iterativos. Os parametros quantitativos que podem ser calculados a partir deste
procedimento de segmentacao é de grande importancia para caracterizar 0S processos
profundos e liga-los com as condi¢cbes fisicas em que as rochas igneas se

desenvolveram.

Em 2014, BECKERS et al., realizou um estudo para testar um novo método de
binarizacao baseado na porosidade detectavel por MicroCT para amostras de solo. Para
avaliar a performance do método baseado em porosidade, ele foi comparado com outros
quatro métodos, o método global de Otsu e trés métodos locais (Schliter, Hapca e
Houston). Eles concluiram que o método usado para comparar o desempenho dos
métodos de segmentacdo € interessante e consistente com outros, e também facilita a
escolha da melhor técnica para representar o comportamento hidrodindmico do solo,
considerando tempo e fatores de qualidade. Como consequéncia, o método de
segmentacdo baseado em porosidade testado fornece resultados séo quase tdo bons
guanto os de métodos locais, que sdo mais exigentes em termos de tempo e recursos

computacionais.

A analise de textura de rochas vulcanicas e a orientacéo preferencial de seus
constituintes pode fornecer informagcbes Uteis para a interpretacdo dos processos
envolvidos em sua formacao, por isso VOLTOLINI et al. (2011), apresentaram uma nova

técnica de analise de dados, com base em medi¢cdes de microtomografia de raios-X. A
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andlise realizada diretamente em trés dimensfes (3D) supera os problemas que
geralmente ocorrem quando do emprego de métodos de estereologia para a andlise das
imagens obtidas através de microscopia. Para a andlise destes dados o método de
segmentacdo utilizado foi o global onde valores de limiares foram escolhidos por
inspecéo visual, pois 0s conjuntos de dados binarios obtidos com tais niveis eram mais

confiaveis do que os obtidos utilizando algoritmos de limiarizacdo automaticos.

Um artigo de revisdo sobre microtomografia por radiacdo sincrontron para os
estudos de rochas foi publicado por FUSSEIS et al. (2014). Eles fazem uma abordagem
geral para a aquisicao de dados, pés-processamento, bem como a analise de imagens
microtomogréaficas, como objetivo de proporcionar um ponto de partida para o leitor
interessado. Um tépico foi destinado a segmentacdo das imagens. Este topico explica
gue a escolha do processo de segmentagcdo mais adequada em uma analise depende
do numero de fases que devem ser isoladas, da sua separabilidade, do tamanho dos
objetos individuais e do seu arranjo espacial e formas. Cita também os métodos mais
utilizados, como o global e os métodos automaticos, como o adaptativo, por exemplo.

No fim sugere alguns pacotes de softwares livres e comerciais.

BIDGOLI e JING (2014) investigaram sistematicamente a anisotropia da
resisténcia e da deformabilidade de rochas fraturadas usando um método de
modelagem numérica, devido a impossibilidade préatica atual de testes de laboratério
com amostras de grandes volumes contendo muitas fraturas, e a dificuldade para
controlar as condigdes iniciais e de contorno confidveis em grande escala em ensaios
in situ. Os parametros identificados para demonstrar anisotropia da deformabilidade sédo
0 modulo de Young equivalente e o coeficiente de Poisson. Os resultados numéricos
mostraram que parametros de resisténcia e capacidade de deformacdo elastica dos
modelos numéricos testados sdo significativamente anisotrépicos, e variam com a
mudanca de carga axial e pressbes confinadas. Estes resultados fornecem uma
importante compreensdo conceitual da faixa de variagdo de anisotropia da rocha

fraturada em questéo e as principais razdes que causam essas variacoes.

ZENG et al. (2008), realizaram experimentos mecanicos uniaxiais e triaxiais e
emissdes acusticas em rochas para pesquisar o impacto da anisotropia da rocha no
desenvolvimento de fraturas em diferentes dire¢cdes, tomando como exemplo uma
amostra de um reservatorio arenitico de permeabilidade ultra-baixa. As fraturas na
Formagdo Yanchang dentro da bacia de Ordos s&o fraturas principalmente de

cisalhamento que se formaram sob duas acbes tectdnicas. Teoricamente, nessa
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formacgé&o, quatro conjuntos de fraturas de cisalhamento deveriam ter se desenvolvidas,
mas, devido ao efeito de uma forte anisotropia da rocha, em cada periodo um conjunto
de fraturas sobretudo foi desenvolvida. Os resultados experimentais provam a
existéncia de anisotropia nas propriedades mecanicas da rocha nas diferentes direcdes
no plano, que é a principal razdo para os impactos sobre o desenvolvimento de
diferentes conjuntos de fraturas nos periodos geoldgicos. A diferenca nas texturas e
estruturas da rocha, que foram dominadas pela sedimentacdo e diagenesis, da aos
reservatdrios areniticos uma permeabilidade ultra-baixa e uma anisotropia aparente das
propriedades mecéanicas de uma rocha nas diferentes direcbes, formando um fator

importante que afeta o desenvolvimento das fraturas.

YUN et al. (2013) apresentaram uma avaliagdo da anisotropia da rocha por
agrupamento sistematico e planar dos valores de atenuacgéo de raios-X tridimensionais
e analise estatistica associada na base de que os numeros de CT de raios-X que
representam diretamente a densidade interna da matriz da rocha. Variacdo de valores
de voxel através do plano de corte de uma determinada orientacdo permite a
identificacdo de uma orientagao Unica de anisotropia da rocha. O conceito proposto foi
validado usando uma estrutura virtual 3D e foi aplicado em quatro tipos diferentes de
rocha. A sensibilidade de caracteristicas anisotropicas e o efeito dos ruido das imagem
foram explorados para destacar a robustez do método proposto para avaliar a
anisotropia das rochas. A presenca de orientacdo de anisotropia nas rochas foi avaliada
usando imagens de tomografia computadorizada 3D de raios X e realizada uma
avaliacdo estatistica dos valores de atenuacdo. Ao contrario das aplicacdes CT
existentes para materiais rochosos, este método utiliza os valores de atenuac¢édo dos
raios X originais sem tratamento de imagem adicional, como segmentacdo fase ou

geometria montagem.

Uma das finalidades principais da engenharia de tecido 6sseo é o
desenvolvimento de novos biomateriais que possam estimular proprio mecanismo
regenerativo do organismo para recuperacao anatémica e funcional do paciente. Para
desenvolver estes biomateriais RENGHINI et al. 2013, realizaram um estudo com vidros
bioativos, devido as suas propriedades versateis, sdo excelentes candidatos para
fabricar arquiteturas porosas 3-D para substituicdo 6ssea. Para isso é preciso conhecer
detalhadamente toda a estrutura interna do 0sso e suas principais caracteristicas. Eles
utilizaram tomografia Synchrotron de raios-X para estudar a arquitetura 3D das amostras
e caracterizar o espaco poroso. Essa técnica possibilitou a quantificacdo do tamanho

dos poros, a forma, a distribuicdo e a interconexao deles através do numero de Euler e
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da densidade de conectividade. Outro parametro importante nessa caracterizacao foi a

anisotropia do espago poroso.

Com o objetivo de examinar de perto o progresso das mudancas estruturais em
pacientes com osteoartrite CHIBA et al., em 2011 utilizou a tomografia computadorizada
para quantificar parametros morfologicos dos 0ssos desses pacientes. Os parametros
investigados foram a fracdo de volume do 0sso, a espessura, nUmero e separagao
trabecular, o modelo de indexacao estrutural, o nimero de Euler e o grau de anisotropia.
Com a diminuicéo do espaco articular, a espessura trabecular e a fragdo de volume de
0SSO aumentaram, e a separacao e o numero trabecular, além do modelo de indexacéo
estrutural e do grau de anisotropia diminuiram significativamente. As microestruturas
foram significativamente diferentes entre os grupos do inicio da osteoartrite, 0s grupos
avancados e os grupos normal e displasia; ndo houve diferencga significativa entre a

normal e grupos de displasia.

MACHADO et al. (2015) caracterizou amostras de microbialitos carbonaticos
recentes oriundos de uma lagoa costeira do estado do Rio de Janeiro (Brasil), pois a
caracterizacdo do espago poroso dessas rochas sdo um grande desafio para o
desenvolvimento de campos de petréleo devido ao alto grau de sua heterogeneidade.
Este estudo compreende a avaliagdo estrutural, caracterizagdo mineralégica e
distribuicdo da porosidade utilizando a micotomografia. O microtomaografo utilizado foi o
SkyScan/Bruker, modelo 1173. Os resultados mostraram que a micro-CT é uma técnica
adequada para a caracterizacdo de microbiolitos carbonaticos, proporcionando imagens
3D de alta resolucdo excelentes, que permitiram distinguir diferentes mineralogias e

distribuicdo da porosidade além de sua a estrutura interna.

LOUIS et al. (2003), enfatizaram o fato de que a combinacao de varios tipos de
medicdes é de grande ajuda em capturar a natureza do comportamento anisotropica de
rochas porosas. Eles realizaram uma andlise sistematica dos comportamentos
anisotropicos dos arenitos Bentheim e Rothbach utilizando velocidade de onda ultra-
som, condutividade elétrica e medidas de susceptibilidade magnética. Para cada
arenito, os dados foram obtidos a partir de trés amostras do nucleo perfurado
perpendicularmente uma a outra e testado em seco e condi¢Bes de saturacdo de agua.
Os resultados mostraram que o arenito Bentheim, que apareceu homogéneo em escala
macroscopica, possui uma anisotropia elastica e elétrica mais forte do que o arenito
Rothbach em que laminag8es cruzadas foram claramente identificadas. Além disso eles

concluiram que por comparacao entre as propriedades elétricas e acusticas no arenito
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Bentheim, a natureza do comportamento anisotropico esté ligada a anisotropia de forma
poros. Porém, as propriedades acusticas, elétricas e magnéticas indicam que a
anisotropia observada no arenito Rothbach pode ser atribuido a matriz, e mais
especificamente para a cimentacao.

MAYO et al., em 2015 descreveu a utilizacdo de um sychronton com o método
subtraction K-edge, utilizando um agente de contraste de gas xenbnio para sondar
porosidade na escala micron de uma variedade de tipos de rochas. O Xenonio € um
agente de contraste atraente para investigar a porosidade em pequena escala em
amostras ndo adsorventes. O método subtraction K-edge possibilita a separagéo
precisa do sinal da matriz da rocha e do gas xendnio. O método foi aplicado para micro-
CT em uma gama de geomateriais incluindo carbonatos, arenitos, folhelhos e carvao. O
método permite resultados quantitativos precisos. Para tal foi utilizado o Australian
Synchrotron’s Imagingand Medical beamline com uma energia de 35 KeV e tamanho de
pixel efetivo de 3,2 um. Eles concluiram que método sugerido neste trabalho prevé uma
6tima estimativa de ambas as porosidades (conectadas e isoladas) e pode ser utilizado

como padrao para a indastria.

TELES et al.,, em 2016 desenvolveu uma metodologia para gerar imagens
baseadas em densidade a partir de duas aquisicdes de microtomografia de raios x com
energias diferentes. As imagens obtidas foram quantificados em 256 niveis de cinza,
em que o valor mais baixo (zero) correspondeu a espacos vazios e o valor mais elevado
(255) correspondeu as regides mais densas mapeadas. A partir das imagens de
densidade e das imagens feitas com uma Unica energia, a porosidade foi avaliada e
comparada com valores de porosidade obtidos pelo método de injecao de hélio (He).
Para isso, trés amostras de rochas homogéneas foram digitalizadas em um sistema de
microCT de bancada (SkyScan/Bruker 1173) em duas energias diferentes (80 kV e 130
kV), e suas imagens foram reconstruidas com base na densidade da amostra. Os
resultados indicam que as imagens de densidade apresentam melhores resultados do
que as imagens feitas com uma Unica energia. Concluiram também que as imagens
adquiridas em dupla energia mostram boa concordancia com os valores de densidade

reais da amostra.

MORSY et al., em 2015 relatou as respostas dos experimentos acidificacdo para
varios tipos de rochas, contrastando litologias que vao desde uma amostra de calcita de
Eagle Ford, a amostras de afloramentos de Mancos, Barnett, e Marcellus. Respostas

mineraldgicas, mecanicas e fisicas foram avaliadas e também os efeitos sobre seus
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fatores de recuperacdo. Para a analise mineraldgica foi usada a técnica de difracéo de
raios x. A maior parte da perda de massa foi atribuida a dissolu¢do de carbonato. A
andlise de poés-acido das amostras tratadas mostram aumentos de porosidade em
relacdo aos materiais pré-4cido mas, o aumento na porosidade nao esta
necessariamente correlacionado com a forca do &cido. Imagens de amostras pés-acido
demonstram o desenvolvimento de rachaduras e fraturas em amostras de Mancos,
Barnett e Marcellus. Em contraste, as amostras de Eagle Ford mostram uma diminui¢ao
distribuida de forma homogénea da densidade que, com base na composicdo
mineraldgica, € atribuida dissolucdo uniforme de calcita. Com isso, 0s autores

recomendam que se utilize baixas concentracdes de acido HCI (até 2% em peso).

Em 2016, MARTINEZ-MARTINEZ et al., estudaram o processo de fraturamento
de rochas com baixa porosidade durante os testes de compressdo uniaxial
considerando os defeitos originais e as novas rachaduras mecéanicas no material. Neste
estudo foram avaliados cinco tipos diferentes de carbonatos com uma baixa porosidade
(inferior a 2%), todos eles séo extraidos e comercializados como pedras ornamentais e
de construcdo. A caracterizacdo dos danos é realizada por meio de trés técnicas
diferentes: ultra-sons, porosimetria de mercurio e tomografia computadorizada por
raios X. A metodologia proposta permite quantificar a evolucao do sistema poroso, bem
como estudar a localizagdo de novas fissuras nas amostras de rocha. Concluiram que
a porosidade intercristalina (raio<1 pum) desaparece rapidamente a partir das curvas de
porosimetria. Concluiram também que a observagdo 3D das fraturas, a partir da
tomografia, mostra que sob o carregamento uniaxial a populagéo de fendas resultante
consiste de um numero relativamente pequeno de longas fissuras. No entanto, o
crescimento fratura é completamente independente no que diz respeito aos defeitos de
pré-existentes. Além disso observaram que a analise de ultra-sons de frequéncia revela
um espectro contendo dois picos principais: baixo (~ 20 kHz) e alto (~ 35 kHz) picos de
frequéncia. Quando as fraturas aparecem, a amplitude do pico de alta frequéncia
diminui, enquanto aumenta a amplitude dos picos de baixa frequéncia, devido a

interag@o onda ultra-s6nica com defeitos pontuais.

ROTTING et al., investigaram em 2015 a evolugdo conjunta de paradmetros de
transporte de rochas carbonéticas apds reacdo com &cido diluido (HCI). Em primeiro
lugar, caracterizaram a condutividade hidraulica inicial, a porosidade e curva de
retencdo de dgua. A porosidade das rochas foi calculada a partir do peso da amostra de

adgua saturada e o peso seco apds secagem em estufa a 40 ° C durante 48 horas. As
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curvas de retencdo de agua foram medidas usando uma centrifuga Rotina®420R,
utilizando 6 incrementos de velocidade até 4500 rpm. Em seguida, atacaram quatro
amostras de rochas, duas calcitas, C1 e C2 e duas dolomitas, D1 e D2 por permeagao
com HCI (pH 3,5 ou 4,1) e caracterizaram novamente apos a dissolu¢édo parcial. Varios
ciclos de dissolucdo-caracterizacdo foram realizados em cada amostra, a fim de estudar
a evolucéo e interacdo dos diferentes parametros. Nas amostras de calcita C1 e C2,
com alta permeabilidade inicial, a dissolucéo significativa ocorreu apenas em poros com
didametros superiores a 0,022 mm. Permeabilidade aumentou muito pouco, apesar de a
porosidade ter aumentado 2,6-5,8%. Nas amostras de dolomita, a dissolucdo afetou
uma gama mais ampla de tamanhos de poros, até 0,001 mm em D1 (pH 3,5), e 0,0066
mm em D2 (pH 4,1). Um wormhole rompeu em D1 depois da percolagédo de apenas
5,000 volumes de poros de acido. Concluiram que a resposta esperada para todos 0s

parametros de fluxo mudaram apés a dissolucao.

Em 2015, LAI et al., utilizou imagens 3D obtidas usando microtomografia de
raios X para caracterizar a heterogeneidade na area de superficie em uma amostra de
arenito e cinco amostras de rochas carbonaticas. Foram feitas observa¢cdes com a
técnica de difracdo de raios X (DRX) para identificar os principais minerais presentes na
espectrometria das amostras e a técnica de fluorescéncia de raios X (FRX) foi utilizada
para deduzir fragdes minerais aproximadas a partir da composi¢éo quimica em grandes
quantidades. A quantificacdo de area de superficie a partir de imagens micro CT foi
comparada com observacdes paralelas sobre as mesmas amostras utilizando o método
de Brunauer-Emmett-Teller (BET). Medidas de area superficial média de imagens de
raios X foram 1-2 ordens de magnitude mais baixas do que as medicées pelo método
BET de nitrogénio. Um fator de rugosidade, definido como a relacdo da area de
superficie por BET e da area de superficie por micro-CT, foi correlacionado com a
presenca de argila ou microporosidades. Além disso, imagens co-registrados de Berea
a partir de micro-CT e a partir de espectroscopia de energia dispersiva foram utilizadas
para orientar a identificacdo de quartzo, K-feldspato, dolomita, calcita e argilas nas
imagens de raios X. A partir desse estudo, Lai et al., concluiram que a nédo correlagédo
da area de superficie com o volume do poro pode levar a resultados irreais destes

parametros.

ApOs toda essa revisado bibliografica exposta, nota-se que existe uma grande
importancia no estudo da caracteriazagao de rochas carbonaticas, pois as mesmas sao
completamente heterogéneas. E sdo esse tipo de rocha que encontramos no Pré-sal

brasileiro.
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A grande parte dos estudos realizados ate o momento em relagdo as
propriedades petrofisicas e em relagdo ao historico da vida produtiva do reservatério de
petroleo e gas associado a acidificagdo ou ndo sdo apreciagcbes exaustivamente
realizados para rochas homogéneas, como por exemplo os arenitos. Sendo assim, por
obvio, estudar e esmiucar o conhecimento do comportamento de rochas heterogéneas,
tais como as do Pre-sal é de extrema importancia para a exploracdo dos

hidrocarbonetos contidos nelas.

Salienta-se ainda que associado a esse conhecimento esta atrelada uma potente
técnica 3D nao-destrutiva, a micro-CT, capaz de informar modelar e caracterizar todas
as estruras internas da rocha contribuindo significativamente para analise de
escoamento de fluidos em meios porosos. Nao se pode esquecer que a aplicacdo
principal desta pesquisa de tese de doutorado e a acidificacao, cuja principal
caractersitica e de aumentar a a produtividade dos pocos para garantir a atividade

econbmica do campo.
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Capitulo 3

Fundamentos Teoricos

3.1Micro-CT

A micro-CT é uma técnica ndo destrutiva, que produz imagens correspondentes
a estrutura interna do objeto inspecionado com resolucdo espacial da ordem de
micrémetros. O principal contribuidor para tal ordem de grandeza na obtencdo das
imagens de micro-CT é o tamanho do foco do tubo de raios X. O didmetro do foco do
tubo de raios X é limitado pela quantidade de calor gerada no alvo do tubo. Devido ao
pequeno diametro do foco de raios X, a poténcia térmica especifica para a area no foco
de raios X é muito alta, o que obriga estabelecer limites a capacidade de carga do alvo.
Caso essa limitacdo ndo ocorra, o metal do alvo pode sofrer vaporizagdo. Um bom
material do alvo € aquele que possui uma alta temperatura de fusdo e uma boa
condutibilidade e exemplos desses materiais sdo tungsténio (W), molibdénio (Mo) e o
Titanio (Ti), sendo o W o elemento que suporta maiores cargas. O produto da poténcia
especifica da superficie do tubo e do seu didmetro é constante, com isso quanto menor

for o didmetro do foco, tanto menor sera a poténcia maxima permitida.

Na micro-CT, imagens contiguas sequenciais sdo compiladas para criar
representacdes em 3D que podem ser processadas digitalmente a fim de obter
relevantes parametros quantitativos geométricos e/ou morfolégicos, dependendo do
interesse da investigagcdo (KETCHAM & CARLSON, 2001). Ela pode ser dividida em

trés etapas: Aquisi¢cdo, Reconstrucéo e Visualizacao.

3.1.1 Aquisigéo

O principio fisico da micro-CT se baseia na atenuacdo dos raios X quando o
mesmo interage com 0 objeto. A intensidade dos fétons que passam através do objeto
depende do numero de atomos por unidade de volume (densidade) e do tipo de atomos
ao longo do caminho do feixe. Essa relacdo pode ser matematicamente expressa de
acordo com a equacdo 3.1 e esta representada na figura 3.1. Para um feixe
monocromatico, | e lp sdo as intensidades do feixe apés e antes a sua interagdo com o

material, respectivamente, y é o coeficiente de atenuagdo linear (1/unidade de
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comprimento) do objeto digitalizado e x € a espessura do objeto (unidade de
comprimento) (LANDIS & KEANE, 2010).

lo

I

X

Figura 3.1: Atenuacao de um feixe de fétons por um objeto (SILVA, 2009).

~

= Jpe™H* (eq. 3.1)

Se uma fonte policromatica € usada (como € o caso do tubo de raios X utilizado
no microtomografo), deve ser levado em conta o fato de que o coeficiente de atenuacao
€ uma fungéo altamente dependente da energia dos raios X. Nesse caso, o coeficiente
de atenuacdo linear dependerd do espectro de energia dos raios X e das diferentes
densidades dentro do material, de forma que a equacéo 3.1 pode ser reescrita na forma
apresentada na equagéo 3.2 (eq.3.2).

Eméax

| = j Ioe[‘fﬁﬂ(x'y'E)dl]dE (eq. 3.2)
0
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Naeq. 3.2, u (X, y, E) € a atenuacao linear para misturas ou substancias quimicas
compostas, com E representando a energia dos raios X. A solu¢do completa da eq. 3.2
pode ser reescrita, como apresentada na equacao 3.3 (eq.3.3).

I
In (70) = %,u(x, y, E)dl (eq. 3.3)

Na eq.3.3 o termo do lado esquerdo é a soma do coeficiente de atenuacao linear
ao longo do caminho do feixe de raios X. Este termo, chamado de raio soma, € uma
fungéo tanto do espectro de energia dos raios X quanto das propriedades do objeto
inspecionado. Se ha um conjunto de raios, em um dado angulo, no plano paralelo ao

feixe de radiacdo, tem-se o termo projecao (LIMA, 2006).

Devido a natureza polienergética do feixe do tubo de raios X, ocorre a
manifestacao prioritaria dos fétons de baixa energia. Esse efeito, que é conhecido como
beam hardening, e um fator de degradacdo da imagem produzida, podendo ser
minimizado com a utilizagc&o de filtros metalicos alocados na saida no tubo de raios X.
Com isso, ocorre a eliminagdo dos fotons de baixa energia da radiagcdo incidente. A
escolha de qual material utilizar, dependera da natureza da amostra e da energia do
feixe. Por exemplo, para amostra de rocha, € comum inserir uma combinacdo de dois

filtros metalicos, tais como o aluminio e o cobre (MULLER et al., 2010).

Para que se possa obter a imagem de uma se¢do do objeto analisado é
necessario que se obtenham varias proje¢cdes, em passos angulares constantes. Cada
projecdo de um passo angular, que é registrada no detector, € adquirida a partir de
varios quadros, melhorando assim a relagéo sinal-ruido na projecao. A figura 3.2 mostra

um esquema do principio de aquisi¢cao das projecoes.
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Figura 3.2: Principio da formacédo da imagem tomografica (ANDREUCCI, 2003).

3.1.2 Reconstrucéo

Uma vez obtido o conjunto das proje¢des do sistema, da-se entéo a necessidade
de sua reconstrucdo para se obter as se¢fes do objeto analisado. Os métodos de
reconstrucdo de imagens podem ser divididos basicamente em duas classes: métodos
iterativos e métodos analiticos. Os algoritmos de reconstrugdo estdo baseados nas
diversas geometrias dos feixes de raios X (COSTA & ARAUJO, 2010). O algoritmo mais
utilizado é o de Feldkamp que ser& descrito a seguir (FELDKAMP et al., 1984).

A projecao bidimensional é obtida através do objeto tridimensional f(x,y,z). Assim

a projecao P(#,a,b) para um feixe paralelo é determinada pela equacéo 3.4.

P(G,a,b)=P(6, a(x,y,0), b(x,y,e))z jg f(x,y,z) dl (eq. 3.4)
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Na eg. 3.4, a e b séo, respectivamente, as coordenadas horizontais e verticais
do detector, L € o caminho efetuado pelo raio entre a fonte e o detector e # € o angulo
de projecdo. Assim, as coordenadas a e b do detector se relacionam com x, y, z e 6,

através das equacbes 3.5 e 3.6, em que R é a distancia entre a fonte e detector.

(xy,0)=R -xsenB+cos0O
) ) = . 35
axy R+xcosB+ysen0 (64 39
b(xy.2,0)= .

XY EE)=E R+xcos0+ysend (64 3.0

Para o caso de um feixe cénico (figura 3.3), é possivel reconstruir varios cortes
de um objeto em uma Unica varredura. Nesta configuracdo passa-se a considerar a
geometria cOnica do feixe de raios X, de modo que a radiagdo atenuada pelo objeto a
ser reconstruido atinja todo o detector. Sua vantagem é que ele permite a reconstrucao
de um espaco 3D diretamente através dos dados de projecdo 2D, sem a necessidade
de reconstruir cada fatia até a formacdo do volume. Para reconstruir o volume

tridimensional, é necessario o uso de um algoritmo (VIDAL, 2011).

zb

Fonte de
raios X

Figura 3.3: Representacéo do feixe cénico (FORSBERG, 2008).
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A realizacdo da reconstrucdo para um feixe cOnico é praticamente feita do
mesmo modo que a do feixe paralelo, mas, com o aumento da complexidade
geométrica, um numero de fatores a ponderar se faz necessariono algoritmo de
reconstrucdo. Nesse caso, para realizar a reconstrugdo, a equacdo 3.7 pode ser
utilizada (FELDKAMP et al., 1984).

~ R
— %
P (0,ab)= T P(6,a,b) | *g(a) (eq. 3.7)

Na eq.3.7, * denota a convolug&o entre a projecéo P(6,a,b) e g(a), que € o filtro
rampa. O fator na frente da projecdo P(6,a,b) é chamado pré-fator de peso e pode ser
relacionado com a geometria do feixe através da relacdo dada na equagéo 3.8, em que

¢ e y séo os angulos leque e cbnico, respectivamente.

R
VR2+4a2+Db?

= CcoS @ cos Yy (eq. 3.8)

O pré-fator de peso e a projecdo filtrada (P(6,a,b)) sdo finaimente
retroprojetadas no espaco tridimensional do objeto f(x,y,z), dado pela equagéo 3.9, de

forma que o algoritmo de Feldkamp € do tipo retroprojecéo filtrada.

2
i RZ

f —
(xy2) j (R+x cos 6 +y sin 0)2
0

P (8, a(xy,0), b(xy,8))d®  (eq.3.9)

Nesta etapa também é possivel fazer corre¢cdes na imagem de modo a criar uma

imagem de melhor qualidade. A escolha de par&dmetros, como a utilizagéo de filtros,
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corregOes de artefatos em anel e de artefatos de endurecimento de feixe sdo essenciais

para uma imagem final de qualidade.

A utilizacdo do filtro matematico tem a finalidade de reduzir ruidos na imagem,
encontrando um nivel adequado de suavizacdo, sem interferir na resolucdo da imagem.
Artefatos em anel aparecem como circulos totais ou parciais centrados no eixo de
rotacdo, sendo causados por diferengas na eficiéncia ou defeitosna saida de detectores
individuais ou conjuntos de detectores. A correcdo de artefato de endurecimento de feixe
também pode ser feita nesta etapa, pois a filtragem do feixe na aquisicao através da
introducé@o de filtros metalicos pode ndo ser suficiente para eliminar esse artefato

totalmente.

Uma vez ja reconstruida, a imagem € mostrada em forma de uma matriz digital
N x M "pixels", onde N representa o numero de "pixels" existentes na vertical e M os da
horizontal. Para cada valor do "pixel" designa-se um valor de cinza que € proporcional
a M (x, y), ponto a ponto. Assim, tem-se que a regido mais densa aparece mais clara e
consequentemente a regiao menos densa aparece mais escura. Dos 256 niveis de cinza
(0o maximo para tais), a escala é realizada da seguinte forma: 0 para o preto e 255 para
0 branco e os valores que sdo intermediarios a estes equivalem aos niveis de cinza
propriamente dito (LIMA, 2006).

O resultado desta etapa s&@o as sec¢Oes transversais do objeto analisado,
comumente chamadas de fatias (ou slices, em inglés). Um exemplo dessas secdes

reconstruidas esta representado na figura 3.4.

Projecéo

Figura 3.4: Representacdo da projecao e de um corte (ou slice) transversal

reconstruido.
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3.1.3 Visualizacéo

Apoés a aquisicao e reconstrucdo, a proxima etapa da micro-CT € a visualizacéo
do objeto inspecionado. A partir dos slices reconstruidos, a visualizagcao pode ser feita
tanto em 3D, quanto em 2D (secdes transversais, coronais e sagitais). Um exemplo
pode ser visto na figura 3.5a que contem os trés cortes em 2D e um modelo 3D pode
ser visto na figura 3.5b. A medida e visualizacdo do volume 3D é baseada no modelo
de volume "Marching Cubes" que é um algoritmo de construgcéo de superficie com base

em um modelo explicito de um voxel hexaedro desenvolvido por Lorensen e Cline em
1987 (SKYSCAN, 2013a).

Figura 3.5: Visualizacdo das (a) secbes transversal, coronal e sagital e do (b)

modelo 3D da matriz de uma rocha carbonética.

3.2 Processamento de Imagem Digital

Uma imagem 2D pode ser definida como uma func¢éo bidimensional, f (x, y), em
gque x e y séo as coordenadas espaciais (plano), e a amplitude de f em qualquer par de
coordenadas (X, y) é aintensidade ou o chamado nivel de cinza daimagem nesse ponto.
Quando X, y e os valores de amplitude de f sdo todos finitos, ou seja, sdo quantidades

discretas, se tem uma imagem dita digital. Note que uma imagem digital é constituida
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por um numero finito de elementos, cada um dos quais tem um determinado local e
valor. Estes elementos sdo conhecidos como elementos de imagem ou pixels. Pixel € o
termo amplamente utilizado para denotar os elementos de uma imagem digital. De
maneira mais simples, o pixel € o menor elemento num dispositivo de exibi¢&o, de forma
que o conjunto de pixels forma a imagem inteira e cada elemento é representado por
um valor numérico em um tom de cinza. (GONZALEZ & WOODS, 2001). A equacao

3.10 relaciona o valor do pixel f (x, y) has coordenadas (X, Y).

flx,y) =ilx,y)t(x,y) (eq. 3.10)

Na eq. 3.10, 0 =i(x,y) < Ivax € a intensidade de fétons incidentes no detector, Ivax
é a intensidade maxima da fonte de radiagado e 0 < t(x,y)< 1 é a transmitancia da fonte
radial. O nimero de niveis de cinza da imagem f (x,y) € normalmente dado por L=2°, em
que L é o nimero de tons de cinza da imagem e b é chamado de profundidade da

imagem.

No dominio 3D a amostragem e quantizacdo sao representadas em
coordenadas (X, Y, z), onde X, y e z correspondem ao espaco. Nesse caso a imagem é
ser representada como uma sequencia de imagens 2D ao longo do eixo espacial z e o
menor elemento agora é o chamado voxel. Os voxels podem representar pontos de
amostragem de fendmenos fisicos e sdo usados para reconstruir no computador a forma

ou fungéo das estruturas 3D.

O passo angular e o niumero de quadros, como ja visto anteriormente, sao fatores
que contribuem veementemente para a qualidade da imagem final. Um outro fator
igualmente importante € a resolucéo espacial. Esse parametro fornece o quanto um
sistema é capaz de distinguir duas estruturas adjacentes, sendo altamente dependente
do tamanho do pixel utilizado na construgdo da imagem. Dessa forma, quanto melhor
for a resolucdo espacial das imagens melhor sera a focalizacdo e, portanto a
visualizacdo de pequenos detalhes. Logo, a resolucdo espacial tem influéncia direta na
quantificagdo dos parametros estruturais obtidos através da micro-CT, podendo afetar
a interpretacéo final de dados (KIM et al., 2004, STOCK, 2008).

E possivel manipular sinais multidimensionais com sistemas que vio desde
circuitos digitais simples até clusters avancados, com o objetivo de processar, analisar

e entender as imagens produzidas. No processamento de imagens os dados de entrada
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sdo imagens brutas e os dados de saida sao as imagens modificadas de acordo com o
objetivo do processamento. Ja na parte da analise, os dados de entrada continuam
sendo as imagens brutas, mas os dados de saida sdo medi¢bes ou quantificacdes de
alguns parametros, ou ainda identificagdes de objetos individuais dentro da imagem. A
Ultima categoria exerce uma fungdo cognitiva, uma interpretacdo de toda e qualquer
informagdo que uma imagem digital pode fornecer (YOUNG et al, 1998). As
informacfes quantitativas e qualitativas que podem ser obtidas através das imagens de
micro-CT passam por todos 0s passos descritos anteriormente no uUltimo paragrafo. A
extracdo de informacdes geométricas 2D/3D em imagens digitais pode ser feita por um
processo chamado renderizacdo. Como resultado é gerada uma nova imagem, um
gréfico ou tabelas com informacdes especificas, dependendo da aplicacdo desejada
(FILHO & NETO, 1999).

Regides de interesse (ROI) é um termo comumente utilizado em processamento
de imagem e por vezes esta relacionado como subimagens pertencentes a imagem
original, de forma a possibilitar a aplicagdo de operagbes especificas apenas nas
regides selecionadas. Esse procedimento por muitas vezes é muito vantajoso, pois
dependendo do tamanho da matriz da imagem digital, torna o processamento de

imagem bastante eficaz em termos de tempo despendido.

As amplitudes de uma determinada imagem quase sempre sao ndmeros reais
ou numeros inteiros. O Udltimo é geralmente um resultado de um processo de
guantizagdo que converte uma faixa continua (por exemplo, entre 0 e 100%) para um
namero discreto de niveis. Em certos processos de formag&o de imagem, no entanto, o
sinal pode envolver contagem de fotons o que implica que a amplitude seria
inerentemente quantizada. Embora possam existir diversas maneiras de obter imagens
digitais, o objetivo em todas é o0 mesmo, isto é, gerar imagens digitais a partir de dados
sensoriados. A saida da maioria dos sensores € uma forma de onda de tensao continua,
cuja amplitude e comportamento espacial estdo relacionados com o fenémeno fisico
gue esta sendo percebido. Dessa forma, para criar uma imagem digital é preciso
converter os dados de tenséo continua em formato digital, que envolve os processos de
amostragem e de quantizagdo (GONZALEZ & WOODS, 2001). Na conversdo para o
formato digital, ocorre o teste da funcdo em ambas as coordenadas e em amplitude. A
digitalizacdo dos valores das coordenadas x e y é chamada de amostragem e a
digitalizacdo dos valores de amplitude é chamada quantizacdo. Um exemplo esta

representado na figura. 3.6.

27



Quantizagao

B Ly O

Amostragem

Figura 3.6: Imagem continua (a) e Amostragem e Quantizacdo (b) (GONZALEZ
&WOO0DS, 2001).

A amostragem é o principal fator que determina a resolucdo espacial de uma
imagem. Em linhas gerais, a resolucdo espacial pode ser descrita sendo o menor
detalhe discernivel em uma imagem (GONZALEZ & WOODS, 2001). Segue um

exemplo na figura 3.7.

a) 2240x2240 pixels b) 746x746 pixels c) 448x448 pixels

d) 248x248 pixels e) 172x172 pixels f) 140x140 pixels

Figura 3.7: Exemplo de um slice reconstruido de uma rocha carbonatica com
diferentes resolucdes espaciais: (a) tem uma resolucéo de 2240 x 2240 pixels, a (b)
746 x 746 pixels, a figura (c) 448 x 448 pixels, a (d) 248 x 248 pixels, (e) 172 x 172

pixels e a ultima (f) tem resolugdo de 140 x 140 pixels.
28



Como dito anteriormente, o objetivo principal do processamento de uma imagem
€ processar uma imagem de modo que o resultado seja mais adequado do que a
imagem original para uma aplicagdo especifica. Existem inumeras operagfes
matematicas que podem ser aplicadas em uma imagem digital com diferentes

finalidades, como por exemplo, filtros, segmentacéo e operagdes morfologicas.

No processo de renderizacdo, a segmentacdo é almejada para que ocorra a
identificacdo, localizacdo e separacdo de certos atributos na imagem. Ela é uma
operacao fundamental que consiste na subdivisdo de uma imagem em regides distintas,
levando-se em consideragdo a descontinuidade e a similaridade, ambas as
propriedades bésicas das imagens em tons de cinza. O nivel em que a separacao é
realizada depende do problema e/ou atributo desejados, ou seja, a segmentacdo deve
atingir um valor limiar quando o objeto de interesse tiver sido isolado. Esse limiar
conhecido na literatura cientifica como threshold (TH). A escolha do TH é uma das
tarefas mais dificeis no processamento de imagem, de forma que a precisdao do
processo determina o eventual sucessoou fracasso das quantificagcbes obtidas em
micro-CT. Diversas dificuldades podem ser encontradas na segmentacdo, como por
exemplo, as decorrentes as limitagdes no processo de aquisicdo de imagens, tais como

ruido e o efeito dos volumes parciais causados pela baixa resolucéo espacial.

Existem vérias formas possiveis de segmentacdo, e a Limiarizacdo é um
exemplo. Nesse caso ele classifica os pixels de uma imagem de acordo com as
especificacbes de um ou mais valores (TH) definidos pelo usuario. Um exemplo disso é
a binarizagcédo, em que a imagem final é rotulada binariamente, possuindo apenas dois
valores de intensidade, 0 (preto) ou 1 (branco). Logo, na etapa de binarizacdo é
escolhido um limiar TH, acima do qual, todos os pixels foram considerados como sendo
0 objeto de interesse (branco), e abaixo do qual, todos os pixels foram considerados
objetos ndo pertencentes ao objeto de interesse (preto). Em casos onde a utilizacdo de
um udnico limiar (TH) ndo produz bons resultados na segmentagdo da imagem, a
limiarizagdo local adaptativa pode ser uma melhor alternativa. Uma forma de realizar a
limiarizag@o adaptativa € analisar as intensidades de tons de cinza dentro de uma janela
local sobre a imagem para determinar limiares locais (GONZALEZ & WOODS, 2000).
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3.3 Rochas Carbonaticas

As rochas carbonaticas ocupam, numa visao global, um expressivo volume da
crosta terrestre. De maneira geral, pode-se dizer que essas rochas estao presentes nas
diversas unidades litoestratigraficas que compdem a histéria geoldgica da Terra,
registrando episédios de sedimentagdo (litogénese) quimica e bioquimica acontecidos
desde os tempos mais antigos até os mais novos. Apresentam como componentes
mineralégicos essenciais a calcita e a dolomita, ocorrendo em diferentes proporcdes e
promovendo a classificacado de calcéarios (carbonatos > 50%), onde h& predominio da
calcita (CaCOs) e dolomitos, onde ha predominioda dolomita [CaMg(COs).] (SOUZA &
VIDAL, 2005).

As rochas carbondticas constituem importantes reservatérios de fluidos,
chamados hidrocarbonetos ou combustiveis fosseis mas, para se ter esses
reservatorios, algumas condi¢cdes geoldgicas sao necessdrias nessa localidade
(GLOVER, 2011):

» Deve haver uma rocha de origem que contenha os restos organicos para
originar os hidrocarbonetos;

» Pressao e temperatura adequadas para converter os residuos organicos
em Oleo e gas;

» Deve haver uma rocha-reservatério porosa e permeavel onde o
hidrocarboneto pode se acumular;

» Um caminho de migracdo da rocha de origem a rocha reservatério de
hidrocarbonetos deve existir;

» Uma armadilha adequada para manter os hidrocarbonetos na rocha

reservatorio, até a exploragéo.

Para explorar esses combustiveis fosseis € essencial conhecer as
caracteristicas das rochas reservatorio. Informagdes sobre as propriedades das rochas,
a exemplo das propriedades dos fluidos, constituem-se em fatores decisivos para o
estudo de comportamento de reservatérios de petréleo e, portanto, a sua coleta e sua
interpretacdo devem merecer uma atencao especial, através de um trabalho exaustivo
e meticuloso (ROSA & XAVIER, 2006).
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As propriedades fisicas tém um papel importante na caracterizacao de rochas,
pois fornecem uma estimativa do comportamento potencial geotécnico da massa de
rocha. Para a determinacéo das propor¢des de cada mineral existente na rocha e das
suas propriedades fisicas € necessario realizar ensaios experimentais para se obter
conhecimento de algumas propriedades, tais como, densidade, porosidade, teor de
umidade, velocidade de propagacdo de onda, permeabilidade, durabilidade e
resisténcia (BUCHELI, 2005). Para a caracterizacdo de um reservatorio de
hidrocarbonetos o estudo € voltado para a determinacao das propriedades fisicas das
rochas, avaliando parametros, como a porosidade, a distribuicdo de tamanho de poros
e a sua conectividade, permeabilidade, molhabilidade e a saturacéo de fluidos de uma
rocha reservatoério. Parametros esses fundamentais para caracterizar o armazenamento

e transmissao de fluidos na rocha.

3.3.1 Porosidade

A porosidade pode ser vista como uma medida do volume dos espagos vazios
em relacdo ao volume total da rocha, como dado na equacdo 3.11, composta
principalmente por microfissuras, poros e fraturas, abertas provavelmente pela variagéo
de tensbes (PALCHIK &HATZOR, 2002). Dessa forma, pode-se dizer que a porosidade
mede a capacidade de armazenamento de fluidos (ROSA & XAVIER, 2006).

V.
(I)[%]: — (eq. 3.11)

Na eq.3.11, (I) € a porosidade medida em porcentagem, V, 0 volume de vazios

e V; o0 volume total (ROSA & XAVIER, 2006).

Uma variedade de tipos de porosidades sdo reconhecidas e utilizadas na

indastria de hidrocarbonetos. Para rochas, os tipos sdo (GLOVER, 2011):

i. Porosidade total: proporcéo entre o volume de poro e o volume total.
ii. Porosidade efetiva ou conectada: proporcdo entre o volume de poro
conectado e o volume total.
iii.  Porosidade primaria: resultante da sua estrutura de deposic¢ao inicial.
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iv.  Porosidade secundéaria: resultante da diagénesis.
v.  Microporosidade: residente em pequenos poros (< 2 mm), comumente
associados com argilas detriticas e autogénicas.
vi.  Porosidade intergranular: volume de poro entre os grdos de rocha.
vii.  Porosidade intragranular: volume de poro dentro dos gréos de rocha.
viii.  Porosidade de dissolugdo: resultante da dissolucéo dos gréos de rocha.
ix.  Porosidade de fratura: resultante de fraturas na rocha (varias escalas).
X.  Porosidade intercristalina: microporosnas fronteiras intercristalinas.
xi.  Porosidade de moldes: Um tipo de porosidade de dissolucédo, resultando
em moldes originais de graos ou restos fésseis.
xii. ~ Porosidade fenestral: normalmente associadas com esteiras de algas.

xiii. ~ Porosidade vulgular: porosidade associada a vugs.

Deve-se notar que a porosidade ndo gera qualquer informacdo sobre os
tamanhos dos poros, a sua distribuicdo e o seu grau de conectividade. Assim, rochas
de mesma porosidade podem ter propriedades fisicas muito diferentes. Um exemplo
disso poderia ser uma rocha carbonatica e um arenito. O arenito é basicamente uma
areia consolidada, com graos cimentados resultados do soterramento de antigos areais.
J& as rochas calcarias resultam, geralmente, mas nao exclusivamente, do carbonato de
calcio secretado por seres vivos. Cada uma das duas rochas pode ter uma porosidade
igual a 0,2 %, mas os poros das rochas carbonaticas sao frequentemente muito mais
desconectados, resultando em uma permeabilidade muito mais baixa que a do arenito
(GLOVER, 2011).

3.3.2 Indice de Fragmentacao

O indice de fragmentagéo é o inverso do desenvolvimento da conectividade. Ele
calcula um indice de convexidade relativa ou concavidade da superficie total do material,
no principio de que concavidade indica a conectividade (presenca de "nés") e
convexidade indica estruturas desconexas isoladas. Assim, esse indice conduz a
valores baixos no caso de elementos estruturais bem conectados, ao passo que uma
série de elementos isolados resulta em altos valores do indice de fragmentacéo, sendo

um bom fator de comparacéo entre diferentes estruturas (SKYSCAN, 2013b).

32



O indice de fragmentacdo é calculado em 3D comparando o volume e a
superficie do objeto binararizado antes e depois da dilatagdo de um Unico voxel da
imagem. E definido matematicamente na equag&o 3.12:

S, —S
#> (eq. 3.12)

Fr.l.= (
Vi =V,

Onde S e V séo a superficie e o volume do objeto, e os indices 1 e 2 indicam
antes e depois da dilatacdo da imagem (SKYSCAN, 2013b).

3.3.3. Anisotropia

Anisotropia é a caracteristica que uma substancia possui em que uma certa
propriedade fisica varia com a direcao. Uma isotropia perfeita é geralmente dificil de
encontrar nas rochas. A disposicdo dos minerais constituintes, resultante da formacéao
da rocha, a textura da rocha resultante de processos geoldgicos posteriores a génese
da rocha, o estado de fissuracdo e a existéncia de planos de descontinuidade
contribuem para a anisotropia das rochas, em relacao a sua deformabilidade e a sua

resisténcia mecanica.

A natureza anisotropica da matriz rochosa e das estruturas internas
desempenham um papel significativo no fluxo de fluido, a transferéncia de calor, e

comportamento geomecanico de uma rocha (BIDGOLI & JING, 2014).

WHITEHOUSE (1974) descreveu a medida da anisotropia microestrutural
utilizando uma técnica de contagem de intersecdes. Ele expressou anisotropia atraves
da medida do comprimento de intersecdo médio (mean intercept length, MIL). O
principio da MIL é a contagem de interse¢fes entre uma grade de linhas paralelas e a
estrutura analisada. O MIL é o comprimento médio entre duas interse¢bes sendo
calculado pela razédo entre o numero de interse¢des em uma dada dire¢ao da grade (16),

e 0 comprimento total da grade (L).

Ao construir diagramas polares com os pontos (I6/L, 6), WHITEHOUSE
constatou que estes pontos podem ser interpolados de forma precisa e representados
por uma elipse. A generalizacdo do conceito de anisotropia estrutural para trés
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dimensbes gera um elipséide. A equacao desse elipséide pode ser escrita de acordo

com a equacéo 3.13:

A D E|[Mm .
n, n, ngl. nzl = =—— .3.13
[t Ny ng] lg IB; g nz 12(0) (eq. 3.13)

Onde M é um tensor de segunda ordem, positivo definido, expresso pela matriz

3x3 da equacao, e n é um versor que define a diregéo sobre a qual se infere o valor de
L(B).

O tensor M, tensor de anisotropia, caracteriza 0 arranjo geométrico da
microestrutura do meio poroso. Os autovetores de M fornecem as dire¢fes principais do

elipsoide, as quais séo as orientagdes preferenciais da estrutura.

HARIGAN (1984) propds uma técnica experimental de medida de L(8) em uma
direcéo arbitraria e do MIL em trés dimensdes. A técnica consiste em obter elipses sobre
trés planos mutuamente ortogonais da amostra, as quais sdo as projecdes ortogonais

de um elipséide sobre estes planos, como mostrado na figura 3.9.

Vector 2

_.-- Vector 3

t------- Vector

Figura 3.9: Este elipsoide esta montado estatisticamente e tem 3 vetores que sao
ortogonais (perpendicularmente uns aos outros). Um tensor (matriz) de 9 (3x3)
autovetores descreve as diregfes dos trés vetores (SKYSCAN, 2013b).
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A partir dessas elipses, o grau de anisotropia (DA) é definido matematicamente
conforme a equacao 3.12, utilizando-se os autovalores minimos e maximos da matriz
do tensor M. Os valores para o grau de anisotropia podem variar de 0 (indicando que a
estrutura € completamente isotrépica) a 1 (indicando que a estrutura é completamente

anisotrépica) a partir da equacao 3.14.

DA =

(eq. 3.14)

(1 [autovalor minD
autovalor max

3.3.4. Conectividade

Se porcdes do espaco de um meio séo interconectadas a outras porgoes, este
espaco € denominado espago efetivo. Dizemos ainda que este espago, sendo vazio,
constitui-se dos poros do meio podendo haver, em geral, varios caminhos de conexao.
O grau de conectividade desses poros, a quantidade e a geometria deles controlam a
permeabilidade desse meio. Tornando assim esse parametro importante para a
definicdo da producdo de um reservatorio. Conectividade é um numero escalar e ndo
pode depender da orientacdo (ODGAARD, 1997).

Um simples indicador do grau de conectividade de um meio poroso é o Nimero
de Euler. Os componentes do numero de Euler sdo trés nimeros: fo € 0 numero de
objetos, B1 a conectividade, e B> 0 nUmero de cavidades fechadas (ODGAARD, 1997).

A férmula de Euler-Poincaré para um objeto X 3D é dada na equacéo 3.15:

x(X) = Bo— B1 + B (eq. 3.15)

O numero de Euler é utilizado para a quantificacdo de outro indicador de
conectividade, a chamada densidade de conectividade que é o nimero de ligacdes
redundantes entre estruturas por unidade de volume analisado. E uma simples medida

global que fornece valores mais altos para estruturas melhores conectadas e valores
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mais baixos para estruturas menos conectadas (RENGHINI et al., 2013). Ela é calculada
baseada no valor de 1 que pode ser definida como o numero méaximo de ramificaces
gue podem ser cortadas sem separar a estrutura em 3D. Este valor dividido pelo volume
analisado fornece a densidade de conectividade (ODGAARD, 1997).

3.3.5 Tortuosidade

Tortuosidade é a variacdo do caminho formado através do centroide de cada
plano da imagem 3D binarizada ao longo do eixo z (VISILOG, 2012). Ela pode ser

definida matematicamente como mostra a equacéo 3.16.

L (eq. 3.16)
— eq. 3.
H

Onde, T é a tortuosidade, L é o comprimento e H a altura. A figura 3.10 ilustra

como é feito o calculo da tortuosidade.
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z(n)

z(n-1)

z(0)

Figura 3.10: llustracdo do calculo da tortuosidade (VISILOG, 2012).

3.4 Acidificacéo

O uso de acidos para estimular ou melhorar a producédo de 6leo em reservatério
carbonatico foi testado pela primeira vez em 1895. Patentes para o uso de HCI e acido
sulftrico (H.SO4) foram emitidos nessa época. Embora varios tratamentos tenham sido
conduzidos, o processo de acidificacdo ndo conseguiu despertar interesse do mercado,

pois causava a corrosao dos equipamentos.

Nos anos que se seguiram, o tratamento de acidificacdo foi largamente utilizado,
sendo desenvolvidas novas tecnologias e inovacfes para melhorar a eficacia dos
tratamentos. Devido as novas técnicas de aplicacédo e desenvolvimento de aditivos que
alteram as caracteristicas dos &acidos, a acidificagéo tornou-se altamente especializada.
Assim, conhecer os materiais disponiveis, as reacdes quimicas que ocorrem durante o
tratamento nas condi¢cdes do poco e as caracteristicas fisicas e mineral6gicas do

reservatorio séo imprescindiveis para uma acidificacé@o eficiente (BRADLEY, 1987).

Existem dois tipos basicos de acidificacdo que sdo caracterizados através da

taxa de injecdo e da pressao. Para taxas de injecéo abaixo da presséo de fraturamentoo
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tratamento é chamado matriz de acidificagcdo. Para taxas acima da pressdo de

fraturamento, € chamado fratura de acidificacdo (XAVIER et al., 2013).

O objetivo principal de qualquer tratamento de acidificacao é dissolver a rocha
de formacao ou materiais, naturais ou induzidos, no interior do espaco poroso da rocha
reservatorio. Existem dois requisitos principais que um acido deve cumprir para ser
aceitavel como um fluido de tratamento: (1) deve reagir com os carbonatos ou outros
minerais para formar produtos sollveis, e (2) deve ser capaz de ser inibido a fim de
prevenir uma reacdo excessiva com produtos metélicos dentro do poco. Outras
consideragbes importantes sdo a disponibilidade, custo e seguran¢ca no manuseio.
Embora existam muitas formula¢des disponiveis, apenas quatro tipos de &acidos tém
encontrado extensa aplicacdo em tratamento de pocgos: HCI, HF, (CHsCO).0 e CH»0,
(BRADLEY, 1987). Foram realizadas algumas caracterizagdes com outros acidos,
como por exemplo o EDTA (MACHADO et. al., 2013b), porém este trabalhou contém

apenas amostras acidificadas com HCI.

3.4.1 Acido Cloridrico - HCI

Uma solucdo aquosa de HCIl é mais comumente usada para tratamentos de
acidificagéo, por razbes de economia e porque teoricamente ndo deixa nenhum produto
de reacdo insoltvel. Quando o HCI é bombeado para uma formacao de calcita, uma
reacdo quimica ocorre, produzindo o cloreto de célcio (CaCl,), CO, e 4gua. Esta reacao
é representada pela seguinte equacao 3.17 (XAVIER et al., 2013).

2HCL + CaCO; — CaCl, + H,0 + CO, (eq. 3.17)

Reac6es semelhantes ocorrem quando a dolomita é tratada com HCI. A dolomita
contém uma grande percentagem de magnésio e, embora a reacdo ocorra mais
lentamente, este mineral também se dissolve em HCI, e o cloreto de magnésio (MgCly)
resultante é sollvel no acido gasto. Outras impurezas que ocorrem em calcita e dolomita
sd0 muitas vezes insolUveis em meio acido, e se percentagens consideraveis de tais
impurezas estiverem presentes, aditivos especiais devem ser incluidos na solugéo do

acido para garantir a sua remocao.
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Quando a dolomita reage com o HCI, acontece a reacdo apresentada na
equacgdo 3.18 (XAVIER et al., 2013):

4HCI + CaMg(C03), — CaCl, + MgCl, + 2H,0 + 2C0, (eq.3.18)

O conhecimento dos fatores que afetam a velocidade da reacdo dos acidos é
importante por varias razbes. Em primeiro lugar, estes fatores, correlacionados com
caracteristicas de reservatorio e da formacao, formam um guia para a selecao do tipo e
do volume de &cido para um determinado tratamento. Muitos fatores regulam a taxa de
reacdo de um &acido, tais como, a pressdo, a temperatura, a velocidade de fluxo, a
concentracdo de acido, os produtos de reacéo, a viscosidade, o tipo de &cido, a razdo

area/volume e a composigéo da formacgéo (fisica e quimica).

3.4.2 Matriz de acidificacdo - Carbonatos

Matriz de acidificacdo em carbonatos normalmente € usada para remover danos.
Entupimentos podem ser removidos e a permeabilidade é restaurada de duas maneiras:
(1) através da dissolucao do material que é prejudicial em si, ou (2) dissolvendo parte
da rocha na qual o dano existe. O HCI comumente é usado em tratamento de carbonatos
mas, 0 (CHzCO),0 e o CH;0, podem ser considerados para po¢os com temperaturas
de 250 a 300°F.

Devido a diferencas na forma e tamanho dos poros, a penetracdo do acido em
uma rocha carbonatica esta longe de ser uniforme. Anomalias na porosidade podem
resultar em vugs, fissuras capilares ou capilaridades tortuosas, tal como 0s poros.
Devido a essas heterogeneidades, canais preferenciais se formam com a maioria das
formulacdes acidas. O efeito resultante é a obtencdo de uma penetracdo muito maior
da matriz do &cido do que o esperado (BRADLEY, 1987). Porém um erro no

procedimento de acidificacdo pode causar danos severos ao poco.

O tratamento de cada uma das formacdes possui diversas caracteristicas
distintas. Os fendmenos relevantes em cada uma delas sédo diferentes ao ponto de

tornar a andlise dos processos consideravelmente diferente. Devido a alta taxa de
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dissolucdo nos carbonatos, o &cido tende a criar caminhos preferenciais seguindo
variagles locais de permeabilidade ao invés de passar pelo meio poroso como uma
frente de avango uniforme, como ocorre com os arenitos (ECONOMIDES & NOLT, 2000;
WILLIAMS et al., 1979).

Ao longo da operacdo esses canais tendem a aumentar de tamanho e
comprimento até que praticamente todo &cido flui através deles. Levar em conta a
existéncia desses canais (wormholes) é de extrema importancia para correta avaliacao

da interagdo acido-rocha e dimensionamento do tratamento.
A estrutura dos wormholes depende de uma série de fatores (SHECHTER, 1992):

e Geometria do escoamento
e Vazao de tratamento
e Cinética de reacao

e Taxa de transferéncia de massa

Devido a geracdo de wormholes, apenas uma pequena parte da matriz porosa é
dissolvida. A consequéncia mais direta disso € uma maior penetragdo do tratamento
para 0 mesmo volume de &cido, comparando-se com arenitos. A estrutura dos
wormholes pode variar imensamente, dependendo do tipo da rocha, tipo do acido, vazéo
e temperatura (ECONOMIDES et al., 1994).

A figura 3.11 mostra os tipos de wormholes que podem se formar no processo de
acidificagé@o de carbonatos a partir de neutrongrafia. Na figura 3.11 (a) € um exemplo do
tipo dissolucéo facial, a 3.11 (b) mostra um wormhole tipo cénico, a 3.11 (c) mostra um
wormhole tipo dominante, a 3.11 (d) mostra um wormhole tipo ramificado e a 3.11 (e)
mostra um exemplo de dissolug&o uniforme (SANTOS & FERREIRA, 2015).
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(@) (b) (d)

el
Dissolugao Wormhole Wormhole Wormhole Dissolugao
Facial Conico Dominante Ramificado Uniforme

Figura 3.11: Tipos de wormholes visualizados através da técnica de neutrongrafia: (a)
tipo dissolucéo facial, (b) wormhole tipo conico, (¢) wormhole tipo dominante, (d)
wormbhole tipo ramificado e (e) tipo dissolu¢do uniforme (SANTOS & FERREIRA,

2015).

A partir dessas informacfes foi possivel gerar o protocolo de avaliagdo dos

wormholes através da micro-CT.
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Capitulo 4

Materiais e Métodos

4.1 Descricao das amostras

As amostras utilizadas neste trabalho séo rochas carbonéticas provenientes do
Projeto PEN 14.839 da Petrobrds com a Fundacdo COPPETEC/UFRJ. Essas amostras
sao proveninetes do Pre-Sal, porem devido ao contrarto de sigilo elas nao estao
completamente identificadas aqui neste trabalho de doutorado e foram nomeadas como
amostras A, B, C, D, E e F. Os supracitados corpos de prova foram analisados antes e
depois do processo de acidificacdo que foi realizado no CENPES/PETROBRAS no
departamento de Interacdo Rocha Fluido. A figura 4.1 ilustra as fotografias de cada um
dos plugues utilizados e analisados. A Tabela 4.1 apresenta as dimensdes fisicas dos
materiais estudados.

Tabela 4.1: Dimensoes fisicas dos Plugues provenientes do Pre-Sal - Projeto

PEN 14.839
Nomeacao dos Plugues Diametro (mm) Altura (mm)
A 37,81+ 0,05 80,90 £ 0,05
B 37,80 £ 0,05 89,18 + 0,05
C 37,82 +£ 0,05 86,29 + 0,05
D 38,33+ 0,05 65,92 £ 0,05
E 38,21 £ 0,05 75,93 £ 0,05
F 38,28 + 0,05 70,36 £ 0,05
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Figura 4.1: Fotografias dos Plugues provenientes do Pre-Sal - Projeto PEN 14.839

4.2 Ensaio de acidificacao

O processo de acidificacdo das amostras foi realizado no departamento de
Interacdo Rocha-Fluido do CENPES/Petrobras. Parte do processo foi acompanhado e

0 mesmo esté descrito a seguir.

A primeira etapa de preparacao da amostra é a saturacdo do plugue, que ocorreu
com a utilizacdo de uma salmoura (KCl 2%) auxiliado por uma bomba a vacuo. Na
segunda etapa sao feitos experimentos para a medicao de porosidade e permeabilidade
com Hélio e Nitrogénio, respectivamente. Essas medi¢cdes sao absolutas, e servem de
base para o célculo de parametros no momento da acidificacédo. Depois disso, o plugue

€ introduzido em uma camisa de viton e encaixado dentro de um holder (figura 4.2), no
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gual haverd um espaco entre a camisa e a parede da célula para que o 6leo possa
simular a presséo de confinamento sofrido pelo plugue no poco.

Figura 4.2: Aparato experimental utilizado para o ensaio de acidificacéo.

Encaixado na parte inferior e superior da camisa estardo os difusores,
responsaveis pela distribuicdo do fluxo de fluido na face do meio poroso. Para estes
ensaios podem ser usados plugues cilindricos de 25,4 mm ou 38,1 mm de diametro e
até 76,2 mm de comprimento limitados pelo tamanho do holder.

A partir de entéo, inicia-se 0 ensaio fazendo as medidas de permeabilidade inicial
(K1) com a salmoura de KCI 2% em vazéo pré-definida no dois sentidos (de injecéo e
producéo). Em seguida, injeta-se o sistema &cido. Esse 4cido ja esta a uma determinada
presséo, de acordo com a contrapressao que ele enfrentaria no pogo. Essa presséao faz
com que o &cido rompa a primeira barreira e mantém o CO produzido pela reac¢éo
aquoso. A injecdo de &cido € mantida até que ocorra o breakthrough (indicado pela
significativa reducéo do diferencial de presséo assim que o 4cido atravessa a amostra).
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O diferencial de presséo é registrado continuamente durante o ensaio. Baseado nele é
que se decide encerrar a inje¢do do acido. Para finalizar o ensaio, retorna-se com a

salmoura de KCI 2% para medir a permeabilidade final (K2), nos dois sentidos.

As amostras desse trabalho foram acidificadas com uma solucédo de HCI com
concentracdo igual a 0,5 M. As condigbes de operagcao dos ensaios de acidificacao,
fornecidas pela empresa, estdo descritas na tabela 4.2.

Tabela 4.2: Condi¢des experimentais do ensaio de acidificagao (HCI).

~ Tempo de Presséo
Vazdo Volume S T Temperatura
Amostra (cc/min) (ml) Injecao de Injecéo °C)
(min) (psi)
A 1 230 230 60 25
B 1 110 110 170 45
C 1 60 60 150 30
D 1 50 50 6 45
E 1 240 240 1 45
F 0,5 120 240 50 45
4.3 Micro-CT

Todas as amostras do presente trabalho foram investigadas por micro-CT antes

e depois do processo de acidificacéo, de acordo com a metodologia descrita a seguir.

4.3.1 Aquisigao

Os plugues foram colocados em porta amostras feitos de acrilico (espessura de
parede igual 0,1 mm) de forma que foram posicionados dentro do sistema de micro-CT
garantindo a sua ndo movimentacdo durante todo o procedimento de aquisicao,

evitando assim o aparecimento de artefatos de movimento na imagem.

O aparelho utilizado foi um micro-CT da marca SkyScan/Bruker, modelo 1173,
pertencente ao Laboratério de Instrumentacdo Nuclear (LIN) do Departamento de

Engenharia Nuclear (PEN) pertencente a Coordenacao dos Programas De Pos-
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Graduagédo e Pesquisa em Engenharia (COPPE) da Universidade Federal do Rio de
Janeiro (UFRJ).

Este equipamento possui um tubo de raios X microfocado com anodo de
tungsténio (W), ponto focal menor que 5 pm e poténcia de 8 W, que pode ser operado
com energia variando entre 40 e 130 kV. Este microtomdgrafo utiliza um detector do tipo
“flat panel” com matriz 2240 X 2240 pixels, tamanho de pixel de 50 um e 12 bits de range
dindmico, com aquisicdo de objetos com até 140 mm de didmetro e 200 mm de
comprimento. Este sistema produz um feixe cbnico para aquisicdo das imagens
transmitidas do objeto em diferentes posi¢cdes angulares. Durante a aquisicdo dos
dados, o objeto pode rotacionar 180° ou 360° com um passo angular fixo, e a cada passo
uma imagem transmitida é registrada, sendo salva como arquivos 16 bits, extensdo em
* TIFF. A tabela 4.3 mostra a especificacdo completa do equipamento utilizado nesse

trabalho e a figura 4.3 mostra uma ilustracdo deste equipamento.

Tabela 4.3: Especificacbes técnicas do Microtomografo SkyScan 1173 (SKYSCAN,

2011a).
Fonte de Raios X 40 - 130 kV, 8W, <5um tamanho local
Detector de Raios X Sensor Flat Panel livre distor¢gdo 2240x2240 pixels,
12 bits.
Tamanho max. do 140 mm de diametro, 200 mm de comprimento
objeto (100-140 comprimento de escaneamento).

Resolucéo Espacial <4 - 5um de detectabilidade de detalhes, 7 - 8um de
resolucao de baixo contraste.

Reconstrucdo PC Unico ou reconstrugéo volumétrica de cluster.
Seguranca <1uSv/h em qualquer ponto da superficie do
radioldgica instrumento.
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SKYSCAN

Figura 4.3: llustragdo do microtomografo da SkyScan/Bruker, modelo 1173.

A partir da figura 4.3 é possivel identificar que o tubo de raios X se localiza na
parte esquerda do equipamento, visto de frente, emitindo um feixe cbnico que, por sua
vez, interage com a amostra localizada no centro, e chega ao detector, posicionado no

lado oposto ao tubo.

As amostras foram escaneadas com uma tensédo igual a 130kV, corrente de
61pA, e uma combinagéo de filtros de aluminio (com 1,0mm de espessura) e cobre
(0,3mm de espessura), afim de minimizar o efeito de endurecimento de feixe. O tamanho
de pixel usado foi igual a 20um e cada projecao foi adquirida com passo de 0,3° em
3600°.

A relacdo das condigbes de aquisicdo utilizada nessa metodologia esta
relacionada na tabela 4.4, em que a exposicéo é o tempo total de exposi¢cdo de cada
guadro, a rotacdo € a graduacdo em que a amostra gira e a média de quadros é o

namero de quadros que se faz para uma projecéo.
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Tabela 4.4: Condi¢des de Aquisicdo das imagens.

Condic6es de aquisicao

Tensao da Fonte (kV)
Corrente da Fonte (pA)
Tamanho do pixel (um)
Distancia Fonte-Detector (mm)
Filtro

Extenséo da Imagem
Exposicéo (ms)

Rotacao (graus)

Média de Frames

Usar Rotacéo 360

Numero de escaneamentos
Tempo de cada escaneamento (h)

130

61

20,17
364

Al 1,0mm + Cu 0,15mm
TIFF
800

0,3

ON (3)
SIM

3
00:49:10

De acordo com a teoria explicitada no capitulo 3 secédo 3.1, as imagens geradas
na aquisicdo sédo projecbes da amostra em cada passo angular, como mostrado na

figura 4.4, onde é possivel visualizar a rocha e o porta amostra.

Porta amostra
Rocha

e —7
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Figura 4.4: Imagem de uma projecao de uma rocha carbonatica gerada na micro-CT.




4.3.2 Reconstrugao

As reconstrucdes das projecfes foram feitas utilizando-se o programa NRecon
da SkyScan (versdo 1.6.8.0) / InstaRecon (versdo 1.3.9.2), pertencente ao Laboratério
de Instrumentacdo Nuclear (LIN) do Programa de Engenharia Nuclear da
COPPE/UFRJ. O pacote NRecon da SkyScan foi usado para reconstruir secoes
transversais de imagens a partir de imagens de proje¢cbes da microtomografia,
principalmente as projecdes de feixe conicode raios X. Os dados brutos séo
reconhecidos automaticamente. O pacote do software de reconstrucdo consiste de dois
programas: o NRecon que é o programa de interface e o InstaRecon que é 0 mecanismo
de reconstrucdo. ApOs 0 processo de aquisicdo, a imagem capturada é reconstruida
usando um algoritmo de reconstrugéo Feldkamp (FELDKAMP et al., 1984).

Alguns parametros podem ser ajustados manualmente durante a reconstrugéo
usando a funcdo de visualiza¢do. A fungéo “fine tuning” do NRecon é projetada para
fazer estes ajustes com o langcamento de uma série de “previews”. Um parametro de
cada vez pode ser ajustado, mantendo todos os outros parametros fixos. Quatro
parametros podem ser ajustados: pés-alinhamento, correcdo de endurecimento de
feixe, corregdo de artefatos em anel e filtros de suavizagcdo (SKYSCAN, 2011b). Os
ajustes podem ser feitos em diferentes graus. O filtro de suavizacdo varia de 1 a 10, a
reducdo dos artefatos em anel varia de 1 a 20 e a corre¢cédo do endurecimento de feixe
vai de 1% a 100%. Nesse trabalho, foi utilizado um filtro de suavizagdo do tipo
Gaussiano com grau 3, uma reducdo de artefato em anel com grau 6 e uma corregcéo
do artefato de endurecimento de feixe com grau 15%. O filtro de suavizagéo tipo
Gaussiano kernel é caracterizado como um smoothing aplicado as proje¢ées. Esse filtro
suaviza cada pixel com uma vizinhanga MxN, onde M é a dimenséo horizontal e N € a
dimensé&o vertical, reduz o ruido e procura um nivel adequado de suavizacdo. A reducéo
dos artefatos em anéis também ¢é aplicada as projecdes, antes do pré-processamento
das imagens, de forma que a projecdo média € usada para esse proposito. A correcdo
do artefato de endurecimento de feixe pode ser feita através de uma transformacao
linear e a profundidade de correcédo pode ser escolhida de acordo com a densidade do
material. Uma alta ordem na funcao polinomial também pode ser usada para esse

proposito.
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4.3.3 Visualizagao

Para visualizacdo da imagem reconstruida foi utilizado o programa "Data
Viewer". Um exemplo da imagem 2D de uma amostra reconstruida esté na figura 4.5. A
figura 4.5a mostra trés cortes da imagem (coronal, transaxial e sagital) antes do
processo de acidificacdo, e a 4.5b mostra os trés cortes depois da acidificagdo, onde é

possivel ver com clareza o wormhole formado pelo acido.

b) Amostra depois
da acidificagao

a) Amostra antes
da acidificagao

Figura 4.5: Visualizac@o das sec¢des coronais, transaxiais e sagitais de uma rocha

carbonética (a) antes e (b) depois de um ensaio de acidificacao.

4.3.4 Processamento de Imagem

O processamento das imagens foi realizado no software CT-Analyser (versao
1.13.5.1) com o objetivo de quantificar a porosidade das rochas antes e depois do
processo de acidificagdo e também caracterizar o canal formado pelo &cido. O CT-
Analyser representa um ambiente abrangente para a obten¢cédo de imagens do modelo
3D e de dados quantitativos a partir de conjuntos de dados do escaneamento da micro-

CT. Todos os calculos sao realizados a partir da especificacdo do ROl e do TH.

A selecado consistente e precisa das regides de interesse é fundamentalmente
importante para a obtencdo de dados precisos e significativos. O ROI ira referir-se a
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regido selecionada de uma imagem Unica e transversal. A andlise 2D é realizada dentro
de um ROL.

O "volume de interesse", ou VOI, refere-se a soma coletiva de todos os ROIs de
um conjunto contiguo de fatias de imagens transversais, 0 que representa um volume
selecionado 3D. A analise morfométrica em 3D é realizada em um VOI. Note no entanto,
que a analise do tipo 2D também pode ser realizada em um VOI, integrando ou somando
os resultados das andlises 2D sobre muitas fatias (SKYSCAN, 2013b). A determinagéo
do VOI utilizado neste trabalho esta descrita no item | e Il abaixo.

Todos o0s objetos binarizados, dentro de uma regido de interesse (ROI), séao
analisados em conjunto e os resultados integrados séo calculados, como por exemplo,
o volume total de poros.

Apods areconstrucao dos dados, o processamento das imagens pode ser descrito

da seguinte forma:

I. Determinacdo da altura da amostra a ser quantificada: nessa etapa foi
escolhida a quantidade total de slices utilizados, de forma que o ruido
presentes nos slices do topo e da base ndo fossem levados em

consideracéo, o que prejudicaria a analise de dados (MACHADO, 2012);

II.  Determinacdo do ROI: como base na geometria cilindrica do plugue, foi
escolhido um ROI circular de mesmo didmetro da amostra, situado no
centro da mesma. Esse procedimento de escolha de diametro igual ao
do plugue foi utilizado apenas na quantificacdo da porosidade antes e
depois do ensaio de acidificacdo. Para a analise do canal foi utilizado um
ROI envolvendo apenas a regido do canal. Sendo assim, o VOI do cilindro
foi definido com base na altura (nimero de slices selecionados) e ROI

total;

lll.  Escolha do TH: com base no histograma da imagem (curva que relaciona
0s tons de cinza da imagem ao longo do objeto) se define uma regido
apropriada para a separacdo da imagem em duas fases (poro/objetos
restantes). A partir de entdo, se inicia a escolha do TH que melhor se
adéqua ao objetivo do estudo. E importante ressaltar que o software
disp6e de métodos de separacao automaticos que nao foram utilizados,
pois em uma avaliagdo de um processo antes e depois é necessario
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garantir que os mesmos tons de cinza representem a mesma fase
(poro/objeto) antes e depois. Por isso utilizou-se o método Global,
garantindo assim que, quando o objetivo foi a obtencéo da porosidade do
plugue, antes e/ou depois da acidificacdo, o TH escolhido foi o mesmo.
Ja para o canal, os valores de TH escolhidos foram aqueles que melhor
se adequavam as estruturas quantificadas dentro do VOI escolhido para

cada um;

IV. Pré-Processamento: execucdo de uma lista de tarefas de pré-
processamento com o intuito de obter as imagens finais para a
quantificag@o. Apoés a definicdo do VOI e do TH, uma lista de operagdes
pode ser realizada. Esta lista é chamada TaskList. Para as
caracterizacdes requeridas, duas tasklists foram feitas. “TaskList 1” que
corresponde a obtengédo da porosidade do plugue antes e depois do
ensaio de acidificacdo, e “TaskList 2” referente a caracterizacdo do canal

preferencial formado.

4.3.4.1 Avaliagéo de Porosidade

A primeira operacao a fazer parte do “Tasklist 1”7 foi a aplicagdo de um filtro do
tipo uniforme, que é um filtro linear, usado para reduzir ruidos na imagem que aparecem
no momento da aquisi¢cdo, devido a diferenca de eficiéncia dos detectores ou pela
natureza policromatica do feixe, além de preparar as imagens para outras operacgdes de
processamento, como por exemplo, a segmentacdo (YOUNG et al.,, 1998). Logo a
seguir, foi realizada a segmentacdo das imagens, utilizando um TH global em cada
amostra analisada. Na tabela 4.5 podem ser visualizados os valores de TH escolhidos
para cada amostra. A Figura 4.6 ilustra os histogramas correspondentes. Dessa forma,
0s pixels brancos correspondem aos poros e os pixels pretos a matriz da rocha, como
mostra a Figura 4.7. Esta figura é um exemplo de um slice binarizado com os poros
brancos e a matriz da rocha preta. A partir desse momento, as quantificacbes 3D

relativas ao espaco poroso da rocha podem ser realizadas.
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Figura 4.6: Histogramas referentes ao VOI, utilizados para a escolha do TH (a) da
amostra A, (b) da amostra B, (c) da amostra C, (d) da amostra D, (e) da amostra E e

(f) da amostra F.
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Tabela 4.5: Valores de limiar do TH utilizados para cada amostra no “TaskList1”.

Amostra Valor do TH

53
40
40
35
40
40

MTMOOm@>

Figura 4.7: Exemplo de binarizacdo da amostra, com a matriz da rocha na cor preta,

0S poros na cor branca e a area verde representa a regiao for a do ROI.

Os parametros morfométricos sdo calculados pelo CT-Analyser, seja em 3D
diretamente ou em 2D, a partir de imagens individuais de sec¢bes transversais

binarizadas.

Os parametros calculados neste trabalho foram:
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i. Volume total contido no VOI (TV, mm?3): Volume total do volume de

interesse (VOI);

ii. Volume total de objetos binarizados no VOI (Obj.V, mm?3): Volume total

de objetos binarizados(poros) dentro do VOI;

iii. Percentual de VOI ocupado pelos objetos binarizados (Obj.V/TV, %): A
propor¢cdo do VOI ocupada por objetos solidos binarizados (poros). Este
parametro sé é relevante se o volume estudado € totalmente contido dentro
de uma regido bem definida bifasica de sélidos e do espaco. O significado
do volume medido em percentagem depende dos critérios aplicados na

escolha do volume de interesse;

iv.  Indice de Fragmentacg&o (Fr.l., mm™): é o inverso do desenvolvimento da
conectividade. Assim, esse indice conduz a valores baixos no caso de
elementos estruturais bem conectados, ao passo que uma série de
elementos isolados resulta em altos valores do indice de fragmentacéo,
sendo um bom fator de comparacgéo entre diferentes estruturas.

v. Grau de Anisotropia (D.A.): é definido através da medida do comprimento
de interse¢cdo médio (mean intercept length, MIL), como descrito no item
3.3.3. Os valores para o grau de anisotropia podem variar de 0 (indicando
gue a estrutura € completamente isotrépica) a 1 (indicando que a estrutura é

completamente anisotropica).

vi.  Autovalores (E1, E2 e E3): Sdo os autovalores utilizados no calculo do grau

de anisotropia. Eles sdo ortogonais entre si.

vii. Densidade de Conectividade (Conn.Dn., mm=3): indica o numero de

ligacGes redundantes entre estruturas por unidade de volume.

Também foi realizada uma andlise 2D para a obtencdo da distribuicdo do
tamanho de poros ao longo da amostra antes do ensaio de acidificacdo. Essa

quantificacéo é feita slice por slice, de acordo com o0 TH e o ROI escolhido.
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4.3.4.2 Avaliacao do canal principal

Nessa etapa, os dois primeiros procedimentos descritos em 4.3.4.1 foram
mantidos. O ROI utilizado na avaliagdo do canal envolveu apenas a regido do canal
devido a presenca de outros poros da mesma dimensdo ou maiores que o canal em
alguns slices, o que dificultaria a separacdo do canal. A figura 4.8 ilustra um exemplo
deste ROI. A tabela 4.6 mostra os valores de TH escolhidos para cada wormhole de
cada amostra e a Figura 4.9 ilustra seus histogramas correspondentes. Logo, todo o
espacgo poroso (wormhole + porosidade total da rocha) € representado pelos pixels
brancos enquanto a matriz da rocha é representada pelos pixels pretos.

Figura 4.8: Exemplo do ROI envolvendo apenas o canal em um slice, onde apenas o

canal e 0s poros mais proximos estao dentro do ROI na cor vermelha.

Tabela 4.6: Valores de limiar do TH utilizados para cada amostra no TaskList2.

Amostra  Valor do TH

A 18
16
18
18
10
18

mTmoQoO W
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Figura 4.9: Histogramas referentes ao VOI, utilizados para a escolha do TH do canal
(a) da amostra A, (b) da amostra B, (c) da amostra C, (d) da amostra D, (e) da amostra

E e (f) da amostra F.



Nessa parte, como o0 objetivo € isolar o canal preferencial formado pela
acidificacdo e caracteriza-lo, foi necessario utilizar operadores morfol4gicos, tais como,
0 opening e closing by reconstruction. A operagdo opening separa objetos que estdo
conectados por uma juncao estreita (erosdo seguida de dilatacdo). Na eroséo tém-se
na imagem de saida os pixels de um elemento estruturante fazendo parte do objeto
quando todos os pontos do elemento estruturante tocam o objeto na imagem original,
assim a erosao tende a criar objetos menores ou até elimina-los por remocao de pixels.
Ja na dilatacdo tém-se na imagem de saida os pixels de um elemento estruturante
fazendo parte do objeto quando qualquer um dos pontos do elemento estruturante toca
0 objeto na imagem original, assim a dilatacdo tende a fechar buracos na imagem
original, criando objetos maiores por adicdo de pixels. Dessa forma, na operacdo
opening, poros que ndo estavam bem conectados com o canal sdo desconectados. A
figura 4.12 mostra um exemplo da aplicacdo deste operador em uma imagem. Essa
operacéo foi aplicada diretamente em 3D (FILHO & NETO, 1999).

Figura 4.12: Exemplo da aplicacéo da operagédo morfoldgica opening.

A operagéo closing by reconstruction aplica uma dilatacdo e depois, uma série
de erosdes condicionais na segunda imagem de entrada utilizando a imagem original
como condicdo. A figura 4.13 mostra um exemplo da aplicacdo desse operador
morfolégico em uma imagem. Essa operacdo remove caracteristicas menores do que o

elemento estruturante, sem alterar o formato do objeto (FILHO & NETO, 1999).
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Imagem original Segunda imagem Imagem final

Figura 4.13: Exemplo da aplicacdo da operagédo morfolégica closing by recontruction.

Mesmo apoés o isolamento do wormhole, ainda foi preciso remover todos os
poros restantes que ndo faziam parte do canal preferencial. A figura 4.14 mostra um
slice com o canal binariazado com pequenos poros ao redor, apés a aplicagdo dos
operadores morfolégicos. Para tal, uma nova etapa de processamento de imagem se
mostrou necesséria. Primeiramente foi efetuada a remocdo de pixels ou voxels
pretos/brancos acima ou abaixo de um determinado valor e em seguida foi identificado
apenas o0 maior objeto binarizado 3D (SKYSCAN, 2013a). Essa identificacédo é baseada
no volume de todos os objetos dentro do VOI.

Figura 4.14: Exemplo de um slice com o canal binarizado e pequenos poros ao redor.
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A partir de entdo, se inicia a analise 3D para a quantificagdo dos mesmos
parametros analisados no "TaskList1". Além da andlise 3D, também foi feita uma anélise
2D em relacéo a distribuicdo da sua espessura do canal ao longo do plugue.

4.3.4.3 Avaliacao de tortuosidade

Com o intuito de melhor caracterizar os wormholes das rochas carbonaticas a
avaliacdo do comprimento total do canal é de grande importancia. Para isso foi
necessario avaliar a tortuosidadedo canal e a partir do resultado da tortuosidade foi
possivel calcular o comprimeto total de cada canal. Essa relagéo entre a tortuosidade e
o comprimento do canal esta descrita na secdo 3.3.5. Para tal foi utilizado o software
AvizoFire (versdo 7.1). Nessa etapa, os dados de entrada foram as imagem ja
binarizadas que correspondem ao wormhole. O comando tortuosidade do referido
software computa a tortuosidade de uma caminho formado através do centroide de cada
plano da imagem 3D binarizada ao longo do eixo z (VISILOG,2012).
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Capitulo 5

Resultados e Discussao

As quantificacbes de micro-CT realizadas antes e depois do ensaio de
acidificacdo com HCI em rochas carbonéticas sob diferentes condicBes experimentais
se encontram no presente capitulo. O espaco poroso bem como os parametros
necessarios para a caracterizacdo do maior canal conectado 3D de todas as amostras
estdo apresentados nas tabelas 5.1, 5.2 e 5.3 e bem como nas figuras 5.1 e 5.2, as
quais ilustram a distribuicho do tamanho de poro antes e depois do ensaio de
acidificacéo e a distribuicdo da espessura docanal ao longo dos plugues. As figuras 5.4
a 5.15 apresentam as visualizacdes 2D das sec¢des coronais, transaxiais e sagitais de
cada uma das amostras e os modelos 3D dos poros antes e depois da acidificacdo, dos

canais formados em cada uma das amostras e da rocha mais o canal ramificado.

As amostras carbonéticas que foram estudadas nesse trabalho sdo compostas
principalmente por calcita, dolomita e quartzo, como foi visto nos resultados de XRD e
uXRF mostrados no Apendice. A Figura 5.1, mostra os histograma de tamanho de poros
de cada uma das amostras, e pode-se notar que a maioria dos poros esta concentrada
nos menores intervalos de tamanho (0,00 a 0,04 mm e 0,04 a 0,08 mm), tanto antes,
quanto depois do processo de acidificacdo. Este fato também pode ser visto em
APPOLONI (2007) em que a maioria dos poros esta concentrada no intervalo de 0,00 a
0,08 mm. Entretanto, é importante salientar que as micro-CT s foram adquiridas com
um tamanho de pixel igual a 20 ym, o que corresponde a uma resolucdo espacial
préxima de 40 ym (MACHADO et al., 2013b; LIMA, 2002). Portanto, é esperado que 0
histograma do tamanho de poro tenha seu menor intervalo entre 0 e 40 um, fato que
pode ser visto na figura 5.1. A avaliagdo de tamanho de poro separou os poros de cada
amostra em 10 intervalos de tamanho (0,00 a 0,04 mm; 0,04 a 0,08 mm; 0,08 a 0,16
mm; 0,16 a 0,32 mm; 0,32 a 0,65 mm; 0,65 a 1,29 mm; 1,29 a 2,58 mm, 2,58 a 5,16
mm; 5,16 a 10,33 mm; 10,33 a 20,66 mm). Nas amostras A, C, D e E houve um
crescimento do tamanho dos poros apés a acidificacao, principalmente nos 3 Ultimos
intervalos (2,58 a 5,16 mm; 5,16 a 10,33 mm; 10,33 a 20,66 mm). Na amostra B e F o

percentual de poros foi mantido para a maioria dos intervalos de tamanho.

A tabela 5.1 apresenta os resultados de volume de poros (Obj.V), de percentual
de volume de poros em relacdo ao VOI (Obj.V/TV), do indice de fragmentacéo (Fr.l.),

da tortuosidade do canal (t) e dos comprimentos dos canais (L) de todas as amostras.
61



A figura 5.2 apresenta as espessuras dos canais formados em cada uma das
amostras. Os canais obtiveram valores entre 0,1 mm e 1,4 mm, aproximadamente. As
amostras B e F apresentaram uma menor flutuacdo na espessura do formado ao longo

do seu comprimento.

A tabela 5.2 apresenta os resultados do grau de anisotropia e de seus
autovalores ortogonais entre si (E1, E2, E3) antes do processo de acidificacdo. Os
valores para o grau de anisotropia (DA) podem variar de 0 (indicando que a estrutura é
completamente isotrépica) a 1 (indicando que a estrutura é completamente
anisotrdpica). Considerando a heterogeneidade das rochas estudadas, foi obtida uma
variagdo muito pequena do grau de anisotropia, sendo o menor deles para a amostra C

(0,28) e 0 maior para a amostra A (0,37).

As orientacdes preferenciais da estrutura, dependem da quantidade de
autovalores distintos que sao obtidos na analise. Se todos os autovalores de M forem
distintos, o MIL é representado por um elipséide com os trés eixos principais com
tamanhos diferentes e o material poroso apresenta uma simetria ortotrépica. Se dois
destes valores forem iguais entre si, 0 MIL é representado por um elipséide com dois
eixos principais com tamanhos iguais e 0 material poroso apresenta uma simetria
transversalmente isotropica. Se todos os autovalores de M forem iguais entre si, 0 MIL
é representado por uma esfera e 0 material poroso apresenta uma simetria isotropica
(ODGAARD, 1997). Entdo podemos observar que as amostras B, C e E apresentam o
mesmo comportamento na magnitude dos autovalores (E1=E>=E3). Neste caso, 0 meio
poroso tem uma simetria isotrdpica. Entretanto, as amostras A, D e F apresentam dois
dos trés autovalores iguais. Neste caso, 0 meio poroso tem uma simetria
transversalmente isotrépica. Ainda nesse contexto, os autovalores das amostras A, B,
C, D, e E ficaram num intervalo entre 0,1 e 0,4, 0 que ndo ocorreu na amostra F que
apresentou autovalores de maior intensidade (E1=0,5, E2=0,7, E3=0,7). E foi nesta
amostra que o melhor canal ap6s o processo de acidificagcdo foi obtido. A distribuicdo
do espaco poroso pode ser anisotrépica por causa do processo de sedimentacdo
controlado por gravidade, que muitas vezes resultam em formagdes rochosas
transversalmente isotropicas e em fraturas orientadas preferencialmente dentro ou entre
os minerais (LOUIS et al., 2003).
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Figura 5.1: Histogramas de tamanho de poro antes e depois da acidificacdo de todas amostras.
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Tabela 5.1: Resultados das quantificacdes de todas as amostras estudas.

Obj.V(mm?3) | Obj.VITV(%) | Frl (mm™) | £ |L(mm)
Amostra A
lcc/min, 230 mL, 230min, 60psi, 25 °C
Antes Poro = branco 2211,3 2,7 - - -
| Poro+Canal=branco 3922,5 47 - - -
Depois —
Canal 3D principal 510,8 0,6 0,3 1,4 | 106,9
1lcc/min, 110 mL, 110 min, 60psi, 25 °C
Antes Poro = branco 7617,5 9,7 - - -
| Poro+Canal=branco 9697,5 12,3 - - -
Depois —
Canal 3D principal 737,3 0,9 0,4 1,6 | 118,5
lcc/min, 60mL, 60 min, 150 psi, 30 °C
Antes Poro = branco 4153,8 5,2 - - -
| Poro+Canal=branco| 4843,6 6,0 - - -
Depois
Canal 3D principal 459,3 0,6 -0,1 2,1| 157,2
1cc/min, 50 mL, 50 min, 6 psi, 45 °C
Antes Poro = branco 3334,5 41 - - -
| Poro+Canal=branco 4126,1 51 - - -
Depois
Canal 3D principal 312,3 0,4 2,0 1,7| 121,5
Lccimin, 240 mL, 240min, 1 ps, 45 °C
Antes Poro = branco 5562,7 8,6 - - -
| Poro+Canal=branco 9304,4 13,5 - - -
Depois
Canal 3D principal 1399,4 2 -0,4 25| 154,0
0,5 cc/min, 120 mL, 240 min, 50psi, 45 °C
Antes Poro = branco 1695,4 2,3 - - -
Poro+Canal=branco 3271,2 4.4 - - -
Depois
Canal 3D principal 574,3 0,8 -1,2 1,8 | 123,2
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Figura 5.2: Distribuicdo da espessura dos canais ao longo da (a) amostra A, (b) amostra B, (c) amostra C, (d) amostra D, (e) amostra E e (f)



Tabela 5.2: Resultados das quantificacdes de anisotropia do espaco poroso das

rochas carbonaticas antes do processo de acidificacéo.

Amostra DA El E2 E3
0,37 0,2 0,4 0,4
0,35 0,1 0,1 0,1
0,28 0,1 0,1 0,1
0,32 0,1 0,2 0,2
0,32 0,1 0,2 0,2
0,34 0,5 0,7 0,7

A tabela 5.3 mostra os resultados da densidade de conectividade de todas as
amostras antes do processo de acidificacdo. Essa quantificacéo foi feita nos 1000 slices
centrais de cada amostra devido ao tempo de processamento para obté-los, o que ndo
aconteceu na quantificacdo dos parametrosdas tabelas 5.1 e 5.2 e da figura 5.1, onde
o VOI incluiu a amostra inteira. A figura 5.3 mostra a diferenca do VOI utilizado na
guantificacdo da Conn.Dn. e dos demais parametros. A figura 5.3(a) mostra a altura
guantificada na Conn.Dn.a 5.3(b) mostra o ROI utilizado nas quantificacdes das tabelas
5.1, 5.2 e 5.3 e da figura 5.1 e a 5.3(c) a altura quantificada nos demais parametros.

Esses 1000 slices centrais representam aproximadamente 30% das amostras.

Os resultados de Conn.Dn. ficaram em um intervalo entre 2,28 e 4,87 para todas
as amostras, exceto para a amostra B que apresentou uma maior densidade de
conectividade (8,99 mm=). Dessa forma, é possivel afirmar que a amostra B é a amostra

com a rede de poros melhor conectada antes do ensaio de acidificagao.

Tabela 5.3: Resultados das quantificagfes de conectividade das amostras

estudasantes do processo de acidificacao.

Amostra Conn. Dn. (mm®)
3,39
8,99
2,28
3,12
4,87
2,31
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(b)

Figura 5.3: Exemplo do VOI quantificado. (a) Altura do VOI na quantificacdo da Conn.Dn. (b) ROI utilizado nas quantificacdes das tabelas 5.1,

5.2 e 5.3 e dafigura 5.1, (c) altura do VOI utilizado na quantificacdodos demais parametros.
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Uma andlise mais detalhada de cada amostra serd apresentada a partir da

secdo 5.1.

5.1 Amostra A

A amostra A possui 37,81 mm de didmetro e 80,90 mm de altura. Com base na
Tabela 5.1, nota-se que antes do ensaio de acidificacdo existe um volume poroso
quantificado de aproximadamente 2211,0 mm?3, o qual, apés a injecdo de HCl aumenta
para 3922,54 mm3, considerando todas as ramificacdes obtidas, ou seja, maior canal
3D conectado e possiveis canais radiais conectados bidimensionalmente. Destes
3922,54 mm3, 510,80 mm?, ou seja, 13% do volume de poros, pertencem apenas ao

maior canal conectado 3D.

A combinacédo de um grande volume de &cido injetado (230 ml) com uma presséo
de 60 psi foi aplicada na amostra A, obtendo o maior aumento da porosidade dentre as
cinco primeiras amostras, sendo aproximadamente de 77%, porém o canal formado
varia consideravelmente sua espessura ao longo da amostra. E possivel verificar esse
fato na figura 5.2, ressaltando que o canal vai afunilando na parte final, préximo a face
de saida do acido, o que também pode ser corroborado com as visualizagcdes 2D’s da

rocha (slice 3855) na figura 5.5 e com os modelos 3D's apresentadas na Figura 5.4.

Os resultados de Fr.l., 1, L, mostrados na tabela 5.1, caracterizam o canal
formado. Com um Fr.l igual a 0,3, o canal da amostra A é o terceiro mais fragmentado
entre as amostras estudadas. A tortuosidade foi a menor entre todos 0s canais
estudados neste trabalho (1,4) e o comprimento total também foi 0 menor, igual a 106,9
mm. Assim, as condi¢Bes de operacao do ensaio de acidificacdo da amostra A formaram
um canal linear, de comprimento pequeno em relacéo aos outros deste trabalho, porém
€ um canal bem fragmentado com uma variacdo consideravel de espessura, variando

de 0,1 mma 1,3 mm.
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a) Poros antes

b) Poros depois
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c) Canal principal
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d) Rocha + Canal

Figura 5.4: Modelos 3D dos poros (a) antes e (b) depois do ensaio, (c) do canal principal da amostra A e (d) da rocha mais o canal ramificado.
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Coronal Coronal

a) Amostra A - antes b) Amostra A - depois

Transaxial Transaxial

Figura 5.5: Visualizagbes 2D das sec¢des coronal, transaxial e sagital da amostra A antes e depois do processo de acidificagéo.
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5.2 Amostra B

A mesma analogia feita com os resultados apresentados na secao anterior em
relacdo a amostra A serdo realizados para os demais corpos de prova. Sendo assim, a
amostra B, que tem 37,80 mm de diametro e 89,18 mm de altura, tem o volume de todos
os poros antes da injecéo do acido igual a 7617,53 mm? (tabela 5.1). Apds a acidificacdo
o volume aumentou para 9697,55 mm?, esse volume representa a soma dos poros, do
canal formado e também de suas ramificacdes. Destes 9697,55 mm?, 737,32 mm?
pertencem ao maior canal conectado 3D. Este volume do canal representa 7,6% do
espago poroso.

Ja na amostra B, foi injetado um volume de acido igual a 110 ml, a uma alta
pressdo de 170 psi. Nesse ensaio, 0 aumento da porosidade foi de 27%
aproximadamente. Este protocolo gerou um canal mais linear e com uma variagéo de
espessura menor do que na amostra A. As sec¢des 2D (slice 1747) desta amostra sédo
apresentadas nas figuras 5.7. A distribuic&do de espessura do canal principal (Figura 5.2
e Figura 5.6) apresenta um canal que mantém um intervalo de espessura constante
desde de a face de injecédo até a face de saida do acido. Lembrando que essa amostra
teve a maior densidade de conectividade entre todas as amostras estudadas e

apresentou um espaco poroso com simetria isotrépica antes da acidificacao.

A caracterizacao do canal feita através da tabela 5.1, com os parametros Fr.l., T
e L, mostram que o canal da amostra B segue os padrbes do canal formado na amostra
A. Seu indice de fragmentacéo indica um canal bem fragmentado (0,4 mm™), pouco
tortuoso em relagdo aos outros (1,6) e € o segundo menor canal formado entre as
amostras estudadas (118,5 mm). Porém a figura 5.2 mostra que sua espessura nao tem
uma variacdo consideravel, dessa forma, tém-se um canal bem fragmentado, pequeno

e linear em relacdo aos demais canais com uma espessura constante.
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a) Poros antes b) Poros depois c) Canal principal d) Rocha + Canal

SN
-

Figura 5.6: Modelos 3D dos poros (a) antes e (b) depois do ensaio, do (c) canal principal da amostra B e (d) da rocha mais o canal ramificado.
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Coronal Coronal

a) Amostra B - antes b) Amostra B - depois

- Transaxial
Transaxial

Figura 5.7: Visualizagbes 2D das sec¢des coronal, transaxial e sagital da amostra B antes e depois do processo de acidificagéo.
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5.3 Amostra C

A amostra C, antes do ensaio de acidificacdo, apresentou um volume de poros
igual a 4153,82mm?3 que, com a injecdo de HCI passou a 4843,59mm?3, sendo que
459,32mm?3 pertencem apenas ao canal formado, que representa 9,4% do espacgo

poroso apos o ensaio de acidificacao.

No ensaio experimental de acidificacdo dessa amostra foram injetados 60 ml de
HCl a uma alta presséo de 150 psi. Esse ensaio obteve o menor aumento de porosidade
dentre todos 0s ensaios realizados, sendo de apenas 17%, 0 menor grau de anisotropia
e a menor densidade de conectividade antes da acidificagdo entre todas as amostras.
O canal criado teve uma variagdo relevante de sua espessura comegando com uma
dimensao de aproximadamente 1 mm e afunilando no final (Figura 5.2). A figura 5.8
mostra os modelos 3D dos poros antes e depois do ensaio de acidificagdo, o canal
principal formado isoladamente e a rocha com o canal ramificado. As se¢des 2D coronal,
transaxial e sagital desta amostra antes e depois da acidificacdo (slice 1591) se

encontram na figura 5.9.

O canal gerado no protocolo de acidificagcdo da amostra C, tem um Fr.l.
relativamente baixo (-0,1 mm™), que corresponde a um canal um pouco menos
fragmentado que os canais das amostras A e B. Em contra partida este canal é o
segundo canal mais tortuoso (2,1) e o maior canal formado entre todas as amostras
(157,2 mm). Lemabrando que, além de ser muito tortuoso em relacdo aos outros canais
e ter o maior comprimento deste estudo, a espessura deste canal variou bastante ao

longo da amostra, como pode ser visto na figura 5.2.
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a) Poros antes b) Poros depois c) Canal principal d) Rocha + Canal

Figura 5.8: Modelos 3D dos poros (a) antes e (b) depois do ensaio, do (c) canal principal da amostra C e (d) da rocha mais o canal ramificado.
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Coronal

a) Amostra C - antes b) Amostra C - depois

. Transaxial
Transaxial

Figura 5.9: Visualizagdes 2D das sec¢des coronal, transaxial e sagital da amostra C antes e depois do processo de acidificagéo.
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5.4 Amostra D

Para a amostra D, o volume de poros passou de 3334,50 mm? para 4126,14mm3.
O maior canal conectado 3D que se formou com a injecdo de HCI tem um volume igual
a 312,27mm3. Este volume do canal representa 7,5% do espaco poroso apds o ensaio
de acidificagéo.

Essa amostra, tal como a amostra C teve um baixo volume de &cido injetado,
apenas 50 ml, a uma presséo de 6 psi. O aumento de porosidade obtido foi de 24%,
mas devido as condi¢bes de operacgdo utilizadas, o canal ndo chegou a atravessar a
amostra, como pode ser notado na Figura 5.2. A espessura deste canal tem uma
dimenséo de aproximadamente 0,8 mm em seu inicio (face de entrada do acido), porém
da metade da amostra em diante, a espessura decai consideravelmente, até se anular,
o que indica que o canal principal ndo atravessou todo o plugue. Mesmo esta rocha
apresentando caminhos preferenciais, como pode ser visto nas figuras 5.11 que mostra
as secbes 2D na altura do slice 1234, onde € possivel notar duas regifes de

concentrac@o de poros, o acido ndo conseguiu atravessar a amostra.

O canal formado foi 0 mais fragmentado entre todos os canais analisados (Fr.l.=
2,0 mm?), concluindo assim que este protocolo ndo foi eficiente para formar um
wormhole que aumentasse a permeabilidade dessa amostra, facilitando o fluxo de fluido
através dela. A figura 5.10 ilustra esse comportamento 3D. Apesar de ser o mais
fragmentado, esse canal é pouco tortuoso em relagédo aos outros, com uma tortuosidade
igual a 1,7 e com isso seu comprimento esté entre os trés menores deste estudo (121,5

mm).
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a) Poros antes b) Poros depois c) Canal principal d) Rocha + Canal

~
3

Figura 5.10: Modelos 3D dos poros (a) antes e (b) depois do ensaio, do (c) canal principal da amostra D e (d) da rocha mais o canal
ramificado.
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a) Amostra D - antes b) Amostra D - depois

Transaxial Transaxial Sagital

Figura 5.11:Visualizacdes 2D das sec¢des coronal, transaxial e sagital da amostra D antes e depois do processo de acidificacéo.
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5.5 Amostra E

A porosidade da amostra E aumentou com a injecdo de HCI, isto &, foi de
5562,72mm? para 9304,41mm?3. Destes 9304,41mm?3, 1399,43mm? representam o maior
canal conectado 3D. Este volume do canal equivale a 15% do espaco poroso da rocha
apos a acidificacéo.

O protocolo utilizado na amostra E tem um grande volume de &cido (240 ml) e
uma pressao de injecdo muito baixa, igual a 1 psi, a menor entre todos os ensaios. O
aumento da porosidade foi significativo (57 % aproximadamente), porém o canal
formado € muito volumoso na face de entrada do 4cido e bem estreito na face de saida
(Figura 5.12). Isso ocorre porque a maior parte do acido foi consumida no inicio do

ensaio.

Este ensaio gerou o canal mais tortuoso (1 = 2,5) e consequentemente um dos
maiores canais formados (154,0 mm). O indice de fragmentacgao foi um dos menores
encontrados (-0,4 mm?). Uma caracteristica importante dessa amostra é a
concentracdo da maioria dos poros na faixa central da amostra, isso fica bem claro nas
sec¢des 2D antes da acidificagcdo mostradas na figura 5.13a e também no modelo 3D da
figura 5.12a. Como esperado o0 acido seguiu este caminho e o canal se formou
exatamente nessa regido (Figura 5.13b, na altura do slice 1821). Como resultado, foi

obtido um canal com grande variagdo de espessura (figura 5.2) e muito tortuoso.
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a) Poros antes b) Poros depois c) Canal principal d) Rocha + Canal

Figura 5.12: Modelos 3D dos poros (a) antes e (b) depois do ensaio, do (c) canal principal da amostra E e (d) da rocha mais o canal

ramificado.
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Coronal

Coronal

a) Amostra E - antes b) Amostra E - depois

Transaxial

Transaxial

Figura 5.13: Visualiza¢gBes 2D das sec¢des coronal, transaxial e sagital da amostra E antes e depois do processo de acidificacéo.
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5.6 Amostra F

O resultado do processo de acidificacdo da amostra F foi surpreendente quando
comparado aos demais resultados. O volume de poros que era de 1695,36mm?, passou
para 3271,23mm?3, ou seja, quase o dobro. Destes 3271,23mm?3, 574,27mm?
representam apenas o maior canal conectado 3D. Este valor equivale a 17% do espaco

poroso da rocha apos a injegéo de acido.

O ensaio da amostra F foi 0 Ginico com uma vazao de injecao igual a 0,5 cc/min.
Os valores de volume e pressao escolhidos foram, 120 ml e 50 psi, respectivamente.
Esse ensaio gerou o maior aumento de porosidade entre as seis amostras estudadas,
sendo de 98% aproximadamente. E possivel analisar as se¢des 2D desta amostra antes
e depois da acidificagcéo, na altura do slice 1812, na figura 5.15.

O canal criado tem uma espessura maior apenas nos primeiros 14 mm e depois
sua espessura diminui e se mantém linear até o final (Figura 5.2 e 5.14) sem afunilar na
face de saida do &cido. Foi o canal mais linear, ou menos fragmentado, e com
autovalores do grau de anisotropia com maior intensidade antes do processo de

acidificagéao.

Foi o terceiro canal mais tortuoso, com uma tortuosidade igual a 1,8 e também o
terceiro maior canal formado (L= 123,2 mm). Com isso, concluimos que este ensaio

gerou o melhor canal entre todos os ensaios analisados neste trabalho.
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a) Poros antes b) Poros depois c) Canal principal d) Rocha + Canal

Figura 5.14: Modelos 3D dos poros (a) antes e (b) depois do ensaio, do (c) canal principal da amostra Fe (d) da rocha mais o canal ramificado.
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Coronal

Coronal

a) Amostra F - antes b) Amostra F - depois

. Transaxial
Transaxial

Sagital

Figura 5.15: Visualiza¢gGes 2D das sec¢des coronal, transaxial e sagital da amostra A antes e depois do processo de acidificagéo.
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5.7 Discusséao geral

Ao acidificar os plugues de rochas carbonaticas provenientes do Pre-sal com
HCI sendo os mesmos caracterizados atraves da micro-CT 3D verificou-se um aumento
da porosidade total dos corpos de prova e, em todos 0s casos 0s canais de escoamento,
chamados wormholes, foram criados, mostrando assim que esse aumento da
porosidade também pode significar um aumento da conectividade dos poros, como
mostrou QAJAR et al., (2012).

A micro-CT avaliou nao destrutivamente a porosidade total dos plugues
carbonaticos de forma 3D. A avaliacdo das amostras antes do ensaio de acidificagcdo
mostra que entre todas as amostras estudadas o maior valor de porosidade total antes
do ensaio de acidificacéo € o da amostra B (9,7%). Em segundo lugar estéd a amostra E
com 8,6%, em terceiro a amostra C (5,2%), em quarto a amostra D (4,1%), em quinto a
amostra A com 2,7% e a menor porosidade total encontrada antes da acidificacdo foi na
amostra F com 2,3%. A avaliagdo depois do ensaio mostrou um aumento consideravel
da porosidade em todas as amostras (A =77%, B = 27%, C = 17%, D = 24%, E = 57%
e F = 98%), com destaque para o aumento da amostra F em que a porosidade quase
dobrou de valor. Com esses resultados, pode-se sugerir que a acidificagdo com HCI
aumentou a porosidade dos plugues estudados, criando canais princiapais e
secundarios o que insinua um possivel aumento na eficiéncia do escoamento de fluidos
nesses corpos de provas experimenados nas condicoes de laboratorios ja explicitadas
nos capitulos anteriores. Com excec¢édo do protocolo experimental de acidificacao da
denominada amostra D, que teve o volume de &cido injetado igual a 50 ml e uma
pressdo de injecdo de 6 psi, neste caso 0 ensaio de acidificacdo ndo foi eficiente ao

ponto de fazer o acido atravessar toda amostra.

Em todos os ensaios realizados nesse trabalho de tese de doutorado houve um
aumento de porosidade total consideravel, sendo o menor deles igual a 17% referido a
amostra denominada B (com volume de acido injetado igual a 110 ml e pressao de
injecao de 170 psi) e o maior de 98% na amostra F (com volume de &cido injetado igual
a 120 ml e pressao de injecdo de 50 psi). A maioria dos canais formados segue a
tendéncia de se afunilar perto da face de saida do acido. Isso ndo aconteceu apenas na
amostra B e na F, em que a espessura do canal se manteve linear até o final, sugerindo
gue as condi¢des de operacédo de acidificacdo destas duas amostras podem atingir uma
penetracdo muito maior nessas rochas do que os demais casos estudados, pelo menos
nas condicoes experimentais laboratoriais em que 0s ensaios de acidificacao foram

realizados no CENPES/PETROBRAS (departemento de Interacdo Rocha Fluido).
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Os modelos 3D dos poros dos plugues das rochas carbonaticas provenientes do
Pre-Sal apresentados nas figuras 5.4, 5.6, 5.8, 5.10, 5.12 e 5.14, mostram claramente
uma distribuicdo espacial heterogénea, havendo regides de grandes aglomeracdes de
porosidade, como por exemplo, nas laterais da amostra D (figura 5.10) ou no centro da
amostra E (figura 5.12). Essa caracteristica pode ser atribuida & natureza desse tipo de
rocha carbonatica que tem uma rede de poros e composi¢cao mineralégica heterogénea
(SIDDIQUI et al., 2006).

De posse dos resultados de micro-CT, principalmente atraves das imagens 3Ds
foi possivel demonstrar a tendéncia do acido sempre seguir a regido de maior
porosidade j& prevista por IZGEC et al. (2010), pois todos os canais criados nestes
ensaios seguiram esse padrdo. Essa caracteristica também é claramente mostrada nas
visualizagbes 2D das secdes coronal, transaxial e sagital das amostras de rochas
carbonaticas do Pre-sal (Figuras 5.5, 5.7, 5.9, 5.11, 5.13 e 5.15). Nas amostras D (com
volume de acido injetado igual a 50 ml e presséo de injecéo de 6 psi) e E (com volume
de &cido injetado igual & 240 ml e presséo de inje¢édo de 1 psi) € possivel notar regides
de concentragdo dos poros, indicando um caminho preferencial para o &cido HCI

injetado nos plugues.

As amostras A, B, C, D e E tiveram a mesma vazao de injecédo de lcc/min e os
parametros que variaram nesses cinco ensaios foram o volume de &cido injetado e a
pressdo de injecdo. Estes dois parametros tiveram influéncia direta no tipo de canal
formado, que nas amostras A, C, D e E foram do tipo cdnico, e na amostras B o
wormhole se formou linearmente, ou seja, sem afunilar no final o que se refere a um
canal tipo dominante (SANTOS & FERREIRA, 2015). Apenas a amostra F teve uma
vazao de injecdo diferente (0,5 cc/min) que gerou um canal linear do tipo dominante,
obtendo o melhor resultado entre todas as amostras analisadas. Duas caracteristicas
gue se destacam nas amostras B e F antes do processo de acidificacdo, em que foram
obtidos os canais mais lineares, sdo a intensidade dos autovalores do grau de
anisotropia para a amostra F e a densidade de conectividade para a amostra B. A
densidade de conectividade da amostra B é a maior (8,99 mm3), e com uma diferenca
consideravel em relagdo as outras amostras, e a intensidade do autovalores da amostra
F difere bastante das outras amostras, que tém intensidades muito proximas. Essas
caracteristicas podem ter influenciado diretamente o tipo de canal formado. Por isso, €
possivel pensar em ampliar este estudo avaliando também esses parametros
geométricos para matriz da rocha, pois como mostrado por LOUIS et al. (2003),
caracteristicas, como por exemplo a anisotropia, podem depender da rede de poros ou

da disposicdo e cimentacdo da matriz da rocha. Entdo caracterizar os grdos pode
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proporcionar o entendimento completo do comportamento do reservatorio em relacéo a

fluxo de fluidos através da rocha.

Para ARZILLI et al. (2015), a porosidade e a conectividade dos poros sao
propriedades fundamentais de uma rocha, e precisam ser caracterizadas para avaliar
quantitativamente o comportamento hidraulico de um meio poroso. Por isso a
caracterizacdo do meio poroso de rochas reservatorio é tdo importante antes e depois
do processo de acidificagcdo, pois através de cada um dos parametros analisados &
possivel aumentar a producao desse poco.
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Capitulo 6

Conclusao

A micro-CT se mostrou uma potencial tecnica nao destrutiva altamente
adequada para o estudo do espaco poroso de rochas carbonaticas, que por natureza
sao altamente heterogeneas. A possibilidade de obtencao da morfologia estrural do
comportamento 3D dos canais internos formadores nos plugues submetidos a ensaios
guimicos, tal como o ensaio de acidificacao com utilizacao de HCl se mostrou um
sucesso, inclusive evidenciou o maior canal conectado dentro das condi¢cdes
experimentais de laboratorio que foram ensaiadas. A grande limitagdo encontrada nessa
investigacao diz respeito ao limite do tamanho de pixel a ser utilizado nos plugues
estudados, uma vez que o mesmo esta diretamente relacionado a dimensdo das
amostras (aproximadamente 80 mm de altura e 38 mm de diametro), o que influencia

diretamente na resolucéo espacial utilizada.
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Apéndice

Antes do processo de acidificacdo foram feitas analises com as técnicas de
difracédo de raios X (XRD) e micro-fluorescéncia de raios X (uXRF) no Laboratério de
Andlises Quimicas de Interacdo Rocha-Fluido (LAQIRF) do CENPES/Petrobras. Os
resultados dessas anadlises foram fornecidos pela empresa e estdo descritos abaixo.
Mais detalhes sobre essas analises ndo podem ser divulgados, devido ao contrato de

sigilo com a empresa.

Nas andlises de XRD todas as amostras apresentaram calcita, dolomita e
guartzo em sua constituicdo, apenas a amostra F apresentou um baixo percentual de
Hematita (2,1%). A amostra B, foi a Unica a apresentar um maior percentual de dolomita
(78,2%), pois todas as outras amostras apresentaram um percentual acima de 50% de
calcita. As amostras E e F apresentaram um percentual maior de quartzo do que de

dolomita, o que néo foi encontrado nas outras amostras.

A tabela Al e a figura A1 mostram os resultados das andlises de difracdo de

raios x de cada uma das amostras.

Tabela Al: Resultados de DRX de cada amostra

Descrigéo Calcita Dolomita  Quartzo Heamtita
Amostra A 55,1% 40,4% 4,5% -
Amostra B 13,0% 78,2% 8,8% -
Amostra C 51,6% 45,7% 2, 7% -
Amostra D 75,8% 16,6% 7,6% -
Amostra E 61,0% 7,4% 31,6% -
Amostra F 55,9% 18,7% 23,3% 2,1%
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Figura Al: Resultados das andlises de DRX.

Nas analises de pXRF foram feitos mapeamentos apenas da superficie do
plugue. Os resultados encontrados estdo de acordo com os resultados de XRD. Todas
as amostras apresentaram calcio (Ca), magnésio (Mg) e silicio (Si) que,
respectivamente, correspondem com a presenca de Calcita (CaCOs), Dolomita
(CaMg(COs3)2) e Quartzo (SiO2). Outros elementos também foram encontrados, tais
como, o enxofre (S), o estréncio (Sr), o ferro (Fe), o cloro (Cl), o potassio (K) e Sédio
(Na).

A figura A2 mostra o mapeamento do topo das amostras. A amostra A possui
duas imagens, pois a sobreposicéo so pode ser feita com apenas 6 elementos. Por isso
a figura 4.3a-ii representa a sobreposicdo com o elemento ferro que ndo pdde ser
incluido na figura 4.3a-i. Em seguida, a imagem 4.3b mostra o topo da amostra B, a 4.3c
o topo da amostra C, 4.3d mostra o topo da amostra D, a 4.3e o topo da amostraE e a
4.3f mostra o topo da amostra F.
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Ca Mg = Si Sr » Ca Mg Si
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Figura A2: Resultados das analises de uXRF. 4.3a-i e 4.3a-ii mostra 0 mapeamento
do topo da amostra A, 4.3b da amostra B, 4.3c da amostra C, 4.3d da amostra D, 4.3e

da amostra E e 4.3f da amostra F.
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Anexo

Nesta secdo estdo anexados dois artigos sobre o tema desta tese, que foram
publicados na revista Applied Radiation and Isotopes em 2016 e 2015, intitulados
"Porous media investigation before and after hydrochloric acid injection on a pre-salt
carbonate coquinas sample" e "X-ray microtomography of hydrochloric acid propagation
in carbonate rocks", respectivamente. Além disso, tem o resumo do trabalho
apresentado no Colloquium Spectroscopicum Inernationale realizado em Figueira da
Foz, Portugal em 2015, intitulado "Carbonate rocks pore network connectivity
anisotropy" e o artigo completo apresentado no 13° Congresso Internacional da
Sociedade Brasileira de Geofisica, realizado no Rio de Janeiro em agosto de 2013,
intitulado "3D wormhole visualization after carbonate matrix acidizing with EDTA".
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= Porous space characterization is an impontant data of the @rbonate reservaic
+ Microtomography provides quantitative information about rock porous network

* tharacterization of internal rodk struchures a5 wormiho ke formation.

= Different image proossing programs @m be ussd to quantify the ponous spece

AERETICLE INFO ABSTEALCT

Argiole hlianry:

Recsvad 18 May 015

[Rac s in newiad fanm

15 Do e 2005

Acoepted 5 | anuary 1006
Jowaila e oniline & Jaruary 2016

Krywods:
X-ray
WEoroamamega by
Coguina
(Careare
Pre-zalt

Pominy

parous netwark

Forous space charecerization of @rbonate rocks is an important aid in petroleun exploration from
carhonate reservair. In this stdy, Xray microtomography technique was applisd to evahate oGl par-
asity of a coquina sample sxiraciksd from presalt reservoir in Braz], before and after acid inpschion. Two
imag e procewng program wene ussd in onder to assess performamos. The results showesd that miono-
tomography has poential to @mpuie porosity of coquina samples and provides information dbout rock
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1. Dot rosd wetiom

The pre-salt region on sowtheast Brazil coast was onignated
around 18) million years ago during the separation of South
Ameria from Africa. The deposition of sediments and the saa
water created conditions for the growth of spedal bacterial -
lomies. The secretion of these bacterial and preci pitations of car-
Ivmate salts formed the carbsomate pocks in the regons whene the
odl was found. Important ol resenois in Santos basin (Brazil
AL, e presenting a huge volume of odl and gas, are composed of
coquing, a sedimentary mck that i composed either wholly or
almost entirely of the ransported fragments of the shelk of
maollsks or other imertebrates. Coquina reservodns present a
major challenge for exploring mew wells, since they are appane ntly
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et erope neows and poody understood with few similar amowsd the
waorld (Makano et al, 2009) In this context, the study of coquina
reservair behuavior i essential to enable the exploration of re-
sources, mainly in order to improve the productivity of wells.

Acidizing is a widely employed techmique to optimize od amnd
gas extraction by improving the permeability and has been very
sucoesail in carbomate reservedirs (Liv et al., 20121 In this prooess,
the injected add infilirates in the walls of the well enlarging and
conmecting the voids In gemeral, this will form a chanmel, known
i wormbale (Bazin, 2001; Hoefmer amd Fogler, 1988) In low-
permeali lity carbomate reservoirs, edrochloric acid (HOD) & maone
recommended to acidizing process, which & apable o dissolve
caleium carbonate easily (McLeod, 1984 Throwgh a high reaction
hate of acid, the wormbole extend radially into the mock enlarging
and conneding the pores (Siddiqui et al., 2006).

Imedigating the acid effect on the porows media of coquina
mck is necessary o develop better procedures for ofl extraction
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from the pre-salt reservoir. X-ray computed microlomograply
(muicro-CT) s potential to give insights about the petroplysical
characteristics of carbonate mols because it provides high re-
solution images of pores and differentialde mimeral phases (013
veira et al_, 20120

The micro-CT conssts of perfoming a series of radiographics
under different angles, thereby produecing enough information o
algorithmically reconstrsct a 30 Xe-ray sttensation map of the
sample. One of the main advantages of micro-CT & the non-de-
structive mature of the technigue It allows one o inestigate the
interior of an object without sacrificing it

The reconded images re present a mapping of the detected X-ray
avteneation, and durng the image aouiston process, the sample
is rotated in regular steps generating one radiographic image by
step. The visibility of the various features of an object depend on
the spatial resolution with which they may be imaged and on the
conirast, the features have relative to their surmuandings. The dy-
namic range within the pmojections i extremely important in
dictating the levek of contrast that can be retrieved reliably from
reconsrections {Stock, 2008) The radiographic images are re-
constrected to form an image wsing filtered back projection
Analysis suggests that gr2 projections ae required wiene g is the
number of detector pixels horizontally, such that for 2 2048 pixel
detector amund 3200 projections are recommended. This has
developed from the original fan beam techniquee providing a single
tomographic slice (Maire and Withers, 2014) The Feldkamp al-
gorithm is 2 widely wsed cone beam filtered back projedion alk
gorithm that can be regarded a5 a matwral extension of the fn
earn case (Feldkamp et al, 1984) Finally, after re@nstrudion it i
possible o extract information about the sample by specific ana-
Iysis program. In this study, two different programs were wsed to
quantify the porows space of 3 coquing sample belore and after
acidizing and their resulis wene compared.

2. Methodolegy

The mdk core sample wed in this stedy was collected at a
quarry in North East Brazl (positon: 9 45° 3393° 5-36° 9 17.67°
WL The core dimendions were 25.4 + 02 mm of diameter and
B79 + 02 mm of height and it was named 3-1 sample. The corne
suffered HOl acid injection in Formation Response Tester (FRTL
This equipment can hold two different diameter cores, Q025
U038 m and up o D304 m long and pressone and tempe rature Can
reach 34.47 MPa and 1489 °C, respectively.

Micro-CT images were ablained by using a microfocus deskiop
system operated at 130 KV (B W)L The core was rotated in steps of
0.5° until a rotation angle of 360¢ was completed, which generated
720 shadow projections with a pixel size of 202 um using a flat
pane] sensor system with 2240 = Z240 pixel matric (Hamamatss
CTRO5K-25) However a minimal number of projections is re-
commended, total time of acquisition is relaed by exposune tme,
number of angular steps and number of frames (Van Geet et al.,
J001) in this sense, it & necesary o adopt one value for this
parameter that provides good results withouwt time -comsuming In
this snedy, the set-up adopted s based at previows works using
similar samples (Machado et al, 2004), where a total scanning
time of 180 min for each core was reached. An aluminum filter of
L0 mm thickmess was wed between the N-ray source and the
sample to redsce beam harde ning arti Got cawsed by lower energy
plavtons stemastion. The shadow projections were rebuill wsng
NRemn® (Skyscan/Brecker, v.1659.4) and Instarecon®™ (Skyscan/
Brucker, v1.3.8.2) program perirming adjustments to obtain high
queality images (Machade et al., 2014) The algorithm of this pro-
gram is based on Feldkamp algonithm (Feldkamp et al, 1984)
Gassian smoothing filters with degree of 2, a4 ring amifact
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reduction with level of 10 and 2 beam hardening artifact cormec-
tiom with a degree of 35% were the parameters wsed o reduce
artifacts. The total reamsirudion time was alsowt 95 min for eady
ok sample.

Twao image stacks (apprasdimately 6.8 GB each one] oome-
sl ineg T thee rock core before and after the acidizing procedurne
were generated. MicrolT raw data s shown in a gray level sale
and the histogram of these ranges shows the number of pixels
distributed on image esablished jor each gray level from darkest
(commesponded to0) to brightest (corresponded to 255). For many
analyses, micro-CT gray scale rock images must be segmented and
in this stsdy this procedure was performed by groscale thresh-
olding In general, whereas the image has two phases, a minimoem
valee between Two peaks in the grayscale histogram of the re-
oot rected data is sufficient to obtain good structure segmenLs-
tiom In ather work, the object of interest has to be marked. Pixels
lower than the threshold value represented emply space (bright
areas) while pixels with higher values characterized the object
Therefore, the binary image i crested The main goal of the seg-
mentation proces i the s paration of the raw image into distinct
regons with a comrect threshokd value. One of the difficulties lies
in the polychromatic nature of the beam from the X-ray tube,
wihich the number of its detection varies in a Gawsian distribu-
v As mentioned above, the histogram of microCT image s used
1o determine the disribution of percentage of each material pre-
sent in the sample. In this sende, the range of Grays may o may not
Ive overlapping leading in a pon accurate threshold de termi nation.
Comsequently, perfect image separation is a goal that cannot
wsieally be schieved Thresholding is perhaps the most Treguen ty
used procedune 1o segment an image and, after this operation, the
gray levels are remapped 1o a binary image. In this sense, a sui-
table threshold level i required, otherwise over or under seg-
mentation can eoeur. Neither of them mntributes to a good image
queality characterization since pixels belonging 1o the same object
(or region) are classified as belonging o different segments or
vice-versa A threshold intensity valee was defined in order o
extrad all the solid objects present in the core samiples. A global
threshald was applied and an optimal valse T was chosen by
overlapping the onginal image (gray scale) with the segmented
image (black and white - birany ) Subsequently, the woid space
wirs represented x5 black pixels while all remaining objects wene
denoted a5 white pixels. After proper segmentation a stack of
binary images was obtained and the phase volumes wene eval-
wated in onder to determine total porosity. 20 or 30 approadyes
can be wsed in order to get good quality results, Two program
development methodelogies were wed; Avizo Fire™ (Visualization
Science Growps, vw71) and SkyscanCTAn® (Skyscan/Brucker,
ARERTEE

Tortal porosity () and pore diameter were computed based on a
surface-rendered volume model (Loremsen and Cline, 19871
However, other parameter, such asthe space between the pores,
mamed pore separation, were alo evaleated but niw in a 20 ap-
proach. This parameter is essentially the thickness of the space
between the pores within the volume o interest (WO in all se-
lected image levels, slice-by-slice.

In order to estimate the inflisence of wormbole fomation in
pore Space conmectivity, the fagmentation index (Frl) was eval-
wated This parameter was firg defined jor trabecular bone (Hahn
er al., 1952 applications in wihich Frl described the connectedmess
of individual trabeculae in a 2D section In other waords, for our
study it means that lower Frl signifies beter connected nock Lat-
tices while higher Fri means a more disconnected mck structurne.
This line of thought is corred, in the bisary image, white pixels
will e represented by the mck structures. In this sense, in a 20
loavk, Frl can e calcislated takinmg imto aaooint the salid penme ter
and area before and after image dilatation procedure. This is
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because the basic idea of Frl was the fact that all pattems of
strsctures can be described by their relation be tween concave amnd
comvex surface, wherne concavities indicate connectivity and oon-
vexities indicate disconmecied siractmnes.

3. Results and discusson

The acidizing procedure infleenced all the evaluated pars-
meters and dearly created high permeable channels, wihich can be
mamed x5 wormhaes, One of the mdast important functions of this
procedune i e stimulation of @ fsemate esenodns, which can be
very complicite due o their vertical and lateral e tenogeneity
carsed by nateral fractures and complex porosity distributions.

Fig 1 shows the micro-CT madels of the 3-1 rodk sample It
shows 30 remnstrucied cross-saction of 3-1 mok S.!.I!I'I.plé LT
strscture before (a) and afver (b) the acidiring process, inclsding
sagittal (1), coromal (1) and axial (10) views. Ingide RO (region of
interest), black areas represent the porous space.

Table 1 shows the quantified parameters of the microstrsciune
evaluated by micro-CT for both Avizo and CTAR program, which
show similar resul s, However, some pa.l"l.i{.uldﬁliﬁ‘ can e hig&-
lighted. The computation oot using CTAn 5 higher than wsing
Awino and tosohee this probdem, sometimes it s necessary Lo resine
the data which may affect final data inte rpre tation. Anotler aspect
5 that some parameter evaluations might be very memory oon-
Suming o load all the micro-CT image data, which can alko be
Space oondimdng, making it difficult o compute. On the other
hand Fig. | shows an advanced Avizo image processing: (1V) the 3D
sheletonization for pore network, wiich is particularly important
in reservir snsdies.

Total porosity is the wlume of all open plis cosed pores
a5 4 perdent o the total WOl volume, g, pore volume divided by
total volume of the sample (pores and matrix) within the YOI
I 2D this evalisstion wis performed slice-by-slice, and bechire
of this, results in 20 and 30 are viswalized in Tabile 1. The el
sliw an increase in sample porosity after acidification process,
a5 was expected. The two programs proved 1o the able to evalwite

1) Covena (1N Sagtial 110 Al

{b) AFTER ACIDIZING (a) BEFORE ACIDIZING

this process with images penerated from the mico-CT in
It Ty 200 15 30, Average 30 pore diameter is the sverage of the local
thickness of the pores in a solid defined by Hildebrand and
Ruemeppger (1997) & the diameter of the largest sphere which
Tulfilk rwo conditions; the spbe:e encloses ithe pﬂniﬂl amd the
sphere is entirely bounded within the solid sufaces Howewer,
when this parameter & estmated in 2D it redquimes i SSumplion
absoast thee matwre of the strecture, which was a parallel plave maodel
(Parfittetal, 1987 ) Similarly porosiny, the increxsed sverage pone
diameter was also observed, indicating that par of the porosity
inmease is due 1o pores enlargement. Pore separation is basically
the ek matris thickmess amodg the pores as defined in the bina ry
process of the segmentation within the VO and again model as-
sumplion is requinsd. Bxed on the abdve resull s incressed por-
oty and sverage pore diameter, decraased separation of the pores
wirs expecied and was quantified by both programs. Fragme nta-
tion imdex & an wselol apprach @ compane relative oonmea vty
of the pore space in the mok sampled The results in both pro-
grams, pointed to 4 decrease of this parameter, meaning that pooe
Space e mone conmected after acidiFing.

20 and 30 total porosity presened diferent results, which can
e antrilvuted to the fact that 20 evaluation by 20 image does mot
Fait hiful ly re present the scanmed modk sample. Of cowrse, i no other
30 method 5 possible, in particular & non-destnsctive omne, the 20
evalwation can give an idea of the representation of the requeined
parameter and the 30 strsctsre inside the 2D images can be re-
cognized. Analogous 20 and 3D relation can be done with other
parameters.,

Micro-CT examination is limited by the vosel size of the scan-
ning therefore all the micro pores smaller than these values will
be combined into A single vosel (in the smaller vosel size) and
thiss are not able o be distinguished. Therefore, they will nol be
oouunted Amnd the total poood ty will be wnde re st mated. In oonirast,
the micre-pores that are oo small to be detected At this resaldution
are easily amalyzable afver mck scidizing and an abrupt increase in
total pomsity after acidizing can be axplained.

(1 30 skeleronizason of pase neteork

R 1. 30 mosremuctad slines () Bafare and (5] afver B0 ackfising: (1) coamanall, (), s3gonl, (0} ooal, (V) shelemnin man for [ore meneork
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Tabde 1
Mficre-CT [pare: nerwiark o' luaend paQ meers.

Parameers 30 Toml 2D Toral Amoge 30 pore  Aeerage 2D pore  Awoge 30 pore  Awerage 2D Pore nedex  (Coamy 1 coar
|prosiny (X]  porosiny (X (| (em | ariom (mm)  sepamsion (mm) 30 (mm ') ([ min}
3-1 Beiore:
Program Meizo 20 2o .05 4 000 - 3z 405 - 1a34 ]
Program CTAn 20 2o - 005 4 0ol - 17405 1600 [E]
31 Afrer
Program #eizo 16 T oL 000 - 23 404 - ET=] ]
Program CTAn 13 33 - 007 4 002 - 21404 1525 [ ]
4. Conchsons um. Bone 13, TT-3300

Micro-CT has a great polential to investigate porous media in
carbonate mcks providing preciows information abowt the dis
tibution of porous space. In the present study, it allowed the
characterization of internal ook sorectures as wormbole forma-
o Analysis using two programs showed similar results for
porosity cal culsted, podin ting that both programs can reach similar
performance under the same oondi tons.
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Carbonate rocks pore network connectivity anisotropy
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The amisotropy and connectivity of the sedimentary rocks porous space are essenmhal petrophysical
parameters to the flmds flow comprehension through to these rocks. This comprehension 15 o1l and
gas mdusinal special interest, because from the knowing of these reservour rocks parheulanties 1s
possible to characterize a well and also manage their production in order to obtain the best possible
performance.

Amsotropy 15 defined as the physical and mechanical properties vanability condifion of a rock along
different directions. 5o if there 15 a preferred divechion of the pores or fissures of a rock, thes will also
be the preferred drechion for the flow of flmd through that reck [1:2].

The reservowr usnally has honzontal and vertical vanations of poresity. The amount, size, peometry
and degree of pore connectivity directly control the permeabibiy of the rock and reservow preductivity
[31.

Thiz studv evaluated the degree of amisotropy and its eigenvalues, the pumber of Euler and
comnectivity density of the porous space of six samples of heterogeneous carbonate rocks from the
Bramlian pre-zalt region through the high resolubon X-rav mucrotomography techmaue (micro -CT).
Micro-CT 15 2 non-destructive analysis technigue that allows the assessment of an mternal structure of
materials with resolution in micron order. With a voltage of 130 kW and a cuvent of 61 pA were made
the mucrotomography of samples studied using the muerotomography svstem SkyScan / Bruker |
model 1173 [4] . The mmages obtained were reconstructed by software that uses a filtersd
backprojection algonthm that 15 based on Feldkamp [3] works generating mmages from senal sechions
(shices) to object studied. These slices provides the view of the sample in 2D and 1 3D and can be
processad digitally, so gqualitatrve and guantitative information can be obtamed from thess images
after they are subjected to a senes of mathemahical operafions such as binanzahon, removing noise,
mproved image contrast, efe.

The results showed that the degree of amizotropy of the samples had a2 small vanaton, mdicating 2
default result. There was also a default behavior in e1penvalues found showing that these rocks have a
transversely 1sofrople symmetrv its network of pores. The densify connectivity and the Euler number
results mmdicated more comnnected pore space for the sample B. Figure 1 shows the 3D meodel of the
pore space of all samples.

Figure 1: 3D model of the sample A (a), sample B (b), sample C (c), sample D (d),
sample E (&) and sample F ().
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HIGHLIGHTS

# Wommholes are flow channels, which are created when acid i injected in mcks.
# Wormhole morphology classification is a function of the acid injection mte.
* Microtomography evaluates porous media as well as the wombhaoles structures formed.
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Acid treatments are used in the ail and gas industry, to increase the permeahility of the carbonate re-
servoirs by creating preferential channels, called wormhboles. Channels formation is strongly influenced
by acid type and injection mte. The aim of this study & to evaluate some chaacteristics of the micro-
porous system of carbonate mocks, before and after acidizing. For that purpose X-ray high-resolution
micmiomaegraphy was used. The results show that this technigue can be used as a reliable method to
analyze micmstructural characteristics of the wormholes.

& 2014 Elsevier Ltd. All rights reserved.

1. Intredudion

The knowledge of a petroleum and gas reservoir petrophysical
properties is very important in order to identify its potential and
also to maximize well productivity and the oil recovery factor.
These properties are strongly influenced by the porosity pattern,
Le. pore size, peometry, and connedtions. In this way, the study of
properties, such as porosity and pore connectivity describes how
the system is interconnected and helps to assess the potential of a
reservoir (Siddigqui et al., 2006)

Carbonate rocks are a class of sedimentary rocks composed
primarily of @rbonate minerals, most commonly calcium crbo-
nate (limestone) and caldum magnesium carbonate (dolomite)
Maost carbon on earth is stored in carbonate sediments therefore
they play a major role in the global carbon cycle. Carbonate rocks

'Cmsp-urdenc\e to: Centro de Tecnalagia (CTL Bloco 1, sala 12133 [ha do Fun
diia Rio de Janein, Cx Postal GA508, (EP 21941-972, R, Brazil
E-moil address: inay #@linukjbr (1. Lima)

http: [ docdoi org 101016 apradisa 200410027
(969-804 3@ 2014 Ekevier Ltd All rights reserved
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are extremely good petroleum reservoirs, and thus, they are a
particularly wel-studied type of mineral formation and play a very
important role in the world's economy {Spradley et al., 20012; Ahr,
2008).

When acid is injected, in carbonate rodes, highly permeable
flow channels (wormholes) are created, produdng alternatives
paths in the formation. In the design of the fuid acidizing process
the compatibility of the additives used should be guaranteed in
order to prevent the formation of emulsions, sludge and changes
in wettability. Porosity is one of the main parameters that can be
studied in oil bearing formations and its understanding becomes
more significant during acid injection.

In this manner, acid injection on carbonate rocks has the pur-
pose to create wormholes through which oi and gas will flow after
reservoir stimulation. The procedure of aad injection is a highly
complex operation where the fluid has to be adapted to each type
of formation, operating conditions and types of luwds present at
the formation. A bad operation design can lead o severe damage
in the well. Basically, the structure of the wormholes depends on
many factors, such as injection rate and flow geometry. In this
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context, it is worthwhile to condsct laboratory i nmvestigations of
thee pegpnse of cores o different acid injection condi tons. Several
madels e been developed in order to explain wormbale for-
mation and predict optimum acid injection rates, imeolving or not
complex kinetics andfor reaction and ransport processes In
comsequence, the panerns observed in the acidizing proces in
carbonate core samples can be used o enhance the exsting
reseanch.

It is quite wswal o perform many laboratory Dests in cone
samples in onder to investigate the wormbale s nectures. There ane
some techmiques wed in porasity chaacenzation of reservoir
rocks, such as petmgraphy and mercury intresion. However, they
present some resricions besides being imasive procedures 30
¥-ray microlomaography (XCT) is a non-destructive imaging tech-
nique, which is able (o examine mcks intemal strecture with
micron resolution (Gowuze and Lisqueot, 2001, Al-Wakeal et al,
200r3: Oliveira et al, 2012 The grest advantage of NOT is that it
allows obtaining direct three-dimensional parameters, such as
valume, sipe, shape, distibution and connmectivity of the entine
intermnal micro strecture of the mok (Machado et al, 2004)

NET works by passing X-rays towards a detector on the oppo-
site side, whidh records the intensities of the X-rays transmitted
through an olject, which is being motated perpendicular o its ads.
The detector reconds a series of radiographic images spaced by a
certain angle, which are later reconstrected to produce 30 i ntermnal
images of the oyject

It is possible 1o son e core samples with synchroron ra-
diation (SK) of a conventional X-ray source. Eadhy source has ad-
vaniages and disadvaniages SR is one of the brightest maono-
chromatic light sownces with great X-ray intensity, high collima-
tion ard horizontally polarized. However, the main disadvantage
of SRis the relatively kg deration of X-ray pulies which o nnoet
e pushed significantly below 50 ps without severe loss of X-ray
inensity (Synnergen et al, 2002). These systems are mainly largs
custom designed experimental research facilivies. Some examples
are the unique SR light laboratory in Brazil (LNLS) which has a
932 m circumierence, the ESRF facility in Grenoble, Framce and
SSEL a directorate of the SLAC Mational Accelerator Laborabory,
wihich is an Office of Science User Facility operated for the LS.
Department of Energy by Stanford Univers ny. Therafone, the pri-
mary disadvantages of SE associated with XCT are the limited ac-
cess 1o e Gcilities and the high cost of the imaging process. On
the other hand, mnventional X-ray sowes predomdnantly pro-
duce polychromatic eleciromagnetic radistion, which can cawse
image artifacts as a result of preferential sdsorption of low energy
photons Meverheless, this non-linear effect can be comected. The
main comection methods are hardware filtering dieal energy,
statistical polychrmmatic reconstrection and linearization In the
first one, thin metal foils can be placed between the X-ray sounme
and Uhe sample, mainly locaved ar the owtput of the X-ray nbe. The
meetal absoris the lower energy photons of the X-ray beam befone

a »Bme b
-
]
"=

— —
I I I

ithe interacrion between the beam and the sample (5 pradley et al_,
2L

In this waork, a deskiop XOT was wsed 1o study the cafsonate
acidizing process. The 30 internal stnsciures of wormboles were
evaluated a5 well as the pore space wsing two different acid in-
Jection rates.

2. Materials and met hods

Three Indiana carbonate samples were stsdied. The acidizing
experiment was conducted on casonate cores named W40, W48
and #51 weighting appraximately 174 £ with 3770+ 025 mm of
diameter and L0+ 025 mm of helght, respectively. Fiz. 1 shows
the wormboles at inlet (b)) and owtlet (cg) Does of the catsonate
oores, The experimental acidizing process was performed with
05M  hydrochlenic acd  (HO): 10D em? minT'  fr W40,
L0 em® min— " for A48 and 01 on min =T for 851 The cores were
sealed and vacuum sanerated with deionized water. Then, HOl was
injected through the cores and the pressue was monitomed to end
the injection after significant changes oocurred in the cores as
indicated by the differential pressure transduscer,

The ¥CTs were performed in a high-resolution setup (Skyscan/
Bruker model 11731 The core samples were placed in a micro
o tigmning arrangement inside an aaylic core (L0 mm of Thick-
mess |, which ensured o movement of the sample during the ac-
quisition procedure. Each scan took abowt 2

The system was calibrated in order o operate with energy
equeal to 130 kY and cument of 61 pA A combination of two me-
tallic flers, copper (0015 mmn of thickness ) and alwminem (00 mm
of thickness ), was wed in order 1o corract beam hardeni ng effects.

Each sample was scanmed with a pixel size of 20 pm. The
aguroe-sample and sample-detector distances were 1483 mm amd
N5 Tmm, respectively. A Hamamatsu detector made up of a
2240 = 2240 pixels grid with a step of 50 pm was wed w0 detect
the ramsmision beam. 20 projedions were realized by motating
the samples over I60° 4l ConStant rotaton steps of 0U50F. Each
sample acquigtion generated 2160 TIFF projections, wikich were
wsed in the reconstrechion proces resulting in volumetric data of
202 G,

After the acquisivion procedure the 30 images were e
consrected by using Nrecon™ (vLEA41) (MRecon, 2011) and
InstaRecon™ (vw13.5.0) (InstaRecon, 2011) software based on the
Feldkamp slgorithm ( Feldlamp et al, 1984). The meconstrsction
parameters, such a8 ring amifaer | 7), beam hardeming (14%) amd
smodthing filters (Gawssian kernel) fine-tuning were adjusted to
olstain beter image quality.

CTAN™ (VLILAD) (CTARalyser, 2012) was wed to analyze and
process T images. In this stage the poal was o quantify the
geomelnic parameers relied o wormboles and intninsic pores,
wihich were the ol bnarized asject volumes inside the vwlume

EEL L ELE T

[+

Hg 1. 3DXT wormbode parh for 2l S samples: (a) sample 240, () sample 245 (¢} sample 251
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of interest (WO (Db W, mm? ) the percent of the VWO oocupied by
e Iinarized oljects, (ObEVITV, X the fragme niation imdes, (Frl,
mm ™ ), the distribution af the binarized objects thickness, (SUTh
mm), the porosity distribution all over the entire rock samples,
{49 %), and the pore size distribubion, (g, mml

It & impertant to e that in te quantificition procedire an
appropriate threshold (TH) value for comverting the gray-sciled
image into a mary one musd be chosen. There is no “gold stan-
dard™ method to perform such an investigation. As global TH &
commaonly applied in image processing, it was wsed in this sned y.
RAW images were segmented using a global TH in which a single
gray value i wed to separate the regions. TH equal 1o 73 con-
sidering a range of 0-255 was wed In this way it was posille
separate the empty regions (pores and the wormbole as Hack
visels) from the rodk mairix (segmented as white vaels). The
imary selection determines which voseels are inchsded in the
volume model and in this case it was the pore space plis the
wiormbole formation. After that, the parameters wepe quantified
directly in 30 based on asurfice rendered wolume mode]in which
all the abjects are analyzed together and the integrated results
calculated. In this step it is posille o viswalize the importance of
a godl acquisition process, which can redisce | maging process ng
time by wsing noise redection and anifact emoval

The first goal of this study was wocharaden ze rock ponosity. For
that purpose, wme image procsssing plug-ins were periormed.
Firstly, an wnsharp mask wiich is a spatial filter, was wed in order
1o enhane the edges of the original image and improve image
queality. This filer was applied slice by slice with 1 pixel of radius
of action amd with an amount of 70, which corresponds o the
percentage of the incressed edge contrast In this step TH was et
equal 1o 50 that no shade of gray was excluded since higher TH
values omitted areas of lower onitrast The second sep was image
segmentation, which is an old topic and very imporant sulsject in
image proesing A gobal threshold selection metlad from gray
level histogram was applied (TH=73) in which black vescels -
responded to the pore space. Them, 4 shiink-wiap procedie was
performed, and an exact imprint of the ook volume geometry was
abitained. In other wonds, the WO was st 1o be equal 1o the woeal
ek vl AL this point, the white wosels of the image inside the
Vil represented the rod matnx while the black veoels oon timeed
o represent the pores. 17 the quantification measurements wene
made under these conditions, the processing time of the data
wiikd e very long, considering the amount of data Therefone, a
bitwise operation was carmied out in which the inverson of
Iima i zation was performed. A 2 result, the image inside the WO
corresponded mow 1o the pore space {white voxels) and the time
corsumed o the quantification procedume was much smaller than
i the previows sitsation

Fig 2 shows an example of the segmenting prooedirse. It is
possible to see the radiographic image (a) ome onginal e
constructed slice (b) and its corresponding binary image (d) with
e histogram of the gray scale values of @isonate oore sample
mamed W48 (L This fgure also presents an example of image
processing analysis: () one slice with the used RDI (region of
imerea), and the quantified image inside the RO after birwise
operation (2] In this paticular image case, the white pixels in
Fig 2{e) oormespond o the intrinsic ponosity of the carbonate rock
WAE before the acidizing procedurme.

The entire procedure described above quantifies all the empty
spaces present in the rock. After the acidizing procedure, the
wormbole i also counted together with the intrnsc ook porosity.
S0, imorder to have a betier accuracy in the characterization of the
warmmlole without interfering with the intrinsic rock porasity, the
quantification of the main channel was performed Bolating only
the largest conneded 30 object For that purpse a despeckle
plieg-in offers a wide range of options for selecting o rejecting
binarized objects based on their sive. One despeckle possible
oplion & the sweep function, which, when applied in 2D ar 3D
imiages, removeskeeps all the objects except the biggest one. In
this stisdy, the sweep function was used to remove all the objects
that were nal conmected with the main channel when it was
applied in 30 images and (o remove radial ramifications, slice by
alice, wihen it was applied in 20 images

3. Results and discussions

I order o alstain good 30 quant itstive data fom XCT we e
1o ensure that the reconsiruction procedure i capalle of min-
mizing all the possible artifact occurrenaes. One possible amifet
that can be exsily found in XOT images i the ring arifacr 1t ap-
pears a5 total or partial circkes centered on the axis of mtation
caused by changes in the output of individieal detectors of sets of
detectors. Analber fype of artifact & the beam hardening effect,
which cawses the edge of an object to appear brighter than the
center, even if the material is homogensos, sinoe wer emergy
Xerays are attemisted more promply than high-energy X-rays In
that way, soime parameters can be s justed mamsally in the re-
COEl Mschion process. I this study, we adjusted one parameter at a
time, while keeping all other fixed. Three parameters wene tmed:
Iseam harde ning comection, ring arifact cormection and smooth ing
level All the XCT results of this study were reconsrscied s ng
I hardde iy, compen sated with a depth of correction equeal o
4%, ring artifact reduction with a depth equal to 7 and application
of a smoothing filver type Gaussian kemel with grade | Beam
hardening was compensated by linear ransiemation in the

Fig. 2. Indiana carbonames ooms: () sample 240, (d) sample 245 and (7] sample 251 G poosibde 1o noe S woem bodes a0 inder (08 and ouder (Doeh) faces of S
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soltware NRecon ™ (2011) and it was also possible to uwse a higher
ander (up o 5-th) polynomial function. Ring amifaa reparation
and smoothing were applied on the projections before any other
preprocessing stage. Smoothing acted in each pixel and reduced
the moise Table 1 and Fige 4 and 5 show the XOT quantification
re sl

The present stsdy fecused on 30 viswalization and charscier-
zation of potential wormmbole fBrmation, which imolves acid
trarnc Pt pathwas and their connectivitye In Fig 1t s possible o
visualize the wormbsale path in all the specimens. Fig. 3(a) shows
the porosity distribution all over the entire wolume o the carbo-
mate rock samples and (b) the pore size distribution before the
acidizing prooedure. It can be noted that the samples hae similar
parameter valises; pode size valiees resching a masdmim of
.16 mum with total porasity sverage value of =BT, p—80% and
=TEL for carbonate rock samples WD, #48 and #5101 respec-
tively, The pores are distributed in 7 subgroups with sizes ranging
o O to 0004 My, W04 w0 008 mim, 008 10 016 mi 0,16 1o
032 mm, 032 w0 WE4 mm, 064 10 129 mm and 129 10 2.57 mm.
Maost of the pores belong to class 1 (Fig 3b), whidy leads to the
st on that wormbole frmat ion will not be easy becase it i
well know that the main chanmel in a reservodr mock follows the
biggest pore size netwark (Fredd and Fogler, 1998)

After the scidizing procedurne, an increxse in oLl porsity was
olserved, @=96% p=B8L and p=22% for carbonate mok sam-
ples W4l #48 and #51 respectively, which was expected due o
warmbole fprmation The pomsity parameter of carbonate mck
#51 presented a larger variation | 155 than in samples #40 (0.3
and W48 (DBX) and the volumes of the wormboles wene
19135 mm”, 16274mm’ and 48506 mm’ dor carbonate rock
samples #d0, #48 and #51 respectively. Since these carbonate
ks hiee the same mineralogical chamactenstics and similar
porows systems, the differences between e wormbole volwmes
can e attributed to different O injection rates {100 cm® min "
for #40, 10 e min—" for #48 and 01 cm® min—" for W51L It &
known that HO reacts very rapidly with calcite, but we have o
keep in mind that there 5 a need oo retand the acid reaction in
order to reach deep pesetration (Siddiqui et al, 20061

The results presented in this stsdy are in agreement with thise
of Fredd and Fogler (1998) who concluded that chanmel mior-
phodogy is a function of the injection rate, when they perfomed
acidizing experiments in limestone carbomate rocks. The chanmsel
formed in sample #51 i of the comical type amd the lwest in-
Jection rate of this study was wsed (] en® min— ") Increasing this
rate by 10 {Ldem® min™") the channel formed in sample #48
wirs the wormbbole kind. And wien a still ligher injection rate was
uwsed in sample #40 (1000 cm? mine ") 4 branched chanmel was
obiained.

Besides the differences between wormbole volumes, two other
important parameters were evalwsted (Fig. 41 The firs one was
the distribution of wormbole thickness akomg their lemgth It can
e noed that the thickness disribution vanation of the main
conmected channel evolves more lineary in samples #48 and #40
than in sample #51, with a small variation in the diameter, which
e s from 0.2 mm o 04 mm In sample 851 the Chickness of the
channel varies considerably within a range of 01-10 mm, being
msch wider imthe first 30 mm of the sample and narmower in the
rest of it becoming very narmw at the end. The second parameter
wsedd 1o charactenize the wormbsles was the fragment atiomn indes
(Fri), which i applied to the index of relative comesxdty oF oon-
cavity of the toal material swurface, on the princple thal concaity
indicates connectivity amnd convexity indicates sSolaed dis-
conmected strscihures. 5o, itis an inverse indexof conmectivn. It &
calculated by comparing volume and suface of binarized solids
before a single vaxel image dilatior. With this approach when we
codmpare the three fomed wormilbseles it can be said that lower
valises of Frl mean better connected strsctisres. The resilts were
Fil =~ 16.45 mm™", Frl= - 15.42 mm~ "and Frl= - 1841 mm™"
for carbonate mock samples #40, #48 and #51 mespectively, sug-
gesting that the lowest injection rate (sample #51) leads to a
better connected structure. In this contest, it i expected that
sample #40 (higher injection rate) presents the highest vahse of
Frl, which was not observed. In et scconding to Fri valwes, the
mare fragmented channel was developed by sample #48 which
wis treated with an intermediste injection rae Thes, the esults
of this swdy show that there & no linear relationship between
commectivity and rate of injection, or at least a larger member of
samples mist be analyzed to be able to reach a standard behvior.
However, the results show that it is pessible to make a relatonship
Ietween annectivity and the classification of the formed chanmel.
Indeed, the injection rale considered optimal that developed a
channel clasified a5 wormbole (848 sample) B asociated with
the highest valwe of Frl (Fri= - 1542 mm ")

In shaort, the acidizing process. removes mear-wel bore damage
and enhances hydrooton prodsction from prodiscing wells 1tis
very impatant 1o minimize of even svald fomation damage in
onder o maximize well produectivitg. One of the most aitical
points of this scidizing operation i the mnrol of the reaction
between the acid and the mck, because the high kinetic rate of this
reaction leads to the mmsumption of all the acid inthe prosdmity
of the well, and consedquently the acid treatment does bt wads
the desired distance. In this contest, XOT quantifi@tion o wilume
aned other geometrical charactenistics of the created ohanmel can be
a powerful tool to minimize exper mental efforns o stsdy carbo-
nate acidizing.
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4. Conchision

Acid injection rate & an operational condition in wormbole
generation. This parameter influences directly the olassification
and the final vwohame of the main channel created. XCT character-
lzation showed a lower imjection rate (00 mm— " em?) leads 1o a
chanmel with grester volume and thickness varation along its
lemgtie In cont rast, 4 high injection rate (10 mm—" om®) results in
smaller main chanmel volume, and a litde variation of thickness
distribution. The best injection rate, among the three tesed, was
that wsed in sample #48 (1 mm—" em®), which presented a main
channel classified a5 2 real wormbole with a smaller wlume, less
variation in thickness ramge but worse connected.
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Abstract

Ethylenediaminetefraacetic acid can be used as an
alternative fluid to acidize carbonate formations. Acid
stimulation is challenging due to the instability of the
dissolution pattern mainly in a carbonate matrix. The
goal of this work is to stedy the 3D geometry of the
wormholes formed in carbonate core samples in
various experimental stimulation sirategies. High
energy x-ray microtomography was used and the
results show that amount and injection rate affect the
geometry of the channels.

Intreduction

The use of ackds to stimulate or to imgrove oil production
from reservoir formations creates wormhole designs [1].
Hydrochlorie (HCI), acetic (CHaCOOH) and emulsified
acids are the main acids usad in this procadure [2].

HCI is most commonly wsed in acidizing treatments,
because it s cheap and leaves no insoluble reaction
product. CHaCOOH is weakly ionized and it is used much
less frequently than HCI, being suitable primarily for wells
with high botiom-hole temperatures or where prolonged
reachon times are desired. Ethylenediaminetetraacetic
(EOTA) is an altemative fluid, which has been shown to
stimulate carbonate formations at lower injection rates. [3].

Many models of wormholing process have been studied
in order to describe them. Wommhole characteristics (size,
length, and distribution) can be controlled by acid-
injection, diffusion, and fluiddoss rmates. Thus, the
knowiedge of their physical and chemical designs is very
important [4]

X-ray microtomography (micreCT) is a non-destructive
imaging technigue, which enables to examine rocks’
intemal stuctwre with micron resolution. The great
advantage of microCT is that allows obtaining direct

three-dimensional  parameters  and  consequenty
characterizing morphological and topological
structures [5,8].

Matrix acidizing experiments combined with a non-
destructive technique, such as, microCT can be used to
study details of wormhole network. In this context, the
goal of his study was o inwesfigate the acidizing
procedure  when wsing EDTA acid in  different
expermental conditionals. For that purpose, high energy
microCT system was used.

Methodology

The acidizing procedure was conducted on four Indiana
carbonate core samples named #21, #27, #23 and #29,
with 37.70 = 0.25 mm of diameter and 70.4 = 0.4 mm of
height (figure 1). In Figure 1 it is possible to note the mnlet
faces, which are iBustrated with a black amow.

Figure 1: Indiana carbonate core samples wsed in the
acidizing procedure performed with EDTA

Table 1 shows the expermental acidizing setups. EDTA
acid was injected through the cores and the pressure was
mianitored to end the injection when significant changes
occurred in the cores as indicated by the differential
pressure ransducer.

Table 1: Experimental acidizing conditions

Samples Injection rate {ce/min) | Acid system
21 ] 025 M EDTA
27 [ 0.10 M EDTA
28 0.05 025 M EDTA
29 & 0.10 M EDTA

MicroCT mages were obtaned in a high enemy
microbomography system - SkyscanBruker, model 1173,
The sample was placed in the experimentsl equipment
nside a polystyrene support. The system was calibrated
to cperate in an enengy and current of 130 kW and 61 pA
respectively. In order to reduce the contribution of bow
energy photons (beam hardening effect), a combination of
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twio filters was used: copper (0.10 mm of thickness) and
aluminum (1.0 mm of thickness). The pizel size was
20pum and a flat panel detector was used (2240 x
2240 pizels) to  register the cone Xoray  beam
transmission. The projection images were taken ower
3807 at each step of 0.50° rotation.

After the acquisiion procedure the images wers
reconstructed by wsing Mrecon® (v.1.68.0) [7] and
InstaRecon® (v.1.3.0.2) 3] softwares, with algosithm
based on Feldkamp work [B]. It is possikble to adpust some
reconstruction parameters in order to obtain better mage
quality. In this work, ring artifact (7), beam hardening
{14%) and smoothing fiters (Gaussian kemel) fine-tuning
were used. CTAnE (v1.11.80) and CTVoue® [10] were
used in crder to analyze and visualized the 3D data.

Results

Figure 2 shows the 30 MicroCT visualizations of EDTA
acidizing dissolution pattems, where wormhole formation
in different experimental acid injection conditionals can be
noticed. EDTA amount and mjection rate affect the
geometry of the channels.

The key reaction between EDTA solution and cakeite
includes H+ attack. ligand aftack and water attack
depending on the pH of the solution (Li et al 2003). Mo
single dommnant wormbole channel can be observed in
figure Za-c. At high mjecton rate (5ccmin”) and
maoderate concentration (0.25 M) acid is consumed on the
inket flow face of the core and a conic geomebry is
cbiained (figure Za). However, with the same acid amount
{0.25 M) but with a different injection rate (0.05 ccmin™j)
the acid penefrates into more pores and enlarges flow
channelks. Figure 1b shows limited acid penetration as
well as figure 1d, although in this last figure an ncrease in
the surface channel area can be cbserved. EDTA reacts
while slow mowing, which can cause more homogeneous
dissolution pattem and deep penetration can be achieved.
Howewver dus to EDTA chemical characteristic reaction
with carbonate matenals, figure 2 shows that at the same
injection rate and acid amount (Figure 2b and 2d).
heterogeneous radial formation is obtained.
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Figure 2: 3D MicroCT wisualizations of EDTA acidizing
dissolution patterns: (a) Sccfmin (0225 M), (b) Scoimin
{0.10 M), {c} 0.05cc/min {0.25 M), {d) Scc/min {0.10 M).
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Conclusions

In this work we illustrated the capabifiies of x-ray
microCT approach to characterize wormhole formation
mduced by EDTA acidizing. We showed that changes in
pore-grain and the wormhole geometry can be described
from microCT mmages as well as fypical dissolution
structures formed during the stimulation of carbonate by
EOTA.

Acknowledgments

This wark was parially supported by Conselho Maconal
de Deserwolviments (CMPg), Agéncia Macional do
Petrddeo, Gas Natural e Biocombustiveis (ANF) and

Centro de Pesquisas Leopoldo Américo Miguez de Mello
{CENPES)

References

[1] Petroleusm Enginesnng Handbook, AW. Coulter Jr.,
AR. Hendrickson 5.J. Martine. Publisher: Society of
Petrodeum Enginesrs, 2007.

[2] Hoefer M. I., Fogler H. 5. Effective matrix acidizing in
carbonates using microemulsions. Chem. Eng. Prog., wol.
81 (5), pp-40-44, 1885,

3] Boever E.. Varoteaux C., Mader FH., Foubert A,
Bekri 2. Youssef 3. and Rosenberg E.. Quantification
and Prediction of the 30D Pore Metwork Ewolution in
Carbonate Reservoir Rocks. Ol & Gas Scence and
Technology — Rew. IFP Energies nouwelles, wol. &7 (1),
pp. 181-178, 2012.

[4] Lungwitz B., Fredd C., Brady M., Miller M_. Diversion
and Cleanup Studies of Viscoslastic Swrfactant-Based
Seff-Diverting Acsd. SPE Production & Operations, wol.
22(1). pp- 124-127, 2007.

[5] Dliveira. MF.5. Lima, |, Borghi, L.. Lopes, B.T. X-ay
microtomography application in pore space resenoir rock.
Applied Radiation and Isotopes, 70, 1378-1383 (2012).

8] Machado, A.C., Lima, |, Lopes, R.T. Effect of 3d
computed microtomography resclution on resensoir rocks.

Radiaticn Physics and Chemistry, doi: 101096/
L.radphyschem 2012 12.028 (2013).

[f1 MRecon, 2011. SkyScan/Bruker  micro-CT,
Kartuizermeg 3B 2550 Kontich, Belgivm.

@ InstaRecon® 2011. GBR Premium 12-8K™,

InstaRecon, Champaign, IL, USA.

9] Feldkamp, LA, Dawis L.C., Kress JW., 1984
Practical cone beam algorthm, J Opt Soc Am A, 1, §12-
&18.

[10] CTAnalyser, 2012, The user's guide, Skyscan/Bruker
micro-CT, Kartuizenweg 3B 2550 Kientich, Belgium.



