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1. INTRODUÇÃO 

As atividades de perfuração associadas com exploração e produção de O&G 

geram uma grande quantidade de resíduos. O aumento crescente da produtividade e a 

construção de poços progressivamente mais profundos, cenário típico da exploração do 

pré-sal brasileiro, têm sido responsáveis pelo aumento considerável da quantidade de 

resíduos gerados. Por outro lado, as leis ambientais são cada vez mais exigentes quanto 

as opções de descarte destes resíduos. 

Os principais resíduos da atividade de perfuração de poços e que são 

descartados no ambiente marinho são: 

• Cascalho: fragmentos, independentes de sua granulometria, 

resultantes da perfuração da rocha para a construção do poço. Além 

do componente mineral inerente da(s) rocha(s) que o compõe(m), o 

cascalho está associado ao fluido de perfuração empregado. São 

materiais de composição intrinsicamente muito variável, o que exige 

uma quantidade enorme de amostras analisadas para um 

mapeamento preciso (Page et al., 2003). 

• Fluidos gastos de base aquosa: nesta categoria encontram-se fluidos 

de perfuração e complementares usados nas operações. Quando o 

reaproveitamento destes fluidos se torna inviável, ao término da 

atividade, estes são descartados no mar se atenderem aos requisitos 

estabelecidos. 

Os fluidos de perfuração são misturas complexas de sólidos, líquidos e, por 

vezes, gases, que podem assumir aspecto de suspensão, dispersão coloidal ou até 

mesmo uma emulsão, dependendo da composição química e do estado físico dos seus 

componentes (Lomba, 2010). São responsáveis por diversas funções na etapa da 

perfuração, dentre elas: transportar o cascalho da perfuração para a superfície, 

equilibrar as pressões subsuperficiais da formação e evitar fluxos indesejáveis e gás e 

óleo (Thomaz, 2001). Fluidos complementares são os demais fluidos que não são de 

perfuração. São empregados tanto na etapa de perfuração quanto nas demais etapas 

do ciclo de vida dos de poços. 

Há dois tipos primários de fluidos de perfuração, que também definem o tipo de 

cascalho: (IOGP, 2016): 



• Fluido de Perfuração de Base Aquosa (FPBA): São misturas de argilas, 

polímeros orgânicos naturais e sintéticos, adensantes e outros aditivos 

dissolvidos ou suspensos em água doce, água do mar, salmoura, salmoura 

saturada dentre outros veículos. 

o FPBA base glicerina (ou fluido multifuncional): são misturas de 

glicerina, polímeros orgânicos naturais e sintéticos adensantes e 

outros aditivos. 

• Fluido de Perfuração de Base Não Aquosa (FPBNA): São emulsões 

inversas, nas quais a fase contínua é uma base orgânica não aquosa 

(insolúvel em água) constituída de matéria orgânica (parafinas, olefinas, 

ésteres ou outros compostos orgânicos hidrofóbicos). A fase interna é 

formada por salmouras saturadas, como soluções de cloreto de sódio ou de 

cálcio. 

Alguns estudos têm descrito que fluidos e cascalhos da perfuração descartados 

diretamente nos ambientes marinhos se acumulam sobre o fundo marinho. Este 

acúmulo causa impactos negativos por alterar as propriedades físicas e a composição 

química do sedimento (IOGP, 2016; Veiga, 2010). Tais impactos, dependendo da 

magnitude, podem resultar em mudanças na superfície e topografia do sedimento, na 

distribuição granulométrica e na mineralogia das partículas. Os FPBNA não são 

descartados diretamente no mar. Contudo, uma fração remanescente aderida ao 

cascalho pode ser, indiretamente, descartada no mar. 

A presença de metais, como o bário proveniente da baritina utilizada como 

adensante dos fluidos de perfuração podem impactar negativamente no ecossistema 

marinho. Os poluentes orgânicos persistentes como hidrocarbonetos totais de petróleo 

(HTP) e os hidrocarbonetos policíclicos aromáticos (HPAs) também merecem especial 

atenção e precisam ser constantemente monitorados nos cascalhos. 

Os impactos ambientais negativos mais relatados do descarte de cascalhos no 

mar são:  

• Destino e persistência do material sólido e dos produtos químicos presentes 

nos fluidos de perfuração no assoalho oceânico; 

• Toxicidade das substâncias químicas presentes nos fluidos de perfuração 

para as comunidades marinhas bentônicas; 

• Alteração da granulometria dos sedimentos marinhos; 

• Soterramento das comunidades marinhas bentônicas; 



• Depleção de oxigênio no sedimento, devido a biodegradação de compostos 

orgânicos presentes, notadamente nos fluidos de base não aquosa. 

A atividade de perfuração marítima tem sido objeto de regulamentação ambiental 

específica em diversos países. (Fornasier, 2017; Brasil, 2018). No Brasil, o tema vem 

sendo tratado há quase duas décadas, mas algumas mudanças no modelo de gestão 

ocorreram ao longo do tempo. 

A partir de 2013, as diretrizes vigentes para a Petrobras sobre o uso de fluidos e 

o descarte de fluidos e cascalho no mar exigiam o monitoramento destes resíduos com 

a utilização de ensaios ecotoxicológicos e químicos. Com base nos resultados de 

monitoramento, esses materiais poderiam ser descartados no mar ou encaminhados 

para destinação em terra. 

Em janeiro de 2018 foi publicada Instrução Normativa IBAMA/2018 Nº 01 

(BRASIL, 2018), doravante IN 01/2018, que regulamentou a atividade para todos os 

operadores no Brasil. Apesar de ter sido suspensa em julho de 2019, agregou diversas 

melhorias do processo regulatório, particularmente para o Monitoramento de Fluidos e 

Cascalho. No entanto, a IN 01/2018 proibiu o descarte em águas marinhas dos 

cascalhos gerados e dos fluidos aquosos utilizados nas fases de reservatório (ou zona 

produtora) dos poços, restrição que teria entrado em vigor a partir de setembro de 2019. 

A Tabela 1 apresenta, resumidamente, as considerações sobre os aspectos regulatórios 

aplicáveis ao uso de fluidos e descarte dos cascalhos de perfuração no mar, de acordo 

com a IN 01/2018. 

Durante este interstício da lei, foram emitidas diretrizes para o uso e descarte de 

fluidos de perfuração e cascalhos, fluidos complementares e pastas de cimento. As 

diretrizes estão estabelecidas no documento SEI 5533803, integrante do despacho 

5540547/2019-GABIN, emitido em 22/07/2019 no âmbito do Processo 

48610.006818/2018-11 (IBAMA, 2019a). 

Atualmente, as diretrizes supracitadas são as que estão vigentes no Brasil. 

Destaca-se sua natureza provisória e a necessidade de revisão por meio de discussão 

tecnicamente orientada com a sociedade civil. Para tal, a caracterização físico-química 

deve ser considerada uma ação de grande importância para inferir o grau de 

contaminação destes resíduos. Sabe-se que a composição química dos cascalhos é 

muito variada, dependendo do local de origem, zona não produtora ou zona produtora 

de óleo, composição da rocha (carbonática ou arenítica), fluido usado no processo de 

perfuração desta rocha, tempo de uso deste fluido, dentre outras variáveis.  



 Condições de descarte em águas marinhas conforme a IN 01/2018 – IBAMA. 

Fluido de base aquosa (FPBA) 

Cascalho de fluido base aquosa e de fluidos complementares 

Fluido de base não aquosa (FPBNA) 

Cascalhos com fluido base não aquosa aderido 

Controle do aditivo 

Baritina: - Concentração máxima de cádmio (3 mg/kg) e mercúrio 
(1 mg/kg) 

Controle do aditivo 

Baritina: Concentração máxima de cádmio (3 mg/kg) e mercúrio (1 mg/kg); 

Anotar a concentração dos metais: 

Al, As, Ba, Cr, Cu, Fe, Mn, Mo, Ni, Pb, Si, V e Zn 

Anotar a concentração dos metais: 

Al, As, Ba, Cr, Cu, Fe, Mn, Mo, Ni, Pb, Si, V e Zn 

Controle do descarte: 

Ausência de óleo livre (teste de iridescência - brilho estático); 

Ecotoxicidade aguda CL50-96h > 30.000 mg/kg da FPS; 

HPAS máximo < 10 mg/kg; 

Análise de propriedades físico-químicas dos fluidos e cascalhos 
descartados (densidade, salinidade, pH, temperatura e metais); 

Vazão máxima de descarte 159 m3/h (1000 bbl/h) 

Controle do descarte: 

O descarte de fluido base não aquosa não é permitido; 

Ausência de óleo livre (teste de brilho estático); 

Proibido o descarte de cascalho e fluido em contato com a fase de reservatório; 

HPAS máximo < 10 mg/kg; 

Avaliação do potencial de biodegradabilidade da base orgânica (método anaeróbico 
275 dias); 

Ecotoxicidade aguda CL50-96h > 30.000 mg/kg da FPS; (fração particulada suspensa) 

Ecotoxicidade em sedimento marinho (10 dias) de cada lote de base orgânica de 
fluidos base não aquosa deve ser igual ou menos tóxica que a padrão de olefinas 
internas C16-C18 ou éster (conforme EPA); 

Ecotoxicidade em sedimento marinho (4 dias) deve ser igual ou menos tóxico que o 
padrão das olefinas internas C16-C18 ou éster (conforme EPA); 

Teor de base orgânica aderida aos cascalhos limitada a 6,9% (com previsão de 
redução a 4,5% a partir de 07/21) no caso de n-parafinas, olefinas internas (IO´s), 
olefinas alfalineares (LAO), polialfaolefinas (PAO) - (Olefinas internas C16-C18) e 
fluidos a base de óleo mineral tratados ou de 9,4% de base orgânica no caso de 
ésteres, éteres e acetais (C12-C14 ou C8); 

https://www.google.com/search?rlz=1C1CHBD_pt-PTBR854BR854&sxsrf=ALeKk03oMXeeAzTj4P_cGOYb4b8a2l7cdQ:1624881014703&q=teste+de+iridesc%C3%AAncia&spell=1&sa=X&ved=2ahUKEwjGvbu9obrxAhU6JrkGHR0dBzMQBSgAegQIAhA1


Análise de propriedades físico-químicas dos fluidos (densidade, salinidade, 
temperatura e metais) e cascalhos descartados (metais). 

 

Base orgânica: 

HPAs máximo < 10 mg/kg; 

Ecotoxicidade em sedimento marinho (10 dias) igual ou menos tóxico que o padrão 
de olefina interna C16-C18 ou éster (conforme definido pela EPA); 

Potencial de biodegradabilidade igual ou maior que a da olefina interna C16-C18 
(método anaeróbico 275 dias). 

Produtos componentes: 

Fica proibido o uso de produtos restritos por legislação, óleo diesel, lignosulfonato de 
cromo, lignosulfonato de ferrocromo, ligas de ferrocromo e brometo de zinco (ZnBr2). 

Ecotoxicidade aguda; 

CL50-96h > 30.000 mg/kg da FPS (fração particulada suspensa). 



Esta caracterização é uma etapa preliminar essencial na definição de estratégias 

mais adequadas de tratamento e manejo destes resíduos, além de ser uma etapa 

fundamental na avaliação constante do impacto ambiental relacionado ao descarte 

destes materiais. 

Este projeto tem como objetivo fornecer subsídios para o aperfeiçoamento da 

gestão ambiental da atividade de construção de poços marítimos por meio da análise 

crítica integrada dos dados de monitoramento de fluidos e cascalho de perfuração de 

petróleo. Para consecução deste objetivo geral, foram definidos os seguintes objetivos 

específicos: 

• Analisar criticamente as tecnologias disponíveis na literatura, em revistas 

especializadas nacionais e internacionais e patentes; para descontaminação e 

descarte de resíduos com propriedades similares aos cascalhos e fluidos de 

perfuração de poços de petróleo; 

• Fazer a caracterização química dos parâmetros estabelecidos na IN 01/2018 

metais, hidrocarbonetos totais de petróleo (HTP), hidrocarbonetos policíclicos 

aromáticos (HPAs), teor de carbono orgânico total (COT) e análise elementar 

(CHNS) - dos cascalhos e dos fluidos de perfuração (virgens e reciclados) e de 

seus respectivos aditivos gerados nas diferentes fases de exploração de 

petróleo realizadas pela Indústria de óleo e gás; 

• Fazer um estudo preliminar da biodisponibilidade em meio salino, avaliando os 

compostos que são solubilizados em solução salina, bem como sua comparação 

com os extratos solubilizado de residuos sólidos, conforme NBR 10.006/2004) 

dos cascalhos gerados nas diferentes fases de exploração de um poço de 

petróleo realizadas pela Indústria de óleo e gás;  

• Consolidar dados, gerados neste projeto e de outros de interesse da Indústria 

de óleo e gás, do monitoramento de fluidos e cascalho a partir da implementação 

da IN 01/2018 e analisá-los criticamente de forma integrada; 

• Realizar um estudo estatístico através da análise dos principais componentes 

(PCA) e da estatística descritiva de modo a se conhecer melhor estes residuos. 

Para acompanhamento da Petrobras, serão entregues três relatórios gerenciais, 

a saber: 

• Primeiro relatório - ao final do mês 12: revisão bibliográfica incluindo o estado 

da arte em descontaminação de resíduos similares a cascalhos e fluidos de 

perfuração. Resultados das análises de caracterização química e dos ensaios 
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de biodisponibilidade em meio salino de 100 amostras. Este relatório já foi 

entregue. 

• Segundo relatório - ao final do mês 30: Resultados das análises de 

caracterização química de 72 cascalhos fornecidos e de interesse da Petrobras; 

• Terceiro relatório - ao final do mês 48: Resultados das análises de 

caracterização química e dos ensaios de biodisponibilidade em meio salino de 

amostras fornecidas pela indústria de óleo e gás e Mapeamento das 

caracterizações químicas de todos os cascalhos e fluidos de perfuração de 

interesse da indústria de óleo e gás, com o objetivo de se determinar quais são 

e a origem dos principais componentes responsáveis pela contaminação deste 

tipo de resíduo. 

 

Apresentação do Segundo Relatório Gerencial 

Este relatório tem como objetivo apresentar as atividades desenvolvidas durante 

os 30 primeiros meses do projeto. Apesar da pandemia que exigiu um rodízio dos 

usuários nos laboratórios e o atraso na entrega dos produtos importados (padrões), 

foram caracterizadas todas as 72 (setenta e duas) amostras de cascalhos: 62 de 

perfuração com fluido aderido e 10 de reservatório com fluido aderido, entregues até 

novembro de 2021. As amostras de cascalhos recebidas são provenientes de duas 

fontes distintas, a saber: 

Grupo 1: 42 amostras de cascalhos de contraprova das plataformas. Estas 

amostras são coletadas aleatoriamente; 

Grupo 2: 30 amostras de cascalhos coletadas em apenas dois poços (10 do poço 

Jubarte 59D e 20 do poço Marlim Sul 239H), em diferentes profundidades. Neste caso, 

os fluidos utilizados na perfuração também foram fornecidos e serão analisados no 

terceiro ano de projeto. 

Para facilitar a discussão, as amostras foram agrupadas por: 

• tipo de fluido aderido - FPBNA, FPBA e FMULT (FPA a base de glicerina); 

• por tipo de rocha do poço (arenítica ou carbonática) 

• por tipo de poço (apenas para as amostras provenientes de um mesmo 

poço: Jubarte 59D (ou apenas Jubarte ou JUB) e Marlim Sul 239 H (ou 

apenas Marlim Sul ou MLS) 
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As análises químicas realizadas foram: 

• Caracterização de metais e metalóides por espectrometria de absorção 

atômica com chama (FAAS) e Geração de hidretos (VGA) seguindo a 

metodologia EPA 7471 (para Hg) e EPA 3052 e EPA 6010 (para os demais 

elementos);  

• Teor de CHNS por análise elementar; 

• Teor de carbono orgânico total (COT) por analise de carbono orgânico total 

com acessório para amostras sólidas SSM; 

• Teor de hidrocarbonetos totais de petróleo (HTP) por cromatografia em fase 

gasosa com detector de ionização de chama, seguindo a metodologia EPA 

8015; 

• Teor de hidrocarbonetos policíclicos aromáticos (HPAs) por cromatografia 

em fase gasosa acoplada com detector de massas seguindo a metodologia 

EPA 8270; 

Este relatório também irá apresentar uma atualização bibliográfica com base em 

artigos científicos, dos principais métodos utilizados na caracterização físico-química 

dos cascalhos de perfuração contaminados com fluidos. 
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2. ATUALIZAÇÃO BIBLIOGRÁFICA 

Mundialmente, a quantidade de cascalhos produzidos nas atividades de 

exploração e produção de óleo e gás offshore é crescente, o que pode ser justificado 

considerando a constante perfuração de novos poços, associada à perfuração de poços 

com geometria complexa e diferentes tipos de formações (Pereira et al., 2013). A 

legislação ambiental de vários países vem estabelecendo normas para o descarte 

desses cascalhos de perfuração no mar com o objetivo de reduzir os impactos 

ambientais relacionados a esta ação. Diversos pesquisadores têm agregado esforços 

com o objetivo de estudar novas estratégias de gerenciamento e tratamento desses 

resíduos. A literatura também apresenta uma série de estudos envolvendo a 

caracterização físico-química e ecotoxicológica desses resíduos. Essa etapa é 

fundamental, principalmente na definição de estratégias de tratamento e destinação 

segura destes resíduos. 

De uma forma geral, os contaminantes presentes nos cascalhos podem ser 

classificados como orgânicos e inorgânicos. Os cascalhos podem conter altas 

concentrações de sais de cloreto, especialmente se a formação subjacente da rocha 

perfurada for evaporita, uma rocha impermeável frequentemente associada a presença 

de hidrocarbonetos (Ayati et al., 2019). De acordo com Calçada et al. (2015), as 

atividades de perfuração de formações rochosas salinas geram cascalhos de sal que 

tendem a se dissolver nos fluidos de base aquosa causando alterações nas 

propriedades reológicas desses fluidos, acúmulo dessas rochas salinas no fundo dos 

poços, enfraquecimento e colapso desses poços. Sørheim (2000) afirma que testes de 

lixiviação demonstram que os íons Na e Cl são muito mais facilmente extraídos de 

fragmentos de cascalhos de perfuração do que solos agrícolas e a aplicação de grandes 

volumes de cascalhos no solo pode causar o transporte destes íons para águas doces. 

Dentre as caracterizações físico-químicas dos cascalhos apresentados na 

literatura estão: análise granulométrica, determinação da densidade aparente, análise 

morfológica, caracterização mineralógica, teor de água, pH, condutividade, teor de óleos 

e graxas, Demanda Química de Oxigênio (DQO) e Demanda Bioquímica de Oxigênio 

(DBO), Carbono orgânico total (COT), análise elementar, teor de base orgânica aderida, 

teor de metais pesados, teor de ânions, concentração de Hidrocarbonetos Totais de 

Petróleo (HTP) e Hidrocarbonetos Policíclicos Aromáticos (HPAs), coeficiente de 

partição octanol-água (logKow) e testes de toxicidade.  

Neste trabalho será feita uma discussão acerca da determinação do teor de 

metais em amostras de interesse da indústria de petróleo abordando a problemática 
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relacionada à digestão das amostras antes desta determinação, avaliação da 

concentração de HTP e HPAs nestas amostras. 

 

2.1. DETERMINAÇÃO DA CONCENTRAÇÃO DE METAIS NAS AMOSTRAS DE 

CASCALHOS  

A presença de íons metálicos nas matérias-primas utilizadas na preparação de 

fluidos como barita e bentonita, fluidos, cortes e sedimentos podem causar danos 

ambientais se esses íons estiverem na forma solúvel e biodisponível (Neff, 2008). 

A análise dos íons metálicos dessas amostras é feita por meio de técnicas 

analíticas que se baseiam nos fenômenos de absorção e emissão atômica, entre os 

quais a Espectrometria de Absorção Atômica com chama (FAAS), atomização 

eletrotérmica empregando forno de grafite (GF-FAAS), Espectrometria de Emissão 

Ótica com Plasma Indutivamente Acoplado (ICP/OES) e Espectrometria de Massa com 

Plasma Indutivamente Acoplado (ICP-MS). 

O objetivo preliminar de um programa de monitoramento de rotina para 

avaliações de risco, sustentabilidade e qualidade é determinar se a concentração de um 

determinado elemento em amostras ambientais excede os limites de concentração 

estabelecidos por agências reguladoras. Frequentemente é necessária a digestão das 

amostras sólidas antes da determinação da concentração dos elementos, 

especialmente quando técnicas espectrométricas são utilizadas (Duzgoren-Aydin et al., 

2011). O objetivo principal da digestão ou abertura da amostra é converter as amostras 

em uma forma adequada para análises químicas (Perez-Santana et al., 2007). Não há 

um método universal aplicável de digestão das amostras para todos os elementos e 

equipamentos analíticos. Isso se deve, pelo menos em parte, à natureza complexa das 

amostras ambientais, a disponibilidade de equipamentos analíticos e suas limitações 

analíticas e/ou técnicas (Duzgoren-Aydin et al., 2011). 

 

2.1.1. Problemática relacionada a digestão parcial ou digestão total 

Segundo a IN 01/2018, o teor de metais tóxicos, Cd, Pb, Cu, Cr, Mn, Mo, V, As, 

Al, Fe, Ba, Hg, Ni, Si, Zn e Hg devem ser determinados seguindo a norma EPA 6010. A 

norma EPA 6010, última versão EPA6010-D de julho de 2014, com revisão em julho de 

2018, estabelece uma metodologia para determinações multi-elementares por 
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espectrometria de emissão ótica com plasma indutivamente acoplado (ICP/OES). A 

norma estabelece que antes da análise a amostra deve ser solubilizada ou digerida 

empregando métodos de abertura adequados, não sendo necessário esta abertura para 

amostras de água subterrânea. Dentre as metodologias sugeridas estão as normas EPA 

3005, EPA 3010, EPA 3015, EPA 3031, EPA 3050, EPA 3051 e EPA 3052.  

Os métodos EPA 3005A, EPA 3010 A e 3015 A são aplicáveis a amostras 

aquosas e empregam soluções de HCl e HNO3 para abertura das amostras. O método 

EPA 3031 A é um procedimento de digestão ácida para análise de óleos, borra de óleo, 

alcatrão, cera, tintas, borra de tinta e outros produtos de petróleo viscosos e emprega 

como meio de digestão uma mistura de KMnO4, H2SO4, HNO3 e HCl. Já os métodos 

EPA 3050B, EPA 3051A e EPA 3052 são aplicáveis à digestão de amostras de 

sedimentos, lamas e solos. O método 3051A emprega como meio de digestão uma 

mistura de HNO3 e HCl; o método EPA 3050B emprega uma mistura de HNO3, HCl e 

H2O2 e o método EPA3052 emprega uma mistura de HNO3 e HF.  

Ainda não existe um método de preparação de amostra universal único que 

possa fornecer recuperação quantitativa de todos os elementos em todos os tipos de 

amostra (Zhang & Hu, 2019; Hu & Qi, 2014). Os principais métodos de abertura das 

amostras antes da determinação do teor de metais podem ser divididos em três tipos: 

digestão ácida, fusão alcalina e lixiviação. 

A digestão ácida pode ser realizada de diversas formas, mas os procedimentos 

mais comuns são: ataque ácido a amostra sólida em vaso aberto, vaso fechado (alta 

pressão) ou em forno micro-ondas. Este tipo de digestão pode ser classificado como 

total ou parcial, dependendo da presença ou não de HF na composição ácida, 

respectivamente.  

A norma EPA 3052, de 1996, estabelece um procedimento de abertura de 

matrizes siliciosas, matrizes orgânicas e outras matrizes complexas através de digestão 

ácida total em micro-ondas, seguida de determinação dos metais por técnicas espectro-

analíticas tais como Espectrometria de Absorção Atômica com chama (FAAS), forno de 

grafite (GF-AAS), Espectrometria de Emissão Atômica com Plasma Indutivamente 

Acoplado (ICP/OES) e Espectrometria de Massas com Plasma Acoplado Indutivamente 

(ICP-MS). É recomendada a aplicação desta norma em procedimentos de 

decomposição total para fins de pesquisa, tais como estudos geológicos, estudos de 

balanço de massa, análise de materiais de referência padrão ou em resposta a 

regulações que exijam a decomposição total de amostras.  
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O procedimento de digestão total da amostra em forno micro-ondas descrito pela 

EPA 3052 envolve o emprego de 0,5 g de amostra e 12 mL de mistura de HF:HNO3 1:3. 

A literatura descreve outras combinações ácidas para digestão total de amostras de 

cascalho: HF: HNO3: HClO4 1: 1: 1 (Conklin et al., 1983), HF: HNO3: HCl com 

composições 3: 5,25: 1,75 (HF: água régia 3: 7) (Xu et al., 2018), 7: 6: 3 (Pozebon et al., 

2009; Peralba et al., 2010; Pozebon et al., 2010). 

O emprego de ácido fluorídrico apresenta diversos problemas, tanto em relação 

aos danos à saúde, já que é um ácido altamente tóxico (Hu & Qi, 2014), quanto ao meio 

ambiente, quando se trata da geração de resíduos dificilmente complicados de tratar 

(Aguiar et al., 2007). A literatura reporta uma alternativa menos perigosa que a adição 

de HF no meio reacional que é o uso de sais como NH4F e NH4HF2 para a digestão total 

de amostras. Neste caso, o HF é gerado in situ no meio que promove a quebra das 

ligações de Si-O formando hexafluorossilicato de amônio (NH4)2SiF6 que são 

subsequentemente aquecidos na presença de HNO3 removendo a matriz de silicato das 

amostras (SiF4) (Zhang & Hu, 2019). O uso de NH4F e NH4HF2 é uma alternativa mais 

atraente do que a adição direta de HF ao meio, pois essas substâncias são sais (Zhang 

& Hu, 2019). No entanto, o HF ainda é gerado como subproduto desse processo, 

tornando o uso destes sais em desacordo com os princípios da química verde (Aguiar 

et al., 2007). Além disso, esta alternativa tem sido mais explorada para decomposição 

de amostras geológicas e não foi suficientemente estudada para digestão de cascalho 

e fluidos de perfuração.  

Um questionamento comum na literatura é a respeito da necessidade de 

digestão total de sedimentos, solos, cascalhos se os metais presos em redes silicatos 

não estão ambientalmente disponíveis. Neste sentido a digestão ácida total pode gerar 

uma superestimativa da concentração dos metais de interesse.  Isso porque, os 

protocolos de digestão total são projetados para liberar pelo menos 90% dos elementos 

de suas matrizes sólidas, incluindo elementos presentes na fração residual, que por sua 

vez, normalmente representa a matriz de aluminossilicato onde os oligoelementos se 

ligam às fases cristalinas sendo considerados imóveis no ambiente (Duzgoren-Aydin et 

al., 2011). 

Os métodos de digestão pseudo total como a extração com água régia são 

projetados para liberar o máximo teor de fases extraíveis, presumivelmente sem 

dissolver a fração detrital ou residual altamente resistente das amostras e têm sido 

empregados em vários estudos ambientais (Duzgoren-Aydin et al., 2011). 
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Uma busca no site de dados Science direct, em novembro de 2020, foi realizada 

com o objetivo de se conhecer quais as metodologias de abertura de cascalhos, fluidos, 

matérias primas usadas na preparação dos fluidos, sedimentos marinhos contaminados 

por resíduos de perfuração mais utilizadas. Foram utilizadas as combinações das 

palavras-chave “drill cuttings, metals determination, digestion methods, drill cutting 

treatment” para uma busca mais completa (Figura 1). Esta busca permitiu os seguintes 

apontamentos: 

• Dos 36 trabalhos encontrados no site de busca Science direct (Figura 

1), observa-se que a maioria não realizou a digestão total das 

amostras, mas sim aberturas parciais por meio da lixiviação em água 

(1), da lixiviação em ácido (9), da extração sequencial (2) e da digestão 

ácida parcial (13), representando 68% do total dos artigos 

encontrados. 

• Em 11 trabalhos, foi feita a digestão total das amostras, 9 empregando 

HF e 2 fazendo a fusão alcalina. 

 

Analisando os dados da literatura foi possível perceber que não existe um único 

tipo de análise padrão que possa ser feita para determinação dos metais em amostras 

de cascalho. Mas, a preferência tem sido a abertura parcial, ou seja, a digestão total 

utilização do HF não é muito escolhida. 

 

Figura 1: Análise das principais metodologias de abertura de amostras de cascalho, fluidos, matérias 
primas, sedimentos publicados na literatura 
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2.1.2. Relação entre o método de digestão das amostras e 

biodisponibilidade dos metais 

As formas biologicamente ativas dos metais com potencial de causar danos aos 

organismos marinhos (biodisponibilidade) são restritas às espécies químicas que 

podem atravessar a membrana destes organismos penetrando o interior das células. As 

formas biodisponíveis permeáveis dos metais são: íons metálicos livros (M2+), hidratos 

iônicos - (M(H2O)6)2+ -, complexos metálicos carregados - (MCl(H2O)5)+1 -, complexos 

inorgânicos não carregados - (MCl2)0 - e alguns complexos organometálicos - (CH3M)n+. 

A mobilização dos metais em suas formas biologicamente mais acessíveis dependem 

de processos de difusão controlados por coeficientes de partição desse metal na 

interface sólido-água e produto de solubilidade - Kps - do metal associado ao seu contra-

íon no ambiente aquático, sendo Kps o produto das atividades molares do cátion e ânion 

em solução em equilíbrio com o sal do metal sólido (Neff, 2007). 

Tratando especificamente da descarga de partículas sólidas presentes nos 

fluidos de perfuração e amostras de cascalhos contendo contaminantes íons metálicos, 

considerando o modelo matemático que procura simular a concentração dos metais 

biodisponíveis presentes na pluma de descarga de partículas de baritina (Neff, 2007) e 

expandindo este modelo à descarga de todas as partículas sólidas (presentes nos 

fluidos e também amostras de cascalhos) pode-se afirmar que a concentração de metais 

biodisponíveis presentes nestas amostras sólidas depende diretamente da fração de 

metais nestas partículas sólidas, além do número de partículas e inversamente do 

coeficiente de distribuição do metal entre as fases sólida e aquosa (Equação 1): 

𝐶𝑀 =
𝐶𝑃𝑥𝐹𝑚

𝐷𝑖𝑙𝑥𝐾𝑑
        (Equação 1) 

Onde: CM: Concentração dos metais biodisponíveis na pluma (mg/L); CP: 

Concentração de partículas no processo de descarga (mg/L); FM: Fração de metais na 

partícula sólida (Kg do metal/Kg do sólido); Dil: Diluição no recipiente de água usado no 

desenvolvimento do modelo matemático; Kd: Coeficiente de distribuição do metal entre 

as partículas sólidas e a coluna d’água.  

Uma grande fração dos metais traço introduzidos no ambiente aquático 

eventualmente tornam-se associados aos sedimentos, como resultado de complexos 

processos físicos, químicos e biológicos (Tessier & Campbell, 1987). Estes metais 

podem estar associados a várias fases destes sedimentos:  
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(i) adsorvidos na superfície das partículas (argilas, ácidos 

húmicos, oxi-hidróxidos metálicos);  

(ii) ligados a fração carbonato (minerais de carbonato discretos 

co-precipitados com fases de carbonato principais); 

(iii) ocluído em oxi-hidróxidos de ferro e / ou manganês; 

(iv) ligado com matéria orgânica na forma viva ou detrital; 

(v) ligados a sulfeto em formas amorfas ou em domínios 

cristalinos; 

(vi) ligados a matriz, i.e., ligado em posições de rede em 

aluminossilicatos, em óxidos ou sulfetos resistentes. 

 

Diversas técnicas têm sido propostas para determinação da concentração de 

metais poluentes nos sedimentos. A grande maioria lida com misturas de ácidos fortes 

que são capazes de liberar metais incorporados aos sedimentos excluindo os metais 

que fazem parte da estrutura reticulada, rede silicato do mineral (fração residual). Para 

a avaliação da poluição antropogênica por metais, é a fração total, excluindo a fração 

retida na rede, que é do interesse principal (Fiszman et al., 1984). 

Metodologias de extração ácida para avaliação de liberação de metais de 

amostras ambientais tem substituído os métodos tradicionais de mineralização total e 

têm sido amplamente adotadas em muitos países para avaliar a poluição por metais em 

solos e sedimentos (Gelinas et al., 1998). A extração de HCl diluído tem sido 

frequentemente proposto como um método simples para identificar o teor de metal não 

residual, geralmente identificado como a fração antropogênica, bem como para avaliar 

a biodisponibilidade potencial dos metais (Bettiol et al., 2008).  

Os valores de pH ambientais sofrem variações significativas. Por exemplo, o pH 

do solo varia de 4 a 9, já sedimentos marinhos tem pH em torno de 6 a 9. À medida que 

o pH diminui, a tendencia de liberação de metal para a solução aumenta. Este metal 

adicionado pode servir como um micronutriente necessário ou ser tóxico para os 

organismos. Assim, dentro de uma ampla gama de valores de pH ambientais, há 

necessidade de prever teores de liberação dos metais. Grandes variações de pH são 

comuns aos sistemas digestivos de invertebrados e vertebrados. O pH do trato digestivo 

tem sido listado como um fator chave na determinação da absorção biológica de metais 

das partículas ingeridas. Os invertebrados normalmente têm um pH interno de 5-8, 

enquanto os sistemas digestivos dos vertebrados podem ter um pH de -3. Mais metal é 
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removido das partículas em valores de pH mais baixos (Trefry & Metz, 1984). 

Especificamente para baritina o Log Kdbaritina/água diminui com o pH para a maioria dos 

metais, indicando que a solubilidade e potencial de biodisponibilidade dos metais em pH 

mais baixos (Neff, 2007).  

Yu e colaboradores (2021) apontam que os efeitos adversos dos metais pesados 

no meio ambiente não estão apenas relacionados à sua concentração total, mas 

também dependem fortemente de processos de partição química. Dados de partição 

química de metais nos sedimentos são preferidos nos estudos de exploração de 

contribuição antrópica e risco ecológico. Metais relacionados a contaminação por parte 

do homem em sedimentos preferem se associar a fração argila, óxidos de Fe-Mn e 

matéria orgânica por meio mecanismos de troca iônica, complexação e adsorção 

química, apresentando maior biodisponibilidade e riscos mais sérios para o ecossistema 

aquático. Portanto, a caracterização química parcial de metais em sedimentos é 

preferida na exploração da contribuição da poluição antropogênica e análise de 

potencial eco risco. 

Muitos procedimentos têm sido propostos nos estudos de partição química de 

metais, dentre os quais processos de extração empregando soluções de HCl, HNO3 ou 

EDTA e procedimentos de extração sequencial (Yu et al., 2021). Stuckman e 

colaboradores (2019) apontam que na extração sequencial, os íons são extraídos 

progressivamente com base em suas propriedades: solubilidade em água, solubilidade 

em ácido, frações oxidáveis ou redutíveis. Kane (1995) afirma que a lixiviação das 

amostras, em vez da decomposição total, é uma forma comum de preparação da 

amostra nos casos em que é mais importante quantificar a quantidade de analito que 

ocorre como uma espécie química particular do que quantificar a quantidade total de 

analito na amostra, sendo estes dados usados em estudos de: ciência do 

solo/agronomia; geoquímica; nutrição de plantas e para estudos ambientais (Kane, 

1995). Já Trefry & Metz (1984) relatam que os estudos dos metais residuais em 

sedimentos, partículas em suspensão e no solo muitas vezes inclui uma lixiviação 

química da fase sólida com reagentes selecionados e que estes dados são usados para 

determinar a concentração destes metais nas fases sólidas (carbonato, orgânico, óxido), 

dados para entender os processos biogeoquímicos pelos quais os metais traço são 

incorporados ou liberados de sedimentos e solos, além de dados de biodisponibilidade 

destes metais de sedimentos e solo para os organismos. O fracionamento químico das 

espécies contaminantes pode ser alcançado através de extração sequencial BCR, que 

separa os contaminantes em quatro frações principais: fração trocável, que compreende 

metais altamente biodisponíveis, extraída com solução de ácido acético diluída, fração 
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reduzível, que compreende os metais absorvidos ou co-precipitados com óxidos de Fe 

e Mn, considerada de média mobilidade e ativa em condições redutoras, extraída com 

solução de cloridrato de hidroxilamina, fração oxidável, que contém metais complexados 

com a fração orgânica, também considerados de média mobilidade, porém 

caracterizados por longa duração de biodisponibilidade, ativada em condições 

oxidantes, extraídos com solução de peróxido de hidrogênio e, por fim, fração residual, 

que compreende metais muito ligados a fase sólida, muito estáveis e não biodisponíveis 

(Kujawska & Cel 2017).  

Bettiol e colaboradores (2008) comentam que os dados de extração sequencial 

podem fornecer estimativas de metais potencialmente biodisponíveis e distinguir entre 

estes e aqueles ligados na estrutura de rede de minerais e não disponíveis (fração 

residual). Estes autores apontam também que a extração sequencial apesar das 

inúmeras vantagens, apresentam desvantagens relacionadas a eficiência limitada, 

readsorção entre as fases durante a extração, além de serem métodos trabalhosos.  

Vários trabalhos já realizaram testes de lixiviação de contaminantes de amostras 

de fluidos de perfuração de petróleo, matérias-primas utilizadas na preparação desses 

fluidos, além de sedimentos e cascalhos contaminados com esses fluidos, como 

Terzaghi et al., 1998; Kogbara et al., 2016; Edge et al., 2016; Joel e Amajuoyi, 2009; 

Sørheim et al., 2000; Choong et al., 2021; Kogbara et al., 2017; Khodadadi et al., 2020; 

Imarhiagbe e Atuanya, 2014; Kogbara et al., 2018; Piszcz-Karas et al., 2016; Zha et al., 

2017; Willis et al., 2005; Leonard & Stegemann 2010; Grant & Briggs 2002). Muitos 

desses testes de lixiviação são realizados antes e após a estabilização e solidificação 

das amostras de cascalho como cimento visando avaliar a eficiência deste processo.  

Considerando a possibilidade de superestimativa relacionada a digestão total, 

além dos problemas relacionados ao uso ou formação de HF no meio, alguns trabalhos 

buscam utilizar metodologias de abertura das amostras que ataquem menos essa matriz 

silicato, já que de acordo com a interpretação dos autores, apenas os metais associados 

à fase orgânica e inorgânica dos sedimentos podem informar sobre os metais que 

podem ou não ser liberados para o meio (Fiszman et al., 1984). A digestão parcial pode 

ser alcançada empregando diversas estratégias, na ausência de HF, dentre as quais 

pode-se citar: emprego de HNO3 (EPA  3015A, EPA 3050B), soluções de água régia 

(EPA 3015A), água régia invertida (EPA 3051A), soluções de HNO3:HCl:H2O2 (EPA 

3050 B). O método EPA 3050 menciona: “Este método não é uma técnica de digestão 

total para a maioria das amostras. É uma digestão ácida forte que dissolve quase todos 

os elementos que podem se tornar "ambientalmente disponíveis". Os metais ligados em 



21 
 

estruturas de silicato não são normalmente dissolvidos por este procedimento, pois eles 

geralmente não são disponíveis no ambiente. Se a digestão total absoluta for 

necessária, empregar o método EPA 3052”. 

Como descrito no método EPA 3051A e em alguns artigos os elementos ligados 

as redes cristal-silicato são consideradas não biodisponíveis e com isso não serão 

envolvidos na maioria dos mecanismos de transporte aquoso de poluição, ou seja, a 

abertura total da amostra não é necessária para determinar as concentrações de metais 

de caráter poluidor. 

Apesar do método EPA 3052 descrever também que a abertura total de amostras 

deva ser realizada quando resposta a um regulamento que exija a decomposição total 

da amostra, esse requerimento do regulamento deve ser pensado e discutido, pois o 

uso do HF implica em diversos riscos ocupacionais e ambientais, por conta da sua 

toxicidade e problemas que ele pode levar ao organismo, e ao meio ambiente, já que é 

um resíduo de difícil tratamento e disposição. Ou seja, trabalhar com a metodologia que 

mostre resultados acerca da possível contaminação e que contribua com menos 

poluição e menos risco ao trabalhador, é mais viável e mais responsável com o meio 

ambiente e com os técnicos envolvidos na abertura. 

Diversos pesquisadores têm realizado estudos comparativos de digestão total e 

digestão parcial, principalmente para amostras de solo e sedimentos.  

Perez-Santana e colaboradores (2007) avaliaram quatro metodologias para 

digestão de amostras de sedimento objetivando avaliar a poluição ambiental de 

elementos traço presentes em amostras de sedimentos. Os procedimentos de digestão 

avaliados foram: digestão ácida total com HNO3:H2O2:HF, extração com solução de 

HNO3:HCl 1:3 (ISO 11466), extração com mistura de HNO3:HCl 1:1 (EPA 3050B), 

extração sequencial BCR envolvendo extração com ácido acético (para determinação 

da fração trocável carbonato), extração com solução de cloreto de hidroxilamônio (para 

determinação da fração redutível), extração com H2O2, pH 2,0 obtido através de 

acidificação com HNO3 (para determinação da fração oxidável). Os resultados 

encontrados demonstraram que para várias amostras de sedimento a concentração de 

metais Cu, Ni, PB, Cd foi maior quando da digestão total dos sedimentos, porém o 

procedimento de extração sequencial forneceu uma estimativa aceitável das 

contribuições antrópicas e, de acordo com os autores pode ser usado adequadamente 

para avaliar os níveis de poluição dos sedimentos.  

Xu e colaboradores (2005) investigaram o efeito relacionado a adição de HF para 

determinação de metais em amostras de carvão empregando ICP-OES (espectrometria 
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de emissão atômica com plasma acoplado indutivamente acoplado ICP-AES). Os 

experimentos de digestão foram realizados em uma ou em duas etapas, em micro-

ondas, empregando misturas de HNO3:H2O2 ou misturas de HNO3:H2O2:HF, tendo sido 

feita a determinação dos metais Al, Ca, Fe, Mg, Co, Cr, Cu, Mn, Ni, Pb, Zn em cinco 

amostras de referência certificados. Os resultados encontrados demostraram que a 

adição de HF provocou uma significativa redução nas taxas e recuperação dos metais 

Al, Ca e Mg nestas amostras, enquanto a digestão em duas etapas proporcionou 

melhores taxas de recuperação dos metais, especialmente para aqueles em 

quantidades traço.  

Alsaleh e colaboradores (2018) fizeram uma comparação entre os métodos de 

digestão total, o método de Hossner (empregando mistura de HF, H2SO4 e HClO4) e o 

método de digestão total recuperável de acordo com EPA 3051 (empregando HNO3) 

para determinação de metais (Cd, Co, Cr, Cu, Fe, Mn, Ni, Pb, Zn) em amostras de solo 

de três locais afetados por atividades de mineração e atividades industriais. Os autores 

concluíram ausência de variações significativas nas concentrações de Zn, Pb, Cu e Cd 

em amostras de áreas afetadas pela mineração e nas concentrações de Cr, Cu, Pb e 

Zn nas áreas afetadas pelas atividades industriais. Os coeficientes de correlação foram 

significativos entre as concentrações total-recuperável e total-total apenas para os 

metais Cd, Cu e Pb em amostras de solo da área de mineração. Os autores apontam 

que apesar das concentrações significativamente mais altas da maioria dos metais 

registradas usando o método de Hossner, o método EPA 3051 pode ser recomendado 

para quantificar os níveis de poluição de metais pesados (especialmente para Cd, Cu, 

Pb ou Zn) em amostras de solo antropogenicamente influenciadas com alta ou baixa 

concentração destes metais.  

 

2.1.3. Concentração de metais tóxicos em amostras de cascalho e 

sedimentos  

A Instrução Normativa do IBAMA IN 01/2018 preconiza a necessidade de 

determinação da concentração de metais tóxicos, Cd, Pb, Cu, Cr, Mn, Mo, V, As, Al, Fe, 

Ba, Hg, Ni, Si, Zn e Hg nas amostras de fluidos e cascalhos para a definição de 

estratégias de descarte destes resíduos.  

A literatura apresenta uma série de trabalhos de avaliação da concentração de 

metais em amostras de cascalhos oriundos de operação de exploração de O&G offshore 

e onshore, além da determinação da concentração destes metais em amostras de 
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sedimentos e solos próximos as plataformas. Amostras de barita e bentonita usados 

como adensantes na preparação dos fluidos de perfuração e amostras de fluidos de 

perfuração também têm sido analisadas (Tabela 2).  

Os componentes sólidos mais abundantes nos fluidos de perfuração são barita 

e bentonita. A barita é o principal adensante dos fluidos e possui tamanho médio de 

partícula de 20 mm. A bentonita é uma argila insolúvel de ocorrência natural adicionada 

aos fluidos para manter a viscosidade. A bentonita possui tamanho médio de partícula 

6,5 mm (Edge et al., 2016; Farkas et al., 2017). Edge e colaboradores (2016) avaliaram 

as concentrações de Cd, Pb, Cu, Cr, As, Ni, Si e Zn (Tabela 2), além de As e Hg, em 

amostras de barita e bentonita. De modo geral eles observaram que as concentrações 

destes metais/semimetais eram mais expressivas nas amostras de barita (Tabela 2). 

Sabe-se que além destes íons de preocupação ambiental a barita também contém 

expressiva concentração de Ba, além de óxido de ferro e sílica.  

Os íons metálicos e semimetais presentes na barita são considerados não 

biodisponíveis para organismos marinhos, uma vez que estão principalmente presentes 

em formas mineralizadas insolúveis, como sais de sulfeto. Partículas muito finas (< 10 

mm) persistem na coluna de água de semanas a meses, podem ser transportadas por 

muitos quilômetros a partir da plataforma e podem gerar malefícios para peixes e corais, 

sendo importante o controle e prevenção de elevadas concentrações de Sólidos Totais 

Dissolvidos (STD) nos processos de descarga destes fluidos (Edge et al., 2016).  

Os dados da Tabela 2 revelam que as amostras de cascalhos, sedimentos e 

solos apresentam elevada variabilidade das concentrações de metais Cd, Pb, Cu, Cr, 

Ni, Zn e semimetais As e Si (Tabela 2), além da presença de Hg, Co e Se em 

quantidades traço (Khodadadi et al. 2020; Juntilla et al., 2018; Sørheim, 2000; Tergazhi 

et al., 1998), e expressivas concentrações de Fe, Ba, Mn e Sr (Deming et al., 2021; 

Juntilla et al., 2018; Kujawska & Cel, 2017; Sarma et al. 2016; Leonard et al., 2010).  

Kujawska & Cel (2017) observaram, através de estudos de extração sequencial 

de amostras de cascalho, que metais como Mn, Ni e Co eram constituintes da fração 

trocável, portanto potencialmente biodisponíveis, já metais como Cd, Fe, Mn, Zn, e em 

menor percentagem metais Ni, Cr, Co, eram constituintes da fração reduzível, ou seja 

metais absorvidos ou co-precipitados com óxidos de Fe e Mn; os metais Fe e Cu eram 

completamente liberados das amostras de cascalhos em condições oxidantes (fração 

oxidável), sendo que nesta fração também eram liberados os metais Cr, Co, Zn e Ba. 

 



 Concentração dos elementos Cd, Pb, Cu, Cr, As, Ni, Si e Zn nas amostras de barita, bentonita, fluidos de perfuração, cascalhos e 

sedimentos. 

Amostra Método de digestão Técnica 

Elemento (mg/kg) 

Referência 

Cd Pb Cu Cr As Ni Si Zn 

Barita Digestão ácida parcial com água 
régia invertida 

ICP-AES 

0,1x10-3 167x10-3 91x10-3 3x10-3 nd nd nd 33x10-3 

Edge et al., 
2016 

Bentonita 0,2x10-3 9x10-3 19x10-3 5x10-3 nd nd nd 26x10-3 

Barita Digestão ácida parcial com HCl 
1 mol L-1 

0,04x10-3 96x10-3 46x10-3 0.8x10-3 nd nd nd 8x10-3 

Bentonita 0,4x10-3 6x10-3 8x10-3 0.4x10-3 nd nd nd 37x10-3 

Fluidos 
desidratados 

Digestão ácida parcial com 70% 
HNO3 and 65% HCIO4. 

GF-AAS 0,02+0,01 0.42+0,08 0.87+0,12 4.08+0,20 <1.00 nd nd nd 
Terzaghi et al., 

1998 

Sedimentos a 
diferenças 

distancias da 
plataforma 

Digestão ácida parcial com 
HNO3 

ICP-AES 
or ICP-MS 

0-0,7 8-17 10-25 30-60 nd nd nd 40-70 
Juntilla et al., 

2018 

Cascalhos de 
perfuração 

Digestão ácida parcial com 
HNO3: HClO4 3:2 v/v 

FAAS nd 178 ± 19 114 ± 3,54 0,22± 0,03 <0,001 
10,5± 
0,14 

nd 
196 ± 
3,53 

Kogbara et al., 
2016 

Cascalhos de 
perfuração 

Digestão ácida parcial com 
HNO3: HClO4 3:2 v/v 

FAAS 0,85± 0,04 1,94± 0,16 
24,02± 

0,44 
0,94± 0,14 <0,001 

10,89± 
0,26 

nd 
13,88 ± 

0,72 

Kogbara et al., 
2017 e 

Kogbara et al., 
2019 

Cascalhos de 
perfuração com 
FPBNA aderido 

Digestão ácida parcial com 
HNO3 

FAAS <0,007 <0,007 42,00 5,08 <0,007 0,12 nd 18,00 
Khodadadi et al. 

2020 

Cascalhos de 
perfuração de 

aterros 

Digestão ácida parcial com água 
régia 

ICP-MS nm 24,1±4,6 36±7,2 21,9±4,4 6,5±3,3 26,9±9,3 256±52 
272,7± 

54,7 
Kovaleva et al., 

2021 



25 
 

FPBNA: Fluidos de perfuração de base não-aquosa; FPBA: Fluidos de perfuração de base aquosa; nd: não determinado. ICP-OES: Espectrometria de emissão atômica 

com plasma indutivamente acoplado; ICP-MS: Espectrometria de massas com plasma indutivamente acoplado; FAAS: espectrometria de absorção atômica por chama; 

GF-AAS: Espectrometria de absorção atômica com forno de grafite.

Cascalhos de 
perfuração com 
FPBNA aderido 

0,61±0,33 20,4±5,1 33,9±6,9 46,8±9,5 7,6±3,8 
29,5±10,

3 
273±71 

94,2± 
18,9 

Cascalhos de 
perfuração 

contendo fluidos 
FPBA 

0,19±0,02 55,2±32,5 34,1±9,7 57,3±13,6 8,4±2,7 35±7,1 285±99 
104,2± 

61,5 

Cascalhos com 
FPBNA aderido 

Digestão ácida parcial com 
H2SO4:HNO3 

FAAS nd 34,1-42,5 33,7-44,3 28,6-34,2 12,9-15 48-74,1 nd 
147-
163 

Deming et al., 
2021 

Cascalhos com 
FPBNA aderido 

Digestão ácida parcial com água 
régia 

ICP-AES <0,4-0,4 12,9-88,4 13,7-85,6 22,9-54,8  15,8-39,2 nd 
23,9-
148,0 

Sørheim, 2000 

Amostras de 
solos de locais 
de descarga de 

cascalhos 

Digestão ácida parcial com 
HNO3 

FAAS <0,001 <0,001 44,00 5,02 <0,001 0,12 nd 12,80 Joel et al., 2009 

Cascalhos com 
FPBNA aderido 

Digestão ácida total com 
HNO3:HF 

FAAS 0,31 nd 31,40 21,00 <0,001 14,27 nd nd 
Araka et al., 

2019 

Cascalhos de 
perfuração 

Extração sequencial com 
acético 0,11 mol/L, cloridrato de 
hidroxilamina 1,5 mol/L, H2O2 
30% e HNO3:HClO4 3:1 v/v 

ICP-AES 0,01 0,11 0,31 0,08 nd 0,18 nd 1,66 
Kujawska & Cel, 

2017 

Solo superficial 
de local de 

perfuração de 
petróleo e gás 

Digestão ácida total com 
HNO3:HF 2:3 v/v seguida de 

adição H3BO3 ao meio 
FAAS 15,47 73,62 11,86 158,66 nd 58,97 nd 144,79 

Sarma et al., 
2016 



Observou-se que Ba era o metal presente em maior concentração na fração 

residual, não biodisponível. Sorein (2000) reforça, empregando ensaios de lixiviação, 

que o Ba presente nas amostras de cascalho está na forma de BaSO4, que é insolúvel 

em água e apresenta baixa toxicidade para organismos aquáticos. Já Neff (2010) relata 

que muito do Ba em pilhas de cascalhos está complexado com material orgânico, ou 

como precipitado cristalino microscópico ou partículas de barita amorfas. Neff (2010) 

também aponta que é possível uma dissolução muito lenta do bário, controlada pela 

baixa solubilidade deste metal em água marinha, nas pilhas de cascalhos, nos poros 

destes sedimentos, em condições anóxidas e sulfídicas. Além disso, este autor também 

menciona que a biodisponibilidade dos metais nas pilhas de cascalhos e sedimentos, 

como sulfetos, depende da estabilidade destes sulfetos metálicos, que por sua vez está 

relacionada com potencial de oxidação/redução e pH destas pilhas. Novamente é 

importante realçar que a acessibilidade ambiental destes íons está correlacionada com 

a medida da fração destes íons que está em uma forma ou local no ambiente acessível 

para bioacumulação por organismos marinhos. 

Além da presença de metais tóxicos há uma preocupação ambiental com a 

possibilidade de alta concentração de NaCl nas amostras de cascalhos. Sorheim (2000) 

aponta, empregando ensaios de solubilização, que as amostras de cascalho 

apresentam elevada concentração de íons cloreto, determinados por cromatografia 

iônica. As amostras de cascalhos analisadas tinham concentrações de cloreto de 5.640 

e 10.400 mg/kg. O autor descreve que os íons Na e Cl são extraídos com mais facilidade 

de cascalhos de perfuração do que de solos agrícolas naturais. E que, em função disso, 

a aplicação de grandes quantidades de cascalhos de perfuração no solo pode causar a 

lixiviação destes íons para águas doces. Já para os íons Cu, Zn, Pb e Cd, as 

concentrações nos eluatos, assim como o potencial de mobilização, se mostraram iguais 

ou menores do que no solo de referência investigado. Em função disso, não se espera 

que a lixiviação desses metais pesados represente um risco para as águas subterrâneas 

ou de superfície adjacentes. Leonard et al. (2010) também relatam que as amostras de 

cascalho apresentavam concentração de cloreto muito altas (1300 mg/Kg). Por outro 

lado, o trabalho de Khodadadi et al. (2020), aponta que as amostras de cascalhos 

apresentavam uma concentração média de Na de 1,02 mg/Kg, porém concentrações 

mais expressivas foram encontradas para Ca (14.160 mg/kg) e e Mg, 102,80 mg/Kg.  
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2.2. AVALIAÇÃO DAS METODOLOGIAS PARA DETERMINAÇÃO DO TEOR DE 

HIDROCARBONETOS TOTAIS (HTP) E HIDROCARBONETOS AROMÁTICOS 

POLICÍCLICOS (HPAS) 

Os hidrocarbonetos totais de petróleo (HTP) compreendem uma mistura 

complexa de vários hidrocarbonetos, na forma de compostos saturados alifáticos ou 

parafinas, incluindo alcanos saturados e ramificados, cicloalcanos, alcenos, alcinos, 

compostos monoaromáticos, compostos aromáticos policíclicos (HPAs), asfaltenos, 

ceras e alcatrões. Estes contaminantes, de origem petrogênica ou pirogênica, estão 

presentes sobretudo nos cascalhos gerados nas fases de reservatório dos poços (Ossai 

et al., 2020).  

A presença de n-alcanos na biota aquática e em sedimentos é usada para 

identificar a fonte de contaminação dos hidrocarbonetos, sobretudo para distinguir entre 

a contaminação por plantas terrestres superiores, produtores aquáticos primários e 

óleos derivados do petróleo (Palma-Fleming et al., 2012). Os hidrocarbonetos alifáticos 

de plantas vasculares são caracterizados por longas cadeias moleculares com um 

número ímpar de carbonos (n-C23 a n-C35; predominantemente n-C27, n-C29 e n-C31) 

(Passow & Stout, 2020). A composição de HTP de origem petrogênica é complexa e 

principalmente caracterizada por uma mistura de alcanos de número ímpar ou número 

par de carbonos tendo várias séries homólogas de alcanos ramificados, ciclo-alcanos, 

alcanos isoprenoides e policiclo-alcanos, gerando uma mistura complexa não resolvida 

(MCNR) nos cromatogramas. Em geral a mistura complexa é considerada associada 

com resíduos de petróleo degradados ou intemperizados. Hidrocarbonetos alifáticos 

insaturados não são normalmente encontrados nas amostras de óleo cru (Palma-

Fleming et al., 2012). 

Sabe-se que hidrocarbonetos biogênicos de origem recente exibem 

cromatogramas (impressões digitais) mais simples, caracterizadas pela prevalência de 

n-alcanos de número ímpar de carbonos e mesmo alcenos associados. Já impressões 

digitais complexas, contendo uma mistura não resolvida de hidrocarbonetos de 

aproximadamente n-C14 a n-C33 que representa uma boa evidência de uma área 

impactada por hidrocarbonetos de petróleo intemperizados. Em adição, alguns índices 

de avaliação combinados também podem ser usados como indicativos para descobrir a 

origem da fonte de contaminação, tais como razão entre as concentrações de 

pristano/fitano (Pri/Phy), C17/pristano (C17-Pri), C18-fitano (C18/Phy), razão entre o 

número de carbonos par e ímpar (ƩCimpar/ ƩCpar), índice de preferência de carbono (CPI 

= 0,5 (C17 + 2C19 + 2C21 + 2C23+ C25)/(C18+C20+C22+C24)). A razão Pri/Phy comumente é 
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usado com um indicador de sedimentação óxida e anóxida, sendo usualmente maior 

em locais biogênicos que em locais impactados por petróleo. A proporção C17/pri e 

C18/phy geralmente também é maior em amostras de contaminação biogênica do que 

em amostras petrogênicas. Os HTP usualmente mostram distribuição homogênea de n-

alcanos de carbonos pares e ímpares, enquanto que ceras de plantas terrestres 

apresentam n-alcanos de número de carbonos impares cerca de oito a dez vezes maior 

que n-alcanos de número de carbonos par. De acordo com isto a razão entre o número 

de carbonos par e ímpar (ƩCimpar/ ƩCpar) é menor que 1 quando a fonte de contaminação 

é biogênica e em torno de 1 quando a fonte de contaminação é petrogênica (Palma-

Fleming et al., 2012).  

A contaminação por HPAs está intimamente relacionada com fontes 

antropogênicas de contaminação, tais como como derramamentos acidentais de óleo, 

descargas de efluentes industriais e combustão parcial e processos de pirólise. De 

acordo com Lourenço et al. (2013) a contaminação por HPAs contendo 2 e 3 anéis      

(MM < 202) está associada à origem petrogênica; enquanto a presença de HPAs de 

elevada massa molecular (MM > 202) está associada a processos de combustão. 

Entretanto, Imarhiagbe & Atuanya (2014) apud Okparanna et al. (2010) e Yunker & 

Macdonald (1995) mencionam exatamente o oposto. A predominância de HPAs de 3 

anéis (acenaftileno e acenafteno) nos fragmentos e cascalhos de perfuração, sugere 

que a fonte de contaminação pirolítica, atribuída à possível combustão da fração de 

petróleo devido ao calor gerado na broca durante a perfuração, enquanto a presença de 

HPAs de elevada massa molecular pode estar relacionada tanto a contaminação 

petrogênica quanto pirolítica, sendo que a contaminação petrogênica pode estar 

relacionada a contaminação dos fluidos com óleo.  

Imarhiagbe & Atuanya (2014) apontam que é possível fazer uma correlação entre 

a origem da contaminação por HPAs e a proporção relativa dos HPAs antraceno, 

fenantreno, pireno e fluoranteno empregando as Equações 2 e 3. A utilização da 

proporção entre estes HPAs ou outros no diagnóstico de contaminação considera a 

temperatura de formação e a estabilidade destes HPAs. De acordo com este trabalho:  

• ANT/(PHE +ANT) > 0,1 ou Flu/(Flu + Pyr) >0,50, então contaminação pirogênica.  (Equação 2) 

• ANT/(PHE +ANT) ≤ 0,1 ou Flu/(Flu + Pyr) ≤ 0,50, então contaminação petrogênica.  (Equação 3) 

 

A literatura descreve diferentes metodologias para a extração de HTP e HPAs 

das amostras, separação das frações alifáticas e aromáticas e métodos analíticos de 

determinação da concentração destes contaminantes em amostras de cascalhos e 
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sedimentos (Tabela 3). De modo geral é possível observar que a extração destes 

contaminantes é feita empregando diferentes metodologia: extração empregando 

extrator Soxhlet, extração via sonificação (radiação ultrassônica) e extração acelerada 

por solvente (ASE). Após a extração dos HTP, a separação das frações alifática e 

aromática é realizada em coluna de sílica gel. Os solventes mais comumente usados 

neste processo são n-hexano, misturas de n-hexano e diclorometano ou diclorometano. 

A concentração dos hidrocarbonetos totais de petróleo (HTP) é comumente 

determinada de acordo com norma EPA 8015, enquanto a quantificação dos 

hidrocarbonetos aromáticos policíclicos (HPAs) é feita de acordo com EPA 8270.  

É possível observar uma elevada variabilidade de concentração de HTP nas 

amostras de cascalhos, solos e sedimentos (Tabela 3), relacionada principalmente com 

a distância entre o ponto de coleta das amostras e a plataforma (Okparanma et al., 2017; 

Potts et al., 2019). A maior concentração de HTP encontrada, 8.913,12 mg/Kg, é 

relatada no trabalho de Araka et al. (2019) para amostras de cascalho contaminadas 

com óleo. Fasciglia et al. (2020) relata que os HTP em maior concentração nas amostras 

de sedimento próximos às atividades de perfuração eram e eisosano (C20), dodecosano 

(C22) e tetradecosano (C24).  

A presença de HPAs, sobretudo os 16 HPAs considerados como prioritários pela 

Agência de proteção ambiental dos Estados Unidos da América – EPA -, nas amostras 

de cascalho faz com que estes resíduos sejam classificados como resíduos perigosos, 

sendo necessários maiores cuidados no transporte, manejo e descarte. Sarma et al. 

(2016) revelaram que os 16 HPAs foram encontrados em maior proporção, em 7 sítios, 

em amostras de solo próximas de poços de perfuração onshore. É possível observar 

grande variabilidade de concentração de HPAs nas amostras de cascalhos, sedimentos 

e solos derivados de atividades de perfuração (Tabela 3). Potts et al. (2019) observaram 

uma variação da concentração de HPAs em amostras de cascalhos de 30,0 mg/kg a 

74,3 mg/kg a 25m da plataforma, para 0,2 mg/kg a 2,7 mg/kg de 100 m a 130 m da 

plataforma. Também é possível observar variabilidade na concentração individual 

destes HPAs nestas amostras. Araka et al. (2019) observaram que os HPAs presentes 

em maiores concentrações nas amostras de cascalho eram fenantreno, naftaleno, 

acenafteno e acenaftaleno. Já Yan et al. (2011) encontraram que os HPAs em maiores 

concentrações nas amostras de cascalho eram fluoranteno, naftaleno e antraceno. 

Okparanma et al. (2010) e Imarhiagbe & Atuanya (2014) observaram que os HPAs com 

concentrações mais expressivas nas amostras de cascalho eram acenaftaleno e 

acenafteno.  



 Análise de HTP e HPAs em amostras de cascalhos e sedimentos encontradas na literatura 

Amostra Metodologia de extração Metodologia analítica HTP ou HPAs Referência 

Amostras de 
cascalho 
contaminadas 
com óleo 

Extração de HTP empregando a 
norma EPA 8270. As amostras foram 
submetidas a sonificação em banho 
de água por 5 horas empregando 
uma mistura dos solventes 
diclorometano:hexano 1:1. 

CG-EM: Programação de temperatura do forno da coluna: 60 ºC, 
isoterma por 1 min, 60-290 ºC (8 ºC/min). Injeção das amostras split-
splitless com o relé aberto por 20 s. As temperaturas do injetor e do 
detector foram 285 ºC e 315 ºC. Foram empregados H2 como gás 
combustível (2-3 mL/min), He como gás de arraste (2-3 mL/min, 
velocidade de 50 cm/s), ar como oxidante e gás de reposição (400 
mL/min e 30 mL/min). 

HTP: 8913,12 mg/kg 

HPAs = 14,5 mg/kg 

Araka et al., 
2019 

Amostras de 
solo 
contaminadas 

(Região do delta 
da Nigéria) 

Emprego das normas EPA 8270 e 
8270B. Extração dos HTP 
empregando sonificação 

CG-EM: Programação de temperatura do forno da coluna: 60 ºC, 
isoterma por 1 min, 60-290 ºC (8 ºC/min). Injeção das amostras split-
splitless com o relé aberto por 20 s. As temperaturas do injetor e do 
detector foram 285 ºC e 315 ºC. Foi empregado He como gás de 
arraste (2-3 mL/min, velocidade de 50 cm/s). 

HTP: 5.113-7.640 mg/kg (0 a 1 m 
de distância da plataforma). 

3.430-5.928 mg/kg (1 a 2 m da 
plataforma). 

Okparanma 
et al., 2017 

Cascalhos Não descreve 
Determinação de HTP empregando ASTM 1999 empregando 
método D3920 usando espectrofotômetro de infravermelho λ: 3333-
3704 nm. A análise dos 16 HPAs empregando método EPA 8270B. 

HTP: 82.195 ± 302,52 mg/kg 

ƩHPAs: 223,52 mg/kg 

Okparanma 
et al., 2010 

Amostras de 
sedimento 
gerados 
próximos de 
atividades de 
perfuração 

 

Extração dos HTP empregando EPA 
3545A: 5 g de amostras, mistura de 
hexano-diclorometano 1:1 
empregando extração acelerada por 
solvente (ASE). 

Separação das frações alifática e 
aromática de acordo com EPA 
3630C, em coluna de sílica com 
hexano e diclorometano. 

CG-DIC para HTP. A temperatura do injetor foi de 250 ºC. A coluna 
cromatográfica usada foi HP5 (30m x 0,25 µm x 0,25 µm). Gás 
carreador He 1,2 mL/min. Programação de temperatura do forno: 40 
ºC, isoterma por 1 min, 40-300 ºC (10 ºC/min), 300 ºC, isoterma por 
10 min. A temperatura do detetor foi mantida em 300 ºC. 

CG-EM para HPAs: equipado com coluna cromatográfica Restek-5-
MS (30m x 0,25 µm x 0,25 µm), operando no modo monitoramento 
de íons selecionados (SIM), sendo a temperatura do injetor mantida 
a 300 ° C, na presença de hélio (gás portador), taxa de fluxo de 1,2 
mL/min). Programação da temperatura do forno: 60-240 ºC 
(12ºC/min), 240-300 ºC (5ºC/min). Emprego de o-terfenil como 
padrão interno. Limite de detecção de 1,0 μg/Kg de sedimento. As 
recuperações foram encontradas na faixa de 85-110% para todas as 
análises (HTP e HPAs). 

HTP (mg/kg): 5,30 ± 3,51 a 
117,63 ± 42,08 

Σ16 HPAs: 0,17 ± 0,00 a 54,64 ± 
22,34. 

Ashok et 
al., 2019 
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Amostras de 
sedimento 
gerados 
próximos de 
atividades de 
perfuração 

Os hidrocarbonetos alifáticos foram 
extraídos de acordo com EPA 3540. 
O sedimento úmido foi misturado 
com sulfato de sódio e extraídos em 
extrator Soxhlet por 4 horas usando 
de diclorometano. 

A etapa de clean-up foi realizada 
usando coluna cromatográfica 
contendo de alumina e sílica. A 
separação das frações alifática e 
aromática foi realizada empregando 
n-hexano seguida da eluição com 
uma mistura (1: 1) DCM / n-hexano. 

CG-DIC (HTP): coluna capilar de sílica fundida coberta com 5% fenil 
metil polissiloxano (30 m x 0,32 mm x 0,25 µm). Modo splitless de 
injeção da amostra. As temperaturas do injetor e detetor foram 
ajustadas para 300 ºC. Programação de temperatura do forno: 60 ºC, 
isoterma por 1,5 min, 60-315 ºC (6 ºC/min), 315 ºC, isoterma por 10 
min. 

CG-EM (HPAs): coluna 5MS (30 m x 0,025 mm x 0,25 µm). Hélio foi 
usado como gás carreador. A temperatura do injetor foi ajustada para 
300 ºC e a temperatura do detetor foi de 230 ºC. Programação de 
temperatura do forno: 40 ºC, isoterma por 2 min, 40-100 ºC (25 
ºC/min), 100-230 ºC (5º C/min), 230-270 ºC (2ºC/min), 270 ºC, 
isoterma por 5 min, 270-320 ºC (5ºC/min). O modo splitless foi 
adotado. A aquisição de dados foi realizada no modo SIM. 

Os sítios localizados a 200 e 500 
m da plataforma tinham 
concentrações máximas de:n-
alcanos: 1,35 mg/Kg, 
hidrocarbonetos resolvidos: 6,70 
mg/Kg e Não possuíam mistura 
de alcanos não resolvidos. 

 

HPAs: 81,8 µg/Kg 

Lourenço et 
al., 2013 

Cascalhos de 
fase 
reservatório 

Os óleos presentes nos cascalhos 
de fase reservatório foram extraídos 
em extrator Soxhlet empregando 
álcool isopropílico, seguido de 
evaporação em rotoevaporador 
rotativo. 

CG-EM. Dissulfeto de carbono foi usado como diluente, de acordo 
com ASTM D2887, injeção de 0,2 µL. Programação forno da coluna: 
40-250 ºC (10 ºC/min), 250 ºC, isoterma por 10 min. As temperaturas 
do injetor e detetor foram 300 e 250 ºC, respectivamente. 

Concentração de HTP de 7%. 
Petri Junior 
et al., 2017 

Sedimentos 
marinhos 
contaminados 
com 
hidrocarbonetos 

Extração sólido-líquido foi feita 
empregando extração acelerada por 
solvente de acordo com a EPA 3545. 

CG-DIC: com coluna capilar (60 m x 0,25 mm x 0,25 µm). 
Programação de temperatura do forno: 55 ºC, isoterma por 3 min, 55-
275 ºC (10 ºC/min), 275-300 ºC (6º C/min), 300 ºC, isoterma por 21 
min. 

HTP (C12-C40): 1.370 mg/Kg 
Falciglia et 
al., 2020 

Amostras de 
sedimento 

As amostras de sedimento foram e 
extraídas em série (3x) com 
diclorometano. Os extratos 
concentrados foram percolados por 
coluna de sílica gel empregando 
diclorometano. 

CG-DIC para HTP: com uma coluna capilar de sílica fundida 5MS (60 
m x 0,25 mm x 0,25 µm). Os extratos foram injetados empregando 
modo splitless pulsado. Programação de temperatura do forno: 40 
ºC, isoterma por 1 min, 40-315 ºC (6 ºC/min), 315 ºC, isoterma por 
30 min. 

CG-EM para HPAs: coluna capilar Phenomenex ZB-5 (60 m x 0,25 
mm, 0,25 µm)), operando no modo SIM. 

Fluxo de HTP de 2356 μg/m2/dia. 

Fluxo de HPAS: 5,4 μg/m2/dia 

Stout & 
German, 
2018 
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Pilhas de 
cascalhos de 
extração de óleo 
e gás offshore 

Foram feitas três extrações 
sequenciais das amostras de 
cascalhos em banho ultrassom 
empregando mistura de metanol e 
diclorometano (3x). A etapa de 
clean-up foi feita empregando coluna 
de sílica gel e solução de 
diclorometano:pentano 1:2 v/v, 
tratamento com cobre ativado. 

CG-DIC para HTP: coluna de sílica fundida 100%-
dimetilpolissiloxano (60m x 0,25 µm x 0,32 µm). H2 foi usado como 
gás carreador (3,5 mL/min). Programação de temperatura do forno: 
80 ºC, isoterma por 2 min, 40-100 ºC (25 ºC/min), 80-320 ºC (18º 
C/min), 320 ºC, isoterma por 13 min, 320-350 ºC (30 ºC/min). A 
temperatura do detetor foi 350 ºC. 

CG-EM para HPAs: coluna de sílica fundida 5MS (30 m x 0,25 mm x 
0,25 µm). Gás de arraste hélio (0,7 mL/min). Modo de injeção 
splitless, 280 ºC, 40 mL/min, tempo de ventilação de 1,5 min). 
Programação de temperatura do forno: 60 ºC, isoterma por 0,5 min, 
60-180 ºC (25 ºC/min), 180-330 ºC (6º C/min), 330 ºC, isoterma por 
6 min. A temperatura do detetor foi de 250 ºC. 

HTP: 3,70 x 104 a 1,35×105 
mg/kg a 25m do centro da 
plataforma; 

1,10x101 a 3,48x103 mg/kg, de 
100 a 130m da plataforma. 

 

HPAs: 30,0 a 74,3 mg/kg a 25m 
da plataforma, para 0,2-2,7 
mg/kg a 100 – 130m da 
plataforma. 

Potts et al., 
2019 

Amostras de 
solo próximos 
de poços de 
perfuração 

 

A extração de HPAs do solo foi feita 
empregando Soxhlet. As amostras 
de solo foram misturadas com 
NaSO4, adicionadas ao cartucho de 
extração e extraídas com solução de 
diclorometano:acetona 1:1 v/v, por 
16 h. O extrato foi concentrado em 
rotoevaporador e solvente 
substituído por acetonitrila (5 mL). A 
etapa de clean-up foi realizada 
empregando coluna de sílica 
empregando pentano e mistura de 
diclorometano:pentano (25 mL de 
cada solvente). 

CG-EM para HPAs: coluna capilar 5MS (30m x 0,25 mm x 0,25 µm). 
Um modo de injeção split 20% foi selecionado com um tempo de 
divisão de 5 min. Programação de temperatura do forno: 50 ºC, 
isoterma por 1 min., 50-250 ºC (8 ºC/min), 250-280 ºC (10 ºC/min). O 
gás carreador foi hélio 1 mL/min. 

HPAs: 49,44 mg/kg para 
fenantreno, 47,58 mg/kg para 
dibenzo [a,h] antraceno, 45,28 
mg/kg para criseno 33,78 mg/kg  
para naftaleno, 30,43 mg/kg  
para antraceno e menos de 30 
mg/kg  para acenaftaleno, 
acenafteno, benzo [a] antraceno, 
benzo [b] fluoranteno, benzo [k] 
fluoranteno, benzo [a] pireno, 
benzo [g, h, i] pireleno, flúor, 
fluoranteno, indeno [1,2,3-cd] 
pireno e pireno. 

Sarma et 
al., 2016 

Amostras de 
cascalho 

Os HTP foram extraídos 
empregando procedimento de 
extração com sulfato de sódio anidro 
e hexano, em frasco de vidro selado 
com tampa de PTFE e mantido sob 
agitação vigorosa via sonificação. 

CG-DIC 

A concentração de HTP nas 
amostras de cascalhos não 
tratadas foi de 17.300 ±.300 
mg/Kg. 

Kogbara et 
al., 2016 
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Cascalhos de 
atividades de 
perfuração 
onshore 

Extração dos hidrocarbonetos 
empregando mistura de solventes 
acetona-diclorometano 1:1 em 
banho sonificador. 

CG-EM ƩHPAs : 226,72 – 912,00 
Imarhiagbe 
& Atuanya, 
2014 

Cascalhos 
contendo 
FPBNA aderido 

Extração em Soxhlet empregando 
diclorometano, fracionamento 
empregando coluna de sílica gel 
para separação das frações 
alifáticas e aromáticas. 

CG-EM: coluna capilar de sílica fundida (60 m x 0.25 mm x 0.25 µm). 
Gás carreador He (1 mL/min). Condições analíticas: Programa de 
temperatura do forno: 50 ºC, isoterma por 1 min, 50-120 ºC (20 
ºC/min), 120-310 ºC (4 ºC/min), 310ºC, isoterma por 30 min. 

HTP 

85.000 mg/kg 
Yan et al., 
2011 

HPAs (mg/Kg) = 474 ± 20 

Amostras de 
cascalhos de 
atividade de 
perfuração 
onshore 

Extração em Soxhlet para extração 
dos hidrocarbonetos e etapa de 
clean-up empregando coluna de 
sílica. 

CG-EM empregando as condições descritas na norma EPA 8270c 

Fração alifática: 44.600±600 
mg/kg 

Fração aromática: 6.580±40 
(mg/kg) 

Leonard et 
al., 2010 

HTP: hidrocarbonetos totais de petróleo; HPAs: hidrocarboneto policíclicos aromáticos; CG-DIC: Cromatógrafo em fase gasosa com detector de ionização de chama; CG-

EM: cromatografia em fase gasosa com detector de massas. 

 



3. METODOLOGIA 

Ao longo destes 30 meses, foram recebidas 111 amostras, sendo 72 de cascalhos 

e 39 de fluidos de perfuração. As amostras são de duas fontes distintas: 42 amostras de 

cascalhos de contraprovas coletadas aleatoriamente no período de dezembro de 2019 a 

maio de 2021 e 69 amostras de cascalhos e fluidos coletadas em campanhas exclusivas 

para o projeto, em apenas dois poços dos Campos Jubarte e Marlim Sul. No Apêndice 1, 

encontram-se as especificações, fornecidas pela Petrobras, de todas as amostras de 

fluidos e cascalhos recebidas. 

As especificações gerais das 72 amostras de cascalho com fluido aderido que 

serão discutidos neste relatório são: 

• 42 Amostras de campos e poços aleatórios (amostras de contraprova): 

• 13 de amostras de cascalho de rochas areníticas; 

o 6 com FPBA aderido; 

o 7 com FPBNA aderido. 

• 30 de amostras de cascalhos de rochas carbonáticas; 

o 20 com FPBA aderido; 

o 10 com FPNA aderido. 

• 30 amostras de cascalho de campanhas exclusivas para o projeto: 

• 10 amostras de cascalho de rocha arenítica do Campo Jubarte, poço 59D, 

com FPBA aderido; 

• 20 amostras de cascalho de rocha carbonática do Campo Marlim Sul, Poço 

239H, com FPBA multifuncional (FPBA base glicerina) aderido. 

 

3.1. RECEBIMENTO E PREPARO DAS AMOSTRAS 

As amostras de cascalhos foram coletadas e encaminhadas pela Petrobras ao 

Laboratório de Tecnologia Ambiental I, localizado no Instituto de Química da Universidade 

do Estado do Rio de Janeiro, Campus Maracanã. As amostras foram entreguem 

acondicionadas em frascos plásticos e refrigeradas em gelo dentro de caixas térmicas.  
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As amostras de cascalhos foram submetidas à secagem (60 °C) em estufa com 

circulação e renovação de ar - marca Solid Steel - até peso constante. Para as análises 

químicas, as amostras foram trituradas manualmente utilizando gral e pistilo até obtenção 

de um sedimento fino com granulometria menor que < 0,005 mm. As amostras foram 

submetidas a quarteamento para garantir homogeneização, acondicionadas em 

recipientes de vidro previamente identificados e mantidas em um dessecador vertical, 

com sílica gel com temperatura controlada. 

 

3.2. CARACTERIZAÇÃO QUÍMICA DAS AMOSTRAS DE CASCALHO 

As amostras de cascalhos foram caracterizadas através de determinação da 

concentração de metais e metalóides, análise elementar (CHNS), determinação de 

Carbono Orgânico Total (COT), determinação de Hidrocarbonetos Totais de Petróleo 

(HTP) e Hidrocarbonetos Policíclicos Aromáticos (HPA). 

Para as determinações dos metais e metalóides, as amostras sólidas foram 

digeridas em meio oxidante sob aquecimento e posterior análise por espectrometria de 

absorção atômica por chama (FAAS). As determinações de Carbono Orgânico Total 

(COT) foram realizadas em Analisador de Carbono Orgânico Total com acessório para 

amostra sólida. Os teores de carbono, hidrogênio, nitrogênio e enxofre foram 

determinados empregando Analisador Elementar (CHNS). Para a caracterização química 

dos hidrocarbonetos totais de petróleo (HTP), os compostos orgânicos foram extraídos 

em Soxhlet e posteriormente analisados por cromatografia em fase gasosa com detector 

por ionização em chama (CG-DIC). Por fim, a determinação dos hidrocarbonetos 

policíclicos aromáticos (HPAs) foi realizada por cromatografia em fase gasosa acoplada 

a espectrometria de massas (CG-EM), após etapa de clean-up, para separação das 

frações alifática e aromática, em coluna de sílica gel empregando solventes hexano e 

mistura de hexano e diclorometano. No Apêndice 2, encontram-se os relatórios dos 

ensaios químicos para cada amostra de cascalhos analisada. 

A seguir, será apresentada a descrição detalhada da metodologia utilizada em 

cada análise. 
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3.2.1. Determinação do teor de metais 

A determinação dos metais e metaloides: alumínio (Al), cádmio (Cd), chumbo (Pb), 

cobre (Cu), cromo (Cr), ferro (Fe), manganês (Mn), molibdênio (Mo), níquel (Ni), silício 

(Si), vanádio (V), zinco (Zn), arsênio (As), bário (Ba) e mercúrio (Hg) foi realizada por 

Espectrômetro de absorção atômica por chama Varian -Modelo AA240. Para análises de 

Hg e As, foi utilizado o acessório modelo VGA-77 para geração do vapor a frio. 

 

3.2.1.1. Digestão das amostras de cascalho 

A digestão das amostras de cascalho foi realizada seguindo o método EPA 3050B 

estabelecido pela agência americana. Uma massa de aproximadamente 0,25 g da 

amostra de sedimento fino e seco, foi pesada em frascos de Teflon seguindo-se a adição 

de 5 mL de HNO3 concentrado PA e 5 mL de H2O2 30% PA. As amostras foram deixadas 

em repouso por aproximadamente 15 minutos à temperatura ambiente. Ao final desse 

período, as amostras foram submetidas ao aquecimento assistido por radiação micro-

ondas Electrolux utilizando uma potência de 50 watts por 10 min. As soluções obtidas 

foram filtradas e transferidas quantitativamente para um balão volumétrico de 200 mL. 

Após acidificado com HNO3 5%, as soluções foram avolumadas com água Milli-Q. Este 

procedimento foi repetido em triplicata. 

 

3.2.1.2. Validação de metodologia analítica de determinação do teor de metais 

nas amostras de cascalho  

Para assegurar os requisitos, características e resultados pretendidos e 

adequados foi traçado um plano de garantia de qualidade para a acreditação e validação 

dos métodos de acordo com as orientações do Inmetro, DOQ-CGCRE-008 (08/2018). A 

amostra comercial Buffalo River Sediment, apesar de não conter todos os metais de 

interesse para o estudo, foi utilizada como referência para validação da metodologia 

(Tabela 4). Todas os resultados encontram-se dentro do critério de aceitação de 80-120% 

como sugerido pela Association of Official Analytical Chemists (AOAC) e pelas 

orientações do Inmetro DOQ-CGCRE-008 (08/2018). 

 



37 

 

Para o cálculo da faixa de trabalho, foi construída uma curva de calibração 

utilizando solução padrão do metal de interesse. Para cada curva seis níveis de 

concentração. Através da técnica de espectrometria de absorção atômica com chama 

(FAAS), foi determinada a faixa de trabalho para cada metal.  

 Teste de EAA para a amostra de cascalho e o material de referência de Buffalo 

River Sediment. 

Analito 
Concentração fornecido pelo 

fabricante (mg/kg) 
Resultado 

experimental (mg/kg) 
Recuperação 

(%) 

Cádmio 2,94 2,800 ± 0,003 95 

Chumbo 167 184,0000 ± 0,0007 110 

Cromo 118,1 91,100 ± 0,001 79 

Ferro 38.700 34.360,1020 ± 0,0003 88 
Manganê

s 
544 501,610 ± 0,006 

92 

Níquel 42,9 45,605 ± 0,001 106 

Zinco 408 396,961 ± 0,003 97 

 

Para a construção da curva analítica foram necessários vários níveis de 

concentração uniformemente distribuídos na faixa de trabalho pretendido. Neste estudo, 

foram pré determinados sete pontos de concentração, com dez réplicas analisadas de 

cada concentração e em ordem aleatória. 

A linearidade do método foi determinada a partir da curva da faixa de trabalho, 

calculada a partir da equação da regressão linear utilizando software estatístico (Action 

Start®). No software, a linearidade foi observada pela ausência de valores berrantes 

(outliers) para cada nível de concentração, pela homoscedasticidade, ou seja, igualdade 

das variâncias, coeficiente linear e pela normalidade dos dados. Os limites de detecção 

(LD) e quantificação (LQ) foram estimadas pelo software Action Station a partir da leitura 

de soluções padrão em água Milli-Q (Tabela 5) 

Para o cálculo do limite de detecção do método, consideram-se os limites de 

detecção do equipamento multiplicados pelos fatores de diluição utilizados no preparo 

das amostras. Considerando que para todas as amostras, foi realizado um fator de 

diluição de 25x para 1,000 g de amostras, o valor de LQM foi determinado a partir da 

multiplicação de LQE por 25. A Tabela 6 apresenta os limites de detecção (LD) do 

equipamento e limites de quantificação (LQ) do equipamento e do método para os metais 

analisados.  

A recuperação do analito foi estimada pela análise de amostras fortificadas com 

quantidades conhecidas do metal. A amostra foi fortificada com o analito em pelo menos 
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três diferentes concentrações (baixa, média e alta) da faixa de uso do método. O critério 

de aceitação para a recuperação foi de 80-120%, como sugerido pelas orientações do 

Inmetro DOQ-CGCRE-008 (08/2018). 

 

 Limites de Detecção e de quantificação dos metais determinados por 

espectrometria de absorção atômica 

Elementos 
LDE 

(mg/L) 
LQE 

(mg/L) 
LQM 

(mg/Kg) 

Al 0,2430 ± 0,0004 0,0750 ± 0,0004 18,41 ± 0,01 

As 2,62 ± 0,02 7,94 ± 0,02 0,198 ± 0,009 

Ba 0,460 ± 0,001 1,394 ± 0,001 34,85 ± 0,03 

Cd 0,248 ± 0,003 0,752 ± 0,003 1,88 ± 0,08 

Cu 0,0065 ± 0,0003 0,0196 ± 0,0003 0,490 ± 0,008 

Cr 0,045 ± 0,001 0,138 ± 0,001 3,45 ± 0,03 

Fe 0,0115 ± 0,0003 0,035 ± 0,0003 0,873 ± 0,008 

Hg* 1,841 ± 0,009 0,144 ± 0,009 0,139 ± 0,002 

Mn 0,103 ± 0,006 0,313 ± 0,006 7,8 + 0,2 

Mo 0,320 ± 0,001 0,971 ± 0,001 27,27 ± 0,02 

Ni 0,048 ± 0,001 0,105 ± 0,001 2,63 ± 0,02 

Pb 0,0541 ± 0,0007 0,1638 ± 0,0007 4,09 ± 0,02 

Si 0,4330 ± 0,0003 1,313 ± 0,0003 32,827 ± 0,008 

V 0,1810 ± 0,0004 0,5480 ± 0,0004 13,71 ± 0,01 

Zn 0,0193 ± 0,003 0,0585 ± 0,003 1,46 ± 0,08 

LDE: Limite de detecção do equipamento; LQE: Limite de quantificação do equipamento; LQM: Limite de 
quantificação do método. 

 

3.2.2. Análise elementar CHNS das amostras de cascalho 

Os teores percentuais de carbono (C), hidrogênio (H), nitrogênio (N) e enxofre (S) 

presentes nas amostras de cascalhos foram determinados empregando analisador 

elementar da marca Elementar modelo Vario Macro - CHNS. Nesta técnica, os teores de 

CO2, NO2, SO2 e H2O são fornecidos diretamente pelo equipamento através da 

combustão da amostra. Neste modelo, CHNS, a percentagem de oxigênio não é 

determinada, por ser o gás de combustão. Estes produtos de combustão são separados 

e quantificados por cromatografia gasosa com detector de condutividade térmica. Como 

resultado final foi expresso considerando a relação percentual de C, H, N e S na amostra 

original.  

Através de um estudo prévio com diferentes massas de cascalho, foi definido a 

massa de 50 mg de cascalho como a ideal e com boa reprodutibilidade. O limite de 
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quantificação para cada elemento foi: CO2: 0,07%; H2O: 0,01%; NO2: 0,01% e SO2: 

0,02%. 

 

3.2.3. Determinação do teor de carbono orgânico total (COT) nas 

amostras de cascalho 

A determinação do teor de carbono orgânico total (COT) nos cascalhos foi feita 

empregando analisador de carbono total SHIMADZU COT- L com acessório para análise 

de sólidos modelo SSM - 5000A.  

O teor de carbono orgânico total foi fornecido indiretamente pelo equipamento 

através da diferença entre o teor de carbono total (TC) e o teor de carbono inorgânico 

(IC). O teor de TC é obtido através de combustão total da amostra em forno a 900 ºC e o 

teor de IC é obtido através da acidificação com ácido fosfórico 1:1 e em forno a 200 ºC. 

Para o IC, o padrão utilizado foi bicarbonato de sódio e para o TC, o padrão utilizado foi 

o biftalato de potássio. A linearidade da curva de calibração foi avaliada empregando 

software estatístico Action Start, que revelou R2 de 0,9996, além da ausência de pontos 

extremos. Uma massa de aproximadamente 20 mg da amostra de sedimento fino seco 

foram utilizadas para a análises de TC e IC. O limite de quantificação foi de 0,36% para 

o COT. 

 

3.2.4. Determinação de Hidrocarbonetos Totais de Petróleo 

As metodologias utilizadas para determinação de hidrocarbonetos totais de 

petróleo (HTP) foram baseadas nas EPA 3540 - Método de extração em Soxhlet para 

amostras sólidas - e EPA 8015 – Detecção de HTP por cromatografia gasosa com 

detector de ionização de chama (CG-DIC). 

Em um cartucho de extração de celulose para Soxhlet, foram pesados 1g do 

cascalho, 0,5 g de sulfato de sódio anidro seco e 1 mL de p-terfenil 100 ppm (surrogate). 

A extração foi realizada utilizando 65mL de diclorometano (Grau HPLC – Merck) e 

aquecimento controlado para uma taca de 5 a 6 sifonagens por hora e com fluxo de 

gotejamento entre 2 e 3 gotas por segundo por um período de tempo de 4 horas. Após 

extração, o solvente foi evaporado até peso constante e o extrato ressuspendido em 1 ml 

de hexano e analisado por cromatografia em fase gasosa com detector de ionização de 

chama (CG-DIC) Marca Perkin Elmer, modelo Clarus 680 SQ8C, utilizando uma coluna 



40 

 

capilar de sílica fundida com 5% de metil silicone (5MS), dimensões 30-m x 0.53-mm ID 

e espessura do filme 1.5-µm. As condições cromatográficas, segundo a metodologia EPA 

8015, foram: gás de arraste: hidrogênio (5-7 mL/min); temperatura do injetor: 200 °C; 

temperatura do detector: 340 °C; programação da coluna: temperatura inicial: 45°C por 3 

min; aquecer até 275 °C com uma rampa de 12 °C/min. Manter a 275 °C por 12 minutos. 

O volume de injeção foi de 1 µL. 

A recuperação de 80 a 120% do surrogate, no caso o terfenil, foi considerada 

satisfatória com base nas orientações do Inmetro, DOQ-CGCRE-008 (08/2018), 

considerada a complexidade do material. A linearidade da curva de calibração foi avaliada 

empregando software estatístico Action Start, que revelou R2 de 0,995, além da ausência 

de pontos extremos. 

O teor de HTP foi calculado a partir da área integrada de todos os picos, desde o 

primeiro até o último (excluindo o solvente e o surrogate). A partir da área total, foi 

calculado o Fator de calibração (Equação 4): 

𝐹𝑎𝑡𝑜𝑟 𝑑𝑒 𝑐𝑎𝑙𝑖𝑏𝑟𝑎çã𝑜 = 𝐹𝐶 =  
Á𝑟𝑒𝑎 𝑡𝑜𝑡𝑎𝑙 𝑒𝑚 𝑈.𝐴.

𝑚𝑎𝑠𝑠𝑎 𝑑𝑒 ó𝑙𝑒𝑜 𝑝𝑒𝑠𝑎𝑑𝑎,   𝑒𝑚 𝑛𝑎𝑛𝑜𝑔𝑟𝑎𝑚𝑎𝑠
  (Equação 4) 

Para a determinação da área de cada grupo Cn, o padrão crude oil (Sigma) que 

possui uma mistura equimolar de tetradecano (C14), pentadecano (C15), hexadecano (C16) 

e heptadecano (C17) foi utilizado como referência. A partir do fator de calibração calculado 

na Equação 4, determinar a massa (em nanogramas) de cada grupo de Cn, conforme a 

equação 5: 

𝑚𝑎𝑠𝑠𝑎 𝐶𝑛 =
Á𝑟𝑒𝑎 𝐶𝑛

𝐹𝐶
     (Equação 5) 

A massa obtida de cada Cn, em nanogramas, deve ser convertida em 

concentração de Cn por mg/kg de cascalho. O limite de quantificação para cada Cn foi de 

3,3 mg/kg e para o HTP foi de 5,58 mg/kg. 

Para a determinação dos hidrocarbonetos resolvidos de petróleo (HRP), as áreas 

de todos os sinais resolvidos do cromatograma foram somadas e a massa de FRP 

calculada a partir da Equação 6:  

𝛴𝑚𝑎𝑠𝑠𝑎𝑠 𝐻𝑅𝑃 =  
𝛴á𝑟𝑒𝑎𝑠 𝑑𝑒 𝐻𝑅𝑃

𝐹𝐶
    (Equação 6) 

A massa total de HRP, em ng, deve ser convertida em concentração de Cn por 

mg/kg de cascalho. 
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A concentração da mistura complexa não resolvida (MCNR) foi determinada 

indiretamente pela diferença entre o teor de hidrocarbonetos totais de petróleo (HTP) e o 

teor de hidrocarbonetos resolvidos do petróleo (HRP), equação 7: 

𝑀𝐶𝑁𝑅 = 𝑇𝑃𝐻 − 𝐻𝑅𝑃     (Equação 7) 

Foram realizadas 6 extrações por Soxhlet da mesma amostra: três eram 

destinadas a análise de HTP por CG-DIC e três destinadas ao fracionamento em coluna 

de sílica para isolamento dos HPAs.  

3.2.5. Determinação dos hidrocarbonetos policíclicos aromáticos 

Neste estudo, após a extração da matéria orgânica presente no cascalho por 

Soxhlet, o extrato seco foi fracionado em coluna de sílica com o objetivo de isolar os 

hidrocarbonetos policíclicos aromáticos (HPAs) dos demais compostos alifáticos 

seguindo a metodologia EPA 3630 C. Para a separação dos HPAs, foi utilizada uma 

coluna de vidro de 25 cm de altura por 1 cm de diâmetro interno empacotada com 3g de 

sílica ativada em estufa por 16 h a 130 °C. Os compostos alifáticos e o terfenil (surrogate) 

foram eluídos com 12 mL de hexano. Os HPAs foram eluídos, em seguida, com 15 mL 

de hexano:diclorometano (1:1). Adicionalmente, mais 15 mL de hexano:diclorometano 

(1:1) foram utilizados para eluir qualquer quantidade de compostos aromáticos adsorvido 

na sílica. Todos os solventes empregados apresentam grau HPLC da marca Merck. As 

três frações coletadas, após evaporação a peso constante e ressuspensão em 1 mL, 

foram analisadas por cromatografia em fase gasosa com detector de massas (CG-EM), 

no equipamento marca Bruker modelo SCION 456-CG BRUKER, seguindo as condições 

cromatográficas descritas na metodologia EPA 8270d (Tabela 6).  

 

 Condições cromatográficas para análise dos HPAs seguindo metodologia EPA 

8270D 

Coluna cromatográfica Coluna capilar de sílica fundida revestida de silicone com espessura de filme de 1 µm 
(DB-5 ou equivalente) - 30 m x 0,25 mm DI (ou 0,32 mm DI).  

Temperatura inicial 40°C, manter por 4 min 

Programa de temperatura 40-270°C a 10°C/min  

Temperatura final 270°C por 10 min 

Temperatura do injetor  250-300°C  

Temperatura do transfer line 250-300°C  

gás de arraste Hélio a 30 cm/s  

volume de injeção 1 µL em splitless 
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Para integração dos picos, foi utilizado o método de corrente dos íons monitorados 

(MIC). Este método não se trata de um isolamento dos íons durante a análise, mas sim 

de um procedimento off-line realizado com a ajuda de um software do sistema do EM 

para que se escolham quais íons do espectro total serão utilizados em uma reconstituição 

do cromatograma na qual analisamos apenas o que for importante para a pesquisa.  

Os padrões dos 16 HPAs considerados prioritários pela EPA, incluindo os cinco 

HPAs deuterados para quantificação, foram obtidos da Sigma-Aldrich (USA), 

apresentando entre 99,5 e 99,9% de pureza. A Tabela 7 apresenta os íons primários e 

secundários de cada HPA, bem com o seu tempo de retenção.  

O fator de resposta foi calculado a partir de uma amostra contendo a mistura 

padrão dos 16 HPAs e a mistura com cinco HPAs deuterado (naftaleno, acenafteno, 

fenantreno, criseno e perileno), considerados como padrão interno, ambas a 10 ppm em 

hexano. A Tabela 8 apresenta os dados cromatográficos característico dos HPAs 

deuterados. 

 Dados cromatográficos para determinação dos HPAs por CG-EM 

HPA Íon primário (m/z) Íon secundário (m/z) tr* (min.) 

Naftaleno 128 129, 127 12,7 

Acenaftileno 152 151, 153 16,9 

Acenafteno 154 153, 152 17,0 

Fluorene 166 165, 167 18,2 

Fenantreno 178 179, 176 20,5 

Antraceno 178 176, 179 20,7 

Fluoranteno 202 101, 203 23,4 

Pireno 202 200, 203 23,9 

Benz(a)antraceno 228 229, 226 26,9 

Criseno 228 226, 229 26,9 

Benzo(b)fluoranteno 252 253, 125 29,9 

Benzo(k)fluoranteno 252 253, 125 30,0 

Benzo(a)pireno 252 253, 125 31,1 

Dibenz(a,h)antraceno 278 139, 279 37,6 

Benzo(g,h,i)perileno 276 138, 277 37,2 

Indeno(1,2,3-cd)pireno 276 138, 227 39,1 

    * tr: tempo de retenção 

 

A partir da área de cada HPA e da área de seu HPA deuterado corresponde, 

utilizando o método SIM e tomando como base o íon primário ou o íon secundário (Tabela 

7 e 8), determinou-se o fator de resposta (Equação 8) que foi utilizado para cálculo da 

massa de todos os HPAs presentes nos cascalhos:  
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𝐹𝑅 =
𝐴𝐻𝑃𝐴 

𝐴𝐻𝑃𝐴−𝑑
       (Equação 8) 

Onde: AHPA = área do pico do HPA a ser analisado no item 2.2 (resultado no anexo); AHPA-d = área 

do pico do padrão interno de HPA deuterado correspondente ao HPA a ser analisado (Tabela 8). 

 Dados cromatográficos característicos dos HPAs deuterados 

HPA deuterado HPA correspondente Íon primário m/z 
Íon secundário 

m/z 
TR (min.) 

Naftaleno-d8 Naftaleno 136 68 12.764 

Acenafteno-d10 
Acenafteno,  
Acenaftileno,  
Fluoreno 

164 162, 160 16.970 

Fenantreno-d10 
Antraceno; 
Fluoranteno, 
Fenantreno 

188 94, 80 20.552 

Criseno-d12 
Benzo(a)antraceno, 
Criseno, Pireno, 
Indeno(1,2,3-cd) pireno 

240 120, 236 26.914 

Perileno-d12 

Benzo(b)fluoranteno; 
Benzo(k)fluoranteno; 
Benzo(g,h,i)perileno;  
Benzo(a)pireno;  
Dibenzo(a,h)antraceno 

264 260, 265 31.530 

 

A concentração de cada HPA presente na amostra, foi calculado a partir da 

equação 9: 

𝐶𝐻𝑃𝐴 =
𝐴𝐻𝑃𝐴 𝐶𝐻𝑃𝐴−𝑑

𝐴𝐻𝑃𝐴−𝑑𝐹𝑅
       (Equação 9) 

Onde: 

AHPA = área do pico do HPA de interesse 

AHPA-d = área do pico do padrão interno de HPA correspondente ao HPA de interesse 

(Tabela 3)  

CHPA = concentração do HPA de interesse, em µg/L. 

CHPA-d = Concentração do HPA deuterado correspondente ao HPA de interesse, em µg/L. 

 

O valor do limite de quantificação de cada HPA foi 1,8 µg/kg. A recuperação de 50 

a 150% do terfenil foi considerada satisfatória com base nas orientações do Inmetro, 

DOQ-CGCRE-008 (08/2018) considerando se tratar de uma recuperação envolvendo 

duas extrações sucessivas, além de se tratar de um analito em baixa concentração 

adsorvido em uma matriz de elevada complexidade.  
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4. RESULTADOS E DISCUSSÃO  

No apêndice 2, são apresentados todos os resultados da caracterização química 

das 72 amostras de cascalhos fornecidas e de interesse da Petrobras. Os resultados de 

metais, análise elementar, teor de carbono orgânico total, hidrocarbonetos totais de 

petróleo e teor de hidrocarbonetos policíclicos aromáticos serão discutidos 

independentemente. Apenas no relatório final, estudos estatísticos serão realizados 

visando obter uma correlação entre os resultados.  Para facilitar a interpretação, os 

resultados serão apresentados utilizando gráficos do tipo Box-Plot elaborados com todos 

os dados obtidos, não excluindo aqueles abaixo do limite de quantificação e organizados 

em três grandes grupos, a saber:  

• por tipo de fluidos aderido: 16 amostras com FPBNA (fluido de perfuração 

base não aquosa), 36 amostras com FPBA (fluido de perfuração base 

aquosa), 20 amostras com FMULT (fluido multifuncional – Fluido de 

perfuração aquoso à base de glicerina); 

• por tipo de rochas: 23 amostras de cascalho de rochas areníticas e 49 

amostras de cascalho de rochas carbonáticas; 

• por tipo de poço: 10 amostras de cascalho do poço Jubarte-59D e 20 

amostras de cascalho do poço Marlim Sul-239H. 

 

4.1. DETERMINAÇÃO DA CONCENTRAÇÃO DE METAIS NAS AMOSTRAS DE 

CASCALHOS 

A concentração dos metais Al, Ba, Si, V, Zn, Fe, Cu, Pb, Cr, Mn, Ni, As, Hg, Cd e 

Zn, previstos na IN 01/2018, foi determinada por espectrometria de absorção atômica 

com chama (FAAS). Para mercúrio e arsênio foi utilizado o acessório de vapor frio com 

geração de hidretos. A digestão das amostras foi realizada empregando a norma EPA 

3050B. Esta metodologia descreve a digestão parcial com o emprego de ácido nítrico e 

peróxido de hidrogênio, sendo considerada adequada para determinação da 

concentração de íons ambientalmente disponíveis, não presos às matrizes de silicatos.  

As concentrações de As, Hg, Cd e V ficaram abaixo do limite de quantificação, 

que foram de 0,199 mg/Kg; 0,139 mg/Kg; 1,88 mg/Kg e 13,7 mg/Kg respectivamente, 

para todas as amostras de cascalhos analisadas.  
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Observou-se que 90% das amostras continham concentração de Mo abaixo do 

limite de quantificação (27,7 mg/Kg), ou seja, apenas duas amostras do campo Búzios 

(Buz) de rocha carbonática, dos poços 41 e 40 D: 16 -Casc_NA-Carbonático-BUZ-(6013) 

e 22 -Casc_NA-Carbonático-BUZ-(5908), respectivamente apresentaram concentração 

de Mo acima do limite de quantificação. 

Foi possível observar, que os metais Al, Fe, Si e Ba, por serem componentes dos 

aditivos – bentonita, baritina dentre outros, encontram-se em elevadas concentrações nas 

amostras de cascalhos com fluido aderido. Os resultados dos cascalhos coletados 

aleatoriamente em diferentes poços mostram uma maior dispersão para os cascalhos 

contendo FPBNA aderido (Figura 2a).  

Os cascalhos com FMULT aderido provenientes de um único poço MLS239D, mas 

em diferentes profundidades, também apresentaram elevadas variabilidade das 

concentrações de Al, Si e Fe (Figura 2a). Não foi determinado o Ba em todas as amostras 

de cascalho com fluido aderido por conta do desgaste da lâmpada e não entrega de uma 

nova para reposição a tempo da entrega deste relatório.  

Os metais presentes em maior proporção nas amostras de cascalhos foram Al, Fe 

e Ba com concentrações medianas, respectivamente: de 9.964 mg/kg, 8.269 mg/kg e 

17.940 mg/kg para as amostras contendo FPBNA aderido, de 2.358 mg/kg, 5.370 mg/kg 

e 19.995,5 mg/Kg nas amostras contendo FPBA aderido, e de 12.356 mg/kg para Al e 

11.152,6 mg/kg para Si nas amostras de cascalho com FMULT aderido (Tabela 9). 

 

 Parâmetros estatísticos dos resultados de Al, Si, Fe e Ba obtidos nos cascalhos, 

considerando o tipo de fluido aderido 

Metal 
(mg/kg) 

Fluido Máximo Mínimo Mediana Média N 

Al 
FPBNA 17.163 1.040 9.964 12.087 16 
FPBA 10.071 150 2.358 4.285 36 

FMULT 38.542 2.996 12.356 15.070 20 

Si 
FPBNA 2.550 137 904 4.925 16 
FPBA 1.780 78 552,5 7.408 36 

FMULT 21.051 160 929 17.813 20 

Fe 
FPBNA 30.000 1.350 8.269 11.041 16 
FPBA 14.180 1.220 5.370 7.466 36 

FMULT 28.060 4.145 11.152 1.375 20 

Ba 
FPBNA 33.150 2.410 17.940 16.549 10 
FPBA 29.000 6.200 19.995 1.879 10 

FMULT n.a. n.a. n.a. n.a. - 

n.a.: não analisada. FPBNA: fluido de perfuração base não aquosa; FPBA: fluido de perfuração base aquosa; FMULT: 
fluido de perfuração aquoso base glicerina 
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Figura 2:  Dados de concentração de metais Al, Si, Fe e Ba nas amostras de cascalhos analisadas, 
por tipo de fluido e por tipo de rocha 

(a) Por tipo de Fluido (b) Por tipo de rocha 

  

  

  

  
FPBNA: fluido de perfuração base não aquosa (verde); FPBA: fluido de perfuração base aquosa (azul); FMULT: fluido de 

perfuração aquoso – base glicerina 

 

Para Si foi observado um baixo valor da mediana, aproximadamente 904 mg/kg, 

552,5 mg/kg e 929 mg/kg para os FPBNA, FPBA e FMULT aderido, respectivamente 

(Tabela 9), em relação as concentrações medianas de Al, Fe e Ba. Para este grupo de 

amostras, foi observado a presença de pontos extremos (ou outliers) nos metais Al (dois 

outliers - FPBA), Fe (quatro outliers - FPBA), Si (sete outliers, sendo três para FPBA e 
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FMULT e um FPBNA). Para o Bário, não foram observados pontos extremos nas vinte 

amostras analisadas (dez para as amostras com FPBNA aderido e dez para as amostras 

com FPBA aderido). Foi possível observar que 25% das amostras apresentaram 

concentração de Al inferior a  4.078,75 mg/kg, 1.098,28 mg/kg e 7.666,75 mg/kg (1º 

quartil), enquanto 75% destas amostras apresentaram concentração deste metal inferior 

a 17.163,5 mg/kg, 5.021 mg/kg e 21.661 mg/kg (3º quartil), para as amostras de FPBNA, 

FPBA e FMULT aderido, respectivamente. Para Fe, observou-se que: 25% das amostras 

continham concentração de Fe inferior a 3.780 mg/kg (para as amostras contendo 

FPBNA), 3.112,5 mg/kg (para as amostras contendo FPBA) e 5.233,5 mg/kg (para as 

amostras contendo FMULT) e 75% destas amostras mostravam concentração inferior a 

16.509 mg/kg (para as amostras contendo FPBNA), 7.962,5 mg/kg (para as amostras 

contendo FPBA) e 22.430 mg/kg (para as amostras contendo FMULT). Os gráficos Box 

Plot indicam que as amostras apresentaram expressiva variabilidade de concentração de 

Si (Figura 2). As concentrações de Si nas amostras de cascalhos contendo FPBNA, FPBA 

e FMULT aderido variaram de 137 mg/kg a 62.344 mg/kg, 78 mg/kg a 11.0808 mg/kg e 

160 mg/kg a 11.1402 mg/kg, respectivamente. Foi observado a presença de outliers, o 

que dificultou a visualização dos quartis.  

O valor máximo da concentração, em mg/kg, dos metais Al, Fe, Si, e Ba não 

sofreram variações significativas, considerando o tipo de rocha de origem: areníticas ou 

carbonatos (Figura 2b e Tabela 10). As rochas podem ser definidas como um agregado 

sólido de um ou mais minerais. Areníticas e carbonatos são os tipos de rochas 

reservatório com maior potencial de armazenamento e abundância na crosta terrestre, 

contendo as maiores reservas de petróleo do mundo (Tiab; Donaldson, 2004). As 

características físico-químicas dessas rochas são diretamente ligadas à sua composição 

mineralógica, sendo constituídas majoritariamente por materiais inorgânicos, tais como o 

quartzo (SiO2), para as rochas areníticas, e carbonato de cálcio (CaCO3), para as rochas 

carbonáticas (Suguio, 2003). 

Foram observadas a presença de muitos outliers para as concentrações dos 

metais Al (três outliers: dois cascalhos de rochas carbonáticas e um cascalho de rocha 

arenítica), Fe (um outlier em cascalhos de rocha carbonática), Si (nove outliers: cinco em 

rochas carbonáticas e quatro em rochas areníticas) e no Ba (um outlier – rocha 

carbonática). Especificamente para o Si, os pontos extremos estavam muito acima da 

maioria das concentrações máximas, o que fez com que a média ficasse muito acima da 

mediana para ambas as rochas.  
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 Parâmetros estatísticos dos resultados de Al, Si, Fe e Ba obtidos nos cascalhos, 

considerando o tipo de rocha do poço 

Metal 
(mg/kg) 

Rocha Máximo Mínimo Mediana Média N 

Al 
Carbonática 27.100 150 4.932 3.933 49 

Arenítica 28.300 363 6.997 8.992 23 

Si 
Carbonática 2.760 78 682 10.179 49 

Arenítica 1.628 125 510 9.112 23 

Fe 
Carbonática 27.000 1.220 5.482 9.013 49 

Arenítica 30.000 1.960 6.767 12.149 23 

Ba 
Carbonática 29.164 6.200 20.499 19.429 49 

Arenítica 33.150 1.940 13.125 15.032 23 

 

Os gráficos Box Plot das amostras de cascalhos dos poços Jubarte (N=10) e 

Marlim Sul (N=20) foram comparadas afim de detectar as variações ao longo da 

profundidade (Figura 3). A variabilidade das concentrações mais expressivas foi 

observada no poço MLS, com 38.542 mg/kg, 28.060 mg/kg e 1.172 mg/kg para os metais 

Al, Fe e Si, respectivamente. A distribuição dos dados foi assimétrica positiva para os 

metais, exceto para o Fe no poço MLS.  Apenas o metal Si apresentou outliers, sendo 

dois pontos extremos em cada poços (MLS e JUB).  

 

Figura 3:  Dados de concentração de metais Al, Fe e Si nas amostras de cascalhos analisadas nos 
poços Marlim Sul (em vermelho) e Jubarte (em azul) 

 
 

 
 

As concentrações medianas de Cu e Pb nas amostras de cascalhos analisadas 

com FPBNA, FPBA e FMULT aderidas foram 34,95 mg/kg, 28,37 mg/kg, 27,45 mg/kg e 

48,5 mg/kg, 57 mg/kg, 67,68 mg/kg, respectivamente. Os gráficos Box Plot indicam que 

o metal Pb apresentou expressiva variabilidade de concentração quando comparado ao 
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metal Cu (Figura 4). A maior concentração destes metais foi observada nas amostras 

contendo FPBNA aderido e a menor concentração observada para amostras de 

cascalhos contendo FMULT aderido. Foi observada a presença de pontos extremos, 

quatro pontos outliers para o metal Cu nas amostras de cascalhos com FPBA aderido, e 

dois nas amostras de cascalhos com FMULTI aderido. Para o Pb, foram observados dois 

outliers acima dos pontos máximos: concentração de 181 mg/kg em uma amostra 

contendo FPBNA aderido e concentração de 129 mg/kg para uma amostra contendo 

FPBA aderido.  

De modo geral as amostras de cascalhos contendo FPBNA aderido apresentaram 

maior variabilidade de concentrações de Pb e Cu que as amostras contendo fluido 

multifuncional e FPBA. Porém não é possível observar mudança significativa na 

distribuição de concentração deste metal em função do tipo de rocha. 

 

Figura 4:  Dados de concentração de metais Cu e Pb nas amostras de cascalhos analisadas, por tipo 
de fluido e por tipo de rocha 

(a) Por tipo de fluido (b) Por tipo de rocha 

  

  

FPBNA: fluido de perfuração base não aquosa (verde); FPBA: fluido de perfuração base aquosa (azul); FMULT: fluido de 

perfuração aquoso – base glicerina 

As concentrações de Pb sofreram variação de 12mg/kg a 109 mg/kg (para os 

cascalhos de rochas carbonáticas) e 26 mg/kg a 98 mg/kg (para os cascalhos de rochas 

areníticas). Para o metal Cu a variabilidade das concentrações variaram de 15,02 mg/kg 

a 65,8 mg/kg (rocha carbonática) e 11,65 mg/kg a 64 mg/kg (rocha arenítica).  
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Nas amostras de rocha carbonática foram observados dois e cinco pontos 

extremos nos metais Pb e Cu, respectivamente. No areníticas foi observado dois outliers 

no metal Cu. Não foi detectada uma variação significativa da concentração de Cu e Pb 

em função do tipo de poço (Figura 5).  

Figura 5:  Variação das concentrações de Cu dos cascalhos provenientes dos poços Marlim Sul (MLS) 
e Jubarte (JUB) em diferentes profundidades: (a) Box Plot; (b) Dispersão 

(a) Box Plot das concentrações de Cu 

 

Cu (mg/kg) JUB MLS 

média 56,57 66,25 

mediana 38,73 27,45 

desvio padrão p. 44,94 98,27 

CV (%) 79,44 148,33 

máximo 86,67 88,85 

mínimo 18,8 15,02 

NT 10 20 
 

(b) Dispersão das concentrações de Cu para os dois poços (N=30) 

 

(c) Box Plot das concentrações de Pb  

 

Pb (mg/kg) JUB MLS 

média 64,6 66,0355 

mediana 68 67,68 

desvio padrão 15,93236 14,14202 

CV (%) 24,66309 21,41579 

máximo 84 90,9 

mínimo 33 26,56 

NT 10 20 
 

(d) Dispersão das concentrações de Pb para os dois poços (N=30) 
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No entanto, a concentração variação de concentração de 15,02 mg/kg a 88,85 mg/kg para 

as amostras provenientes do poço MLS e 18,8 mg/kg a 86,67 mg/kg para amostras 

provenientes do poço JUB. Já para o metal Pb, apesar da média ser bem próximas (64 

mg/kg a 66 mg/kg, para o poço JUB e MLS respectivamente), os valores foram, para o 

poço JUB, entre 33 mg/kg a 84 mg/kg e entre 26,56 mg/kg a 90,9 mg/kg para o poço MLS. 

O poço MLS apresentou um ponto extremo em 26,53 mg/kg (Figura 5). Foi possível 

observar quatro pontos outliers de concentrações de Cu acima do valor máximo para 

amostras contendo FPBA e dois pontos outliers para amostras contendo fluido 

multifuncional, sendo a maioria destas amostras derivadas dos poços Marlim Sul (MLS) 

e Jubarte (JUB). 

As concentrações medianas de Mn, Zn, Ni e Cr observadas foram de 396,88 

mg/kg, 100,97 mg/kg, 34,74 mg/kg e 48,42 mg/kg para amostras contendo FPBNA 

aderido, 366,01 mg/kg, 56,85 mg/kg, 27,70 mg/kg e 45,2 mg/kg para amostras contendo 

FPBA aderido e 289,11 mg/kg, 159,59 mg/kg, 65,49 mg/kg e 58,87 mg/kg para amostras 

com FMULT aderido. Foi observada a presença de outlier para estes metais, sendo 3 

outliers para o metal Mn, para amostras de cascalhos com FPBA aderido, 2 outliers para 

metal Zn, em cascalhos com FMULT aderido, 2 pontos outliers para o metal Ni, sendo um 

ponto em amostra contendo FPBNA e outro para amostra contendo FPBA aderido; além 

de um ponto outlier para o metal Cr, nos cascalhos com FPBNA aderido. A assimetria 

dos dados variou para cada tipo de fluido dos respectivos metais (Figura 6a).  

Nos gráficos Box Plot das concentrações dos metais Mn, Zn, Ni e Cr em função 

do tipo de rocha (Figura 6b), a maior variabilidade da concentração dos metais é 

observada na rocha carbonática, exceto o Mn. Para esses metais, foi possível observar 

pontos extremos, três outliers nos cascalhos provenientes de rochas areníticas para o 

metal Mn, cinco outliers para o metal Zn (quatro outliers na rocha carbonática e um outlier 

na rocha arenítica), seis outliers no metal Ni (quatro outliers na rocha carbonática e dois 

outliers na rocha arenítica) e por fim, dois outliers no metal Cr (um outlier em cada tipo de 

rocha). Não foi possível observar variação significativa da concentração de Zn em função 

do tipo de rocha. 
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Figura 6: Dados de concentração de metais Mn, Zn, Ni, Cr nas amostras de cascalhos analisadas, por 
tipo de fluido aderido 

(a) Por tipo de fluido (b) Por tipo de rocha 

  

  

 
 

 
 

 

As concentrações dos metais Mn, Zn, Ni e Cr sofreram variações significativas nos 

campos Marlim Sul e Jubarte (Figura 7).  
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Figura 7: Dados de concentração de metais Mn, Zn, Ni, Cr nas amostras de cascalhos analisadas, por 
tipo de poço (N=10 para JUB e N = 20 para MLS) 

  

  

As concentrações de Cr nas amostras do poço JUB ficaram abaixo do LQ < 3,45 

ppm, exceto para a amostra do poço Jubarte com 4.410 m que o valor foi de 42,25 mg/kg. 

No poço MLS, as concentrações de Cr variaram de 31,09 mg/kg a 268,5 mg/Kg. A 

variabilidade de concentração observada para os metais Mn e Ni foram mais expressivas 

nos poços JUB e MLS, respectivamente. Também foi observado um ponto extremo 

relacionado com concentração de Zn acima do valor máximo, sendo esta amostra do 

poço MLS. A distribuição dos dados foi assimétrica positivos para esses metais.  

 

4.2. DETERMINAÇÃO DO TEOR DE CHNS NAS AMOSTRAS DE CASCALHOS 

A Figura 8 apresenta os gráficos Box Plot contendo dados de dispersão e de 

distribuição do teor de CO2, NO2, SO2 e H2O para as 72 amostras de cascalhos contendo 

FBNA, FBBA e FPBA-MULT aderidos. No Apêndice 2, são encontrados os teores do 

CHNS das amostras de cascalho analisada. 

Os dados da Figura 7 revelam uma maior dispersão na proporção de carbono, 

dada pela quantidade de CO2 gerada, para as amostras de cascalhos com FPBNA 

aderido, quando comparado as amostras com FPBA, variando de 3,7% a 13,8% de CO2, 

com coeficiente de variação de 35% (Tabela 12). As amostras com FMULT apresentaram 

menor dispersão.  
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A dispersão na proporção de hidrogênio, dada pela quantidade de H2O gerada, 

para as amostras de cascalho de perfuração não apresentou variação significativa entre 

os três tipos de fluidos aderidos (Figura 7). É observado pontos berrantes (outliers) em 

amostras de cascalhos com FPBA e FMULT aderido do mesmo poço, sendo eles: o poço 

JUB e o poço BZU, respectivamente.   

A mediana do teor de SO2 nas amostras de cascalhos analisadas foram de 1,0%, 

1,9% e 0,7% para as amostras com FPBA, FPBNA e FMULT, respectivamente (Figura 

8).  A análise dos gráficos Box Plot revela variabilidade expressiva do teor de SO2 nas 

amostras com FPBNA aderido, em torno de 1 à 5%. A dispersão dos teores de SO2 

mostrou-se semelhante para amostras contendo FPBA ou FMULT aderido, variando de 

0 a 2%.  Para amostras contendo FPBNA aderido, foi possível observar que 25% das 

amostras apresentaram teor de SO2 inferior a 1,1% (1º quartil), enquanto 75% destas 

amostras (3° quartil) apresentaram concentração deste metal inferior a 3,8 %. Para as 

amostras de cascalho com FPBA aderido foram observados pontos extremos para várias 

amostras de um mesmo poço (OATP). De modo geral, foram detectados nos cascalhos 

com os três fluidos aderidos valores discrepantes. 

Figura 8: Box Plot para o teor de CHNS (%) em amostras de cascalho por tipo de fluido aderido, N=72 

  

  

O teor de nitrogênio, dado pela quantidade de N2O gerada, não foi expressivo para 

amostras de cascalho contendo os três tipos de fluidos aderidos, ficando abaixo de 1% 

(Figura 8). As amostras de cascalhos com fluido FPBA e FMULT apresentaram os dados 

assimétricos positivos de percentual de NO2. 

Na Figura 9, pode ser observado o gráfico Box Plot da relação do teor de CO2/H2O 

para as amostras de cascalhos com fluido aderido. A análise dos gráficos Box Plot não 
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revela variabilidade expressiva do teor de CO2/H2O para as amostras com FPBNA e 

FMULT aderido, entretanto, há uma grande diferença na proporção CO2/H2O para 

amostras contendo FPBNA aderido (6,8 a 753,7). 

Figura 9:  Box Plot da relação CO2/H2O em amostras de cascalho por tipo de fluido aderido, N=72 

 

Foi possível observar que 25% das amostras (1° quartil) das amostras de 

cascalhos com FPBA aderido apresentam proporção de CO2/H2O inferior a 30%, 

enquanto 75% destas amostras (3° quartil) apresentaram concentração de CO2/H2O 

inferior a 351%; 25% das amostras de cascalhos com FMULT aderido apresentaram 

proporção CO2/H2O inferior a 60% e 75% destas amostras mostravam concentração 

inferior a 340%. Uma elevada razão entre as proporções CO2/H2O nas amostras de 

cascalhos contendo FPBA pode indicar uma proporção maior de compostos cíclicos ou 

olefínicos em relação aos compostos parafínicos. Já uma menor razão de CO2/H2O para 

os cascalhos contendo FPBNA aderido pode indicar uma maior concentração de n-

parafinas (Tabela 12). 

 Parâmetros estatísticos dos resultados de CO2 e H2O obtidos nos cascalhos, 

considerando o tipo de fluido aderido 

Tipo de fluido 
aderido 

Valor 
Máximo 

Valor 
mínimo 

mediana media desvio 
padrão p 

CV (%) N 

CO2(%) 

FPBNA 13,80 3,70 8,60 8,37 3,01 35 16 

FPBA 14,43 3,78 10,28 9,83 2,39 24 36 

FMULT 12,12 6,20 8,17 8,66 1,86 21 20 

H2O(%) 

FPBNA 0,60 0,03 0,27 0,27 0,20 73 16 

FPBA 0,32 0,02 0,12 0,12 0,20 160 36 

FMULT 0,48 0,02 0,27 0,27 0,41 148 20 

CO2/H2O 

FPBNA 190,49 5,64 61,38 74,76 61,03 82 16 

FPBA 753,67 6,80 266,28 260,22 198,13 76 36 

FMULT 477,46 5,70 252,19 217,54 179,47 83 20 

LQ para CO2 = 0,07% e LQ para H2O = 0,01% 

 

Quando são avaliados os teores de CO2 das amostras de cascalhos provenientes 

de rochas arenítica (N = 42) e carbonática (N=30), observa-se ausência de pontos 
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extremos e percentagens medianas de CO2 próximas: 9,2% para os cascalhos de rochas 

carbonáticas e 9,1% para os cascalhos de rochas areníticas (Figura 10). Foram 

observados cinco pontos extremos relativos aos teores percentuais de hidrogênio, 

expressos com base na geração de H2O, para amostras de cascalhos de rochas 

carbonáticas.  

Figura 10: Box Plot para o teor de CHNS (%) em amostras de cascalho por tipo de rocha, N=72 

  

  

 

Para avaliação da proporção C/H (Figura 11) observa-se que as rochas 

carbonáticas (N=30) apresentam uma maior proporção de carbono em relação ao 

hidrogênio, com a mediana em 246,07. 

 

Figura 11: Box Plot da relação CO2/H2O em amostras de cascalho por tipo de rocha do poço, N=72 

 
 

 

Para as amostras de cascalhos de rochas areníticas (N=42), a proporção C/H foi 

quase a metade, 124,35, em relação a proporção de C/H de cascalhos de rochas 

carbonáticas (Tabela 12). Este resultado indica que a matéria orgânica presente no 
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cascalho carbonático deve apresentar maior teor de parafínico. Isso é esperado 

considerando que a maioria dos cascalhos provenientes das rochas carbonáticas 

possuem FPBNA aderido. 

 Parâmetros estatísticos da proporção C/H para os cascalhos por tipo de rocha 

Parâmetro 
Valores 

Carbonática Arenítica 

Média 246,07 124,35 

Mediana 277,80 62,00 

Mínimo 5,6 12,2 

Máximo 753,70 302,81 

Desv Pad P 193,01 138,91 

CV 78 111 

N 49 23 

 

Quando se avalia a proporção entre a relação C/H nas amostras coletadas nos 

poços Marlim Sul (N=20) e Jubarte (N= 10) mas em diferentes profundidades observa-se 

uma grande variabilidade dos valores (Figura 12).  A maior mediana observada para os 

cascalhos do poço MLS (C/H = 252,2) pode ser devido a presença da glicerina no FMULT 

aderido em comparação ao FPBA aderido nos cascalhos do poço JUB (C/H = 63,3).  

 

Figura 12: Box Plot da relação CO2/H2O em amostras de cascalhos dos Poços JUB-59D e MLS-
239H (N=32) 

 
 

Parâmetro 
Valor 

MLS JUB 

Média 217,53 150,21 

Mediana 252,2 63,3 

Mínimo 5,71 17,82 

Máximo 477,51 302,82 

Desv Pad P 179,48 161,22 

CV 82 107 

N 20 10 
 

 

4.3. DETERMINAÇÃO DO TEOR DE CARBONO ORGÂNICO TOTAL NAS AMOSTRAS DE 

CASCALHOS 

O teor de carbono orgânico total (COT) é uma determinação importante porque 

pode dar informações sobre possíveis contaminações orgânicas presentes nos 

cascalhos. O teor COT fornece o somatório da percentagem de carbono orgânico 
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presente que pode ser oriundo do fluido (parafinas, olefinas, ésteres, éteres, acetais) ou 

do óleo da zona produtora (hidrocarbonetos totais de petróleo HTP, mistura de 

hidrocarbonetos alifáticos, aromáticos e HPAs).  

A Figura 13 apresenta gráficos Box Plot dos teores de COT das 72 amostras de 

cascalhos recebidas. 

Figura 13: Box Plot para o teor de COT (%) em amostras de cascalho, N=72 

(a) COT das amostras de cascalho por tipo de fluido de perfuração 

 

(b) COT das amostras de cascalho por tipo de rocha 

 

 

Considerando a separação das amostras de cascalho por tipo de fluido aderido 

(Figura 14a) foi possível observar medianas de COT de 2,6%, 1,7% 3,6% para amostras 

contendo FPBNA, FPBA e FMULT aderido, respectivamente. Foi possível observar que 

25% das amostras contendo FPBNA aderido apresentaram teor de COT inferior a 1,97% 

(1º quartil), enquanto 75% destas amostras apresentaram teor de COT inferior a 3,9% (3º 

quartil). Para as amostras contendo FPBA aderido, 25% continham teor de COT inferior 

a 1,3 e 75% destas amostras mostravam teor de COT inferior a 2,77 % (3º quartil). Para 

as amostras de cascalhos com FMULT aderido os valores foram: 2,8 % para o primeiro 

quartil (25% das amostras) e 4,0% para o terceiro quartil (75% das amostras). Os teores 

de COT variaram entre 1,2% a 6,4%, 0,3% a 5,1% e 1,4% a 5,0% para as amostras de 

cascalhos com FPBNA, FPBA e FMULT aderido, respectivamente. Os dados 

apresentados no gráfico Box Plot (Figura 13a) indicam elevada variabilidade do teor de 
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COT para as amostras de cascalhos com FPBNA aderido, com uma distribuição 

assimétrica positiva, ou seja, próximo ao primeiro quartil. Foi observado apenas um outlier 

para as amostras de cascalhos contendo FPBA aderido. 

Não foi possível observar diferenças significativas na mediana nem nos pontos 

mínimos e máximos de teores de COT, em função da separação das amostras por tipo 

de rochas – areníticas ou carbonáticas – (Figura 13b). A mediana para as amostras 

carbonáticas foi de 2,68% e para as amostras areníticas 2,78%. Nenhum outlier foi 

observado neste tipo de abordagem.  

A Figura 14 apresenta os teores de COT para as amostras de cascalhos coletadas 

em campanhas exclusivas para o projeto, em dois diferentes poços com profundidades 

distintas. Os dois poços são provenientes de rochas areníticas, sendo os cascalhos 

coletados no Campo Jubarte – poço 59D com FPBA aderido e os cascalhos coletados no 

Campo Marlim Sul – poço 239H, com FPBA – multifuncional aderido. Para estas amostras 

é possível observar pequena variabilidade de teores de COT, sendo os teores medianos 

de COT de 2,6¨para as amostras do campo Jubarte e 3,6% para as amostras do Campo 

Marlim Sul. 

Figura 14: Box Plot para a percentagem de carbono orgânico total (COT) em amostras de 
cascalhos dos Poços JUB-59D e MLS-239H (N=32) 

 

Parâmetro 
Valor 

JUB 59D MLS 239H 

Média 2,4% 3,5% 

Mediana 2,6% 3,6% 

Mínimo 0,5% 1,4% 

Máximo 3,9% 5,0% 

Desv Pad P 1,0% 1,0% 

CV 42,0% 27,0% 

N 10 20 

LQ 0,36% 0,36% 
 

Especificação das amostras: Poço JUB-59D com FPBA aderido e poço MLS-239H com FMULTI 

aderido 

4.4. DETERMINAÇÃO DOS HIDROCARBONETOS TOTAIS DE PETRÓLEO 

A extração dos hidrocarbonetos totais de petróleo (HTP) nos cascalhos foi 

realizada por Soxhlet. As amostras de cascalhos foram contaminadas com p-terfenil, 

visando avaliar a percentagem de recuperação deste composto (considerado de 

surrogate). Os extratos foram analisados por CG-DIC. As recuperações de p-terfenil fora 

da faixa de recuperação aceitável pelo Inmetro, de 80 a 120%, foram desprezadas. Cada 
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processo de extração foi realizado em triplicata e cada extrato foi injetado três vezes no 

CG-DIC. 

A presença da olefina comercial Resolution oleflux 1418® no FPBNA, confere ao 

extrato orgânico do cascalho um padrão de série homóloga de hidrocarbonetos no CG-

DIC. A série homóloga é caracterizada por u, conjunto de grupos de picos com tempo de 

retenção equidistantes a aumentos sucessivos de unidades metilênicas CH2 na cadeia 

parafínica (Figura 15). A integração de todos os sinais, excluindo o solvente, fornece a 

concentração de hidrocarbonetos totais de petróleo (HTP) presentes no cascalho. 

Figura 15: Cromatograma típico de uma amostra de cascalho com FBNA aderido, com ausência do 
solvente 

 

 

Por comparação com o padrão comercial de óleo cru (crude oil®) contendo uma 

mistura equimolar de 4 n-parafinas - C14 a C17 (Figura 16), foi possível assinalar os grupos 

Cn da série homóloga do cromatograma da Figura 15. 

Figura 16: Cromatograma do padrão comercial de óleo cru contendo uma mistura equimolar das n-
parafinas C14, C15, C16 e C17. 

 

 

Após a identificação dos grupos Cn, os sinais resolvidos – aqueles com boa 

separação e estreita largura de base, foram integrados. O somatório destas áreas 

corresponde ao grupo denominado Hidrocarbonetos resolvidos de Petróleo (HRP). A 

diferença da concentração entre os hidrocarbonetos totais de petróleo (HTP) e os HRP 

constitui a Mistura Complexa Não resolvida (MCNR). Esta identificação é importante 

porque pode ser indicativo da presença de cicloalcanos de difícil degradação nestas 

t (min) 
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amostras. O pico em 19,54 min corresponde ao p-terfenil (Figura 17), padrão surrogate 

utilizado para avaliação da percentagem de recuperação do óleo.  

 

Figura 17: Cromatograma de um extrato típico do cascalho com FPBNA aderido, com a 
identificação dos grupos Cn da série homóloga.  

 

Para exemplificar, foram marcados um padrão de um sinal resolvido e de um sinal não resolvido. A área do pico correspondente ao 
terfenil (t = 19,54 min) foi utilizada para o cálculo da percentagem de recuperação do óleo. 

 

4.4.1. Avaliação dos hidrocarbonetos totais de petróleo 

A Figura 18 apresenta os gráficos de Box Plot para a concentração de HTP das 

72 amostras de cascalho com FPBNA, FPBA e FPBA-MULT aderido. Não foram 

excluídos os valores abaixo do limite de quantificação de 3,3 mg/kg. Para os três grupos 

de amostras analisadas não foi observado nenhum ponto extremo. As concentrações de 

HTP para as 16 amostras de cascalho com FPBNA aderido sofreram variação de 1,39 

mg/kg a 58,59 mg/kg. A concentração mediana de HTP nestas amostras foi de 28,88 

mg/kg. Estas concentrações apresentam simetria. Foi possível observar que 25% das 

amostras (primeiro quartil) apresentaram concentração de HTP inferior a 17,64 mg/kg, 

enquanto 75% destas amostras (terceiro quartil) apresentaram concentração menor a 

41,95 mg/kg.  
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Figura 18: Box Plot das concentrações de HTP das amostras de cascalho e parâmetros estatísticos 
obtidos a partir dos Box Plot: (a) por tipo de fluido; (b) por tipo de rocha 

(a) Box Plot e parâmetros estatíticos por tipo de fluido aderido 

 

Tipo de 

fluido 
N 

Máximo Mínimo Mediana Média 

(mg/kg) 

FPBNA 16 58,59 1,39 28,88 29,05 

FPBA 36 51,92 1,12 13,95 18,03 

FMULT 20 21,62 1,12 5,96 8,50 

LQ = 5,58 mg/kg 

(b) Box Plot e parâmetros estatíticos por tipo de rocha 

 

Tipo de 

rocha 
N 

Máximo Mínimo Mediana Média 

(mg/kg) 

Carbonática 49 42,73 1,12 12,44 14,40 

Arenítica 23 52,21 1,57 34,88 30,28 

LQ= 5,58 mg/kg 

 

Para as 36 amostras de cascalho com FPBA aderido (Figura 18a), as 

concentrações de HTP sofreram variação de 1,12 mg/kg a 51,92 mg/kg. A concentração 

mediana foi de 13,95 mg/kg e não foi observado simetria nos resultados, o que confere 

dados assimétricos positivos, visto que a mediana está próxima ao primeiro quartil. Foi 

possível observar que 25% das amostras apresentaram concentração de HTP inferior a 

5,19 mg/kg, enquanto 75% destas amostras apresentaram concentração deste metal 

inferior a 33,56 mg/kg. Por fim, para as 20 amostras de cascalho com FPA base glicerina 

(FMULT) aderido, o gráfico de Box Plot (Figura 18a) apresentou uma menor variabilidade 

das concentrações de HTP, quando comparado aos outros dois grupos de fluidos. É 

observada uma de faixa de 1,12 mg/kg a 21,62 mg/kg. A concentração mediana de HTP 

encontra-se em 5,96 mg/kg. Não foi observado simetria nos resultados, o que confere 

dados assimétricos positivos. Foi possível observar que 25% das amostras contendo 

FMULT aderido apresentaram concentração de HTP inferior a 1,98 mg/kg, enquanto 75% 

destas amostras apresentaram concentração deste metal inferior a 14,49 mg/kg.  

Foi observado que os cascalhos provenientes de rocha carbonáticas 

apresentaram um ponto extremo e a concentração mediana de TPH foi bem menor do 

que as amostras de cascalhos proveniente de rochas areníticas: 12,44 e 34,88 mg/kg, 

respectivamente (Figura 18b). 
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De acordo com os dados de concentração de HTP (%m/m) para as amostras de 

cascalhos com FPBNA, FPBA e FMULT aderido, todas as amostras apresentaram 

percentagem mássica menor ou igual a 1% (Figura 19). As amostras de cascalhos com 

FPBNA, FPBA e FMULT aderido apresentaram porcentagem que variaram de 0 – 0,60 

%m/m; 0 – 0,59 %m/m e 0 - 0,20 %m/m, respectivamente. 

Figura 19: Gráfico de dispersão da concentração de HTP (% m/m) 

 

 

 

 

4.4.2. Relação da mistura complexa não resolvida com os 

hidrocarbonetos resolvidos de petróleo (MCNR/HRP) 

A mistura complexa não-resolvida (MCNR), caracterizada pela elevação da linha 

base dos cromatogramas na fração de alifáticos, está relacionada à presença de 

compostos ramificados e cíclicos nestas amostras (Gough & Rowland, 1990). Devido à 

sua semelhança estrutural, estes compostos não conseguem ser separados uns dos 
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outros por CG-DIC. Estes compostos, normalmente são mais recalcitrantes do que os 

compostos lineares, que são resolvidos na cromatografia (HRP: hidrocarbonetos 

resolvidos de petróleo).  

Os gráficos Box Plots com a razão MCNR/HRP para as 72 amostras de cascalho 

estão apresentados na Figura 20. Por conta dos outliers a visualização da variabilidade 

dos dados entre o primeiro e terceiro quartil ficou comprometida, dessa forma, outro 

gráfico foi gerado para melhor visualização (Figura 20b). Observou-se uma variação 

estreita da razão MCNR/HRP para todas as amostras de cascalhos analisadas, entre 0,02 

a 2,87, e que os cascalhos com FMULT aderido apresentam a menor proporção de 

MCNR/HRP, com uma razão MCNR/HRP mediana em 0,53.  

 

Figura 20: Box Plot das concentrações de HTP das amostras de cascalho e parâmetros estatísticos 
obtidos a partir dos Box Plot: (a) por tipo de fluido; (b) por tipo de rocha 

a) Com todos os resultados b) Redistribuição com a retirada dos outliers 

  

Fluido Máx. Mín. Mediana Media 
Desv 
pad. 

CV 
(%) 

FPBNA 2,25 0,32 1,56 1,44 0,56 38 

FPBA 2,87 0,15 1,50 1,27 0,78 61 

FMULT 1,72 0,02 0,53 0,62 0,56 89 
 

c) Com todos os resultados d) Redistribuição com a retirada dos outliers 
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Conforme observado na Figura 20a, foram identificados 8 outliers para a razão 

MCNR/HRP muito acima da mediana que foi em 1,50 mg/kg para as amostras de 

cascalho com FPBA aderido. A faixa de valores destes outliers ficou entre: 16,84 mg/kg 

a 2.343,33 mg/kg.  Dentre as amostras analisadas, os cascalhos com FMULT aderido foi 

que apresentou menor variabilidade para a relação MCNR/HRP e apenas 2 (um) outlier 

(15,82 e 3,2 mg/kg) para a mediana em 0,53 mg/kg. Para os cascalhos com FPBNA 

aderido, a relação MCNR/HRP mostrou que os dados variaram de 0,32 a 2,25. A mediana 

desta relação foi 1,56 e não foi observado simetria nos resultados, sendo os dados 

assimétricos negativos. Foi possível observar que 25% das amostras apresentaram 

concentração de HTP inferior a 1,09 mg/kg, enquanto 75% destas amostras apresentam 

esta relação inferior a 1,79 mg/kg. Por fim, para as amostras de cascalhos com FPBA 

aderido, foi observado que a relação MCNR/HRP sofreu variação de 0,15 a 2,87. A 

mediana encontra-se em 1,50 e não foi observada simetria nos resultados, sendo os 

dados assimétricos negativos. Foi possível observar que 25% das amostras 

apresentaram relação entre hidrocarbonetos resolvidos e não resolvidos inferior a 0,36 

mg/kg, enquanto 75% destas amostras apresentaram esta relação inferior a 1,84 mg/kg. 

As Figuras 20c e 20d estão apresentados os Box Plots dos resultados de 

MCNR/HRP comparando os dois tipos de rochas, areníticas e carbonáticas, com os 

outliers e sem os outliers, respectivamente. Foi observado que os cascalhos provenientes 

da rocha carbonática foram os que apresentou o maior número de pontos extremos (total 

de 9), variando de 2.343,33 a 3.2. A mediana da relação de MCNR/HRP 1,06 para os 

cascalhos provenientes das rochas carbonáticas e 1,56 para os cascalhos provenientes 

das rochas areníticas. 

 

4.5. DETERMINAÇÃO DOS HIDROCARBONETOS POLICÍCLICOS AROMÁTICOS 

A Figura 21 apresenta o cromatograma do padrão equimolar dos 16 HPAs 

considerados prioritários pela EPA, na concentração de 10 ppm, excluindo o solvente, 

adquirido pelo método cromatograma de íons totais (CIT) no CG-EM. A integração de 

cada HPA foi realizada utilizando o método de corrente dos íons monitorados (MIC), 

conforme relação carga/massa apresentada na Tabela 7. O limite de quantificação para 

cada HPAs foi de 18 µg/kg. Quando foram avaliados todos os HPAs, o limite de 

quantificação foi de 0,29 mg/kg. Este número foi obtido multiplicando o limite de 

quantificação obtido para um HPA multiplicando por 16, que é o número total de HPAs. 
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Figura 21: Cromatograma do padrão equimolar dos 16 HPAs considerados prioritários pela EPA. 
Concentração: 10 ppm de HPAs, solvente excluído, método analítico: CIT/CGEM 

 

 

A Figura 22 apresenta os gráficos de dispersão da concentração do ΣHPAs, em 

ppm, para as 72 amostras de cascalhos estudadas. Para facilitar a visualização, uma 

linha horizontal em 10 ppm marca o limite máximo permitido pela IN 01/2018 para HPAs. 

Observa-se que os cascalhos com FPBNA e FMULT aderidos apresentaram um ponto 

com valor acima do permitido: 14,09 mg/kg e 90,43 mg/kg respectivamente. Os cascalhos 

com FPBA aderido, de um universo de 36 amostras, apresentaram dois pontos acima do 

permitido: 14,97 mg/kg e 54,31 mg/kg.  

A Figura 23 apresenta os Box Plots das concentrações de HPAs nas amostras de 

cascalhos estudadas, com a retiradas dos pontos acima de 10 mg/kg. Para os cascalhos 

com FPBNA aderido (N=15), apesar do surgimento de alguns pontos extremos, a 

concentração mediana de HPA se encontra próximo a 0 µg/kg, ou seja abaixo do limite 

de quantificação. Foi possível observar que 75% destas amostras apresentaram 

concentração de HPAs inferior ao limite de quantificação (Figura 23a). 

Para as amostras de cascalho com FPBA aderido (N=34) também foi observado 

o surgimento de novos outliers (Figura 23a). Diferente das amostras de cascalho 

contendo FPBNA a mediana foi um pouco maior 0,06 mg/kg, mas ainda abaixo do limite 

de quantificação. Neste caso, também não foi observada simetria nos resultados, o que 

confere dados assimétricos positivos, visto que a mediana está relativamente próxima ao 

primeiro quartil. 75% destas amostras apresentaram concentração deste metal inferior a 

0,49 mg/kg. 
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Figura 22: Dispersão das concentrações do ΣHPAs, em ppm, para as 72 amostras de cascalhos 

estudadas (linha em 10 mg/kg – limite máximo definido na IN 01/2018) 

 

 

     

A linha vermelha em 10 ppm corresponde ao limite máximo de HPAs permitido pela IN 01/2018  
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Figura 23: Box Plot das concentrações de HPAs das amostras de cascalho e parâmetros 
estatísticos obtidos a partir dos Box Plot: (a) por tipo de fluido; (b) por tipo de rocha* 

(a) Por tipo de fluido aderido 

 

Tipo de 
Fluido 

ΣHPA (mg/kg) 

Máx. Mín. Mediana Media 
Desvio 
padrão 

CV 
(%) 

N 

FPBNA 0,33 0 0,00 0,21 0,44 211 15 

FPBA 1,45 0 0,06 0,61 1,27 211 34 

FMULT 2,11 0 0,01 1,33 2,18 164 19 

LQ = 0,29 mg/kg 

(b) Por tipo de rocha 

 

Tipo de 
rocha 

ΣHPA (mg/kg) 

Máx. Mín. Mediana Média 
Desvio 
padrão 

CV 
(%) 

N 

Carbonático 0,86 0 0,05 0,89 1,77 199 45 

Arenítico 1,42 0 0,02 0,39 0,58 149 23 

LQ = 0,29 mg/kg 

*Excluídos os pontos acima de 10 mg/kg 

 

Nas amostras cascalhos com FMULT aderido (N=19) também foram observados 

os pontos extremos. A mediana da concentração de HPAs também se encontra abaixo 

do limite de quantificação e os dados foram assimétricos positivos (Figura 23a). Para 

estas amostras foi observada uma variabilidade de concentração de HPAs: 75% destas 

amostras apresentaram concentração inferior a 1,73 mg/kg. De modo geral, a 

concentração de HPAs sofreram maior variabilidade para as amostras de cascalhos 

contendo FMULT aderido, seguido das amostras de cascalhos com FPBA aderido e por 

fim os cascalhos contendo FPBNA aderido. 

Na avaliação da concentração de HPAs para amostras de cascalhos estratificadas 

pelo tipo de rocha constituinte do poço, observou-se que nenhuma amostra de rocha 

arenítica ficou acima de 10 mg/kg. Entre os pontos da rocha carbonática, 4 pontos ficaram 

acima de 10 mg/kg e com isso foram excluídos. Apesar das amostras de cascalhos de 

rochas areníticas possuírem uma concentração máxima de HPAs acima das amostras de 

cascalhos de rochas carbonáticas (1,42 mg/kg e 0,86 mg/kg), a média da concentração 
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é menor: 0,39 mg/kg para as amostras de cascalhos provenientes de rochas areníticas e 

0,89 mg/kg para cascalhos de rochas carbonáticas.  
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5. Conclusão 

Após a análise de 72 amostras de cascalhos de perfuração, sendo 42 coletados 

aleatoriamente e 30 em dois poços distintos com diferentes profundidades, conclui-se 

que: 

• Apesar da digestão parcial das amostras de cascalhos, as concentrações, em 

mg/kg, de Al, Fe, Si e Ba mostraram-se elevadas comparadas aos demais 

metais. Justificam-se estes valores devido à presença destes elementos nos 

aditivos usados na formulação dos fluidos. Al, Fe e Si são constituintes da 

bentonita e Ba constituinte da baritina; 

• As concentrações de Cu e Pb nas amostras de cascalhos foram similares, 

independentemente do tipo de fluido aderido ou da rocha de origem. Para o Cu 

observou-se mais pontos extremos do que o Pb, principalmente nos cascalhos 

com FPBA aderido e provenientes de rochas carbonáticas. 

• As concentrações de Ni e Cr foram maiores nos cascalhos com FPA base 

glicerina (FMULT) aderido e nos cascalhos provenientes de rochas carbonáticas. 

• Com base na proporção de C/H obtida a partir das determinações de CO2 e H2O 

por CHNS, concluiu-se que, provavelmente, a contaminação orgânica 

proveniente dos cascalhos com FPBNA aderido apresenta perfil mais parafínico 

do que a contaminação orgânica provenientes dos cascalhos contendo fluidos 

base aquosa. A contaminação orgânica provenientes dos cascalhos de rochas 

areníticas também apresentaram menor razão C/H quando comparados aos 

cascalhos de rochas carbonáticas. Com base nos estudos de CHNS também foi 

possível inferir que os cascalhos do poço Jubarte apresenta maior teor parafínico 

quando comparados aos cascalhos do poço Marlim Sul. 

• Quando se analisa o teor de carbono orgânico total (COT), observa-se que os 

cascalhos com fluido de petróleo aquoso a base de glicerina (FMULT) aderido 

apresentaram maior COT em relação aos cascalhos contendo FPBNA e FPBA 

aderidos. Não foram observadas diferenças significativas no teor de COT 

quando se comparou o tipo de rocha de origem de todos os cascalhos, porém 

os cascalhos do poço Marlim Sul, do tipo carbonáticos, apresentaram teor de 

COT superior aos cascalhos do poço Jubarte, do tipo areníticos. 

• Em se tratando dos hidrocarbonetos totais de petróleo (HTP), observou-se uma 

maior concentração dos HTPS nos cascalhos com FPBNA aderido, seguido dos 

cascalhos com FPBA e finalmente os cascalhos com FPA a base de glicerina 
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(FMULT) aderido. Apesar dos cascalhos provenientes de rochas areníticas 

apresentarem um teor de HTP menor do que os cascalhos de rochas 

carbonáticas, a concentração de HTP em todos os cascalhos analisados ficou 

abaixo de 1% m/m. 

• A avaliação da proporção entre MCNR/HRP é indicativo de presença de 

compostos orgânicos ramificados e cíclicos e contaminação por óleo nestas 

amostras. A análise destes resultados mostrou que os cascalhos contendo 

FMULT aderido apresentam menor proporção de compostos recalcitrantes, 

assim como os cascalhos provenientes das rochas areníticas. 

• Por fim, observou-se que quatro amostras de cascalhos apresentaram 

concentração do ΣHPA acima do permitido pela IN 01/2018. Os cascalhos com 

FMULT aderido foram os que apresentaram as maiores concentrações. Apesar 

das medianas serem próximas, os cascalhos provenientes das rochas 

carbonáticas apresentaram maior concentração média de HPA que as amostras 

de cascalhos areníticos. 
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APÊNDICE 1 

Especificações das amostras de cascalhos de poços de perfuração de petróleo pela Petrobras 



 

Amostra Rocha Fluido Campo
Informações do 

Poço

Profundidade 

(m)
Operação Características do Fluido Composição Sonda Data de coleta

9 -Casc_NA-arenito-AB-(4928) Arenito FPBNA AB 9-AB-135D-RJS 4928 Perfuração
FPBNA olefínico com salmoura 

de cloreto de cálcio

Resolution oleflux 1418 (olefina), salmoura de cloreto de 

cálcio, BDF-998 (Emulsificante primário), BDF-997 

(Emulsificante secundário), cal hidratada, adapta L 

(Controlador de Filtrado para fluido sintético), BDF-990 

(Modificador reológico), baritina

NS-32 43944

19 -Casc_A-Carbonático-BBG-(5744) Carbonático FPBA BBG 8-BBG-4D-RJS 5744 Perfuração
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Salmoura de cloreto de sódio, água industrial, bicarbonato de sódio, 

óxido de magnésio, glutaraldeído, barazan d plus, lordrill HP, 

carbonato de cálcio 2-44, antiespumante com silicone

NS-44 07/07/2020

5 -Casc_A-Carbonático-BUZ-(5579) Carbonático FPBA BUZ 7-BUZ-33-RJS 5579 Perfuração
FPBA polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Salmoura saturada de cloreto de sódio, água industrial, bicarbonato de 

sódio, óxido de magnésio, glutaraldeído, barazan D plus (Goma 

xantana), propilex (HPA), PAC LV (CMC), carbonato de cálcio 2-44, 

baritina, anti-espumante com silicone

NS-38 05/12/2019

6 -Casc_A-Carbonático-BUZ-(5954) Carbonático FPBA BUZ 7-BUZ-33-RJS 5954 Perfuração 
FPBA polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Salmoura saturada de cloreto de sódio, água industrial, bicarbonato de 

sódio, óxido de magnésio, glutaraldeído, barazan D plus (Goma 

Xantana), propilex (HPA), PAC LV (CMC), carbonato de cálcio 2-44, 

baritina, anti-espumante com silicone

NS-38 19/01/2020

16 -Casc_NA-Carbonático-BUZ-(6013) Carbonático FPBNA BUZ 9-BUZ-41-RJS 6013 Perfuração
FPBNA Olefínico com salmoura 

de cloreto de cálcio

Resolution Oleflux 1418, salmoura de cloreto de cálcio, BDF-997, BDF-

998, Hidratada, BDF-990, Baritina
SS-75 08/06/2020

22 -Casc_NA-Carbonático-BUZ-(5908) Carbonático FPBNA BUZ 9-BUZ-40D-RJS 5908 Perfuração
FPBNA Olefínico com salmoura 

de cloreto de cálcio

Salmoura de cloreto de cálcio, BDF-998, BDF-997, cal hidratada, 

driltreat, adapta L, BDF-990, carbonato de cálcio 2-44, baritina, 

resolution oleflux 1418

NS-38 17/05/2020

23 -Casc_NA-Carbonático-BUZ-(6014) Carbonático FPBNA BUZ 9-BUZ-39DA-RJS 6014 Perfuração
FPBNA Olefínico com salmoura 

de cloreto de cálcio

Salmoura de cloreto de cálcio, resolution oleflux 1418, cal hidratada, 

BDF-990, BDF-997, BDF-998, baritina, tau-mod
NS-41 27/05/2020

46-Casc_A-carbonático-BUZ-(6013) Carbonático FPBA BUZ 9-BUZ-48D-RJS 6013 Perfuração
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Salmoura saturada de cloreto de sódio, água industrial, bicarbonato de 

sódio, óxido de magnésio, glutaraldeído, barazan D plus (Goma 

xantana), propilex (HPA), Acritec QE 8452, carbonato de cálcio 2-44

NS-41 13/12/2020

48-Casc_NA-Carbonático-BUZ-(6082) Carbonático FPBNA BUZ 9-BUZ-47-RJS 6082 Perfuração
FPBNA Olefínico com salmoura 

de cloreto de sódio (Olecore)

Resolution oleflux 1418 (olefina), salmoura de cloreto de cálcio, BDF-

998 (Emulsificante primário), BDF-997 (Emulsificante secundário), cal 

hidratada, adapta L (Controlador de Filtrado para fluido sintético), BDF-

990 (Modificador reológico), baritina, carbonato de cálcio 2-44

NS-31 27/11/2020

49-Casc_A-Carbonático-BUZ-(5933) Carbonático FPBA BUZ 8-BUZ-44-RJS 5933 Perfuração
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Salmoura saturada de cloreto de sódio, água industrial, bicarbonato de 

sódio, óxido de magnésio, glutaraldeído, barazan D plus (Goma 

xantana), propilex (HPA), Acritec QE 8452, baritina

NS-38 30/12/2020

51-Casc_A-Carbonático-BUZ-(5864) Carbonático FPBA BUZ 7-BUZ-46D-RJS 5864 Perfuração
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Salmoura saturada de cloreto de sódio, água industrial, BICARBONATO 

DE SÓDIO,  óxido de magnésio, glutaraldeído, barazan D plus (Goma 

xantana), propilex (HPA), Acritec QE 8453, BARITINA, SOURSCAV

NS-38 30/11/2020

106-Casc_A-Carbonático-BUZ -(5799m) Carbonático FPBA BUZ 7-BUZ-50D-RJS 5799 Perfuração 
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, cloreto de sódio, óxido de magnésio, glutaraldeído, 

barazan D plus (Goma xantana), propilex g 2100 (HPA), Acritec QE 8452, 

baritina, Carbonato de calcio micronizado (2-44) carbonato de sódio

NS-31 15/02/2021

107-Casc_A-Carbonático-BUZ -(5974m) Carbonático FPBA BUZ 8-BUZ-51-RJS 5974 Perfuração 
FPBA Polimérico com goma 

xantana e polióis

Água industrial, cloreto de sódio, óxido de magnésio, glutaraldeído, 

barazan D plus (Goma xantana),  propilex g 2100 (HPA), Acritec QE 

8452, baritina, Carbonato de calcio micronizado (2-44),bicarbonato de 

sódio, glicerina loira, soda caustica

NS-33 23/04/2021

109-Casc_A-Carbonático-BUZ -(6208m) Carbonático FPBA BUZ 9-BUZ-49-RJS 6200 Perfuração 
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, oxido de magnésio, glutaraldeído, cloreto de sódio, 

BARAZAN D, propilex-G 2100, ACRITEC QE 8452
NS-38 21/03/2021
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17 -Casc_NA-arenito-GLF-(4372) Arenito FPBNA GLF 7-GLF-49H-ESS 4372 Perfuração
FPBNA Olefínico com salmoura 

de cloreto de sódio

Resolution Oleflux 1418, salmoura saturada cloreto de sódio, BDF-

998,BDF-997, Tau-mod, cal hidratada, adapta L, BDF-990, Carbonato de 

cálcio 2-44

NS-31 09/06/2020

25 -Casc_A-Arenito-JUB-(4410) Arenito FPBA JUB 8-JUB-59D-ESS 4410 Reservatório
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, cloreto de potássio, bicarbonato de sódio, óxido de 

magnésio, glutaraldeído, barazan d plus (Goma Xantana), 

hidroxipropilamido, emulsão base silicone, GEM GP (inibidor de 

argila) calcario 2-44

16/04/2021

26 -Casc_A-Arenito-JUB-(4470) Arenito FPBA JUB 8-JUB-59D-ESS 4470 Reservatório
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, cloreto de potássio, bicarbonato de sódio, óxido de 

magnésio, glutaraldeído, barazan d plus (Goma Xantana), 

hidroxipropilamido, emulsão base silicone, GEM GP (inibidor de 

argila) calcario 2-44

16/04/2021

27 -Casc_A-Arenito-JUB-(4530) Arenito FPBA JUB 8-JUB-59D-ESS 4530 Reservatório
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, cloreto de potássio, bicarbonato de sódio, óxido de 

magnésio, glutaraldeído, barazan d plus (Goma Xantana), 

hidroxipropilamido, emulsão base silicone, GEM GP (inibidor de 

argila) calcario 2-44

16/04/2021

28 -Casc_A-Arenito-JUB-(4590) Arenito FPBA JUB 8-JUB-59D-ESS 4590 Reservatório
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, cloreto de potássio, bicarbonato de sódio, óxido de 

magnésio, glutaraldeído, barazan d plus (Goma Xantana), 

hidroxipropilamido, emulsão base silicone, GEM GP (inibidor de 

argila) calcario 2-44

16/04/2021

29 -Casc_A-Arenito-JUB-(4650) Arenito FPBA JUB 8-JUB-59D-ESS 4650 Reservatório
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, cloreto de potássio, bicarbonato de sódio, óxido de 

magnésio, glutaraldeído, barazan d plus (Goma Xantana), 

hidroxipropilamido, emulsão base silicone, GEM GP (inibidor de 

argila) calcario 2-44

16/04/2021

30 -Casc_A-Arenito-JUB-(4710) Arenito FPBA JUB 8-JUB-59D-ESS 4710 Reservatório
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, cloreto de potássio, bicarbonato de sódio, óxido de 

magnésio, glutaraldeído, barazan d plus (Goma Xantana), 

hidroxipropilamido, emulsão base silicone, GEM GP (inibidor de 

argila) calcario 2-44

16/04/2021

31 -Casc_A-Arenito-JUB-(4770) Arenito FPBA JUB 8-JUB-59D-ESS 4770 Reservatório
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, cloreto de potássio, bicarbonato de sódio, óxido de 

magnésio, glutaraldeído, barazan d plus (Goma Xantana), 

hidroxipropilamido, emulsão base silicone, GEM GP (inibidor de 

argila) calcario 2-44

16/04/2021

32 -Casc_A-Arenito-JUB-(4830) Arenito FPBA JUB 8-JUB-59D-ESS 4830 Reservatório
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, cloreto de potássio, bicarbonato de sódio, óxido de 

magnésio, glutaraldeído, barazan d plus (Goma Xantana), 

hidroxipropilamido, emulsão base silicone, GEM GP (inibidor de 

argila) calcario 2-44

16/04/2021

33 -Casc_A-Arenito-JUB-(4890) Arenito FPBA JUB 8-JUB-59D-ESS 4890 Reservatório
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, cloreto de potássio, bicarbonato de sódio, óxido de 

magnésio, glutaraldeído, barazan d plus (Goma Xantana), 

hidroxipropilamido, emulsão base silicone, GEM GP (inibidor de 

argila) calcario 2-44

16/04/2021

34 -Casc_A-Arenito-JUB-(4950) Arenito FPBA JUB 8-JUB-59D-ESS 4950 Reservatório
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, cloreto de potássio, bicarbonato de sódio, óxido de 

magnésio, glutaraldeído, barazan d plus (Goma Xantana), 

hidroxipropilamido, emulsão base silicone, GEM GP (inibidor de 

argila) calcario 2-44

16/04/2021

47-Casc_A-Arenito-JUB-(4812) Arenito FPBA JUB 8-JUB-60D-ESS 4812 Perfuração
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, cloreto de potássio, bicarbonato de sódio, óxido de 

magnésio, glutaraldeído, barazan d plus (Goma Xantana), 

hidroxipropilamido, emulsão base silicone, GEM GP (inibidor de 

argila) calcario 2-44

NS-29 12/01/2021

11 -Casc_A-Carbonático-LL-(5462) Carbonático FPBA LL 8-LL-118D-RJS 5462 Perfuração
FPBA polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Salmoura saturada de cloreto de sódio, água industrial, bicarbonato de 

sódio, óxido de magnésio, barazan D plus (Goma xantana), LORDRILL 

HP (HPA), carbonato de cálcio 2-44, anti-espumante com silicone

NS-44 20/04/2020

2 -Casc_A-Carbonático-MLL-(4500) Carbonático FPBA MLL 9-MLL-83-RJS 4500 Perfuração fase 5
FPBA polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, bicarbonato de sódio, barazan D plus (Goma xantana), 

propilex (HPA), salmoura saturado de cloreto de sódio, glutaraldeído, 

óxido de magnésio, carbonato de cálcio micronizado (2-44)

NS-33 02/12/2019

3 -Casc_A-arenito-MLL-(3978) Arenito FPBA MLL 7-MLL-82HA-RJS 3978 Perfuração fase 4
FPBA polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água do mar, bicarbonato de sódio, barazan D plus (Goma Xantana), 

salmoura saturado de cloreto de sódio, cloreto de potássio, calcário, 

óxido de magnésio, glutaraldeído, CFS-488, anti-espumante com 

silicone

NS-32 25/11/2019
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4 -Casc_NA-arenito-MLL-(3830) Arenito FPBNA MLL 4-MLL-84-RJS 3830 Perfuração fase 4
FPBNA olefínico com salmoura 

de cloreto de cálcio

Resolution oleflux 1418 (olefina), salmoura de cloreto de sódio, BDF-

998 (Emulsificante primário), BDF-997 (Emulsificante secundário), cal 

hidratada, TAU-MOD (Argila organofílica- viscosificante), adapta, BDF-

990 (Modificador reológico), carbonato de cálcio, baritina

SS-75 30/11/2019

10 -Casc_A-arenito-MLL-(3985) Arenito FPBA MLL 7-MLL-86HPA-RJS 3985 Perfuração
FPBA polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, cloreto de sódio, cloreto de potássio, carbonato de 

cálcio, glutaraldeído, óxido de magnésio, bicarbonato de sódio, 

barazan D plus (Goma xantana), GEM GP (Inibidor de inchamento de 

argilas), BDF-995 (inibidor polimérico), amido pré-gel

NS-33 07/03/2020

21 -Casc_A-carbonático-MLS-(4153) carbonática FPBA MLS 8-MLS-238H-RJS 4153 Perfuração
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, barazan d plus, bicarbonato de sódio, lordrill HP, 

carbonato de cálcio 2-44, cloreto de potássio, cloreto de sódio, BDF-

995, óxido de magnésio

SS-81 04/05/2020

57-Casc_MT-carbonático-MLS-(2828) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 2828

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 20/4/2021

58-Casc_MT-carbonático-MLS-(2428) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 2428

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 17/4/2021

59-Casc_MT-carbonático-MLS-(3193) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 3193

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 22/4/2021
Amostra final com 

BDF-994 e BDF-467

60-Casc_MT-carbonático-MLS-(3153) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 3153

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 22/4/2021

Adição de 0,05ppb 

de BDF- 467 + 4ppb 

de BDF- 994

61-Casc_MT-carbonático-MLS-(3028) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 3028

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 18/4/2021

62-Casc_MT-carbonático-MLS-(3233) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 3233

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 23/4/2021

Adição de 0,05ppb 

de BDF- 467 + 4ppb 

de BDF- 994

63-Casc_MT-carbonático-MLS-(3267) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 3267

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 23/4/2021

64-Casc_MT-carbonático-MLS-(2628) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 2628

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 18/4/2021

75-Casc_MT-carbonático-MLS-(3347) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 3347

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 17/5/2021

76-Casc_MT-carbonático-MLS-(3427) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 3427

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 17/5/2021

77-Casc_MT-carbonático-MLS-(3667) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 3667

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 17/5/2021

80-Casc_MT-carbonático-MLS-(3907) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 3907

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 17/5/2021
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82-Casc_MT-carbonático-MLS-(3987) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 3987

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 17/5/2021

83-Cas_MT-carbonático-MLS-(4067) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 4067

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 17/5/2021

84-Casc_MT-carbonático-MLS-(4147) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 4147

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 17/5/2021

86-Casc_MT-carbonático-MLS-(4187) Arenito
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 4187

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 17/5/2021

92-Casc_MT-carbonático-MLS-(3507) Arenito
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 3507

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 18/5/2021

95-Casc_MT-carbonático-MLS-(3587) Arenito
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 3587

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 18/5/2021

97-Casc_MT-carbonático-MLS-(3747) Arenito
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 3747

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 18/5/2021

99-Casc_MT-carbonático-MLS-(3827) carbonática
FPBA-Multi 

(usado)
MLS 8-MLS-239H-RJS 3827

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
Fluido multifuncional

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 18/5/2021

103-Casc_NA-Carbonatico-MLS -(3963) Carbonático FPBNA MLS 8-MLS-232D-RJS 3963 Perfuração 
FPBNA Olefínico com saumoura 

de cloreto de cálcio

Solução salina de cloreto de cálcio, NEOFLO 1-58, Solução saturada de 

cloreto de sódio (CADIT), BBF- 998, BDF-997, Cal hidratada, ADPATA L, 

BDF-990, Calcário calcítico, barita

SS-73 09/04/2021

66- Casc_A-Carbonático-OATP- (4984) Carbonático FPBA OATP 7-OATP-1-RJS 4984
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, bicarbonato de sódio, barazan D plus 

(Goma xantana), propilex (HPA), salmoura saturado de 

cloreto de sódio, glutaraldeído, óxido de magnésio, 

carbonato de cálcio micronizado (2-44)

01/05/2021
Coletado na 

peneira

68- Casc_A-Carbonatico-OATP- (5044) Carbonático FPBA OATP 7-OATP-1-RJS 5044
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, bicarbonato de sódio, barazan D plus 

(Goma xantana), propilex (HPA), salmoura saturado de 

cloreto de sódio, glutaraldeído, óxido de magnésio, 

carbonato de cálcio micronizado (2-44)

01/05/2021
Coletado na 

peneira

70- Casc_A-Carbonático-OATP- (5104) Carbonático FPBA OATP 7-OATP-1-RJS 5104
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, bicarbonato de sódio, barazan D plus 

(Goma xantana), propilex (HPA), salmoura saturado de 

cloreto de sódio, glutaraldeído, óxido de magnésio, 

carbonato de cálcio micronizado (2-44)

01/05/2021
Coletado na 

peneira

72- Casc_A-Carbonático-OATP- (5164) Carbonático FPBA OTAP 7-OATP-1-RJS 5164
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, bicarbonato de sódio, barazan D plus 

(Goma xantana), propilex (HPA), salmoura saturado de 

cloreto de sódio, glutaraldeído, óxido de magnésio, 

carbonato de cálcio micronizado (2-44)

01/05/2021
Coletado na 

peneira

13 -Casc_NA-Carbonático-RJS-(3111) Carbonático FPBNA RJS 1-RJS-753 3111 Perfuração
FPBNA olefínico com salmoura 

de cloreto de cálcio

Resolution oleflux 1418 (olefina), salmoura de cloreto de cálcio, BDF-

997 (Emulsificante secundário), BDF-998 (Emulsificante primário), BDF-

990 (Modificador reológico), cal hidrata, baritina

SS-73 22/03/2020
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4758
Perfuração Fase 4                 

8 1/2"

FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Bicarbonato de sódio, glicerina loira, Goma Xantana, 

hidroxipropilamido,  KCl tipo I (inibidor de inchamento), BDF 995 

(polímero anfótero para inibição do inchamento dss argilas dos 

folhelho), Óxido de magnésio, calcário 2-44, antiespumante (silicone), 

NaCl (Adensante e inibidor de inchamento)

SS-70 1/5/2021

6773 Perfuração 
FPBNA Olefínico com saumoura 

de cloreto de cálcio

Solução salina de cloreto de cálcio, NEOFLO 1-58, BBF- 998, BDF-997, 

Cal hidratada, ADPATA L, BDF-990, Carbonato de calcio 2-44, 

DRILTREAT,  barita

NS-47 16/01/2021

3622 Perfuração
FPBNA olefínico com salmoura 

de cloreto de cálcio

Resolution oleflux 1418 (olefina), salmoura de cloreto de cálcio, BDF-

998 (Emulsificante primário), BDF-997 (Emulsificante secundário), cal 

hidratada, BDF-990 (Modificador reológico), carbonato de cálcio 

ultrafino marmorizado, carbonato de cálcio fino, carbonato de cálcio 2-

44, salmoura de cloreto de sódio

NS-42 26/01/2020

4472 Perfuração 
FPBNA Olefínico com saumoura 

de cloreto de cálcio

Solução salina de cloreto de cálcio, NEOFLO 1-58, BBF- 998, BDF-997, 

Cal hidratada, TAU-MOD, BDF-990, barita
SS-79 01/02/2021

4133 Perfuração 
FPBA Catiônico com cloreto de 

potássio

Água industrial, bicarbonato de sódio, oxido de magnésio, 

glutaraldeído, cloreto de postássio, BARAZAN D, PAC-L, GEM GP, 

carbonato de calcio micronizado (2-44)

NS-29 29/03/2021

5720 Perfuração
FPBA goma xantana e amido 

moficado

Salmoura saturada de cloreto de sódio, água industrial, bicarbonato de 

sódio, óxido de magnésio, glutaraldeído, barazan D plus (Goma 

xantana), LORDRILL HP (HPA), baritina, anti-espumante com silicone

NS-31 13/02/2020

5438 Perfuração
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, salmoura de cloreto de sódio, bicarbonato de sódio, 

óxido de magnésio, glutaraldeído, barazan d plus, propilex, baratina, 

antiespumante com silicone

NS-42 12/06/2020

5130 Perfuração
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Água industrial, salmoura de cloreto de sódio, bicarbonato de sódio, 

óxido de magnésio, glutaraldeído, barazan d plus, propilex, carbonato 

de cálcio 2-44, antiespumante com silicone

NS-42 01/05/2020

5445,9 Perfuração
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Salmoura saturada de cloreto de sódio, água industrial, PAC LV,  óxido 

de magnésio, glutaraldeído, barazan D plus (Goma xantana), propilex 

(HPA), Acritec QE 8452

NS-42 06/01/2021

6531 Perfuração fase 5
FPBNA olefínico com salmoura 

de cloreto de cálcio

Salmoura de cloreto de sódio, resolution oleflux 1418 (olefina),TAU-

MOD (viscosificante), BDF 990 (Modificador reológico), BDF 997 

(Emulsificante secundário), cal hidratada, baritina

NS-41 10/12/2019

5884 Perfuração
FPBNA olefínico com salmoura 

de cloreto de cálcio

Solução salina de cloreto de cálcio, resolution oleflux 1418 (olefina), 

cal hidratada, BDF-997 (Emulsificante secundário), BDF-998 

(Emulsificante primário), BDF-990 (Modificador reológico), TAU-MOD 

(Argila organofílica-viscosificante), adapta L (Controlador de Filtrado 

para fluido sintético)

NS-47 19/03/2020

5693 Perfuração
FPBA Polimérico com goma 

xantana e amido modificado

Salmoura de cloreto de sódio, água industrial, bicarbonato de sódio, 

óxido de magnésio, glutaraldeído, barazan d plus, lordrill HP, 

carbonato de cálcio 2-44, antiespumante com silicone, baritina

NS-44 07/06/2020

5950 Perfuração
FPBNA olefínico com salmoura 

de cloreto de cálcio

Resolution oleflux 1418 (olefina), salmoura saturada de cloreto de 

sódio, BDF-998 (Emulsificante primário), BDF-997 (Emulsificante 

secundário), adapta L (Controlador de Filtrado para fluido sintético), 

cal hidrata, BDF-990 (Modificador reológico), TAU-MOD 

(viscosificante), baritina, carbonato de cálcio microlizado 2-44

NS-31 31/12/2019

(3251; 3322; 3393) Perfuração
FPBNA Olefínico com salmoura 

de cloreto de sódio

Resolution Oleflux 1418, salmoura saturada cloreto de sódio, BDF-

998,BDF-997, cal hidratada, adapta L, BDF-990, Carbonato de cálcio 

micronizado 2-44

SS-73 25/05/2020
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APÊNDICE 2 

Resultados das análises das amostras de cascalhos de poços de perfuração de petróleo fornecida pela 

Petrobras 
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Resultados das análises de metais/metalóides 

 

a) Amostras de Cascalhos contendo FPBNA aderido 

 

Al As Ba Cd Cu Pb Cr Fe Mn Ni Mo Hg Si V Zn Cr Si

1 -Casc_NA-Carbonato-SPS-(6531m) 1520 <199 2410 <1,88 17,8 49 <3,45 3450 217,8 16,5 <27,27 <139,5 530 <13,71 60,56 0 530

4 -Casc_NA-Arenito-MLL-(3830m) 27100 <199 6200 <1,88 33,6 41 <3,45 27000 444,2 14 <27,27 <139,5 510 <13,71 5,73 0 510

7 -Casc_NA-Arenito-SS-(5950m) 28300 <199 33150 <1,88 64 65 146,4 30000 339,1 26,7 <27,27 <139,5 1628 <13,71 174,44 146,4 1628

8 -Casc_NA-Arenito-RO-(3622m) 32400 <199 4940 <1,88 32,4 48 <3,45 28000 360,5 20,2 <27,27 <139,5 570 <13,71 58,62 0 570

9 -Casc_NA-Arenito-AB-(4928m) 17000 <199 8975 <1,88 20,6 29 28,3 18000 160,5 115,8 <27,27 <139,5 330 <13,71 121,8 28,3 330

12 -Casc_NA-Carbonato-SPS-(5884m) 1040 <199 17280 <1,88 33,4 42 12,7 9380 510,6 43 <27,27 <139,5 1045 <13,71 77,65 12,7 1045

13 -Casc_NA-Carbonato-RJS-(3111m) 5830 <199 18600 <1,88 31 34 <3,45 9600 490,2 48,7 <27,27 <139,5 747 <13,71 107,65 0 747

16 -Casc_NA-Carbonato-BUZ-(6013m) 11980 <199 19499 <1,88 42 86 47,96 1400 458,2 38,19 56,6 <139,5 1340 <13,71 165 47,96 1340

17 -Casc_NA-Arenito-GLF-(4372m) 11860 <199 25277 <1,88 33,8 42 26,88 1960 220 29 <27,27 <139,5 1177 <13,71 92,5 26,88 1177

22 -Casc_NA-Carbonato-BUZ-(5908m) 4987 <199 29164 <1,88 65,8 109 39,28 1350 452 24,47 66 <139,5 2550 <13,71 147 39,28 2550

23 -Casc_NA-Carbonato-BUZ-(6014m) 1656 <199 n.a. <1,88 70,2 181 <3,45 8085 431,45 31,29 <27,27 <139,5 296 <13,71 115,2 0 296

24 -Casc_NA-Arenito-TVD-(3222m) 8068 <199 n.a. <1,88 30,9 98 32,78 12036 246,43 45,33 <27,27 <139,5 62344 <13,71 118,7 32,78 n.a

48-Casc_NA-Carbonático-BUZ-(6082 m) 3776 <199 n.a. <1,88 36,1 80 <3,45 4773 375,69 18,38 <27,27 <139,5 1267 <13,71 146,7 0 1267

103-Casc_NA-Carbonatico-MLS -(3963m) 17218 <199 n.a. <1,88 49,2 43 39 6965 418,08 56,06 <27,27 <139,5 763 <13,71 79,76 39 763

104-Casc_NA-Carbonático-RJS -(6773m) 13486 <199 n.a. <1,88 83,5 41 62,55 8453 558,69 82,33 <27,27 <139,5 3576 <13,71 59,72 62,55 3576

105-Casc_NA- Arenito-RO -(4472m) 7171 <199 n.a. <1,88 37,5 49 <3,45 6217 261,96 40,05 <27,27 <139,5 137 <13,71 53,72 0 137

Metal  (mg/kg)

Fluido de Perfuração de Base não Aquosa - FPBNA

Amostras
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b) Amostras de Cascalhos contendo FPBA aderido 

 

Al As Ba Cd Cu Pb Cr Fe Mn Ni Mo Hg Si V Zn Cr Si

2 -Casc_A-Arenito-MLL-(4500m) 1090 <199 15470 <1,88 14 45 <3,45 2400 244,7 19,4 <27,27 <139,5 570 <13,71 26,8 0 570

3 -Casc_A-Arenito-MLL-(3978m) 5250 <199 13500 <1,88 20,6 40 <3,45 11750 225,5 13,3 <27,27 <139,5 1320 <13,71 9,6 0 1320

5 -Casc_A-Carbonato-BUZ-(5579m) 1260 <199 29000 <1,88 17,2 45 <3,45 2590 367,4 17,7 <27,27 <139,5 987 <13,71 10,7 0 987

6 -Casc_A-Carbonato-BUZ-(5954m) 150 <199 26650 <1,88 19,6 49 <3,45 1830 543,2 15,8 <27,27 <139,5 670 <13,71 36 0 670

10 -Casc_A-Arenito-MLL-(3985m) 363 <199 12750 <1,88 26,2 29 49,2 6600 511,2 43,1 <27,27 <139,5 450 <13,71 133 49,2 450

11 -Casc_A-Carbonato-LL-(5462m) 27100 <199 6200 <1,88 33,6 55 <3,45 27000 444,2 17,7 <27,27 <139,5 510 <13,71 256,2 0 510

14 -Casc_A-Carbonato-SEP-(5720m) 2930 <199 21500 <1,88 26,8 48 <3,45 6560 162 18,7 <27,27 <139,5 730 <13,71 38 0 730

15 -Casc_A-Carbonato-SEP-(5438m) 3770 <199 22550 <1,88 22,6 45 <3,45 1220 235 19,2 <27,27 <139,5 580 <13,71 50 0 580

18 -Casc_A-Carbonato-SRR-(5693m) 3823 <199 21804 <1,88 39,26 45 <3,45 1230 471 18,65 <27,27 <139,5 1780 <13,71 21 0 1780

19 -Casc_A-Carbonato-BBG-(5744m) 3644 <199 18491 <1,88 24,58 69 29,75 1270 389 22,59 <27,27 <139,5 2760 <13,71 68 29,75 2760

20 -Casc_A-Carbonato-SEP-(5130m) 7643 <199 n.a. <1,88 54,73 96 31,74 14180 337,47 35,6 <27,27 <139,5 180 <13,71 283,1 31,74 180

21 -Casc_A-Arenito-MLS-(4153m) 10071 <199 n.a. <1,88 22,58 53 63,32 15940 289,47 81,07 <27,27 <139,5 992 <13,71 120 63,32 992

25 -Casc_A-Arenito-JUB-(4410m) 12563 <199 n.a. <1,88 18,8 78 42,25 20260 390,72 35,34 <27,27 <139,5 49062 <13,71 121,8 42,25 n.a.

26 -Casc_A-Arenito-JUB-(4470m) 12557 <199 n.a. <1,88 38,1 55 <3,45 20500 364,63 32,44 <27,27 <139,5 787 <13,71 65 0 787

27 -Casc_A-Arenito-JUB-(4530m) 11658 <199 n.a. <1,88 39,36 47 <3,45 22460 391,62 39,51 <27,27 <139,5 370 <13,71 115,4 0 370

28 -Casc_A-Arenito-JUB-(4590m) 6997 <199 n.a. <1,88 43,27 33 <3,45 12540 526,13 34,35 <27,27 <139,5 85780 <13,71 370,1 0 n.a.

29 -Casc_A-Arenito-JUB-(4650m) 2358 <199 n.a. <1,88 175,6 61 <3,45 6509 531,46 28,57 <27,27 <139,5 857 <13,71 306,6 0 857

30 -Casc_A-Arenito-JUB-(4710m) 2358 <199 n.a. <1,88 78,38 56 <3,45 6407 579,94 26,9 <27,27 <139,5 519 <13,71 329,5 0 519

31 -Casc_A-Arenito-JUB-(4770m) 758 <199 n.a. <1,88 86,67 78 <3,45 5165 1167,96 28,33 <27,27 <139,5 270 <13,71 161,04 0 270

32 -Casc_A-Arenito-JUB-(4830m) 887 <199 n.a. <1,88 26,88 84 <3,45 6767 1081,44 20,72 <27,27 <139,5 609 <13,71 124,44 0 609

33 -Casc_A-Arenito-JUB-(4890m) 956 <199 n.a. <1,88 33,53 75 <3,45 4739 986,66 22,61 <27,27 <139,5 172 <13,71 71,36 0 172

34 -Casc_A-Arenito-JUB-(4950m) 758 <199 n.a. <1,88 25,09 79 <3,45 4635 860,44 19,01 <27,27 <139,5 337 <13,71 112,32 0 337

46-Casc_A-Carbonato-BUZ-(6013m) 2823 <199 n.a. <1,88 55,2 83 65,67 4497 329,56 22,8 <27,27 <139,5 365 <13,71 13,92 65,67 365

47-Casc_A-Arenito-JUB-(4812m) 1966 <199 n.a. <1,88 20,03 94 <3,45 3969 336,22 38,26 <27,27 <139,5 681 <13,71 162,4 0 681

49-Casc_A-Carbonático-BUZ-(5933m) 2202 <199 n.a. <1,88 28,55 72 <3,45 6051 326,75 23,15 <27,27 <139,5 267 <13,71 19,1 0 267

50-Casc_A-Carbonático-SEP-(5445,9m) 1737 <199 n.a. <1,88 17,96 76 <3,45 2419 177,37 30,81 <27,27 <139,5 1373 <13,71 30,4 0 1373

51-Casc_A-Carbonático-BUZ-(5864m) 2607 <199 n.a. <1,88 31,74 68 <3,45 5660 342,77 24,39 <27,27 <139,5 432 <13,71 19,22 0 432

66- Casc_A-Carbonato-OATP- (4984m) 781 <199 n.a. <1,88 31,29 89 <3,45 2833 314,86 25,57 <27,27 <139,5 216 <13,71 21,54 0 216

68- Casc_A-Carbonato-OATP- (5044m) 1115 <199 n.a. <1,88 135,9 81 32,76 8350 562,98 21,85 <27,27 <139,5 621 <13,71 19,7 32,76 621

70- Casc_A-Carbonato-OATP- (5104m) 1686 <199 n.a. <1,88 46,53 45 >3,45 6800 519,46 20,32 <27,27 <139,5 535 <13,71 38,98 0 535

72- Casc_A-Carbonato-OATP- (5164m) 751 <199 n.a. <1,88 46,59 12 >3,45 5093 333,75 20,33 <27,27 <139,5 164 <13,71 42,3 0 164

90- Casc_A-Carbonato-RJS-(4758m) 7971 <199 n.a. <1,88 22,35 129 83,11 4919 329,54 43,96 <27,27 <139,5 110808 <13,71 63,7 83,11 n.a.

106-Casc_A-Carbonático-BUZ-(5799m) 1337 <199 n.a. <1,88 28,19 61 >3,45 3273 271,87 19,2 <27,27 <139,5 78 <13,71 45,44 0 78

107-Casc_A-Carbonático-BUZ -(5974m) 2162 <199 n.a. <1,88 37,08 58 >3,45 3761 368,02 18,08 <27,27 <139,5 275 <13,71 25,08 0 275

108-Casc_A- Arenito-RO -(4133m) 4334 <199 n.a. <1,88 11,82 26 33,71 5575 262,47 25,97 <27,27 <139,5 125 <13,71 101,6 33,71 125

109-Casc_A-Carbonático-BUZ -(6208m) 3878 <199 n.a. <1,88 26 51 >3,45 3059 221 15,96 <27,27 <139,5 474 <13,71 30,12 0 474

Metal  (mg/kg)

Fluido de Perfuração de Base Aquosa - FPBA

Amostras
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c) Amostras de Cascalhos contendo FMULT aderido 

 

  

Al As Ba Cd Cu Pb Cr Fe Mn Ni Mo Hg Si V Zn

57-Casc_MT-Carbonático-MLS-(2828m) 38542 <199 n.a. <1,88 19,37 71,73 37,84 28060 231,99 48,54 <27,27 <139,5 601 <13,71 159,52

58-Casc_MT-Carbonático-MLS-(2428m) 14072 <199 n.a. <1,88 18,03 67,94 <3,45 21780 176,93 36,05 <27,27 <139,5 1077 <13,71 104,6

59-Casc_MT-carbonático-MLS-(3193m) 29706 <199 n.a. <1,88 23,23 67,42 <3,45 25120 389,35 45,97 <27,27 <139,5 380 <13,71 112,76

60-Casc_MT-Carbonático-MLS-(3153m) 22338 <199 n.a. <1,88 15,84 62,05 <3,45 21800 340,03 39,21 <27,27 <139,5 301 <13,71 63,44

61-Casc_MT-Carbonático-MLS-(3028m) 19630 <199 n.a. <1,88 26,97 59,73 <3,45 17860 307,47 45,6 <27,27 <139,5 160 <13,71 67,28

62-Casc_MT-Carbonático-MLS-(3233m) 25156 <199 n.a. <1,88 25,86 76,43 31,09 26440 298,64 52,71 <27,27 <139,5 361 <13,71 162,6

63-Casc_MT-Carbonático-MLS-(3267m) 28824 <199 n.a. <1,88 27,93 74,51 36,57 22640 293,04 52,62 <27,27 <139,5 160 <13,71 86,44

64-Casc_MT-Carbonático-MLS-(2628m) 17636 <199 n.a. <1,88 39,67 90,9 <3,45 25000 252,09 40,39 <27,27 <139,5 168 <13,71 361,4

75-Casc_MT-Carbonático-MLS-(3347m) 19008 <199 n.a. <1,88 25,95 88,89 66,3 15280 255,68 65,01 <27,27 <139,5 111402 <13,71 298,8

76-Casc_MT-Carbonático-MLS-(3427m) 13414 <199 n.a. <1,88 49,2 69,59 38,76 17300 260,62 50,65 <27,27 <139,5 523 <13,71 316,5

77-Casc_MT-Carbonático-MLS-(3667m) 11298 <199 n.a. <1,88 31 52,97 51,45 7025 333,25 65,98 <27,27 <139,5 696 <13,71 776,6

80-Casc_MT-Carbonático-MLS-(3907m) 6688 <199 n.a. <1,88 59,62 74,72 166,45 4145 171,53 119,21 <27,27 <139,5 81344 <13,71 119,5

82-Casc_MT-Carbonático-MLS-(3987m) 9340 <199 n.a. <1,88 118,9 76,76 208,27 5735 181,4 134,9 <27,27 <139,5 79422 <13,71 123,3

83-Casc_MT-Carbonático-MLS-(4067m) 2996 <199 n.a. <1,88 15,02 26,53 131,16 5247 124,69 99,04 <27,27 <139,5 1046 <13,71 46,46

84-Casc_MT-Carbonático-MLS-(4147m) 3062 <199 n.a. <1,88 438 55,86 94,56 5229 150,97 67,59 <27,27 <139,5 1156 <13,71 238,1

86-Casc_MT-Carbonático-MLS-(4187m) 9641 <199 n.a. <1,88 88,85 75,14 268,56 6311 246,24 170,75 <27,27 <139,5 50878 <13,71 147,6

92-Casc_MT-Carbonático-MLS-(3507m) 7236 <199 n.a. <1,88 18,24 62,64 71,82 5083 170,41 69,59 <27,27 <139,5 3558 <13,71 579,8

95-Casc_MT-Carbonático-MLS-(3587m) 8959 <199 n.a. <1,88 19,77 47,29 92,04 5305 187,5 84,37 <27,27 <139,5 1172 <13,71 200,7

97-Casc_MT-Carbonático-MLS-(3747m) 8993 <199 n.a. <1,88 228,1 63,3 164,04 4933 158,22 113,45 <27,27 <139,5 21051 <13,71 301,6

99-Casc_MT-Carbonático-MLS-(3827m) 4878 <199 n.a. <1,88 35,55 56,31 141,35 4763 143,33 103,43 <27,27 <139,5 812 <13,71 3214,84

Metal  (mg/kg)Amostras

Fluido de Multifuncional (FMULT)
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Resultados das análises de matéria orgânica 

 

b) Amostras de Cascalhos contendo FPBNA aderido 

 

 

 

 

 

HPA

CO2 H2O NO2 SO2 ΣCn HTP (µg/kg)

LQ LQ LQ LQ LQ LQ LQ

0,07 0,01 0,01 0,02 3,3 5,58 288

1 1 -Casc_NA-Carbonático-SPS-(6531) SPS 3-SPS-106 6531 Perfuração fase 5 1,7 3,70 0,25 0,36 6,90 15,20 23,45 1,81 28,46 0,28 14097,27

2 12 -Casc_NA-Carbonático-SPS-(5884) SPS 1-SPS-107B 5884 Perfuração 2,2 11,19 0,07 0,44 1,27 158,72 18,71 1,56 24,41 0,24 <288

3 4 -Casc_NA-arenito-MLL-(3830) MLL 4-MLL-84-RJS 3830 Perfuração fase 4 2,9 4,60 0,24 0,35 0,80 19,20 22,56 1,77 29,29 0,29 <288

4 7 -Casc_NA-arenito-SS-(5950) SS 3-SS-194 5950 Perfuração 6,4 13,80 0,13 0,89 5,60 106,40 < 3,3 94,17 39,59 0,4 <288

5 8 -Casc_NA-arenito-RO-(3622) RO 8-RO-171D-RJS 3622 Perfuração 2,4 5,27 0,43 0,38 2,90 12,25 22,04 0,51 30,6 0,31 <288

6 105-Casc_NA- carbonático-RO -(4472) RO 8-RO-172D-RJS 4472 Perfuração 4,1 10,93 0,08 0,35 1,49 129,35 47,1 1,6 52,21 0,52 <288

7 9 -Casc_NA-arenito-AB-(4928) AB 9-AB-135D-RJS 4928 Perfuração 4,5 8,12 0,60 0,86 0,91 13,49 < 3,3 1,56 47,16 0,47 333,1

8 13 -Casc_NA-Carbonático-RJS-(3111) RJS 1-RJS-753 3111 Perfuração 2,2 9,09 0,09 0,47 1,99 103,26 33,55 2,25 42,73 0,43 <288

9 104-Casc_NA-Carbonático-RJS -(6773) RJS 1-RJS-755 6773 Perfuração 3,3 9,66 0,14 0,30 1,04 67,79 48,2 1,5 58,59 0,59 <288

10 16 -Casc_NA-Carbonático-BUZ-(6013) BUZ 9-BUZ-41-RJS 6013 Perfuração 3,2 6,33 1,12 0,35 2,09 5,64 < 3,3 378,74 19,84 0,2 <288

11 22 -Casc_NA-Carbonático-BUZ-(5908) BUZ 9-BUZ-40D-RJS 5908 Perfuração 2,8 5,54 0,50 0,32 3,37 11,01 8,73 1,66 10,91 0,11 <288

12 23 -Casc_NA-Carbonático-BUZ-(6014) BUZ 9-BUZ-39DA-RJS 6014 Perfuração 1,2 4,40 0,03 0,38 7,59 133,44 13,34 0,68 17,33 0,17 <288

13 48-Casc_NA-Carbonático-BUZ-(6082) BUZ 9-BUZ-47-RJS 6082 Perfuração 1,7 11,62 0,06 0,73 0,55 190,49 < 3,3 0,32 < 5,58 0,01 1687,44

14 103-Casc_NA-Carbonatico-MLS -(3963) MLS 8-MLS-232D-RJS 3963 Perfuração 5,9 11,24 0,20 0,32 1,01 54,96 < 3,3 24,8 12,44 0,12 <288

15 17 -Casc_NA-arenito-GLF-(4372) GLF 7-GLF-49H-ESS 4372 Perfuração 1,9 7,63 0,05 0,37 1,30 146,82 14,04 1,56 18,59 0,19 <288

16 24 -Casc_NA-arenito-TVD-(3222) TVD 7-TVD-5D-RJS 3251; 3322; 3393 Perfuração 2,3 10,80 0,38 0,39 1,83 28,76 19,66 1,98 31,41 0,31 804,84

N°
Amostra Cascalho com FPBNA 

aderido

Informações do 

Poço

Profundidade 

(m)
OperaçãoCampo

LQ= 0,36

TOC (%)
CHNS (%) HTP (mg/kg)

CO2/H2O MCNR/HRP % m/m
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d) Amostras de Cascalhos contendo FPBA aderido 

 

HPA

CO2 H2O NO2 SO2 ΣCn HTP (µg/kg)

Campo LQ LQ LQ LQ LQ LQ LQ

0,07 0,01 0,01 0,02 3,3 5,58 288

1 2 -Casc_A-Carbonático-MLL-(4500) MLL 9-MLL-83-RJS 4500 Perfuração fase 5 2,8 11,94 0,02 1,13 0,31 542,50 < 3,3 391,51 12,52 0,13 <288

2 3 -Casc_A-arenito-MLL-(3978) MLL 7-MLL-82HA-RJS 3978 Perfuração fase 4 2,8 6,44 0,10 0,45 0,98 61,95 < 3,3 0,96 2,29 0,02 <288

3 10 -Casc_A-arenito-MLL-(3985) MLL 7-MLL-86HPA-RJS 3985 Perfuração 1,9 3,78 0,04 0,57 1,11 85,92 < 3,3 166,41 15,85 0,16 <288

4 5 -Casc_A-Carbonático-BUZ-(5579) BUZ 7-BUZ-33-RJS 5579 Perfuração < 0,36 10,19 0,03 0,34 0,74 370,36 < 3,3 2343,33 < 5,58 0,02 <288

5 6 -Casc_A-Carbonático-BUZ-(5954) BUZ 7-BUZ-33-RJS 5954 Perfuração 1,2 10,38 0,03 0,33 1,63 377,45 < 3,3 818,28 6,81 0,07 <288

6 46-Casc_A-carbonático-BUZ-(6013) BUZ 9-BUZ-48D-RJS 6013 Perfuração 1,3 10,64 0,03 0,28 0,95 366,90 14,58 0,15 15,79 0,16 495,01

7 49-Casc_A-Carbonático-BUZ-(5933) BUZ 8-BUZ-44-RJS 5933 Perfuração 1,5 9,72 0,02 0,34 1,09 540,25 24,64 0,32 29,58 0,3 <288

8 51-Casc_A-Carbonático-BUZ-(5864) BUZ 7-BUZ-46D-RJS 5864 Perfuração 0,8 9,72 0,03 0,33 0,76 360,07 < 3,3 0,18 < 5,58 0,02 <288

9 106-Casc_A-Carbonático-BUZ -(5799) BUZ 7-BUZ-50D-RJS 5799 Perfuração 1,6 10,49 0,02 0,29 0,67 567,03 10,21 1,17 11,26 0,11 442,37

10 107-Casc_A-Carbonático-BUZ -(5974) BUZ 8-BUZ-51-RJS 5974 Perfuração 2,6 10,65 0,16 0,32 0,80 67,41 4,17 1,54 < 5,58 0,04 <288

11 109-Casc_A-Carbonático-BUZ -(6208) BUZ 9-BUZ-49-RJS 6200 Perfuração 1,9 10,05 0,02 0,30 0,69 456,64 3,34 2,87 < 5,58 0,04 <288

12 11 -Casc_A-Carbonático-LL-(5462) LL 8-LL-118D-RJS 5462 Perfuração 1,1 11,26 0,04 1,25 0,31 312,64 < 3,3 787,74 5,74 0,06 <288

13 18 -Casc_A-Carbonático-SRR-(5693) SRR 8-SRR-4D-RJS 5693 Perfuração 1,4 10,02 0,03 0,31 0,63 385,19 9,68 1,47 12,77 0,13 424,4

14 19 -Casc_A-Carbonático-BBG-(5744) BBG 8-BBG-4D-RJS 5744 Perfuração 3,8 11,36 0,16 0,35 0,78 69,48 18,5 1,46 20,58 0,21 864,24

15 14 -Casc_A-Carbonáticto-SEP-(5720) SEP 8-SEP-4D-RJS 5720 Perfuração 2,3 11,95 0,05 0,35 1,31 248,85 < 3,3 320,59 15,12 0,15 279,53

16 15 -Casc_A-Carbonático-SEP-(5438) SEP 7-SEP-7D-RJS 5438 Perfuração 2,5 11,17 0,15 0,37 1,16 73,94 < 3,3 590,1 12,61 0,13 628,42

17 20 -Casc_A-Carbonático-SEP-(5130) SEP 7-SEP-6-RJS 5130 Perfuração 4,3 7,69 1,13 0,33 3,52 6,80 9,29 1,67 20,9 0,21 6446,78

18 50-Casc_A-Carbonático-SEP-(5445,9) SEP 7-SEP-8D-RJS 5445,9 Perfuração 1,3 11,31 0,02 0,32 0,25 753,67 < 3,3 0,31 < 5,58 0,04 <288

19 21 -Casc_A-arenito-MLS-(4153) MLS 8-MLS-238H-RJS 4153 Perfuração 3,9 6,36 0,03 0,37 0,58 254,20 6,28 0,15 7,67 0,08 1452,32

20 25 -Casc_A-Arenito-JUB-(4410) JUB 8-JUB-59D-ESS 4410 Reservatório 2,4 7,04 0,16 0,45 1,22 42,92 27,39 2,26 43,71 0,44 2115,79

21 26 -Casc_A-Arenito-JUB-(4470) JUB 8-JUB-59D-ESS 4470 Reservatório 2,7 7,03 0,31 0,39 1,21 22,91 24,63 2,2 37,2 0,37 1142,97

22 27 -Casc_A-Arenito-JUB-(4530) JUB 8-JUB-59D-ESS 4530 Reservatório 3 7,65 0,43 2,23 1,35 17,81 7,83 2,2 38,09 0,38 696,72

23 28 -Casc_A-Arenito-JUB-(4590) JUB 8-JUB-59D-ESS 4590 Reservatório 1,7 10,43 0,21 0,93 0,88 50,12 31,23 0,35 41,56 0,42 464,98

24 29 -Casc_A-Arenito-JUB-(4650) JUB 8-JUB-59D-ESS 4650 Reservatório 0,5 11,21 0,04 1,96 0,36 302,84 26,76 1,52 36,3 0,36 <288

25 30 -Casc_A-Arenito-JUB-(4710) JUB 8-JUB-59D-ESS 4710 Reservatório 1,2 11,82 0,02 0,37 0,32 549,53 30,21 0,38 40,83 0,41 <288

26 31 -Casc_A-Arenito-JUB-(4770) JUB 8-JUB-59D-ESS 4770 Reservatório 3,9 14,43 0,32 0,37 0,20 44,94 37,92 0,52 51,92 0,52 <288

27 32 -Casc_A-Arenito-JUB-(4830) JUB 8-JUB-59D-ESS 4830 Reservatório 3,5 14,34 0,19 0,36 0,21 76,45 23,24 1,78 36,33 0,36 <288

28 33 -Casc_A-Arenito-JUB-(4890) JUB 8-JUB-59D-ESS 4890 Reservatório 2,8 13,04 0,06 0,38 0,29 219,08 27,32 1,73 34,88 0,35 <288

29 34 -Casc_A-Arenito-JUB-(4950) JUB 8-JUB-59D-ESS 4950 Reservatório 2 12,38 0,07 0,37 0,31 175,60 15,72 1,86 20,64 0,21 <288

30 47-Casc_A-Arenito-JUB-(4812) JUB 8-JUB-60D-ESS 4812 Perfuração 0,7 11,16 0,03 0,32 0,37 429,04 < 3,3 0,36 < 5,58 0,02 531,09

31 66- Casc_A-Carbonático-OATP- (4984) OATP 7-OATP-1-RJS 4984 1,3 8,06 0,02 0,26 3,80 447,92 < 3,3 2,14 < 5,58 0,01 <288

32 68- Casc_A-Carbonatico-OATP- (5044) OATP 7-OATP-1-RJS 5044 1,3 5,77 0,02 0,26 4,72 360,44 < 3,3 0,74 6,49 0,06 2649,5

33 70- Casc_A-Carbonático-OATP- (5104) OATP 7-OATP-1-RJS 5104 1,4 10,07 0,03 0,35 0,92 380,00 12,9 1,56 < 5,58 0,05 14978,1

34 72- Casc_A-Carbonático-OATP- (5164) OATP 7-OATP-1-RJS 5164 1,3 9,05 0,03 0,49 3,41 278,37 7,96 2,01 8,91 0,09 54311,83

35
90- Casc_A-Arenito-RJS-(4758) RJS 1-RJS-756 4758

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
1,7 5,91 0,29 0,30 11,77 20,33 17,57 1,59 21,99 0,22 <288

36 108-Casc_A- Arenito-RO -(4133) RO 7-RO-173H-RJS 4133 Perfuração 5,1 9,37 0,19 0,30 1,82 50,37 < 3,3 16,84 16,78 0,17 1290,63

N°
Amostra Cascalho com FPBA 

aderido

Informações do 

Poço

Profundidade 

(m)
Operação

LQ= 0,36

TOC (%)
CHNS (%) HTP (mg/kg)

CO2/H2O MCNR/HRP % m/m
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e) Amostras de Cascalhos contendo FMULTI aderido 

 

HPA

CO2 H2O NO2 SO2 ΣCn HTP (µg/kg)

LQ LQ LQ LQ LQ LQ LQ

0,07 0,01 0,01 0,02 3,3 5,58 288

1
57-Casc_MT-carbonática-MLS-(2828) 8-MLS-239H-RJS 2828

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
3,8 6,98 0,48 0,42 1,11 14,69 5,56 0,55 5,44 0,05 <288

2
58-Casc_MT-carbonática-MLS-(2428) 8-MLS-239H-RJS 2428

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
5,0 7,69 1,34 0,45 1,21 5,72 < 3,3 0,51 < 5,58 0,03 <288

3
59-Casc_MT-Carbonática-MLS-(3193) 8-MLS-239H-RJS 3193

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
2,8 6,39 0,44 0,38 0,51 14,62 < 3,3 1,45 < 5,58 0,02 <288

4
60-Casc_MT-Carbonática-MLS-(3153) 8-MLS-239H-RJS 3153

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
2,3 6,25 0,02 0,34 0,45 277,78 < 3,3 1,06 < 5,58 0,02 <288

5
61-Casc_MT-Carbonática-MLS-(3028) 8-MLS-239H-RJS 3028

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
2,4 6,22 0,02 0,36 0,60 289,33 < 3,3 0,28 < 5,58 0,02 <288

6
62-Casc_MT-Carbonática-MLS-(3233) 8-MLS-239H-RJS 3233

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
4,1 7,50 0,16 0,32 0,47 47,74 < 3,3 1,34 < 5,58 0,01 <288

7
63-Casc_MT-Carbonática-MLS-(3267) 8-MLS-239H-RJS 3267

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
3,5 7,00 0,14 0,34 0,51 51,49 < 3,3 1,72 < 5,58 0,02 <288

8
64-Casc_MT-Carbonática-MLS-(2628) 8-MLS-239H-RJS 2628

Perfuração Fase 3                

12 1/4" x 13 1/2"
2,9 6,20 0,02 0,37 0,80 309,88 < 3,3 1,52 < 5,58 0,03 90430,41

9
75-Casc_MT-Carbonática-MLS-(3347) 8-MLS-239H-RJS 3347

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
1,4 8,14 1,15 2,36 1,97 7,08 4,12 0,92 < 5,58 0,03 <288

10
76-Casc_MT-Carbonática-MLS-(3427) 8-MLS-239H-RJS 3427

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
4,6 7,64 1,04 0,51 0,90 7,37 < 3,3 15,82 < 5,58 0,01 480,11

11
77-Casc_MT-Carbonática-MLS-(3667) 8-MLS-239H-RJS 3667

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
5,0 8,19 0,03 0,30 0,46 327,48 8,34 3,20 6,49 0,06 2112,34

12
80-Casc_MT-Carbonática-MLS-(3907) 8-MLS-239H-RJS 3907

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
2,3 9,79 0,02 0,32 0,31 477,46 7,85 0,05 14,79 0,15 1611,14

13
82-Casc_MT-Carbonática-MLS-(3987) 8-MLS-239H-RJS 3987

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
3,3 10,07 0,03 0,33 0,41 402,80 5,79 0,34 9,15 0,09 7749,37

14
83-Cas_MT-Carbonática-MLS-(4067) 8-MLS-239H-RJS 4067

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
3,7 10,58 0,02 0,33 0,75 460,00 13,04 0,23 21,25 0,21 5060,92

15
84-Casc_MT-Carbonática-MLS-(4147) 8-MLS-239H-RJS 4147

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
3,6 10,68 0,02 0,34 0,33 474,44 10,87 0,03 21,62 0,22 4543,02

16
86-Casc_MT-Carbonática-MLS-(4187) 8-MLS-239H-RJS 4187

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
3,8 10,99 0,05 0,35 0,55 226,60 16,47 0,24 19,89 0,20 3199,58

17
92-Casc_MT-Carbonática-MLS-(3507) 8-MLS-239H-RJS 3507

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
3,5 9,65 0,03 0,35 0,57 326,97 9,43 0,64 10,84 0,11 <288

18
95-Casc_MT-Carbonática-MLS-(3587) 8-MLS-239H-RJS 3587

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
2,9 10,62 0,02 0,35 0,34 471,78 6,20 0,07 10,84 0,11 <288

19
97-Casc_MT-Carbonática-MLS-(3747) 8-MLS-239H-RJS 3747

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
4,9 12,12 0,21 0,39 0,37 58,25 6,91 0,02 13,58 0,14 <288

20
99-Casc_MT-Carbonática-MLS-(3827) 8-MLS-239H-RJS 3827

Perfuração Fase 4                 

8 1/2"
3,8 10,52 0,11 0,34 0,36 99,25 11,62 0,18 18,34 0,18 <288

Amostra Cascalho com FPBA-

multifuncional aderido

Informações do 

Poço

Profundidade 

(m)
OperaçãoN°

LQ= 0,36

TOC (%)
CHNS (%) HTP (mg/kg)

CO2/H2O MCNR/HRP % m/m


