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RESUMO

A compreensdo do comportamento de materiais particulados sedimentando em
fluidos que exibem caracteristicas reoldgicas pseudoplasticas tem sido objeto de grande
interesse em diversas operacOes industriais, tais como, nos processos exploratéorios de
petréleo e gas. No entanto, apesar da importancia do tema, verifica-se que diversas
informagdes quantitativas sobre o fendmeno ainda n&o foram satisfatoriamente
documentadas empiricamente. Neste contexto, este trabalho teve como objetivo
principal, obter novas informacdes acerca da interacdo e da dindmica de um conjunto de
particulas sedimentando em fluidos com comportamento reol6gico similar aos
comumente utilizados em perfuracdo de pocos (fluidos pseudoplésticos). Para isso, a
técnica de atenuacdo de raios-y foi utilizada, permitindo o monitoramento da variacdo
da concentracdo de sélidos para diferentes posi¢cdes do recipiente de testes ao longo do
tempo. Tal técnica possibilitou a realizacdo de medidas indiretas mesmo em condicgdes
de elevadas concentracdes de sélidos. Neste trabalho, também foram propostas
equacdes constitutivas para pressdo nos sélidos P(&) e permeabilidade do meio poroso
k(&) para suspensdes constituidas por materiais obturantes comumente adicionados nos
fluidos de perfuracdo. As relacdes constitutivas propostas visam auxiliar na modelagem
e simulacdo dos fendbmenos associados a filtracdo com formacdo de reboco para as
condic@es de estatica. Os resultados obtidos neste trabalho, mostraram que os efeitos de
memoria quando presentes nos fluidos pseudoplasticos influenciam de forma
significativa nas taxas de sedimentacdo dos materiais soOlidos, diferenciando-se
consideravelmente do comportamento de suspensdes sedimentando em fluidos
newtonianos. Para o fluido pseudoplastico, verificou-se que a formacdo do sedimento
ocorreu inicialmente mais rapida, quando comparado com o fluido newtoniano de
viscosidade aparente similar. No entanto, a compactagéo final do sedimento no fluido
ndo-newtoniano demandou um tempo maior. De maneira geral, este estudo forneceu
informacdes relevantes sobre a sedimentacdo em campo gravitacional com fluidos néo-
newtonianos, abordando, desta forma, um assunto na literatura em que diversas

questdes ainda precisam ser exploradas e melhor compreendidas.

Palavras-chave: Fluidos pseudoplasticos, sedimentacdo em suspensfes, técnica de
atenuacao de raios-y.
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ABSTRACT

Understanding the behavior of a suspension settling in fluids with shear thinning
characteristics has been a subject of great interest in many industrial operations, such as
in the exploratory processes of oil and gas. However, despite the importance of the
topic, it appears that several gquantitative information about the phenomenon have not
yet been satisfactorily empirically documented. In this context, this study aimed to
obtain new information about the interaction and dynamics of a group of particles
settling in fluids with similar rheological behavior to those used in well drillings (shear
thinning fluids). For this purpose, the y-ray attenuation technique was used, allowing the
solids concentration monitoring for different positions of the recipient along the time.
This technique enabled the realization of indirect measurements even in high
concentrations of solids. In this work, were also proposed constitutive equations for the
pressure on the solids P(&) and permeability of porous medium k(e) for suspensions
consisting of bridging agents, which are commonly added to drilling fluids. The
constitutive relations are intended to assist in the modeling and simulation of the
phenomena related to filtration with filter cake formation for the static conditions. The
results of this study showed that the memory effects when present in shear thinning
fluids, have a significant influence in the rates of particles settling. For the shear
thinning fluid, it was also found that the sediment formation was initially faster, when
compared with the newtonian fluid which had similar apparent viscosity. However, the
final compaction of the sediment in the non-newtonian fluid required a longer period.
Overall, this study provided relevant information for the gravitational sedimentation in
non-newtonian fluids, covering this way, a subject in the literature that several issue

remains to be explored and better understood.

Keywords: Shear thinning fluids, settling in suspensions, y-ray attenuation technique.
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CAPITULO 1

INTRODUCAO

Os desafios da perfuracao de pocos de petréleo em laminas d’agua profundas e
ultraprofundas tem levado a industria de petroleo a buscar novas tecnologias que
otimizem os processos de perfuracdo, viabilizando a operacdo e reduzindo ricos e

custos.

Nos atuais cendrios exploratérios, as perfuracdes em pocos de petroleo geralmente
séo realizadas pela rotacéo e peso de uma broca existente na extremidade de uma coluna
de perfuracdo a qual € utilizada para fragmentar a formac&o rochosa. Os fragmentos das
rochas perfuradas sdo continuamente removidos por meio dos fluidos de perfuracéo.
Tais fluidos sdo injetados por bombeamento pelo interior da coluna de perfuracdo e
retornam a superficie através da regido formada entre as paredes do poco e a formacao
rochosa (regido anular), transportando os sélidos (cascalho) gerados pela broca (Figura
1.1).

Figura 1.1 — llustracdo de uma perfuracdo de um poco de petroleo.

Apesar da especificidade de cada perfuragdo, existem algumas funcbes basicas

que os fluidos de perfuragdo normalmente contemplam, por exemplo:

= Transportar os solidos gerados pela broca até a superficie;

= Resfriar e lubrificar a broca;

= Exercer pressdo fluidostatica sobre as formacgdes, de modo a evitar influxo de
fluidos nativos do reservatério para o interior do poco (kick).



Outra funcédo importante que os fluidos de perfuracdo exercem durante a etapa de
perfuracdo de pogos em rochas-reservatorio é a formagdo do reboco. Nos casos em que
os fluidos de perfuracdo sdo dotados de agentes obturantes, o influxo da parte liquida do
fluido de perfuracdo (filtrado) para o interior da formacdo ocasiona a formacdo do
reboco. O reboco tem como principal objetivo, reduzir o influxo de filtrado no
reservatorio. Assim, verifica-se nas operacbes de perfuracdo de pocos de petroleo a
ocorréncia de dois tipos de processos de filtracdo: a filtracdo estética e a filtracdo
cruzada (dindmica), conforme mostra a Figura 1.2 (WALDMANN, 2005; ARAUJO,
2010).

Filtracao estatica Filtragdo cruzada

Formagéo do reboco\ Formagéo do reboco  Escoamento axial do fluido

@T@ TZTf:T

©
h
Filtrado e o e o ©
Filtrado P © °®
h L4 (@) o
(@) © o ° o °
° ®o o0
® ©o o
@ o @°
Escoamento radial Escoamento radial

Figura 1.2 — llustracdo do processo de filtragdo estatica e cruzada durante a etapa
de perfuracdo de pocos de petroleo.

A filtracdo dindmica (ou cruzada) ocorre com o fluido de perfuragdo em
circulacdo. Neste caso, quando o fluido retorna pela regido anular ele movimenta em
duas direcGes: na direcdo axial, retornando a superficie, e na direcdo radial, através do
escoamento do fluido para o interior da formacdo rochosa por meio do processo da

filtracdo cruzada.

A filtracdo estatica ocorre quando o fluido de perfuracdo no espaco anular néo
estd em movimento ascendente para a superficie, ou seja, durante as paradas
operacionais de circulagdo. Neste caso, a invasdo do fluido de perfuragdo no
reservatorio, ao longo do tempo, ocasiona 0 aumento continuo na espessura reboco.
Normalmente este aumento ndo é constante, as taxas de filtragdo reduzem com o passar

do tempo devido ao crescimento da torta de filtragéo.

A invasdo excessiva de filtrado no reservatorio € um tema critico durante os
processos perfuracdo de pocgos, ocasionando problemas como, alteracdo da
permeabilidade original do reservatorio (e a consequente reducao de sua produtividade),



desmoronamento de formacGes hidrataveis, avaliagdes equivocadas de amostras dos
fluidos nativos do reservatorio e o aprisionamento da coluna de perfuracdo devido ao

reboco muito espesso.

Os diferentes tamanhos das particulas que os materiais obturantes possuem,
juntamente com o influxo de filtrado para o interior do reservatorio, ocasionam o arraste
das particulas menores ao longo da estrutura do reboco, alterando sua porosidade e
permeabilidade.

A fluidodindmica em meios porosos que exibem variacdo de porosidade ao longo
de sua estrutura pode ser estabelecida a partir das equacBGes da continuidade e do
movimento para 0s constituintes da mistura, associada as equacgdes constitutivas
apropriadas (MASSARANI, 2002).

As equacOes constitutivas para a pressdo nos sélidos [P(s)] e permeabilidade do
meios poroso [k(s)], sdo indispensaveis para a resolucdo do sistema de equacdes
diferenciais que modelam o sistema, possibilitando assim, a simulacdo da operagéo
(DAMASCENO, 1992; AROUCA, 2003; AROUCA, 2007).

Tais equagdes constitutivas para P(&) e k(&) podem ser obtidas, por exemplo,
através de ensaios em prensas de adensamento ou através de metodologias em que a
base experimental consiste em testes de sedimentacdo em batelada (FRANCA et al.
1995; DAMASCENO, 1992).

Apesar da existéncia na literatura destas fundamentadas técnicas, deve-se
considerar que o uso de prensas de adensamento ndo é indicado para condices de
baixas pressdes (TILLER et al. 1972; ENDO e ALONSO, 2001). Além disso, nos
métodos baseados em ensaios de sedimentacdo, verifica-se uma dificuldade
experimental no levantamento dos perfis de porosidade ao longo da estrutura da matriz
porosa. Por este motivo, muitas vezes as equagdes constitutivas ndo séo determinadas e
a hipdtese simplificadora de incompressibilidade do meio poroso é utilizada, o que nem

sempre é satisfatorio.

Neste contexto, torna-se claro o interesse na determinacdo e analise das relacfes
constitutivas relativas a permeabilidade e a pressdao nos sélidos para carbonatos
comumente adicionados aos fluidos de perfuracdo. Tais equacgbes permitem a

representacdo do fendmeno contemplando os efeitos de compressdo do meio poroso,



descrevendo assim o processo de filtragdo de forma mais proxima das situacdes

operacionais reais.

A capacidade de manter os solidos em suspensdo no espaco anular durante
paradas operacionais de circulacdo é outra funcdo que os fluidos de perfuracdo

normalmente contemplam.

Durante os processos de perfuracdo de pocos de petroleo, paradas operacionais
ocorrem com frequéncia. Nestas situaces, 0 bombeamento do fluido de perfuracdo é
cessado e, com isso, as particulas que estavam em movimento ascendente para a
superficie passam a sedimentar através do espaco anular. Segundo Gandelman e Pinto
(2009), a sedimentacdo de uma grande quantidade de materiais particulados pode causar

problemas operacionais, tais como:

a) prisdo de coluna, ou seja, se uma grande quantidade de solidos sedimentar
sobre a broca e estabilizadores, o torque e o arraste podem aumentar a niveis que

impecam a retirada da coluna.

b) aumento de pressdo anular, ou seja, 0 acimulo de s6lidos no espaco anular

aumenta a pressao fluidostatica sentida no fundo do poco.

A compreensdo de como as particulas sedimentam em fluidos de perfuracéo
durante paradas operacionais de circulacdo permite auxiliar na previséo da variacdo da

concentracdo de s6lidos no pogo e, com isso, evitar problemas operacionais.

Com a obtencdo de resultados experimentais relacionados a dinamica de
suspensdes constituidas por fluidos com caracteristicas reologicas similares aos
comumente utilizados em perfuragdes (fluidos pseudoplasticos), € possivel, por
exemplo, validar hipdteses associadas a modelagem e simulagdo durante paradas

operacionais de circulacdo em pocos de petroleo.

Apesar da importancia relacionada ao tema, verifica-se na literatura que grande
parte dos estudos relacionados a sedimentacdo gravitacional de particulas em fluidos
pseudoplasticos restringe-se ao comportamento com particulas isoladas (CHHABRA,
2007; SHAH et al. 2007) ou com poucas particulas (GHEISSARY e van den BRULE,
1996; DAUGAN, 2002a; DAUGAN, 2002b; GUESLIN et al. 2006; EISENBERG et al.
2013).



Informacdes de suspensdes sedimentando em fluidos pseudoplasticos existem na
literatura em uma quantidade bem menor. Os principais trabalhos mostram que as
particulas aglomeram-se, formando colunas ao longo do recipiente. Tal fendbmeno foi
verificado tanto nos fluidos pseudoplasticos com efeitos elasticos (ALLEN e
UHLHERR, 1989; JOSEPH et al. 1994; BOBROFF e PHILIPS, 1998; YU et al. 2006)
quanto nos fluidos pseudoplasticos com fracos efeitos el&sticos, mas com presenca de
tixotropia (DAUGAN et al. 2004; MORA et al. 2005).

A ocorréncia do fendbmeno de formagéo de colunas ocasiona um grande impacto
na sedimentacao dos solidos, podendo ocorrer 0 aumento nas taxas de sedimentacdo das
particulas com o aumento da concentracdo local de sélidos, ou seja, 0 oposto do que
acontece em fluidos newtonianos. (PHILIPS e TALINI, 2007; PHILIPS, 2010;
VISHNAMPET e SAINTILLAN, 2012).

Apesar destes trabalhos mencionados terem fornecido informacdes relevantes
sobre 0 assunto, estes estudos deixaram diversas questdes sobre o fendbmeno para serem
exploradas e melhor compreendidas. Além disso, observa-se que os trabalhos
mencionados nao forneceram informacdes para a regido de formacédo de sedimento. Por
este motivo, ndo se tem um conhecimento empirico satisfatorio sobre o comportamento

das particulas em tal regi&o.

A dificuldade em estudar de maneira quantitativa o fendmeno de sedimentacéo em
condicdes de elevada concentracdo de solidos (como acontece nas regifes de formacéo
de sedimento), esta relacionada a inviabilidade do uso de procedimentos de amostragem
por aliquotas (que interferem e perturbam o sistema) e também na dificuldade em
realizar medidas indiretas de porosidade local.

As medidas indiretas, quando realizadas em sistemas sélido-liquido de baixa
porosidade geralmente exigem a utilizacdo de ondas eletromagnéticas de elevadas
energias, como 0s raios-y. Estes tipos de ondas possuem um elevado poder de
penetracdo em meios fisicos e, por isso, alcancam o sistema de detec¢do, tornando

possivel a realizacdo de medidas indiretas de concentracdes.

Dentro deste contexto, este trabalho estudou o comportamento de suspensdes
sedimentando em fluidos ndo-newtonianos com caracteristicas reoldgicas
pseudopléasticas. A técnica de atenuacdo de raios-y utilizada neste estudo permitiu o

monitoramento da variacdo da concentracdo de solidos para diferentes posi¢des ao



longo do tempo, realizando medidas indiretas sob diferentes condi¢fes de porosidade da

suspenséo.

Os experimentos realizados avaliaram os efeitos da reologia do fluido na dindmica
das particulas, assim como, os efeitos de concentracdo dos materiais particulados
utilizados. Para isso, foram utilizados fluidos newtonianos (solucbes de glicerina),
fluidos pseudopléasticos com efeitos dependentes do tempo (solugdes de goma xantana)
e fluidos com baixo grau de pseudoplasticidade e fracos efeitos de dependéncia com o
tempo (solucbes de carboximetilcelulose). Desta maneira, foi possivel analisar os
diferentes comportamentos existentes entre a sedimentacdo dos materiais particulados

em fluidos newtonianos e ndo-newtonianos.

Além disso, equacOes constitutivas para pressdo nos solidos P(&) e
permeabilidade k(s) do meio poroso também foram propostas para suspensdes
constituidas por materiais obturantes comumente adicionados nos fluidos de perfuragéo.
As relagdes constitutivas propostas visam auxiliar na modelagem e simulacdo dos

processos de filtracdo com formacéo de reboco para as condigdes de estatica.

Por fim, vale ressaltar que os resultados empiricos obtidos pelo presente trabalho
ndo estdo relacionados apenas aos processos exploratérios de petrdleo e gas. Conforme
mencionado por Eisenberg et al. (2013), a sedimentacdo de suspensdes em fluidos
pseudoplasticos tem sido objeto de grande interesse também nas operacdes relacionadas

ao processamento de alimentos e na analise e separacdo de bioparticulas.

A estrutura desta tese esta dividida em cinco capitulos. O Capitulo 2 apresenta
uma revisdo bibliogréafica sobre fluidos ndo-newtonianos e também sobre os trabalhos
considerados mais relevantes sobre a sedimentacdo. O Capitulo 3 descreve o0s
procedimentos adotados para a realizacdo dos ensaios experimentais, bem como os
materiais e as metodologias utilizadas. No Capitulo 4 s&o apresentados e discutidos 0s
resultados experimentais obtidos neste trabalho. No capitulo 5 sdo informadas as
principais conclusdes obtidas, assim como, algumas sugestdes para o desenvolvimento

de trabalhos futuros.



CAPITULO 2
REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo serdo apresentadas algumas informagdes relevantes sobre a
reologia de fluidos ndo-newtonianos. Em seguida, serdo apresentadas pesquisas
relacionadas a sedimentacdo gravitacional e suas aplicagdes na descri¢do de processos

de separacdo sélido-liquido, tais como, a filtracdo e o0 espessamento.
2.1 Reologia de fluidos newtonianos

Considere duas placas paralelas, cada uma com area A, e separadas por uma
distdncia (dy). No espaco entre elas existe uma camada de um fluido, conforme
ilustrado pela Figura 2.1. A placa superior se move pela acdo de uma forca cisalhante

(F) e o sistema encontra-se em estado estacionario.

F

— —= d\»'x

X

Figura 2.1 - llustracdo de um escoamento unidirecional (adaptada de CHHABRA e
RICHARDSON, 2008).

Para um fluido newtoniano, tem-se uma relacdo de proporcionalidade direta entre
a tensdo de cisalhamento (7x) e a taxa de deformagdo (yx). Nesta situagdo, pode-se
demonstrar que a taxa de deformacéo também pode ser expressa como o gradiente de
velocidade na direcdo perpendicular a forca cisalhante, que para a situacdo apresentada
é estabelecida pela razdo entre o diferencial da velocidade (dvyx) e o diferencial da
espessura do fluido (dy) (CHHABRA, 2007):

X

dy

=1, === uy,, (2.1)

F
A
na Equacdo (2.1) u é uma constante de proporcionalidade denominada de viscosidade

newtoniana, viscosidade de cisalhamento, viscosidade dindmica, ou simplesmente



viscosidade. A viscosidade € uma propriedade termodindmica, e, por isso, independe da
taxa de deformacdo ou da tensdo de cisalhamento sob as quais o fluido esta submetido,
no entanto, pode ser afetada pela pressao e temperatura (CHHABRA e RICHARDSON,
2008).

Os graficos que relacionam a tensdo de cisalhamento com a taxa de deformacéo
sdo denominados de curvas de escoamento ou reogramas. Para um fluido newtoniano,

sdo retas que partem da origem com inclinagdo ““z.”

A Equacéo (2.1) representa o caso mais simples em que o vetor velocidade possui
apenas uma componente (na direcdo x) e varia na dire¢do y. Quando estas condicdes
estdo estabelecidas, diz-se que 0 escoamento esta submetido a um cisalhamento simples

(simple shear).

Para situacbes mais complexas, em que 0 escoamento ocorre nas trés diregdes,
tém-se tensbes normais e de cisalhamento adicionais envolvidas no sistema (como
mostrado na Figura 2.2). Por este motivo, expressdes semelhantes a Equacdo (2.1) sdo
necessarias para os demais componentes do tensor tensdo. Por exemplo, pode-se
expressar 0 caso mais geral de um fluido newtoniano escoando na dire¢do x (&rea com

orientagdo normal a direcédo y) da seguinte forma:

0
rxxz—ZyaVXJrgy a\/thl+avZ (2.2)
ox 3 oxXx oy oz
ov, OV,

— _X+_ 23
Tyy ﬂ( oy axj (2.3)
7, = (avu—aVZj 2.4)
w = 0z  Ox '

Expressdes similares podem ser obtidas para as dire¢des y e z. Ao todo sdo nove
componentes que descrevem completamente o campo de tensfes em um fluido

newtoniano em escoamento (Figura 2.2).
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Figura 2.2 — Componentes de tensdo em um escoamento tridimensional (adaptada

de CHHABRA; RICHARDSON, 2008)

No caso das tensdes normais (Tyy, T € Tx), estas sdo constituidas por duas
componentes: a pressao isotropica (p) e a contribuicdo devido ao escoamento (zx, 7y,

Tz2)-

T = P+7, (2.5)
Ty =p+7,, (2.6)
Tzz =pP+7, (2.7)

em que zx, %y, 7z S40 denominadas de tensBes normais deviatoricas para os fluidos
newtonianos e como tensdes extras para fluidos ndo-newtonianos. Para um fluido

newtoniano incompressivel, a pressao isotropica pode ser estabelecida como:

p= %(T +T,, +T,,) (2.8)

Ao substituir as Equagdes (2.5) a (2.7) em (2.8) tem-se:
T, t7,, +7, =0 (2.9)

Assim, um fluido newtoniano deve possuir viscosidade constante (para diferentes
taxas de deformacéo aplicadas ao fluido) e também satisfazer a condi¢do da Equacéo

(2.9) em um cisalhamento simples. Neste contexto, torna-se interessante mencionar a



classe de fluidos denominada de fluidos de Boger. Tais fluidos apresentam viscosidade
aproximadamente constante (para uma determinada faixa de taxa de deformacdo), e,
apesar disso, sdo classificados como ndo-newtonianos, por apresentarem tensoes
normais que ndo obedecem a Equacéo (2.9) (CHHABRA e RICHARDSON, 2008).

2.2 Fluidos ndo-newtonianos

Para os fluidos em que a curva de escoamento segue uma tendéncia ndo linear ou
mesmo, uma tendéncia linear que néo passa pela origem, verifica-se, neste caso, que a
viscosidade ndo segue um valor constante para uma determinada temperatura e pressao.
Para estes fluidos, chamados de fluidos ndo-newtonianos, o valor da viscosidade
depende, por exemplo, das condigfes de escoamento do fluido, do tempo de
cisalhamento ou da histéria cinemética da amostra. Assim, seja a equacao,

Tyx =17 yx (2.10)

em que 7 é a viscosidade aparente, uma funcdo da temperatura, da presséo, da taxa de

deformacéo e do tempo.

Dentro deste contexto, de acordo com suas caracteristicas particulares, os fluidos
ndo-newtonianos sdo comumente classificados em trés categorias gerais (CHHABRA,
2007):

a) Fluidos puramente viscosos, com viscosidade aparente independente do tempo, ou
newtonianos generalizados. Nestes fluidos a taxa de deformagdo em um
determinado ponto dependente exclusivamente da tenséo de cisalhamento aplicada

naquele ponto e naquele instante (ou vice-versa).

b) Fluidos com viscosidade aparente dependente do tempo, materiais em que a relagédo
entre a tensdo de cisalhamento e a taxa de deformacdo depende também de fatores
como a duracdo em que o cisalhamento é imposto ou mesmo a trajetoria percorrida

pelo fluido anteriormente.

c) Fluidos viscoelasticos, materiais que exibem caracteristicas combinadas de um
solido elastico e um fluido viscoso, demonstrando desta forma uma recuperagéo

elastica parcial, apds a deformacéo.

Apesar desta classificacdo ser comumente adotada, pode-se observar que a grande

maioria dos materiais exibe uma combinacdo de dois ou mesmo dos trés tipos de
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caracteristicas nao-newtonianas mencionadas acima. Tais fluidos sdo usualmente
designados como fluidos complexos, apesar da denominacdo geral de “ndo-newtoniano”

também referencié-los corretamente (SOCHI, 2010).
2.2.1 Fluidos newtonianos generalizados

Sd0 denominados de fluidos newtonianos generalizados aqueles em que a
viscosidade aparente ndo estd relacionada com a duragdo do cisalhamento. Desta
maneira, em um cisalhamento simples, esta classe de fluido pode ser representada por

uma relacdo constitutiva da seguinte forma (CHHABRA, 2007):

7, = f(r,) (2.11)
ou, em sua forma inversa,

Yy = 9(zy) (2.12)

As Equac0es (2.11) e (2.12) estabelecem que o valor da taxa de deformacdo em
qualquer ponto do fluido pode ser determinado exclusivamente pela tensdo de
cisalhamento (ou vice-versa). Dependendo da forma em que as Equag0es (2.11) e (2.12)
se encontram, os fluidos newtonianos generalizados podem ser subdivididos em trés

tipos: pseudoplasticos, viscoplasticos ou dilatantes.

Na Figura 2.3 sdo ilustrados alguns exemplos do comportamento de fluidos
independentes do tempo em um diagrama de tenséo cisalhamento em funcéo da taxa de
deformacéo.

Dilatante com tensido de escoamento

Plastico de Bingham

Pseudoplastico com tensao de
escoamento

Dilatante

Tensao de cisalhamento

Newtoniano

Pseudoplastico

Taxa de deformacio
Figura 2.3 — Curva de escoamento representando os seis principais tipos de fluido em
que a viscosidade aparente nao € dependente do tempo (adaptado de SOCHI, 2010).
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2.2.1.1 Fluidos pseudoplésticos

Praticamente todas as solug¢fes poliméricas exibem caracteristicas de fluidos néo-
newtonianos pseudoplésticos. No entanto, tal comportamento costuma ser verificado
somente em determinadas condicOes. Para elevadas e baixas taxas de deformacao sob a
qual o fluido estd submetido, verifica-se que tais substancias apresentam
comportamento newtoniano. Desta forma, as solugBes poliméricas podem exibir
tendéncias assintéticas em um grafico de viscosidade aparente em funcdo da taxa de
deformacdo (Figura 2.4). Nestas situacdes, os valores para a viscosidade sdo conhecidos
como viscosidade de deformacdo zero, “wuo” (para baixas taxas de deformacdo) e
viscosidade de deformacdo infinita, “u.’ (para elevadas taxas de deformacéo)
(CHHABRA, 2007; LARUCCIA, 1990).

A Figura 2.4 ilustra o comportamento tipico de uma solucéo polimérica na escala
log-log, na qual s&o mostradas as regides em que o fluido exibe comportamento
newtoniano e a regido em que o fluido apresenta caracteristicas reoldgicas

pseudoplasticas.

Modelo power-law
~—enif—

100 |-
o
&
&
5 —
g
&
]
B
e 10721
8
2
i

10~ L 1 1 L ! ]

102 100 102 104

Taxa de deformacio (s )

Figura 2.4 — llustracdo da variacdo da viscosidade aparente com a taxa de deformagéo
para uma solucéo polimérica (adaptado de CHHABRA, 2007).

Diversas expressdes foram propostas na literatura para expressar
matematicamente as caracteristicas pseudoplasticas dos fluidos. Neste texto, serdo

comentadas apenas alguns modelos comumente utilizados: Power-law, Ellis e Carreau.

A equacdo de Ostwald de Waele ou Power-law
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A equacdo para fluidos com viscosidade aparente independente do tempo
denominada de Ostwald de Waele ou Power-law (lei de poténcias) tem sido
amplamente utilizada em diversos estudos de engenharia, destacando como grande
vantagem a sua simplicidade. Apresentando apenas dois parametros (m, n), tal equacéo

pode ser expressa pela seguinte relacdo (BIRD et al. 1987):

Ty = m(7yx)n (2.13)

cuja viscosidade aparente (7) € dada por

n-1
n=m(7,) (2.14)
em que m (Pa-s") é o indice de consisténcia e n (parametro adimensional) é o indice de
comportamento do fluido. Para n<1, o fluido exibe propriedades pseudoplésticas, para
n=1, o fluido apresenta comportamento newtoniano e para n>1, o fluido apresenta
comportamento dilatante (a viscosidade aparente aumenta com 0 aumento da taxa de
deformacdo). Desta maneira, quanto menor for o indice de comportamento do fluido

(n), maior sera o seu grau de pseudoplasticidade.

Apesar de suas vantagens, a equacdo de Ostwald de Waele possui algumas
limitagdes. Por exemplo, 0 ajuste ndo descreve a viscosidade de deformacéao zero (o) e
a viscosidade de deformacdo infinita, (u») quando estas estdo presentes nos fluidos.
Além disso, conforme visto, a dimenséo do parametro m depende do valor numérico de
“n”. Portanto, a utilizacdo da equacgéo da lei de potencias para avaliar 0 comportamento
de fluidos pseudoplasticos, ndo deve ser feita comparando os valores do parametro m
quando os fluidos possuirem valores de n distintos. Por outro lado, o parametro “m”
indica o valor da viscosidade aparente quando a taxa de deformacéo possui seu valor
numerico unitario (CHHABRA e RICHARDSON, 2008).

A equagdo de Ellis

A equacdo de trés parametros de Ellis descreve o comportamento dos fluidos
newtonianos generalizados, classificados como pseudoplasticos. Tal ajuste costuma ser
indicado como uma forma alternativa ao uso da equacdo Power-law. Nas situa¢des em
que os resultados experimentais ndo se ajustam adequadamente ao ajuste power-law

para as condi¢Oes de baixas taxas de deformacdo (regido em que o fluido possui

13



comportamento newtoniano, o) indica-se utilizar o ajuste de Ellis (CHHABRA e
RICHARDSON, 2008).

De acordo com a equagédo de Ellis, em um cisalhamento simples, a viscosidade
aparente pode ser expressa como:

n=—th (2.15)

em que 1o € a viscosidade de deformacao zero e as constantes « e 712 sdo parametros do
modelo. O pardmetro o € uma medida do grau de pseudoplasticidade do fluido e o
pardmetro 712 representa o valor da tensdo de cisalhamento quando a viscosidade de

deformacéo zero (uo) é reduzida para a metade de seu valor.

Segundo Sochi (2010), o pardametro o estd relacionado com o indice de

comportamento (n) do modelo Power-law da seguinte forma,

=2 (2.16)
n

A equagdo de Carreau

Para as situacbes em que os resultados experimentais ndo se ajustam
adequadamente ao ajuste Power-law para as condi¢Ges de elevadas e baixas taxas de
deformacéo (regido em que o fluido possui comportamento newtoniano, o e i) indica-
se utilizar o modelo de Carreau. Para um cisalhamento simples tal modelo é
representado pela seguinte equacdo (CHHABRA e RICHARDSON, 2008):

— (n-1)/2
Tt 14 (2, | (217)
/’IO _:Lloo

em que A e n sdo parametros de ajuste. O pardmetro »’ indica o indice de

comportamento do fluido e o parametro A € um tempo caracteristico.

A equacdo de Carreau descreve o comportamento de fluidos pseudoplasticos em
uma ampla faixa de taxas de deformacdo, abrangendo o comportamento newtoniano
referente a viscosidade de deformacdo zero (o) € a viscosidade de deformacdo infinita
(1), para as situacGes em que tais viscosidades estao presentes no fluido (CHHABRA e
RICHARDSON, 2008).
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2.2.1.2 Fluidos viscoplasticos

Os fluidos viscoplasticos caracterizam-se por apresentarem tensdes limites de
escoamento (). Desta forma, quando a tensdo externa aplicada é menor que a tensdo de
escoamento, 0 material comporta-se como um sélido eléstico. Para as situagcbes em que
as tensbes cisalhantes aplicadas ao material atingem a tensdo de escoamento se

estabelece o escoamento do fluido (BIRD et al. 1987).

Segundo Chhabra (2007), o fendbmeno de viscoplasticidade pode ser entendido ao
imaginar que o material em repouso consiste de uma estrutura tridimensional
suficientemente rigida para resistir a qualquer tensdo menor que wm. Para valores de
tensdo maiores que a tensdo de escoamento, tal estrutura tridimensional desintegra-se e

0 material comporta-se como um fluido viscoso.

Diversas expressdes empiricas foram propostas na literatura para representar o
comportamento de fluidos viscoplasticos, mas o ajuste de Herschel-Bulkley é um dos

mais utilizados.
A equacdo de Herschel-Bulkley

A equacdo de Herschel-Bulkley (Equacdo 2.18) apesar de sua simplicidade pode
descrever o comportamento de fluidos newtonianos e de diversos tipos de fluidos

newtonianos generalizados, incluindo os fluidos viscoplasticos (SOCHI, 2010):

Ty =Tt m(}/yx )n (2.18)

em que =, m e n sdo pardmetros do modelo relacionados respectivamente a tensdo de
escoamento, ao indice de consisténcia e ao indice de comportamento do fluido. O ajuste
de Herschel-Bulkley reduz-se ao modelo Power-law quando =0 e também reduz-se a

lei da viscosidade de Newton quando =0 e n=1.
2.2.2 Fluidos com viscosidade aparente dependente do tempo

As caracteristicas reoldgicas de alguns fluidos em escoamento muitas vezes nédo
sdo totalmente descritas por simples equacfes que relacionam a viscosidade aparente
(ou a tensdo de cisalhamento) apenas com a taxa de deformacgédo (como as apresentadas

pelos ajustes da lei de poténcia, de Ellis e de Carreau). Para diversos materiais utilizados
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nas induastrias, verifica-se que a viscosidade aparente depende tanto da taxa de

deformacgéo como do tempo em que o cisalhamento foi imposto (CHHABRA, 2007).

De acordo com Chhabra e Richardson (2008) nos fluidos denominados de
dependentes do tempo, ocorre a reducdo gradual na variacdo da viscosidade aparente
quando estes sdo submetidos a uma taxa de deformacdo constante. Neste caso, a
quantidade de ligacOes estruturais do fluido disponiveis diminuem com o passar do
tempo devido & quebra da estrutura. Ao mesmo tempo, a taxa reestruturacdo das
ligacbes aumenta e, com isso, ap0Os certo tempo alcanca-se um estado de equilibrio
dindmico entre a quebra das ligacGes estruturais e a formacdo da estrutura e, como

consequéncia, a viscosidade aparente do fluido torna-se constante ap6s certo tempo.

Sochi (2010) menciona que existem diversas controvérsias sobre os detalhes das
mudancas reversiveis que ocorre na estrutura dos fluidos dependentes do tempo.
Segundo o autor, a teoria sobre estes fluidos ainda ndo foi totalmente estabelecida e

satisfatoriamente desenvolvida.
2.2.2.1 A tixotropia e reopexia

Os fluidos em que a viscosidade aparente é dependente do tempo podem ser

divididos em duas categorias: 0s tixotropicos e 0s reopéticos.

A tixotropia € um fendmeno que caracteriza-se pela reducdo na viscosidade
aparente com o tempo ao submeter o fluido a uma taxa de deformacédo constante (apés a
amostra ser previamente deixada em repouso). Desta forma, apds o cisalhamento
aplicado ao fluido ser cessado, verifica-se a recuperacdo (aumento) da viscosidade
aparente com o tempo. Denomina-se de reopexia quando o fluido exibe um
comportamento inverso a tixotropia (MALKIN, 1994; MEWIS e WAGNER, 2009).

Segundo Sochi (2010), existe um consenso geral na comunidade cientifica de que
as caracteristicas reoldgicas associadas a tixotropia ou a reopexia estdo relacionadas as

reversiveis mudancas na estrutura interna do fluido durante os processos de escoamento.

Segundo Mewis e Wagner (2009), na literatura existem diversos trabalhos que
apresentam a definicdo de tixotropia de maneira equivocada. O autor, desta forma,

estabeleceu os elementos essenciais para a definigdo de um fluido tixotrépico:

1) adefinicdo deve estar baseada na viscosidade;
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2) no inicio do escoamento de um material tixotropico (previamente deixado em
repouso) verifica-se a redugéo da viscosidade aparente ao longo do tempo;
3) o efeito de reducéo é reversivel quando o escoamento do fluido é reduzido ou o

mMesmo passa a encontrar-se em repouso.

De acordo com Mewis e Wagner (2009), o uso da expressdao “dependéncia do
tempo” (também chamada de “memoria”) ndo tem sido utilizada apenas na definicéo
dos fluidos tixotropicos. Utiliza-se tal termo para fazer referéncia a alguns tipos de
comportamentos presentes em fluidos viscoelasticos, tais como tensdo de relaxacéo e

diferencas normais de tenséo.
2.2.3 A tixotropia e a viscoelasticidade

A tixotropia e a viscoelasticidade sdo fendmenos exibidos por materiais que se
caracterizam por apresentarem efeitos relacionados ao tempo e também a histéria do
cisalhamento a qual a amostra foi submetida. Nestas classes de fluidos, verifica-se
comumente comportamentos como pseudoplasticidade, histerese e picos de tenséo (ao
se iniciar um experimento). Por apresentarem estes comportamentos similares, alguns
autores ndo recomendam definir a natureza tixotropica de uma amostra por meio de
analises envolvendo tais caracteristicas (DULLAERT e MEWIS, 2005; SUETSUGU e
WHITE, 1984).

De acordo com Sochi (2010), a teoria matematica da viscoelasticidade tem sido
desenvolvida ao longo dos anos de forma que sua compreensdo esta bem fundamentada
(principalmente na abordagem associada a mecanica do continuo). No caso da teoria
envolvendo a tixotropia e a reopexia poucos trabalhos foram publicados relativos a
descricdo matematica do fendbmeno. Dentre as razdes existentes para isto, pode-se
apontar a falta de um embasamento consistente para descrever o comportamento
dindmico de um fluido tixotropico. O autor também menciona sobre a dificuldade na
obtencdo de equipamentos que caracterizem 0s materiais tixotropicos com precisao,
ocasionando desta forma, uma escassez de resultados experimentais sobre estes fluidos.
Para Sochi (2010), estes sdo o0s principais motivos de grande parte dos estudos
relacionados ao escoamento de fluidos tixotropicos ou reopéticos ndo incorporarem na
modelagem as equagfes constitutivas contemplando os efeitos de dependéncia do

tempo.
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Malkin (1994) explica que qualquer efeito de dependéncia do tempo presente em
um fluido esta relacionado as diversas transformacdes presentes na estrutura do material
e de sua cinética no processo de restauracdo desta estrutura. Neste ponto de vista, o
comportamento viscoelastico deveria ser considerado como um tipo de efeito
tixotropico. No entanto, a abordagem sobre os fendmenos viscoelasticos tem sido
tratada como um fenémeno independente dos fluidos classificados como dependentes
do tempo (tixotropicos e reopéticos). Como a tixotropia estd associada a quebra e a
reestruturacdo do material, verifica-se que a teoria para avaliacdo dos efeitos
viscoelasticos foi desenvolvida de forma independente das analises estruturais dos

materiais.

Para Malkin (1994), a teoria envolvendo os fluidos classificados como
dependentes do tempo ainda ndo foi muito bem difundida e, por isso, os efeitos
tixotropicos ou reopéticos quando presentes nos fluidos sdo frequentemente

confundidos com os efeitos viscoelasticos.

Sabe-se que em pelo menos algumas situagdes os fendmenos de tixotropia e
viscoelasticidade estdo intimamente relacionados um com o outro. Desta forma,
materiais tixotropicos podem ou ndo exibir caracteristicas viscoelasticas (MEWIS e
WAGNER, 2009; MALKIN, 1994).

Nos dias atuais, verifica-se na literatura cientifica diversas técnicas para
caracterizar materiais com presenca de tixotropia ou viscoelasticidade em fluidos com
comportamento ndo-newtoniano. Algumas técnicas comumente utilizadas, foram
utilizadas neste trabalho e estdo mencionadas no Capitulo 3 (MATERIAS E
METODOS).

2.3 A historia da sedimentacdo
A sedimentacdo € o processo de deposicdo de material solido suspenso em um
fluido devido a acdo de uma forga de campo.

Este fendmeno tem uma grande importancia em diversos processos relacionados a
indUstria quimica e de mineracdo, e, por isso, 0 comportamento de particulas
sedimentando em um meio fluido tem sido bastante estudado ao longo dos anos
(BUSTOS et al. 1999).
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O estudo da sedimentacgéo de particulas tem como ponto de partida, o trabalho de
Stokes em 1851. O autor considerou 0 movimento lento de uma particula isolada em um
fluido e derivou sua famosa expressdo para a forca de arraste que atua sobre uma
particula esférica e rigida movimentando em um fluido com caracteristicas isotropicas e
comportamento newtoniano. A partir da expressao proposta por Stokes, foi possivel, por

exemplo, estimar a velocidade terminal de particulas esféricas isoladas.

Estudos relacionados a descricdo dos mecanismos existentes nos processos de
separacdo solido-liquido baseado em ensaios de sedimentacdo em provetas iniciaram-se
apenas em 1916 com Coe e Clevenger. Os autores foram 0s primeiros a propor uma
metodologia para auxiliar no projeto de um sedimentador industrial continuo utilizando
testes de sedimentacdo em batelada. Desta forma, os ensaios de sedimentagdo em
provetas deviam estar compreendidos entre a faixa de concentracdo de solidos de
alimentacdo no sedimentador (&) e a faixa de concentragdo de retirada da lama (&u).
Em cada teste deve-se obter a velocidade de sedimentacdo das particulas na regido de
concentragdo constante (vso). Desta maneira, a seguinte expressao foi desenvolvida para

determinar a capacidade do sedimentador,

— VsO
=7 1 (219)

‘930 gsu

em gue Qs € a velocidade superficial de solidos alimentados em um sedimentador e es, é

a concentracao de lama desejada.

Vale ressaltar que o menor fluxo obtido para cada ensaio de proveta deve ser
adotado como o valor para o projeto do sedimentador. A velocidade de sedimentagéo de
particulas (vso) é obtida a partir da queda da interface superior em funcdo do tempo para

um ensaio em batelada com concentracao inicial de sélidos de &p.

No trabalho de Coe e Clevenger (1916), os autores também identificaram que
apos a homogeneizacdo da suspensdo, pelo menos momentaneamente, a concentracdo
de solidos permanece igual por todo volume da proveta de teste. Assim, ap0s certo
tempo, a estrutura da suspensdo assume quatro regides distintas de sedimentacdo,

conforme descrito pela Tabela 2.1.

19



Tabela 2.1 - Regides existentes durante o fendmeno de sedimentacdo segundo Coe e

Clevenger (1916).
Nomenclatura Descricao
Liquido clarificado Regido em que a concentragdo de sélidos é proxima de zero.
Regido de concentracdo Regido em que a concentracdo de sélidos é a mesma que a
constante concentracdo inicial.

Regido em que a concentragdo de sélidos diminui
Regido de transicédo

na regido de compressao.

Regido de formacdo de sedimento em que ocorre a

as particulas maiores alcancam a base do recipiente mais

. y rapidamente e apds certo tempo as particulas menores
Regido de compressdo

ao longo do tempo até chegar a uma condicao final de

estabilidade.

Comings (1940), utilizando um prot6tipo de um sedimentador continuo, avaliou a
metodologia proposta por Coe e Clevenger (1916). Os resultados mostraram que a
metodologia alcancava resultados satisfatorios apenas nas situaces em que 0s

sedimentos formados possuiam baixo grau de compressibilidade.

Em 1952, Kynch desenvolveu o primeiro trabalho a abordar a sedimentagéo
teoricamente. O processo de sedimentacdo foi descrito a partir da equagdo da
continuidade para o constituinte sélido, sem conhecer os detalhes das forcas sobre as

particulas.

A teoria previa a existéncia de uma interface superior. O movimento descendente
desta interface, juntamente com o conhecimento da distribuicdo inicial de particulas, era
suficiente para determinar a variagdo da velocidade de queda das particulas como

funcdo da concentracdo para uma suspensao em particular.

O equacionamento de tal modelo para descrever a sedimentacdo utilizou das

seguintes hipoteses simplificadoras:
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gradativamente da base da proveta até o topo, variando entre a

concentracdo inicial da suspenséo e a concentracdo de solidos

sobreposicdo de umas particulas sobre as outras. Nesta regido

preenchem os intersticios vazios existentes entre as particulas

maiores, aumentando a concentracdo do sedimento formado



a) Todas as particulas sdo pequenas, do mesmo tamanho, forma e densidade.

b) O sdlido e o fluido na mistura sdo incompressiveis.

c) A velocidade relativa entre o sélido e o fluido na mistura € uma fungdo apenas da
concentracdo local de sélidos (&).

d) A concentracdo de particulas é constante para qualquer camada horizontal da
coluna.

e) Para t=0, a suspensao possui a mesma concentracdo inicial de sélidos (&o) ao longo
de toda a altura da coluna de suspenséo.

f) Na base da proveta de testes, existe um continuo e rapido aumento da concentragdo

de sélidos de & até a concentracdo maxima do sedimento &m (concentracdo final).

O modelo de Kynch (1952) representa o fendmeno de sedimentacdo de forma
incompleta. A interface descendente ndo é descrita matematicamente, sendo portanto
necessario sua obtencdo de forma empirica. A interface ascendente é prevista por meio
das linhas (ou curvas) de equi-concentragdo, conforme mostrado na Figura 2.5. Desta
forma, a teoria descreve somente a propagacdo de ondas de mesma concentragdo com

velocidade Vi(ss), que se propagam do fundo do recipiente até a interface clarificada.

O
t

Figura 2.5 — Curva de sedimentacdo em batelada, mostrando as linhas de equi-
concentragdo conforme o modelo de Kynch.

Na Figura 2.5, pode-se observar que existe uma regido delimitada pelos pontos
AOB em que a velocidade de sedimentacdo e constante (Vs=Vso) € a concentragdo de

solidos é a mesma que a concentracao inicial (&=&x0).

21



Na regido delimitada pelos pontos BOC observa-se as linhas de equi-concentracao
(também chamadas de caracteristicas). Tais linhas sdo previstas pela teoria de Kynch
como retas que partem da origem com diferentes inclinagdes que variam de V(&) para
a concentracao inicial de solidos até Vk(esm) para a maxima concentragdo de solidos

(concentracéo final do sedimento compactado).

Na regido abaixo da reta formada pelo pontos OC, verifica-se a zona de sedimento
compactado, em que, a velocidade de sedimentacdo é nula e a concentracdo de solidos é
constante e igual a &m. Por fim, observa-se também a regido acima da curva ABC, onde
tem-se liquido isento de sélidos (regido de liquido clarificado).

Desta forma, as quatro regides distintas verificadas durante o processo de
sedimentacgéo segundo a teoria de Kynch séo:

1 - Regido de liquido clarificado (&=0).

2- Regido na qual a velocidade de sedimentagdo é constante e a concentracéo de

solidos permanece igual a concentracgdo inicial da suspensao (Vs=Vso € &=&:0).

3- Regido na qual a velocidade de sedimentacdo é decrescente e a concentracdo

varia de &o a &m.

4- Regido de sedimento incompressivel, na qual a velocidade de sedimentacao é

nula e a concentracédo é constante e igual a gm.

A Figura 2.6 ilustra as quatro regides verificadas durante o processo de
sedimentagdo em batelada segundo a teoria de Kynch (1952).

2.4 A sedimentagdo com compressao

Conforme pode-se observar na Figura 2.6, a teoria de Kynch prediz que as curvas
de equi-concentracdo séo linhas retas que partem da origem. Neste contexto, diversos
trabalhos da literatura mencionam que tal modelo descreve razoavelmente bem a
sedimentagdo de suspensdes que formam sedimentos com baixo grau de
compressibilidade, tais como as suspensdes constituidas por microesferas de vidro e

particulas minerais nao floculadas (BUSTOS et al. 1999).
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S’

I:I Regiao de liquido clarificado £,= 0

I:I Regiao de sedimentagaolivre £,= &g,
E Regiao de transigdo &, < &5< &y

- Regido de sedimento &5 = &,

Figura 2.6 — A descrigdo do fendmeno de sedimentagdo em batelada segundo a teoria de
Kynch.

Desta forma, o fenbmeno de compactacao de um sedimento compressivel em um
ensaio de sedimentacdo em batelada ndo pode ser descrito de forma satisfatéria pela
teoria de Kynch (1952). A acomodacdo dos materiais sélidos esta relacionada com as
forcas existentes sobre as particulas que ndo sdo levadas em consideracdo na

modelagem matematica desenvolvida em 1952 pelo autor.
2.4.1 A Teoria das Misturas da Mecéanica do Continuo

Em virtude da simplicidade da modelagem de Kynch, diversos pesquisadores
basearam-se em sua teoria para descrever a sedimenta¢do. No entanto, com o intuito de
abordar o fendbmeno de forma mais completa, verifica-se que a modelagem
desenvolvida por Kynch tem sido modificada. Assim, a equacdo da quantidade de
movimento em que esta contido o balanco de forgas na particula tem sido incorporada a
modelagem do fendmeno de sedimentacdo (d'AVILA, 1978; BURGER e
CONCHA,1998; AROUCA, 2007).

Neste contexto, a Teoria das Misturas da Mecanica do Continuo tem sido utilizada

com sucesso na descricdo do comportamento de sistemas sélido-fluido, tais como

23



acontecem nas operacdes de espessamento e filtragdo (DAMASCENO, 1992;
MASSARANI, 2002; CREMASCO, 2012).

Na descricdo das operacOes de sedimentacéo e filtragdo com base na Teoria das
Misturas da Mecénica do Continuo deve-se utilizar as equacfes da Continuidade e do

Movimento para cada constituinte da mistura (fase sélida e liquida).

Para 0 caso de um escoamento unidimensional através de um meio poroso, o
namero de equacdes escalares disponiveis para estudar o problema sédo duas equacdes
da Continuidade (Equac@es 2.20 e 2.21) e duas equac¢des do Movimento (Equacdes 2.22
e 2.23) (DAMASCENO, 1992; AROUCA, 2007):

@%(wm )=0 (2.20)
a(’Zstgs)+%(psgsvs):o (2.21)
D& F@Ltwvf %}z(V-Tf ), —m, +p.g (2.22)
P, [aa\f v, aa‘;s } —~(V-T,), +m,+(0, - ;). (2.23)

em que, & € a porosidade local da suspenséo, & € a concentragdo volumeétrica de solidos
local da suspensdo, o e o sdo respectivamente as densidades do fluido e do solido, vs e
v S80 respectivamente as velocidades intersticiais dos constituintes solido e fluido, m
representa a forca resistiva que o fluido exerce sobre a matriz sélida, g a intensidade de
campo exterior (gravidade local), Tr e Ts sdo as tensdes exercidas sobre a fase fluida e

sobre a fase solida.

A partir da analise das Equacges (2.20) a (2.23), pode-se observar que o nimero
de variaveis sdo oito: duas concentracdes (&, &), duas velocidades (v, vs), trés tensdes

(Txz, Tyz, T2z), € uma forca resistiva (m;).

Desta forma, como se tem quatro equacdes e oito variaveis, sdo necessarias mais
quatro equacOes para tornar o nimero de graus de liberdade nulo e tornar possivel a

resolucéo do sistema.
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Considerando que a soma da fracdo volumeétrica dos solidos e do fluido equivale a
1 (&ta=1), entdo tem-se neste momento apenas trés graus de liberdade: m, Tx; e Ty..
Neste contexto, para obter expressdes relativas a tensdo nos sélidos e a forca resistiva
(m), torna-se necessario adotar hipdteses constitutivas, conforme mostrado na

sequéncia.
2.4.1.1 Tensdo nos solidos

d’Avila e Sampaio (1977) desenvolveram uma teoria constitutiva em que o
sistema solido-fluido era considerado como um meio isotropico. Os autores indicaram

que o tensor tensdo pode ser representado como,

Ti==pl-T (2.24)

em que pi é a pressdo (parte arbitraria do tensor), T; é a tensfo extra (parte constitutiva
do tensor) e | é o tensor identidade. A parcela dindmica do tensor tensdo € representada

pelo termo T;, enquanto que, a parte estatica é representada pelo termo pil.

A maioria dos estudos na literatura sugerem que a tensao extra da fase particulada
depende apenas da porosidade do meio. Assim, d’Avila e Sampaio (1977) mostraram

que o tensor tensdo nos sélidos pode escrito como,
T, (& )=-P.(&)! (2.25)

A adocdo da hip6tese constitutiva dada pela Equacdo (2.25) faz com que,

oP.
V.-T) === 2.26
( S)Z 0z ( )

0 que reduz o numero de graus de liberdade anteriormente calculado de trés para dois:

m(s, U) e Ps(&).
em que U é a velocidade relativa fluido-sélido (U=v-vs).

Na sedimentacdo de suspensdes, a relacdo constitutiva para pressao nos sélidos,
(verificada na Equacdo 2.25) tem sido utilizada por diversos autores apenas na regiao de
compressdo. Para as outras regides existentes durante o fendbmeno, a pressdo nos solidos

tem sido considerada nula, Ps(&)=0.
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Assim, na literatura foram propostas algumas equacdes que representam a relacao
entre a pressao nos sélidos e a porosidade do meio para a regido de compressao. Como

exemplo de tais expressdes pode-se destacar as equacdes propostas por:

a) Tiller e Leu (1980)

. yp
p_p (_] o (2.27)
830

em que Pa, & e f sdo parametros do modelo, sendo o parametro &g, a menor
concentracdo volumétrica de sélidos, na qual as particulas solidas iniciam o contato
fisico umas com as outras. Vale mencionar que em diversos trabalhos, o efeito de
pressdo nos solidos tem sido considerado apenas para as concentracfes superiores a

critica.

b) Arouca (2007)

P=ag’ (2.28)
em que a e b sdo parametros do modelo.

2.4.1.2 A forca resistiva

Na literatura verifica-se para 0 escoamento lento e unidimensional de um fluido
newtoniano, que a forca resistiva (m) pode ser representada de forma satisfatoria pela lei
de Darcy,

_ HE B
m—k(gf)(vS v, | (2.29)

em que k é a permeabilidade do meio poroso e x é a viscosidade do fluido.

Diversos autores tem expressado a permeabilidade do meio poroso como uma
funcéo exclusiva da concentracéo de solidos, k(&). Neste contexto, existem na literatura
algumas equagdes que expressam a relacdo existente entre a permeabilidade e a

porosidade, a partir da determinacéo empirica de seus parametros.

Como exemplo de tais expressdes, pode-se destacar as equacfes propostas por
Tiller e Leu (1980) e por Arouca (2003):
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a) Tiller e Leu (1980)

k=k, (“’—J (2.30)

gSC
em que Ko, &c e 7 Sdo parametros do modelo.

b) Arouca (2003)

1

Kk=s———— 2.31
C,+Ce (231)

em que Co e C1 séo parametros do modelo estimados experimentalmente.

2.4.2 Outras equacdes constitutivas para pressao nos sélidos P(&) e permeabilidade

do meio poroso k(&)

A existéncia de correlacdes na literatura que expressem a permeabilidade em
funcdo da porosidade permite a obtengdo da relacdo constitutiva para k(s), sem a
necessidade de determinacdo experimental. Como exemplo de tais correlacGes, pode-se
destacar a equacdo de Kozeni-Carman (Equacdo 2.32). Tal equagdo permite
correlacionar a permeabilidade do meio poroso com as propriedades das particulas e a
porosidade do meio (MASSARANI, 2002):

K — (Dp¢)28f3

= 3650s¥ (2.32)

em que ¢ ¢ a esfericidade da particula e dp € o didmetro da esfera de mesmo volume da

particula e & um parametro estrutural.
Para meios porosos com baixa porosidade, diversos trabalhos da literatura tem
utilizado =5. Desta forma a Equacdo (2.32) torna-se,

K — (Dp¢)2‘9f3

T (2.33)

Endo et al. (1998) observou que o indice de polidispersdo é um parametro que
influencia significativamente os valores da permeabilidade. Por este motivo, a utilizacdo
da correlacdo de Kozeny-Carman para materiais polidispersos podem ocasionar desvios

considerdveis dos valores experimentais. Tais autores propuseram uma equagdo que
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relaciona a porosidade com a permeabilidade, contemplando os efeitos de forma e de

polidispersdo do material particulado,

2 2 3
:dvg exp(4In® o, )e;

180¢p(1— &, ) (239

em que dvg € 0 didmetro médio geométrico, oy € 0 desvio padrdo geométrico e ¢ € 0
fator de forma dinamico (definido como a razéo entre a forca de arraste atuando na

particula e a forga de arraste atuando na esfera de mesmo volume).

A utilizacdo da equacdo de Endo et al. (1998) exige que os tamanhos das
particulas obedecam a distribuicao log-normal. Além disso, verifica-se em alguns casos
uma certa dificuldade na obtencdo do parametro ¢ (fator de forma). Assim, muitas
vezes, torna-se interessante a obtencdo empirica das relacBes existentes entre
permeabilidade, pressdo nos sélidos e porosidade. Tais relacdes, P(«&) e k(&), podem ser
obtidas experimentalmente, por exemplo, atraves de ensaios de prensas de adensamento
ou através de metodologias em que a base experimental consiste em testes de
sedimentagdo em batelada.

No caso da utilizacdo das prensas de adensamento, tal método néo é indicado para
condicdes de baixas pressdes, conforme mencionado por Tiller et al. (1972) e por Endo
e Alonso (2001).

Desta forma, para as condi¢des que envolvem baixas pressdes, a utilizacdo de
ensaios de sedimentacdo tem-se mostrado bastante interessante. Neste contexto, pode-se

destacar as metodologias propostas por Franca et al. (1995) e por Damasceno (1992).

A metodologia proposta Damasceno (1992) permite estimar os parametros das
relagdes constitutivas de pressédo Ps(&) e de permeabilidade k(&). A base experimental
desta metodologia consiste no levantamento da distribuicdo de porosidade ao longo de
sedimentos formados na base de provetas. O levantamento da distribuicdo de
porosidade foi conseguido com sucesso utilizando uma técnica ndo destrutiva baseada
na medida da atenuacdo de raio-y. Tal metodologia sera descrita com maiores detalhes
no CAPITULO 3 deste trabalho (MATERIAIS E METODOS).

A metodologia desenvolvida proposta por Franca et al. (1995) permite determinar
as relacGes existentes entre pressdo e porosidade, P(&). Tal técnica consiste em medir a

altura final de sedimentos formados por acéo da gravidade na base de provetas de testes.
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A técnica desenvolvida por Franca et al. (1995) baseava-se na Equacdo do Movimento
para o solido nas condi¢des de estética (velocidade relativa solido-fluido nula). Assim,

0s autores, chegaram na seguinte equacao para a pressdo nos sélidos,
P=(p,-p)gsl (2.35)

em que L é a altura total do sedimento e &€ a concentragdo volumétrica média de

solidos no sedimento.

Segundo Franga et al. (1995), o parametros pode ser estimado a partir da

seguinte expressao,

&=

(2.36)

em que ms é a massa de sélidos do sedimento e Vseq 0 volume do sedimento.

A teoria das misturas da mecanica do continuo, juntamente com as metodologias
propostas por Franca et al. (1995) e por Damasceno (1992) motivaram a realizacdo de
diversos trabalhos relacionados a sedimentacdo com formacdo de sedimentos que
exibem variacdo de porosidade ao longo de sua estrutura. Tais trabalhos (apresentados
na sequéncia) possuiam como objetivo geral, uma maior compreensdo sobre o

comportamento de suspensdes sedimentando em fluidos newtonianos.
2.4.3 Trabalhos relevantes relacionados a sedimentacao

Ruiz (2000) estudou o processo de sedimentacdo de suspensdes aquosas de
carbonato de célcio e caulim por meio da técnica de atenuacdo de raios gama. Assim, 0
autor monitorou a variagdo da concentracdo de solidos como funcdo da posicdo e do

tempo, &(z, t). Os resultado mostraram a existéncia de trés tipos de curvas:

Curvas do tipo 1: Inicialmente a concentracdo de solidos permanece constante e
com o valor igual a concentracéo inicial da suspensdo. No entanto, apos certo tempo
verifica-se que a concentracdo reduzia a valores proximos de zero (passagem da

interface descendente).

Curvas do tipo 2: Inicialmente a concentracdo de sélidos permanece constante.

Em seguida era observado o aumento na concentracdo de solidos, com posterior reducao
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tendendo a valores proximos de zero (em virtude da passagem da interface

descendente).

Curvas do tipo 3: Inicialmente a concentracdo de sélidos permanece constante.

Em seguida, era observado o aumento da concentracdo de solidos ao longo do tempo.

Os trés tipos de curvas verificadas no trabalho de Ruiz (2000) estdo apresentadas

na Figura 2.7:
16.00
— — Tipo I (Posi¢do proxima ao topo)
- — Tipo Il (Posi¢do intermediéaria)
- - -+ Tipo III (Posicéo proxima a base)
§ 12.00 —
7; —
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= _ ~ \
= N, L
‘:) |
2 | ’
S 40— '.
Y v o .".
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Figura 2.7 - Resultados da concentracdo de sélidos com o tempo obtidos por Ruiz
(2000).
A partir de seus resultados experimentais, & (z, t), e utilizando técnicas numericas
no desenvolvimento das Equacdes da Continuidade e do Movimento para o solido, o
autor também determinou a velocidade de sedimentacdo e a pressdo nos solidos no
sedimento. Os resultados de Ruiz (2000) mostraram que a velocidade de sedimentagéo
pode ser definida como fungdo da concentracdo local de solidos apenas nas situacoes

em que os sedimentos formados sdo pouco compressiveis.

Arouca (2003) utilizando a metodologia proposta por Damasceno (1992)
estabeleceu equagdes constitutivas para pressdo nos solidos e permeabilidade do meio

poroso para suspensdes constituidas por caulim. No trabalho foi proposto uma equacao
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de dois parametros que relacionava a permeabilidade com a porosidade. Tal equacéo foi
proposta como uma alternativa ao modelo de Tiller e Leu (1980) para a determinacgao

empirica das equac@es constitutivas, P(&) e k(&).

Silva (2004) realizou um estudo teérico-experimental da operacdo de
sedimentadores divergentes. Desta forma, um modelo matematico foi desenvolvido com
base na Teoria das Misturas da Mecéanica do Continuo para simular numericamente a
operacdo de espessadores continuos convencionais e divergentes em estado
estacionario. O autor considerou a compressibilidade do sedimento em suas simulaces,
utilizando as equac@es constitutivas para pressdo nos sélidos e permeabilidade do meio
poroso determinadas por Arouca (2003). Apesar de um embasamento consistente do
modelo proposto, o estudo ndo chegou a resultados proximos entre os simulados e o0s
experimentais. O autor argumentou que tal diferenca possivelmente era devido ao fato
de se considerar a pressdo nos solidos como funcéo exclusiva da concentracdo local de

solidos.

No trabalho de Arouca (2007), foi desenvolvido um novo modelo fenomenoldgico
para a descricdo tedrica da sedimentacdo. O modelo matematico proposto além de
considerar a compressibilidade do sedimento, descreveu a sedimentagdo sem que
houvesse a necessidade do uso de condicBes de salto nas fronteiras méveis (conforme
havia sendo utilizado por estudos anteriores). Para a valida¢do dos resultados simulados,
foram realizados ensaios experimentais com 0 uso da técnica de atenuagdo raios-y.
Desta forma, foi possivel realizar o monitoramento da concentracdo volumétrica de
solidos como funcgdo da posicdo e do tempo. Os resultados das simula¢fes numéricas
obtidos por Arouca mostraram que o modelo misto hiperbélico-parabdlico proposto
descreveu a sedimentacdo em campo gravitacional de maneira consistente com o

fendmeno fisico.

Azevedo (2009) modificou o modelo para sedimentacdo em batelada
desenvolvido por Arouca (2007) para o fenémeno de sedimentacdo continua. As
simulacdes desenvolvidas em seu trabalho, mostraram que as equacgdes constitutivas
obtidas por meio de técnicas baseadas em sedimentacdo em batelada, podem ser

utilizadas com boa confianca na simulacdo da sedimentacéo continua.

No contexto da sedimentacdo de suspensbes em fluidos newtonianos, também
pode-se destacar os trabalhos que vém sendo publicados a partir de 1998, por Raimund
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Burger. Tais estudos caracterizam-se por apresentarem o desenvolvimento de novos
modelos para a descri¢cdo fenomenoldgica da sedimentacdo, bem como, a elaboragéo de
métodos numericos que podem ser utilizados para a simulagdo dos modelos propostos
(BURGER et al. 2000a; BURGER et al. 2000b; BERRES et al. 2008; BASSON et al.
2009; BURGER, R et al. 2011; ACOSTA et al. 2014).

2.5 A sedimentacao em fluidos com caracteristicas reoldgicas pseudoplasticas

O comportamento das particulas sedimentando em fluidos que exibem
caracteristicas reoldgicas pseudoplasticas e efeitos de memodria, diferencia-se

consideravelmente da abordagem verificada em fluidos newtonianos.

Um dos primeiros trabalhos relacionado a sedimentacéo de suspensdes em fluidos
pseudoplésticos foi desenvolvido por Allen e Uhller (1989). Os autores avaliaram
qualitativamente o fenbmeno da sedimentacdo de suspensdes em fluidos newtonianos
(glicerina a 80% v/v) e em fluidos pseudoplasticos com moderados e fortes efeitos
elasticos. Os resultados mostraram que, nos fluidos newtonianos, a dinamica das
particulas sedimentando ocorria de maneira homogénea ao longo do recipiente de testes.
Para os fluidos ndo-newtonianos, as particulas aglomeravam-se durante o processo de
sedimentacdo ocasionando uma distribuicdo de particulas ndo homogénea ao longo do
recipiente. No trabalho, os autores apresentaram esbogos de suas imagens obtidas. Com
tais esbogos era possivel avaliar de maneira qualitativa sobre o comportamento de

suspensdes sedimentando nos fluidos pseudoplasticos (Figura 2.8).

a) b) c)
Figura 2.8 - Esbogos da sedimentacdo de suspensdes publicados no trabalho de Allen e
Uhller (1989). a) Fluido newtoniano. b) Fluido com moderados efeitos viscoelasticos.
c) Fluido com fortes efeitos viscoelasticos.
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Na sedimentacdo em fluido newtoniano (Figura 2.8a) os autores observaram que a
sedimentagdo ocorreu de maneira homogénea ao longo do tubo de testes. Na
sedimentacdo em fluido pseudoplastico com moderados efeitos viscoeléticos (Figura
2.8b) foi observado o comportamento agregativo das particulas, que neste caso foi
verificado pela formacdo de bols6es de liquidos e a formacéo de regides com elevadas
concentragOes de particulas. Na sedimentacdo em fluidos pseudoplasticos com fortes
efeitos viscoelésticos (Figura 2.8c) foi constatado novamente o comportamento
agregativo. No entanto, para esta situacdo, observou-se a formacdo de colunas de
particulas sedimentando separadas por liquido clarificado. Os resultados do trabalho
também mostraram que o fenbmeno de aglomeragdo ocasionava 0 aumento nas taxas de

sedimentacdo dos materiais sélidos.

O trabalho de Allen e Uhller foi o primeiro a verificar a ocorréncia de uma
sedimentacdo ndo homogénea em fluidos ndo-newtonianos pseudoplasticos para as
situacbes em que as particulas que constituiam a suspensdo possuiam densidades
similares. No entanto, nenhuma das justificativas apontadas pelos autores indicaram

uma explicacdo satisfatoria para a ocorréncia deste fendbmeno.

Bobroff e Philips (1998) utilizando imagens obtidas por ressonancia magnética
estudaram o fendmeno de sedimentacao de suspensdes em fluidos ndo-newtonianos. Os
resultados mostraram que a pseudoplasticidade ou a elasticidade do fluido resultam em
um taxa de sedimentacdo dependente do tempo. Segundo os autores, a sedimentacao é
mais rapida no inicio do processo, ocorrendo uma progressiva reducdo com o passar do
tempo. As imagens mostraram também que as particulas agregavam-se em colunas de
particulas que sdo formadas na direcdo base do recipiente e estas colunas sdo separadas
por regides em que contém apenas a fase fluida. Tais estruturas ndo estdo presentes na
sedimentagdo em fluidos newtonianos, em que as microestruturas da suspensdo sédo

homogéneas durante o processo (Figura 2.9).

Segundo os autores, como as particulas ndo sedimentam de forma constante nos
fluidos que exibem fortes caracteristicas nao-newtonianas, pode-se considerar pouco
provavel o estabelecimento de uma simples correlacdo anéloga a de Richardson e Zaki
(1954).
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a)

Figura 2.9 - Imagens obtidas por ressonancia magnética pelo trabalho de Bobroff e
Philips (1998). a) fluido newtoniano. b) fluido viscoelastico.

Os fendmenos de aglomeracao verificados nos estudos Allen e Uhller (1989) e de
Bobroff e Philips (1998) foram justificados de maneira satisfatoria pelo trabalho de
Daugan et al. (2004). Os autores basearam-se nos resultados com duas particulas
obtidos pelo trabalho de Daugan et al. (2002).

Desta forma, o trabalho Daugan et al. (2002) foi o primeiro a analisar de maneira
quantitativa o fenbmeno de aglomeracdo das particulas que ocorria durante a
sedimentacdo gravitacional de suspensdes em fluidos pseudoplasticos. Para isso, foi
realizado um estudo experimental do comportamento de duas particulas esféricas caindo
em fluidos pseudoplasticos com efeitos dependentes do tempo (tixotropia). Utilizando
uma camera de video, os autores digitalizaram a posicao vertical das particulas esféricas
em funcédo do tempo e, com isso, determinaram a velocidade instantanea das particulas.
Desta forma, foi possivel confirmar a formagdo de um canal de viscosidade reduzida,

conforme havia sido previsto por alguns autores anteriormente.

Os autores explicaram que a primeira particula ao cair ao longo do recipiente de
testes, ocasionou a formacdo de um canal de baixa viscosidade no fluido. Desta
maneira, a segunda particula lancada no sistema entra em contato com um fluido em
uma condi¢do de menor viscosidade cuja velocidade de sedimentacdo é maior (quando
comparada com a primeira particula). Nesta situacéo verificou-se que apos certo tempo,
as particulas se encontraram e passaram a sedimentar juntas, e consequentemente, na

mesma velocidade. Vale ressaltar que apos o encontro das particulas ocorreu o aumento
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na velocidade terminal das particulas sendo o valor cerca de duas vezes maior quando

comparada com a particula isolada.

Os autores também concluiram que existe uma distancia critica (dc) de separacao
das particulas em que ocorria o fendmeno de aproximacéao das mesmas. Caso a distancia
de separacdo fosse maior que a critica (d>dc), as particulas movimentavam-se ao longo

do recipiente como se estivessem isoladas, conforme esté ilustrado pela Figura 2.10:

Caso 1: d<d, Caso 2: d>d,
— T T T
M;— 1 M— ] MN— 1 M

~——— ~——— ~—— ~——

Figura 2.10 - llustracdo do fenbmeno de aproximacao das particulas que ocorre em
fluidos pseudopléasticos com efeitos de memodria.

Daugan et al. (2004) estudaram a sedimentacdo de suspensdes utilizando
particulas monodispersas em fluidos pseudoplasticos com memdria (presenca de
tixotropia). O estudo foi realizado utilizando-se a técnica de atenuacdo de luz, para a
determinacdo da concentracdo volumétrica de s6lidos ao longo do tempo, e também
imagens fotogréficas da suspensdo ao longo do tempo, conforme mostrado na Figura
2.11.

b)t=52s d)t=200s

| | |
| |
|
| - l I'J R |
e)t=400s f)t=600s g)t=800s h)t=1340s

Figura 2.11 - Imagens fotogréaficas obtidas por Daugan et al. (2004) mostrando o
comportamento de suspensdes sedimentando em solucdes de xantana a 1500 ppm.
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Os resultados obtidos por Daugan et al. (2004) mostraram que a variacdo da

concentracdo volumétrica de solidos ao longo do tempo pode ser dividido em trés fases:

Fase 1: Inicialmente a suspensdo mantém-se homogénea enquanto inicia-se 0 processo

de aglomeracéo dos materiais particulados (Figura 2.11a).

Fase 2: Uma vez que as particulas encontram-se aglomeradas, ocorre a formacdo de
colunas de sedimentacao de particulas na direcdo da base da proveta. Com a formacéo
de colunas, a reducdo da concentracéo de solidos ao longo do tempo ocorre de maneira
rapida (Figuras 2.11b a 2.11d).

Fase 3: Caracterizada pelo desaparecimento das colunas em suspensdes e de um
processo muito lento da sedimentacdo das particulas remanescentes. Segundo os autores
outros estudos sdo necessarios para entender a separacdo gravitacional de solidos nesta

fase.

Com os resultados experimentais de concentracdo volumétrica ao longo do tempo,
0s autores concluiram que contrariamente ao que acontece em fluidos newtonianos, nos
tempos intermediarios de sedimentacdo, quanto maior for a concentracdo de sélidos,
mais eficiente é o processo de sedimentacdo das particulas. Além disso, o tempo
necessario para a completa separacdo entre o fluido e as particulas pode ser maior do
que no caso dos materiais sélidos sedimentando em um fluido newtoniano (em virtude

das caracteristicas mencionadas na Fase 3).

Apesar do método de atenuacdo de luz ter se mostrado satisfatorio nas posicoes
préximas ao meio e ao topo da proveta, tal técnica ndo permitiu avaliar a formacéo do
sedimento (regides préximas a base do recipiente) devido a elevada atenuacdo da luz

nestes locais.

Daugan et al. (2004) mencionaram que enquanto 0s canais de sedimentacdo
estavam formados, estes permaneciam em numero constante e a distancia entre as
colunas era grande comparada com o diametro da particula. Aléem disso, 0 numero de

colunas aumentou com o aumento da concentragdo volumétrica inicial da suspenséo.

Os autores justificaram o fendbmeno de aglomeracdo que ocorre nos fluidos ndo-
newtonianos estudados devido a formacao de regides de baixa viscosidade que ocorre
nos fluidos com memdria. Tal comportamento foi devidamente mostrado com duas

particulas sedimentando pelo trabalho de Daugan et al. (2002).
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Mora et al. (2005) estudaram a sedimentacdo de suspensfes pouco concentradas
constituidas por particulas monodispersas em fluidos poliméricos com caracteristicas
pseudoplésticas. Os autores observaram durante a sedimentacdo, a formacdo de
estruturas com grande quantidade de particulas. Segundo os autores, as estruturas
formadas s@o constituidas por particulas solidas e liquidas e estdo em movimento em
direcdo a base do recipiente. Desta forma, verificou-se que o volume de liquido
ascensional € maior que o volume de solidos que sedimentam. Tal comportamento é
diferente do que ocorre com fluidos newtonianos, em que o volume de sélidos que
sedimentam é préximo ao volume de liquido ascensional. Assim, os resultados obtidos
no trabalho, sugeriram que a formacdo de tais estruturas € uma consequéncia da

agregacdo das particulas e de uma instabilidade gravitacional.

Gueslin et al. (2006) estudaram o comportamento de duas esferas caindo ao longo
de um fluido com tensdo de escoamento. Em tais fluidos os autores observaram que
dependendo da tensdo da exercida pela particula, poderia ocorrer a aproximacao entre as
mesmas, devido a formacdo de uma regido de baixa viscosidade (causada pela primeira
particula). Para as particulas que possuiam um peso maior, 0s autores também
observaram a movimentacdo radial das particulas. Apesar dos autores ndo terem
justificado satisfatoriamente as causas do deslocamento lateral das particulas durante a
queda, o trabalho de Gueslin et al. (2006) tem sua relevancia por ser o primeiro a

verificar a ocorréncia deste fendmeno.

Yu et al. (2006) investigaram numericamente o fendmeno de agrupamento das
particulas sedimentando em fluidos pseudoplasticos com efeitos de memoria. Para isso,
0s autores basearam-se no método do dominio ficcional, utilizando o multiplicador
Lagrange distribuido. Os resultados da simulacdo confirmaram que a presenca de
memoria em fluidos pseudoplasticos é responsavel pela aglomeracdo entre as particulas
sedimentando. Além disso, os autores comentaram que a presenca de elasticidade no
fluido (mesmo quando muito fraca), parece ser necessaria para modificar as particulas

que se agregaram em colunas de sedimentacao estaveis.

Philips (2010) desenvolveu uma teoria para descrever a instabilidade estrutural
que tem sido observada durante testes de sedimentacdo de suspensdes em fluidos
viscoelasticos. A teoria foi desenvolvida baseada na hipoOtese de que as interacOes
hidrodinamicas que influenciam na ocorréncia do comportamento agregativo das

particulas estdo em competicdo com a dispersdao hidrodindmica que age para manter a
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microestrutura homogénea. Assim, uma equacdo da conservacdo da particula que
considera estas duas influéncias conseguiu predizer corretamente o inicio da
instabilidade e também as distancias de separacdo entre as colunas formadas e o tempo
para a formacdo das colunas para as suspensdes diluidas em fluidos com fracos efeitos

elasticos.

Vishnampet e Saintillan (2012) estudaram a sedimentacdo gravitacional de
suspensOes diluidas em um fluido viscoelastico (de segunda ordem) a partir de uma
simulacdo numérica baseada em um modelo pontual da particula. Os autores mostraram
que as particulas esféricas em suspensdo sedimentando em um fluido viscoelastico
exibem caracteristicas de instabilidade (com flutuagcGes na concentracdo de solidos).
Tais instabilidades estdo associadas a formacao de aglomerados de particulas, separados
por liquido clarificado. Em seguida, os aglomerados tendem a se organizar em colunas
verticais, que segundo os autores, tal ocorréncia estd em concordancia com os resultados

experimentais verificados por trabalhos da &rea.

Vishnampet e Saintillan (2012) também concluiram que a presenca desta
instabilidade ocasiona o aumento da velocidade média de sedimentacdo das particulas.
Por fim, os autores ressaltam que a teoria e as simulagdes utilizadas em seu trabalho sdo
validas apenas para fluidos de segunda ordem exibindo fracos efeitos. Desta forma, n&o
esta claro se a instabilidade de concentracdo apresentada neste trabalho seria verificada

em situacBes em que outros tipos de fluidos ndo-newtonianos fossem utilizados.

Eisenberg et al. (2013) avaliaram a interacdo entre duas esferas caindo em
solucBes viscoelasticas. Segundo os autores, os nimeros de Reynolds e de Stokes eram
pequenos o suficiente para tornarem os efeitos de inércia despreziveis. Os autores
observaram a aproximac&o de duas esferas caindo ao longo da solugdo polimérica, de tal
modo, que apds certo tempo, elas passavam a se mover juntas. Tal comportamento nao
foi verificado quando um fluido newtoniano era utilizado. Segundo Eisenberg et al.
(2013), o fenbmeno de aproximacdo das particulas esta em concordancia com as
predi¢bes analiticas associadas a um modelo de segunda ordem, em que os efeitos

elasticos estdo presentes, mas os efeitos pseudoplasticos ndo estdo (fluidos de Borger).

2.6 A velocidade de sedimentacéo de particulas em fluidos ndo-newtonianos

Na sedimentacdo de suspensdes em fluidos com caracteristicas pseudoplasticas,

verifica-se que 0s materiais solidos estdo sofrendo constantes mudancas em suas
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concentracdes locais e em suas velocidades de sedimentacdo. Desta forma, as particulas
em suspensdo aplicam diferentes taxas de deformacdo na fase continua. Como
consequéncia, 0s materiais solidos estdo submetidos a diferentes viscosidades aparentes

ao longo do tempo e de suas posi¢Oes na proveta de testes.

Em 1978, Massarani e Silva Telles, ao analisarem as informacgdes da literatura
sobre o deslocamento de particulas em fluidos ndo-newtonianos, concluiram que as
formulagdes tedricas existentes deveriam ser revistas e a analise experimental deveria
ser refeita. Assim, 0s autores avaliaram a forca resistiva (I) e a funcdo taxa de

deformacéo do fluido (y) partindo das seguintes situacdes e consideracdes:

v" Movimento lento de particulas isoladas em um meio fluido ndo-newtoniano infinito;
v Atensdo cisalhante (7) é a Gnica funcdo material do fluido relevante no processo;
v' A dimensédo caracteristica da particula é representada pelo diametro da esfera de

igual volume que a particula (dp) e o fator de forma pela esfericidade (¢).

Desta forma, com tais consideracdes e hipoteses simplificadoras, pode-se

escrever, para a forca resistiva,
| =f [r(;/),,of ,dp,gzﬁ,"vf —vp”](vf -v,) (2.37)

Neste trabalho os autores consideraram que a taxa de deformacdo de um fluido
ndo-newtoniano (y) era uma grandeza cinematica. Neste contexto, foi possivel afirmar
que este parametro depende apenas da geometria da particula (dimensdo e forma) e das

velocidades da particula (vp) e do fluido (vs), ou seja,
7=1(dps|vi i) (238)

As Equacgdes (2.37) e (2.38) podem ser reescritas, ao utilizar o teorema
fundamental da analise dimensional. Desta forma, os autores chegaram nas seguintes

expressoes para forca resistiva (I) e a funcéo taxa de deformacéo do fluido (),

V,182(2) Q@)|v; —v,|

= , QM) =1 (2.39)
v e ¢

y el o) (240)

p
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em gue os parametros Q2 e &sdo ambos funcdes da esfericidade (¢). Para o caso de uma
particula caindo em um meio fluido infinito, a Equacéo (2.40), pode ser reescrita como,

y = g—te(@ (2.41)

p

em que Vi é a velocidade terminal de sedimentacdo da particula isolada.

Uma expressdo para a estimativa dos parametros Q(¢) e & ¢), foi proposta no
trabalho de Laruccia (1990). Utilizando medidas de velocidade terminal em fluidos

newtonianos e ndo-newtonianos, Laruccia, chegou nas seguintes expressoes para Q(¢) e

A9),

Q(¢) =1,65-0,65¢ (2.42)
0(¢) = -3, 4547 +5,254—1 41 (2.43)

As Equacdes (2.41) e (2.43) podem ser utilizadas para determinar a taxa de

deformacdo de particulas isoladas em fluidos ndao-newtonianos.

A fluidodindmica da particula isolada pode ser utilizada como ponto de partida na
abordagem de sistemas diluidos (MASSARANI, 2002). No entanto, quando se trabalha
com sistemas de baixa porosidade, as abordagem associadas ao escoamento de fluidos
em meios porosos podem estimar os valores das taxas de deformacgfes de maneira mais
préxima com a realidade.

Neste contexto, em 1979 Silva Telles e Massarani apresentaram uma formulacao
para 0 escoamento de fluidos ndo-newtonianos em meios porosos. Neste estudo o0s
autores tambem consideraram, a taxa de deformacao () de um fluido escoando em um
meio poroso como funcdo apenas da geometria e da velocidade do fluido, chegando a

seguinte expressao:

y=1(s¢,dg,.,d,,

a) (2.44)

em que & € a porosidade, di sdo parametros geométricos da matriz porosa e g é a

velocidade superficial do fluido.
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Utilizando o teorema da analise dimensional na Equacdo (2.44) e considerando a
permeabilidade (k) com um dos pardmetros geométricos relevantes (que caracterizam o

meio poroso), Silva Telles e Massarani, chegaram a,

¢

T adk

em que Q é um fator geometrico.

(2.45)

Silva Telles e Massarani (1979) analisando o modelo capilar proposto por

Christopher e Middleman (1965), chegaram em uma expressao para o fator Q,

Q= \/t?f (2.46)

em que t € a tortuosidade, cujo valor é de aproximadamente 2,5. Assim, substituindo a

Equacdo (2.46) em (2.45), chegou-se a,

— iq_f
" e I

Na literatura sdo encontradas outras equacdes para a determinacdo da taxa de

(2.47)

deformacdo de fluidos em meios porosos. Tais correlagdes também foram propostas

baseadas no modelo capilar.

Em geral, a taxa de deformacdo () tem sido avaliada como uma funcdo da
velocidade superficial do fluido (qr), de uma funcdo desconhecida do fluido (indice de
comportamento do modelo Power law, n) e das propriedades do meio poroso (k e &),

conforme mostrado na Tabela 2.2.

Tabela 2.2 - Equac0es para a estimativa da taxa de deformacéo média de fluidos
escoando em meios porosos.

Autores Equacéo para a taxa de deformacéao
Silva Telles e Massarani (1979) y = ﬁ% (2.47)
Teeuw e Hassenlink (1980) = 3nn+1 (8kj~ff 7 (2.48)
Willhite e Uhl (1988) y= [32:1)n/“ (052—;)]/ (2.49)

*Utilizou-se das seguintes fontes: Silva Telles e Massarani (1979), Vossoughi (1999).
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A viabilidade do uso da Equacdo (2.47) (proposta por Silva Telles e Massarani,
1979) foi avaliada pelo trabalho de Scheid e Massarani (2002). Neste trabalho os
autores desenvolveram uma formulacdo para o estudo da fluidodindmica de sistemas

expandidos em fluidos ndo-newtonianos.

Os autores afirmaram que a equacdo do movimento para o constituinte sélido para

sistemas expandidos pode ser expressa como,

HE; Cpgf2 )
U+ Us=(1l-¢ - 2.50
” N (1= )(p.-pi )9 (2.50)
na qual u é a viscosidade do fluido, ps e pr s&0 respectivamente as densidades do sélido e
do fluido, &r a porosidade, k a permeabilidade do meio poroso, ¢ um fator relacionado a

estrutura do meio poroso e U € a velocidade relativa fluido-particula.

Para o caso da sedimentacdo a velocidade relativa fluido-particula (U=vs-vs) pode
Ser expressa como,

Vv

Uu=— (2.51)
&y

em que Vs € a velocidade de sedimentacdo das particulas para a regido de sedimentacédo

livre.

Segundo Scheid e Massarani este mesmo equacionamento pode ser utilizado para
situacGes em que o fluido possui caracteristicas reolégicas ndo-newtonianas. Para isso,
deve-se substituir a viscosidade do fluido (x) pela viscosidade aparente (7),

) 252
e

em que 7 é a tensao cisalhante e y é a taxa de deformacéo caracteristica.

Para a estimativa da taxa de deformac&o caracteristicas (y), os autores utilizaram a
Equacdo (2.47) proposta Silva Telles e Massarani (1979). No entanto, tal equacao foi
modificada para o caso da sedimentacdo gravitacional em batelada, ou seja, substituindo

a velocidade superficial do fluido (qgr) pela velocidade de sedimentacdo das particulas

(Vs),

11 v
V= Wﬁ (2.53)
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Nas condigdes experimentais conduzidas pelo trabalho de Scheid e Massarani,
verificou-se que o termo 1,1/(te)'? presente na Equaco (2.53) possuia valores proximos

de 1. Por isso tal equacéo foi simplificada chegando-se a,

A 2.54
r=Jc (2.54)

em que vs é a velocidade de sedimentagdo das particulas em suspensdo para a regido de

sedimentacgdo livre, sendo este pardmetro determinado a partir do monitoramento do

deslocamento interface descendente fluido-suspenséo.

Com a determinacdo experimental dos parametros k e ¢ e a utilizacdo das
Equacbes (2.51) e (2.54), na equacdo do movimento (Equacdo 2.50), Scheid e
Massarani conseguiram predizer a velocidade de sedimentacéo das particulas em fluidos
pseudoplésticos em funcdo da concentracdo de sélidos. Os resultados estimados para a

velocidade de sedimentacdo foram comparados com os resultados experimentais.

Desta forma, os autores concluiram que a formulacdo desenvolvida no estudo da
fluidodindmica em sistemas expandidos, pode ser estendida para fluidos ndo-

newtonianos.

Ao analisar as publicacdes apresentadas neste capitulo sobre a sedimentacdo em
suspensdes de fluidos com caracteristicas reoldgicas pseudoplasticas, pode-se observar
que poucos trabalhos trouxeram empiricamente informagbes quantitativas sobre o

fendmeno.

Neste contexto, destaca-se os trabalhos desenvolvidos por Daugan et al (2004) e
Mora et al. (2005). Tais trabalhos utilizaram cameras fotograficas especiais, assim
como, a técnica de atenuacdo de luz, na analise quantitativa da sedimentacdo em
suspensdes. No entanto, verifica-se que as tecnicas utilizadas pelos autores néo
permitiram avaliar a sedimentacdo em condi¢cfes de elevadas concentracdes de solidos.
Por este motivo informagfes empiricas sobre a sedimentacdo nas regifes de elevadas
concentragfes de solidos (onde ocorre a formacdes do sedimento) ainda ndo foram

satisfatoriamente documentadas na literatura cientifica.

Assim, este trabalho foi desenvolvido visando uma maior compreensao sobre a
sedimentacdo em suspensGes de fluidos com caracteristicas pseudoplésticas. Os
resultados obtidos neste estudo avaliaram a sedimentacdo contemplando todas as

regibes existentes no processo de sedimentacdo, trazendo desta forma, informacoes

43



quantitativas sobre a sedimentacdo, mesmo em condi¢cfes de elevadas concentracfes de

sélidos.

Neste capitulo foram apresentadas as publicagcbes mais relevantes relacionadas as
caracteristicas reoldgicas de fluidos ndo-newtonianos, bem como, sobre a sedimentacédo

gravitacional de particulas em fluidos newtonianos e pseudoplasticos
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CAPITULO 3
MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo, sdo descritos os procedimentos adotados para a realizagdo dos
ensaios experimentais, bem como as metodologias, 0s materiais e 0S equipamentos

utilizados neste estudo.
3.1 Materiais

Neste trabalho foram conduzidos trés tipos de experimentos com caracteristicas
bastante distintas: ensaios de adensamento e filtracdo (testes estaticos), ensaios de
sedimentacdo com a técnica de atenuacdo de raios-y (TARG) (testes dinamicos) e
ensaios de sedimentacdo com recolhimentos de amostras (testes destrutivos). Nestes
experimentos as suspensdes foram preparadas utilizando areia, carbonato de célcio e

microesferas de vidro.

A Tabela 3.1 apresenta os materiais sélidos utilizados em cada um dos trés tipos
de ensaios, juntamente com a nomenclatura utilizada por este trabalho para referencia-

los.

Tabela 3.1 - Distribuicdo granulométrica dos materiais sélidos utilizados.

Ensaio

) Material sélido Granulometria
experimental

Carbonato de calcio
(Do,1=2 um Do 9=44 um)

2-44 um
Adensamento e Carbonato de calcio (Do,1=44 um Do =194 um)
filtracdo 44-194 um . —
Carbonato de calcio Mistura do carbonato d,o c_;almo 2-44 um
2-44 | 44-194 ym com o carbonato de calcio 44-194 um
na proporgao volumétrica de 1:1
Adensamento Microesfera de vidro Sistema tyler: -65+100
150-212 um -04=212 pum, +d»=150 um, d»=181 um
. Sistema tyler: -65+100
Sedimentago com | o2 P02 MM | 4,212 um, +d,=150 um, d=181 um
a TARG Carbonato de calcio Sistema tyler: -65+100
150-212 um -04#=212 pum, +d»=150 um, d#¥=181 um
S?g&gﬁ?ﬁfﬁff&m Carbonato de calcio Sistema tyler: -65+100
150-212 um -d4=212 pm, +d»=150um, d¥=181 pum

amostras

*OQ simbolo “d¢” indica o didmetro médio de abertura das peneiras, -d: e +dy indicam
respectivamente o didametro de abertura da peneira no qual o sélido foi passante e retido, Do,1 €
Do, indicam respectivamente os diametros volumétricos das particulas correspondentes a 10% e
90% da distribuicdo cumulativa (didmetros de corte).

45



As amostras de carbonato de calcio foram adquiridas da empresa Provale

Industria e Comércio S/A em sacos de 25 kg em diversas faixas granulométricas.

No caso do Carbonato de calcio 150-212 um, tais amostras foram obtidas por
meio de peneiramento (-ds»=212 pum, +d»=150 um). Para isso, foi utilizado o agitador de
peneiras Retsch As300. O peneiramento era realizado durante o periodo de duas horas e
a quantidade de amostra adicionada no agitador era de aproximadamente 1,3 kg.

Para o Carbonato de célcio 2-44 um, (utilizadas nos ensaios de adensamento e
filtracdo), tais amostras foram utilizadas conforme enviado pela fornecedora Provale
(sem o uso de peneiramento). Segundo a empresa 0s sacos do carbonato de calcio 2-44
um possuiam os didmetros volumétricos das particulas correspondentes a 10% e 90% da

distribuicdo cumulativa de aproximadamente, Do1=2 um e Do o=44 um.

A areia foi adquirida do Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas (IPT) (areia normal
brasileira fina) em sacos de 20 kg. Segundo informacbes do instituto, o produto
adquirido possuia o teor de silica no valor de 97,43%.

As microesferas de vidro foram obtidas da empresa Potters Industrial Ltda. Vale
mencionar que a Areia 150-212 um e as Microesferas de vidrol50-212 um também
foram obtidas por meio de peneiramento seguindo 0 mesmo procedimento descrito para

o Carbonato de célcio 150-212 um.

As faixas granulométricas para os materiais sélidos utilizadas neste estudo foram
escolhidas de acordo com finalidade de cada experimento. No caso dos ensaios de
adensamento e filtracdo (em que séo determinadas as relagBes constitutivas para pressao
e permeabilidade) foram utilizados os carbonatos 2-44 um e a mistura do carbonato de
calcio 2-44 um com o carbonato de célcio 44-194 um. Tais materiais foram escolhidos
por serem comumente utilizados como aditivos obturantes em fluidos de perfuracéo

para a formacéo do reboco.

No caso dos ensaios de sedimentacdo, escolheu-se uma distribuicdo de tamanho
de particulas em que a variagdo da concentracdo de solidos ao longo do tempo nos
fluidos utilizados ndo ocorria de maneira nem muito rapida e nem muito lenta,

possibilitando desta forma, estudar com clareza o fenémeno de sedimentacéo.

As microesferas de vidro foram utilizadas para avaliar o efeito da reologia dos
fluidos (newtoniano e ndo-newtoniano) na compactacdo final do sedimento. Desta
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forma, foi escolhida uma faixa de tamanhos de particulas em que ap6s um periodo

tempo ndo muito longo, ndo haveria modificagGes na compactacao final do sedimento.
3.1.1 Caracterizagdo dos materiais solidos

Para a caracterizacdo dos materiais soOlidos, primeiramente realizou-se o
quarteamento dos materiais particulados de modo a obter-se uma amostra que

representasse corretamente todo o sélido (Figura 3.1).

AT e[S
NP [/
Figura 3.1 - Representacao esquematica do quarteamento de amostras.
Para a realizacdo do quarteamento, separava-se uma quantidade significativa de
material e com uma espatula dividia-se a amostra em quatro partes. Em seguida era feita
a separacao das duas partes opostas para posteriormente serem misturadas (conforme

ilustrado na Figura 3.1). Este procedimento era repetido até a obtencdo da quantidade de

material necessaria.

Apo6s o quarteamento, os sélidos eram inseridos em uma estufa para a retirada de
umidade. Em seguida, o material era resfriado em um dessecador e devidamente
vedado. Apds a realizacdo de tais procedimentos, o solido estava disponivel para a

realizacdo de andlises ou testes experimentais.

A densidade dos solidos foi determinada por picnometria a gas hélio (Picndmetro

AccuPyc 1330), os resultados obtidos para os sélidos estdo dispostos na Tabela 3.2.

Tabela 3.2 - Densidade dos s6lidos estudados.

Sélido Densidade (g/cm3) DeS\(/;](;cern%()j réo
Carbonato de calcio 2-44 um 2,84 0,01
Carbonato de célcio 2-44 / 44-194 um 2,81 0,01
Carbonato de calcio 150-212 um 2,824 0,009
Microesferas de vidro 150-212 pm 2,42 0,01
Areia 150-212 um 2,72 0,01
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3.1.1.1 Andlise granulométrica

As analises granulométricas dos materiais foram obtidas com o uso do
granuldometro Malvern Mastersizer Microplus MAF 5001®. A Figura 3.2d apresenta a
distribuicdo cumulativa obtida para os carbonatos utilizados nos ensaios de
adensamento e filtracdo (ensaios estaticos). Na Figura 3.2a e 3.2b sdo mostradas as
distribuicbes granulométricas dos materiais solidos utilizados nos ensaios de
sedimentacdo (ensaios dindmicos). Os didmetros volumétricos das particulas
correspondentes a 10% (Do,1), 50% (Dogs) e 90% (Do) da distribui¢cdo cumulativa,

juntamente com o didmetro médio de Sauter (D3 ) estdo dispostos na Tabela 3.3:
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48
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Figura 3.2 - Distribuicdo de tamanho das particulas para materiais solidos
utilizados neste trabalho.

Tabela 3.3 - Diametro volumétrico das particulas.
Doa Dos Doy DEP)

(nm) (wm) (um) (um)

Solido

Carbonato de calcio 2-44 um 5,39 20,48 48,80 12,84

Carbonato de calcio 2-44 / 44-194 um | 12,11 48,73 134,71 29,73

Areia 150-212 um 152,65 | 184,90 234,99 | 184,75

Carbonato de calcio 150-212 um 138,65 | 193,21 293,49 | 188,55

Microesferas de vidro 88,17 140,12 188,01 127,16

O ajuste de Rosin-Rammler-Bennet (RRB), apresentado pela Equacéo (3.1), foi
0 que apresentou o melhor ajuste para a distribuicdo granulométrica das particulas.

X :1—exp{—(§‘jn] (3.1)
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em que X € a fracdo volumétrica de particulas com didmetro menor ou igual a D. Os
parametros estimados do modelo, juntamente com o coeficiente de correlagdo linear (r)

estdo dispostos na Tabela 3.4:

Tabela 3.4 - Parametros estimados para 0 modelo RRB.
Sdlido D’ (um) n r

Carbonato de calcio 2-44 um 26,79 1,36 0,999

Carbonato de calcio 2-44 / 44-194 um 66,91 1,26 0,998

Areia 150-212 um 197,79 7,37 0,997
Carbonato de célcio 150-212 pm 218,67 | 411 0,995
Microesferas de vidro 150-212 um 15337 | 4,07 0,999

3.1.1.2 Determinacéo da esfericidade dos materiais solidos

A andlise visual das particulas foi obtida com o auxilio do microscopio
eletronico de varredura (MEV) Zeiss, modelo EVO MA 10, com detector de elétrons
secundarios. Para isso, as amostras eram inicialmente secadas em um estufa e em
seguida metalizadas com uma fina camada de ouro em um Sputtering Leica modelo

SCD 050. As imagens obtidas estdo mostradas na Figura 3.3.

EHT =20,00 kv’ Signal A = SE1 Date :24 Apr 2013 EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 Date 24 Apr 2013
WD =10.5 mm Photo No. = 154 Time 8:53:59 WD =105 mm ota o = Time :9:0957

a) Areia 150-212 um b) Carbonato de calcio 150-212 um
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EHT = 2000 kv Signal A= SE1 Date :24 Apr 2013
WD =10.6 mm Photo No. = 157 Time :8:57:04
< - -

EHT = 20.00 kv Signal A = SE1
WD =10.5 mm Photo No. = 158

c) Carbonato de calcio 2-44 um d) Microesferas de vidro 150-212 um

Figura 3.3 - Analise visual dos materiais solidos utilizados neste estudo utilizando
microscopio eletronico de varredura.

Com a determinacdo da imagem dos sélidos, a esfericidade aproximada dos
materiais foi estimada utilizando a tabela comparativa proposta por Rittenhouse (1943),
mostrada no Anexo 1 deste trabalho. Os resultados estimados para a esfericidade estdo

dispostos na Tabela 3.5.

Tabela 3.5 - Esfericidade aproximada dos sélidos estudados.

Sélido Esfericidade
Carbonato de calcio 2-44 um 0,60
Areia 150-212 um 0,77
Carbonato de calcio 150-212 um 0,79
Microesferas de vidro 150-212 um 0,90

3.1.2 Fluidos newtonianos e nao-newtonianos

Neste estudo, os ensaios de sedimentacdo foram conduzidos com o0 uso de
solugbes aquosas de glicerina a 92% v/iv (GL), solugdes aquosas de
carboximetilcelulose a 0,6% m/m (CMC) e solucbes aquosas de goma xantana a 0,2%
m/m (GX). Nos ensaios de adensamento e filtragdo em algumas situagOes utilizou-se

agua destilada para a realizacdo dos experimentos.
a) Glicerina

O glicerol é um composto organico pertencente a fungdo alcool. Denominado
oficialmente de propano-1,2,3-triol pela International Union of Pure and Applied
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Chemistry (IUPAC), tal composto encontra-se no estado liquido a temperatura
ambiente, possui elevada viscosidade e é solivel em agua e em &lcool (MENDES e
SERRA, 2012).

Os derivados do glicerol sdo de grande aplicacdo em diversas atividades
industriais, podendo-se destacar (LARSEN, 2009):

= Utilizado na industria farmacéutica para a composicao de capsulas;

= Utilizado como emoliente e umectante em cremes dentais e hidratantes para a
pele;

* Aumenta a flexibilidade das fibras em tecidos;

= Utilizado como lubrificantes de maquinas que processam alimentos.

O composto glicerol P.A. ACS (C3Hs(OH)z3) industrializado pela empresa Vetec
Quimica Fina Ltda foi utilizado nos ensaios experimentais deste estudo. Segundo
informacdes do fabricante a densidade do composto era de aproximadamente pg=1,26

g/cm? e a dosagem minima do produto era de 99,5%.

As amostras de glicerol utilizadas neste estudo eram diluidas em agua com o
objetivo de formar solucgdes aquosas de glicerina A dilui¢do era necessaria para diminuir
a viscosidade e permitir a homogeneizacdo das suspensdes durante a realizagdo dos

ensaios experimentais.

Neste trabalho, as solucGes de glicerina foram utilizadas para auxiliar na analise
das diferencas existentes entre 0o comportamento de suspensdes sedimentando em
fluidos newtonianos e fluidos pseudoplasticos (goma xantana a 0,2% m/m e

carboximetilcelulose a 0,6% m/m).
b) Carboximetilcelulose

O carboximetilcelulose (CMC) é um polimero anidnico derivado da celulose,
geralmente comercializado como sal de sédio (carboximetilcelulose de sédio). Tal
polimero normalmente apresenta-se como um p6 com coloracdo entre branca e bege,
higroscopio e com boa solubilidade em &gua fria ou quente. Suas aplicagdes industriais
sdo bastante diversas, desempenhando funcBes como espessante, estabilizante,

viscosificante, redutor de filtrado, agente de volume, estabilizador de espuma etc.
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Neste estudo foi adquirida a Carboximetilcelulose Sal Sodico P. A. da empresa
Labsynth Produtos para Laboratérios Ltda. Tal produto era dissolvido em agua para

preparar solucdes a 0,6% m/m.
¢) Goma xantana

A goma xantana € um biopolimero de interesse comercial bastante expressivo.
Produzida de forma eficiente por bactérias fitopatogénicas do género Xanthomonas, a
xantana apresenta propriedades fisico-quimicas bastante diferenciadas, podendo-se
destacar (GARCIA-OCHOA et al, 2000; LUVIELMO e SCAMPARINI, 2009):

= Solubilidade em meio aquoso relativamente alta;

= Alto grau de pseudoplasticidade, formando desta forma, solugbes de elevada

viscosidade mesmo quando utilizada em baixas concentragoes;

» Resisténcia a degradacdo sob condicdes de elevadas temperaturas e a oscilacbes de
pH.

Por possuir tais propriedades, a goma xantana apresenta inimeras vantagens como
espessante, estabilizante, agente dispersante e viscosificante, sendo, por isso, utilizada
em diversos tipos de industrias. Segundo Born et al. 2002, cerca de 65% da goma
xantana produzida é utilizada na industria de alimentos, 15% na industria petrolifera e

20% em aplicagdes diversas.

Na indastria petrolifera, a goma xantana tem sido utilizada como agente
viscosificante para o desenvolvimento de fluidos do tipo drill-in. Tais fluidos sdo
especificados para a perfuracdo em rochas-reservatorio, possuindo normalmente em sua
composicdo aditivos polimericos e agentes obturantes (WALDMANN, 2005;
QUEIROZ NETO et al. 2007).

3.1.2.1 Preparo das solucdes de goma xantana e de carboximetilcelulose

As solucdes de goma xantana e carboximetilcelulose utilizadas foram preparadas
respectivamente nas concentracfes massicas de 0,2% e de 0,6%. Tais concentracfes
foram escolhidas por possuirem (dentro das condi¢Ges experimentais deste estudo) a
viscosidade aparente relativamente proxima das solucBes de glicerina utilizadas. A
goma xantana foi fornecida pelo CENPES/PETROBRAS.
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Para a preparacdo das solucbes de goma xantana e carboximetilcelulose, os
aditivos eram adicionados um a um, seguindo a ordem e as quantidades apresentadas
nas Tabelas 3.6 e 3.7:

Tabela 3.6 - Preparo das solugdes de GX 0,2% m/m.

Componente Quantidade

Agua destilada 998 mL
Formaldeido 36,5 — 38% m/m 2,0 mL

Goma xantana 2,09

Tabela 3.7 - Preparo das solugfes de CMC 0,6% m/m.

Componente Quantidade
Agua destilada 994 mL
Formaldeido 36,5 — 38% m/m 6,0 mL
Carboximetilcelulose 6,09

Para promover a dispersao da goma xantana e do carboximetilcelulose em meio
aquoso, foi utilizado o agitador de hélice modelo RW 20D2Mn da fabricante Ika
Labortech. A adicdo dos polimeros era realizada lentamente (para evitar a formacédo de
flocos) e sob agitacdo que era gradativamente aumentada de 0 até 1800 rpm. Apos a
completa adicdo dos materiais, o sistema ainda era mantido sob agitacdo constante por
um intervalo de 10 minutos para garantir a sua completa dissolugdo. Por fim, com o
completo preparo da solucdo (GX ou CMC), o recipiente era vedado e deixado em
repouso por 24 horas para a hidratacdo do polimero e a consequente estabilidade da

viscosidade aparente da solucéo.

O formaldeido estava presente na composi¢do da solugdo com a finalidade de
impedir a proliferacdo de microrganismos que degradam o polimero. Desta maneira, a
adicdo deste biocida auxiliava na estabilizacdo das caracteristicas reoldgicas da solugéo

por um periodo de tempo maior.

Na literatura ndo existe, a priori, uma recomendagdo especifica entre as
quantidades de formaldeido que devem ser utilizadas no preparo das solu¢des de goma
xantana. Por isso, optou-se por utilizar a relacdo proposta por Pereira (2006). O autor
sugeriu que o volume de formaldeido adicionado no preparo da solugcdo em mililitro
deveria ser numericamente igual a massa adicionada em gramas. Por exemplo, se dois

gramas de goma xantana eram utilizados, entdo, adicionava-se dois mililitros de
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formaldeido para o preparo da solucdo. No trabalho de Pereira (2006), a adi¢do de
formaldeido seguindo a formulagdo proposta, manteve as solugbes de goma Xxatana
conservadas por 22 dias. Apds este tempo, foi verificado aprecidvel queda na reologia
do fluido e mudanca em sua aparéncia, como o escurecimento da solucdo e formacéo de
bolor. Vale ressaltar que no preparo das solugdes de carboximetilcelulose foi adotado o

mesmo procedimento em relacdo a quantidade de formaldeido adicionado.
3.1.2.2 Comportamento reoldgico das solugdes utilizadas

Este trabalho empregou quatro técnicas para a caracterizacdo dos fluidos
utilizados: a) reogramas e diagramas de viscosidade x taxa de deformacéo, b) a técnica
de histerese, ¢) mudancas do tipo degrau na taxa de deformacdo e d) testes a taxa de
deformacéo constante. Tais técnicas visam determinar todas as caracteristicas ndo-
newtonianas presentes nos fluidos utilizados por este trabalho. Desta forma, na

sequéncia, serdo apresentadas a descricdo destas técnicas.

a) As curvas de escoamento e os diagramas de viscosidade em fungao da taxa de
deformagéo

Os graficos que relacionam a tensdo de cisalhamento com a taxa de deformacéo
sdo denominados de curvas de escoamento ou reogramas. Para um fluido newtoniano,
sdo retas que partem da origem com inclinagdo “z”. Para os fluidos ndo-newtonianos,
verifica-se que a curva de escoamento segue uma tendéncia nédo linear ou mesmo, uma

tendéncia linear que ndo passa pela origem.

No caso dos fluidos ndo-newtonianos com viscosidade aparente dependente do
tempo, verifica-se que os valores da viscosidade variam ao longo do tempo, apos iniciar
a aplicacdo de uma taxa de deformacdo constante em um fluido previamente deixado
em repouso. Neste contexto, a obtencdo das curvas de escoamento para fluidos com
caracteristicas reologicas dependentes do tempo deve ser feita com procedimentos

especiais.

Segundo Mendes (2013) para construir um reograma nestes tipos de fluidos, deve-
se obter apenas os resultados em que a tensdo de cisalhamento (ou viscosidade) nédo
varia mais com o tempo. Segundo o autor, o tempo necessario para a tensdo de
cisalhamento estar em uma condig&o de estado estacionério (t;) varia com a grandeza da

taxa de deformagdo imposta ao fluido. Assim, o tempo, t,, costuma ser de
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aproximadamente: t=1/y. Por tal motivo, verifica-se a necessidade de elevados tempos

de espera para as condi¢cdes em que as taxas de deformacéo sdo muito baixas.

Neste contexto, os reogramas e os diagramas de viscosidade foram obtidos neste
trabalho, de modo que o tempo em que a taxa de deformacdo imposta ao fluido era
suficientemente grande para a tensao de cisalhamento (ou a viscosidade) ndo variar mais

com o tempo.

Tais ensaios foram realizados no Laboratério de Fluidos (IRF) do Centro de
Pesquisas e Desenvolvimento da Petrobras (CENPES), no Rio de Janeiro, utilizando o
redbmetro Anton Paar MCR302.

Para as solucdes de GX 0,2% m/m e CMC 0,6% m/m, 0s reogramas e 0S
diagramas de viscosidade foram obtidos para taxas de deformagdes que variaram de
0,01 a 100 s*. No caso das solugdes GL 92% v/v por questdes de sensibilidade do
redbmetro, a viscosidade e a tensdo de cisalhamento foram obtidas para taxas de

deformacdes que variaram no intervalo de 0,1 a 100 s,
b) Histerese

A técnica de histerese foi introduzida por Green e Weltmann (1943). Tal técnica
consiste em aumentar continuamente a taxa de deformacéo de zero até algum valor
maximo e em seguida reduzir a taxa de deformacdo na mesma velocidade para o valor
inicial. Desta forma, caso a amostra possua caracteristicas tixotrdpicas, verifica-se um
ciclo de histerese para a tensdo de cisalhamento em fungdo da taxa de deformacéo,
conforme ilustrado na Figura 3.4 (CHHABRA, 2007; MEWIS e WAGNER, 2009).

Segundo Chhabra e Richardson (2008) a altura, a forma e a area do ciclo de
histerese estdo relacionadas com a duragcdo do cisalhamento, com a taxa em que a
deformacéo foi aumentada ou diminuida e com a historia cinemética da amostra. Sabe-
se também que quanto maior for a area formada pelo ciclo, maior o comportamento

dependente do tempo do fluido.

De acordo com Mewis e Wagner (2009), os fluidos tixotrépicos exibem pequena
diferenga entre as curvas crescentes e decrescentes quando se conduz a técnica de
histerese com lenta variacdo na taxa de deformacdo. Os autores explicam que tal
comportamento ocorre, pois, nas analises do fluido realizadas em condi¢bes que

despendem maior quantidade tempo, as microestruturas do fluido aproximam-se do
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estado estacionario. Por este motivo, verifica-se uma pequena diferenca entre as curvas

de ida e de volta.

L Fluido tixotropico

Tensdo de cisalhamento

Fluido reopético

Taxa de deformacdo

Figura 3.4 — llustracdo da técnica de histerese de um fluido dependente do tempo
(adaptado de CHHABRA, 2007).

Conforme visto, os trabalhos da literatura mencionam que os resultados obtidos
para a tensdo de cisalhamento em funcdo da taxa de deformacdo de um fluido
tixotropico dependem da maneira com a qual o teste foi realizado. Apesar disto, para
utilizar a técnica de histerese, ndo existe, a priori, uma recomendacdo especifica

relacionada ao tempo com o qual os testes devem ser conduzidos.

Neste trabalho, a técnica de histerese foi conduzida ao aplicar uma taxa de
deformacdo de 200 s. Em seguida as amostras eram deixadas em repouso por um
periodo de 20 minutos. Apds isto, eram iniciadas as medidas da tensao de cisalhamento
enquanto a taxa de deformacdo aplicada ao fluido era aumentada até um valor pré-
determinado (100 s), produzindo taxas de deformac@es crescentes. Posteriormente, a
taxa de deformacdo era reduzida até aproximadamente zero, produzindo taxas de

deformacdes decrescentes nas solugdes.

Este ensaio foi realizado no Laboratorio de Fluidos (IRF) do Centro de Pesquisas
e Desenvolvimento da Petrobras (CENPES), utilizando o Redmetro Anton Paar
MCR302.

¢) Mudangas do tipo degrau na taxa de deformacéao
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Segundo Mewis e Wagner (2009), pode-se avaliar a presenca de viscoelasticidade
em um fluido tixotropico a partir de um teste degrau na taxa de deformacdo. Em tal
experimento avalia-se a tensdo de cisalhamento com o tempo como resposta ao se

reduzir bruscamente a taxa de deformac&o de um valor y; para y2.

Os comportamentos exibidos por diferentes tipos de fluidos (newtonianos e nao-
newtonianos) ao utilizar mudancas do tipo degrau na taxa de deformacéo, sdo mostrados
na Figura 3.5. A Figura 3.5b apresenta o tipico comportamento de um fluido
newtoniano. A Figura 3.5c, o comportamento tipico de um fluido viscoeléstico. Neste
caso, apos a reducdo brusca na taxa de deformacdo, verifica-se como resposta o
decaimento exponencial na tensdo de cisalhamento, tendendo para um novo patamar de
tensdo, sendo este, menor que a tensdo inicial. No caso de um fluido ineléstico com
caracteristicas tixotropicas, verifica-se que ocorre uma redugdo brusca na tensdo de
cisalhamento e em seguida a tensdo aumenta gradativamente ao longo do tempo (Figura
3.5d). Para um fluido com caracteristicas tixotropicas e viscoelasticas verifica-se que a
reposta a mudanca na taxa de deformacgéo ocorre como uma combinacédo dos dois tipos,
ou seja, uma queda na tensdo de cisalhamento, seguido por um relaxamento rapido do

fluido e finalmente o aumento gradativo da tensdo ao longo do tempo (Figura 3.5e).

(a) ¥ (b) T
11
T2
t t
(c) T (d) T
t t
(e) T a) Setpoint
b) Fluido newtoniano
c) Fluido viscoelastico
( d) Fluido tixotrépico
e) Fluido tixotropico com
presenca de efeitos
t elasticos

Figura 3.5 - llustracdo da tenséo de cisalhamento ao longo do tempo em uma tipica
resposta ao se realizar uma mudanca do tipo degrau na taxa de deformacao de um valor
y1 para y2: a) Set point. b) Resposta para um fluido newtoniano. ¢) Resposta para fluido

viscoelastico. d) Resposta para um fluido tixotrdpico. ) Resposta para um fluido
tixotropico com presenca de efeitos elasticos (adaptado de MEWIS e WAGNER, 2009).
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Neste trabalho, para os trés fluidos estudados, foi realizada uma mudanca do tipo
degrau negativa de 100 s para 1 s na taxa de deformagéo. O equipamento utilizado na
realizacdo deste teste, foi 0 RedGmetro Anton Paar MCR302.

d) Testes a taxa de deformacéao constante

Um experimento que tem sido utilizado em diversos trabalhos para avaliar a
presenca de tixotropia em materiais é o teste a taxa de deformacdo constante
(conhecidos do termo inglés como “start-up experiments”). Este teste consiste em deixar
a amostra previamente em repouso e em seguida aplicar uma taxa de deformacdo
constante. Para um fluido tixotropico, a taxa de deformacéo aplicada ao fluido ocasiona
um pico na tensdo de cisalhamento, seguido por seu decaimento gradual até alcancar a
condicdo de estado estacionario (MEWIS e WAGNER, 2009).

Neste trabalho, para realizar este teste, as amostras foram inicialmente submetidas
a um cisalhamento intenso (taxa de deformacdo de 200 s™) durante o periodo de 1
minuto. Em seguida as amostras eram deixadas em repouso durante o periodo de 10
segundos. Apds o periodo estatico, o fluido era submetido a uma taxa de deformacéo
constante de 0,5 s durante o tempo de 1 minuto, medindo-se entdo a tensio de
cisalhamento. Os testes foram repetidos também para os periodos de repouso de 10
minutos e 30 minutos. O cisalhamento intenso no inicio do ensaio (200 s?) tinha como
objetivo, quebrar qualquer estrutura gelificada existente no fluido.

O aumento subito verificado na tensdo de cisalhamento como resposta ao inicio
do escoamento costuma ser avaliado a partir do tempo em que a amostra foi deixada em
repouso. Desta forma, a partir de um gréfico que consta os valores do pico de tensdo em
funcdo do tempo em que a amostra foi deixada em repouso, pode-se avaliar a
recuperacdo da viscosidade aparente em funcdo do tempo de repouso (MEWIS e
WAGNER, 2009).

Neste contexto, para as solucdes de GX 0,2% m/m, também foram obtidas a
viscosidade aparente para tempos de repouso que variaram de 1 a 3600 segundos. As
taxas de deformagcéo imposta nas solucdes apds o periodo de repouso eram de 3 e 5s2.
Vale ainda ressaltar que antes do periodo de repouso as amostras eram submetidas a um
cisalhamento intenso de (200 s*) para quebrar qualquer estrutura gelificada presente no
fluido.
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Estes ensaios foram realizados na faculdade de Engenharia Quimica da

Universidade Federal de Uberlandia, utilizando o Redmetro Brookfield R/S Plus..
3.2 Metodologia experimental

Neste trabalho, os ensaios experimentais foram realizados nas dependéncias dos
laboratdrios da Unidade Avancada de Pesquisa da Faculdade de Engenharia Quimica da

Universidade Federal de Uberlandia.

Os experimentos foram conduzidos utilizando basicamente duas unidades
experimentais, sendo uma construida para a realizacdo de testes de sedimentacdo com

recolhimento de amostras (ensaios destrutivos).

Na outra unidade eram realizados experimentos de medidas indiretas de
concentracdo local de sélidos, por meio da técnica de atenuacdo de raios-y. Nesta
unidade, eram conduzidos ensaios de sedimentacdo em batelada (testes dinamicos),

assim como, ensaios de adensamento e filtracdo (testes estaticos)
3.2.1 A unidade experimental de aplicacéo de radiois6topos

A utilizacdo de medidas ndo-destrutivas para a analise da sedimentacdo de
materiais particulados é uma alternativa bastante vidvel quando a simples amostragem

nédo pode ser empregada por interferir na configuracéo e na estabilidade do meio.

Neste trabalho, uma unidade de aplicacdo de radioisotopos foi utilizada para o
monitoramento da concentracdo local de sélidos. A unidade possuia uma fonte selada de
raios-y proveniente de um cilindro de americio-241 (**Am). Segundo a fabricante
Amersham (atual GE Healthcare), o radioisotopo adquirido possuia em 22 de setembro
de 1995 a atividade de 100 mCi.

A fonte de americio-241 encontrava-se no interior de uma blindagem de chumbo
com dimensOes externas de 10,0 cm x 9,0 cm x 7,0 cm. O bloco de chumbo em sua
parte frontal possuia um orificio central de aproximadamente 5 mm que funcionava
também como um colimador dos raios-y. Desta forma, os feixes de radiacdo
atravessavam o orificio com baixa divergéncia e direcionados para outro bloco de
chumbo que tambem possuia um orificio onde estava contido o modulo primério do
sistema de deteccdo de radiacdo (cristal cintilador, valvula fotomultiplicadora e pré-

amplificador).
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A colimacdo de raios-y, além de ser fundamental para o correto uso e aplicacéo da
técnica de atenuacdo de raios gama, também impedia a exposicdo do operador a
radiacdo, visto que os feixes colimados eram direcionados diretamente para o sistema de

deteccdo e os ndo colimados eram atenuados pela blindagem de chumbo.

A pequena espessura dos orificios presentes nos blocos de chumbo exigia um
alinhamento preciso entre a fonte e o sistema de deteccdo. Tal alinhamento foi
conseguido, apos sucessivas alteragdes na posi¢do do bloco de chumbo em que estava
contido o radioisétopo. Desta maneira foi estabelecida a posi¢do que forneceu a maior

contagem de pulsos de radiacéo.

A unidade de aplicacdo de radioisétopos utilizada por este trabalho era constituida
basicamente por uma fonte de americio-241, um tubo de vidro, um sistema de deteccdo
de radiacdo. O sistema de deteccdo era constituido por um maédulo primario (cristal que
produz cintilagio ao absorver os fdotons gama acoplado a uma valvula foto
multiplicadora e um pré-amplificador) e um mddulo secundario (constituido por fonte

de alta tensdo, contador de pulsos, amplificador e o analisador de canais SCA).

O conjunto contendo a fonte e 0 mddulo primério era sustentado por uma
plataforma, que podia ser movida verticalmente, permitindo a realizagdo de medidas
desde a base da proveta de testes (z=0) até o topo da coluna de suspensdo. No aparato,
também se podia verificar um computador que era utilizado para receber os valores

numeéricos de contagens de pulsos (Figura 3.6).

Conforme pode-se observar na Figura 3.6, as partes principais do sistema de
deteccdo de radiacdo eram constituidas por um detector de cintilacdo, uma valvula
fotomultiplicadora, uma fonte de alta tensdo, um contador de pulsos, um amplificador,
um analisador de canais SCA e uma placa de aquisi¢cdo de dados. Tais dispositivos
foram adquiridos da fabricante Ametek-Ortec, e suas fungbes e detalhes de

funcionamento estdo comentados na Tabela 3.8.
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1- Fonte de americio-241
2- Tubo de vidro
3- Detector de cintilagao Nal(TL)
4- Valvula fotomultiplicadora com pré-amplificador
5- Fonte de alta tensao
6- Contador de pulsos
7- Amplificador
8- Analisador de canais SCA
9- Placa de aquisigdo de dados
10- Computador

S e

Figura 3.6 - llustracdo da unidade de aplicacédo de radiois6topos.

Os detalhes da unidade experimental s&o mostrados nas Figuras 3.7 a 3.10

Figura3.7 — Detalhes do sistema fonte-deteccéo.

63



Figura 3.8 - Véalvula fotomultiplicadora com pré-amplificador (2) acoplado ao detector
de cintilagdo Nal(TL) (1).

Figura 3.9 — Mddulo secundario do sistema de detec¢do em que pode-se observar da
esquerda para direita a fonte de alta tensdo, o contador de pulsos, o amplificador e 0
analisador de canais SCA.

Figura 3.10 - Placa de aquisi¢do de dados.
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Tabela 3.8 - Funcdes dos dispositivos constituintes do sistema de deteccdo de

radiacéo.

Dispositivo

Funcéo

Detector de cintilacado
Nal(TL) modelo 905-3

Constituido por cristais de iodeto de sédio ativado por télio.
Tal modulo de deteccdo interage com a radiagdo gama,
emitindo energia na forma de ondas eletromagnéticas que se
encontram na faixa de luz visivel. A quantidade de energia
emitida pelo cristal é diretamente proporcional com a

intensidade de radiacdo que chega ao detector.

Tubo fotomultiplicador
com pré-amplificador
modelo 276

O tubo fotomultiplicador converte os fétons de luz emitidos
pelo cristal cintilador em pulsos elétricos cuja intensidade €
proporcional a energia da radiacdo que chega ao cintilador. O
pré-amplificador altera a impedancia do sistema permitindo
que os pulsos emitidos pela valvula fotomultiplicadora sejam

transmitidos para o amplificador.

Amplificador

Aumenta a largura e a amplitude dos pulsos de forma
proporcional as energias que chegaram ao sistema de deteccédo

por cintilacdo.

Fonte de alta tensdo
modelo 556

Fornece a tensdo necessaria para o correto funcionamento do

tubo fotomultiplicador.

Analisador de Canais
SCA modelo 550A

Seleciona apenas 0s pulsos que possuem um determinado
intervalo de amplitude. Como a amplitude do pulso que sai do
amplificador é proporcional a energia de emissdo do
radioisotopo, se torna possivel estabelecer a faixa de
amplitude associada ao intervalo de maior energia de emisséo

do radioisotopo.

Contador de pulsos
modelo 871

Quantifica os pulsos selecionados pelo analisador de canais

para um determinado tempo de contagem.

Para uma maior compreensdao do funcionamento do sistema de deteccdo de

radiacdo, na Figura 3.11, esté ilustrado um esquema com a ordem sequencial com a qual

cada dispositivo desempenha sua funcéo até se obter a contagem de pulsos.
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Contador de pulsos
 —
— Discriminador
de voltagens
p Amplificador
Liquido clarificado
,/ L—3| Pré-amplificador

A

Sedimento

Americio-241

Detector de cintilagao
Fonte de
alta tensao

Placa porosa

\ Valvula de saida de liquido

Figura 3.11 - llustracdo da sequéncia com a qual cada dispositivo do sistema de
deteccdo desempenha sua funcgéo até a obtencdo da contagem de pulsos (adaptada de
DAMASCENO, 1992).

3.2.1.1 Efeitos de parede

A presenca de fronteiras rigidas pode influenciar nas taxas de sedimentacdo dos
materiais sélidos, reduzindo a velocidade de sedimentacdo das particulas. Neste
contexto, diversos trabalhos na literatura tem fornecido expressdes que relacionam a
velocidade terminal da particula (vi) com a velocidade terminal da particula isolada (Vi)
(ALMEIDA, 1995; FRANCIS, 1933). Tais expressdoes normalmente estdo associadas

com o parametro f,

p=-t (32)

em que dp é o didmetro da esfera de mesmo volume que a particula e d: o didmetro do
recipiente de testes.

Os valores numéricos do parametro S fornecem algumas informaces relevantes
sobre a influéncia de contornos rigidos na sedimentacdo de particulas. Desta forma,
quanto mais o valor numérico de £ se aproxima de um, maior é a influéncia dos efeitos
de parede. No entanto, quando tal parametro esta associado a valores muito pequenos

(aproximando-se de zero), os efeitos de parede geralmente podem ser negligenciados.
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Assim, na Tabela 3.9, estdo dispostos os valores calculados de f para o caso da
sedimentacdo gravitacional desenvolvida por este trabalho. Para o calculo de tal
pardmetro, utilizou-se como dimensdo caracteristica das particulas, os diametro médios
de Sauter (D32) de cada solido (carbonato e areia). Vale mencionar que o didmetro
interno da proveta de testes (dt) utilizada neste estudo era de 53,45 mm.

Tabela 3.9 — Valores numéricos do parametro £ para os sélidos utilizados nos
ensaios de sedimentacdo gravitacional.

Material sélido g
Carbonato de célcio 150-212 um 0,003
Areia 150-212 um 0,003

Conforme pode ser observado na Tabela 3.9, os valores de £ eram muito pequenos
e tendiam a zero. Por este motivo, os efeitos de parede foram negligenciados na analise

dos resultados e discussdes apresentadas no Capitulo 4 deste estudo.
3.2.1.2 O Radioisotopo Americio-241

As propriedades nucleares do americio-241 sdo bastante favoraveis para a sua
utilizacdo em diversas atividades relacionadas a pesquisa cientifica, industria e
medicina. Neste contexto, as principais caracteristicas que influenciaram na escolha do
Am-241 para o desenvolvimento deste trabalho, estdo devidamente mencionadas na

sequéncia.

= O longo tempo de meia vida do Am-241 (aproximadamente 432,6 anos), evita a
necessidade de correcfes na contagem dos pulsos devido ao decaimento radioativo
do material ( HAMACHER, 1978).

= A energia predominante dos fdétons gama provenientes do Am-241 é de
aproximadamente 60 keV. Tal energia requer pequenas espessuras de chumbo para
uma eficiente blindagem quando comparadas com outros radioisétopos de maior
energia, como o cobalto-60 ou o0 césio-137. No entanto, a radiacdo gama emitida
pelo Am-241 possui energia suficiente para atravessar diversos tipos de suspensoes

solido-liquido (mesmo quando submetida a baixas condicGes de porosidade).
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3.2.1.3 A técnica de atenuacéo de raios gama

A variagdo da intensidade de um feixe monoenergético colimado de raios gama
(com energia E), que atravessa um meio fisico, esta relacionada com a densidade e a

espessura deste meio, conforme mostra a equacao de Lambert:
I(E) = 1,exp(-o(E) py) (3.3)

em que lo e | sdo respectivamente a intensidade do feixe antes e ap6s a passagem pelo
meio fisico, o ¢ o coeficiente de atenuagdo massico do meio, p € a densidade do meio e

y € a espessura do meio.

Para o caso particular em que o meio onde incide a radiagdo é uma suspensao
solido-liquido e o estado de referéncia é uma solugdo sem sélidos suspensos, a equacao
de Lambert pode ser expressa (GARDENY e ELY-JR, 1967):

I
In (T‘)j = s, (3.4)
em que £ é um parametro que deve estimado experimentalmente.

Para o correto uso da Equacdo (3.4), deve-se primeiramente corrigi-la pelo tempo
de resolucdo do sistema ou tempo morto (7). O tempo morto é o tempo em que dois
registros de fotons consecutivos devem estar separados para serem reconhecidos pelo
sistema de deteccdo. Por este motivo, quando se utiliza um sistema de deteccdo de
radiacdo, espera-se que 0 humero de contagens registradas seja menor que a quantidade
de fétons que realmente alcangcam o detector. Neste contexto, a Equacédo (3.4) pode ser

reescrita da seguinte forma,
R
o)

em que R é a contagem corrigida do numero de pulsos que passam pelo meio fisico e Ro
é a contagem corrigida do nimero de pulsos de radiagdo que passam pela proveta sem
concentracdo de solidos. Tais pardmetros, podem ser estimados respectivamente a partir

das seguintes relacdes,

R | (3.6)
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R, = 1o (3.7)

Na sequéncia serd descrita a metodologia utilizada por este trabalho para a

determinacédo do tempo morto (7).
a) O tempo de resolucdo do sistema

O tempo de resolucgéo do sistema pode ser determinado a partir do método de duas
fontes que emitem radiacdo com diferentes energias, devidamente descrito por Gardney
e Ely-Jr (1967). Desta forma, se cada uma das fontes com energias diferentes forem

denominadas de fonte A e B, o pardmetro zpode ser estimado pela seguinte equacao,

r= e =1a—1e —ls (38)
12 =157 — 1,57
A B AB

em que la é a taxa de contagem obtida com a fonte radioativa A, Ig € a taxa de
contagem obtida com a fonte radioativa B, Ias é a taxa de contagem obtida com as duas
fontes radioativas juntas e Igg € a taxa de contagem do background, ou seja, a contagem
obtida associada com a deteccdo de radiacdo proveniente de outras fontes que nédo seja o
radioisotopo em questdo. Tal contagem pode ser determinada quando a fonte encontra-
se totalmente selada, ou seja, com a tampa de chumbo impedindo a colimacéo dos raios-

v em direcdo ao sistema de deteccdo.

Para as situacdes em que existe apenas uma fonte radioativa disponivel,
Damasceno (1992) fez pequenas modificacdes na técnica das duas fontes, e, com isso,
propbs um método em que era possivel com apenas uma fonte, simular duas fontes
radioativas. A metodologia proposta por Damasceno consistia na utilizacdo de dois

blocos de acrilicos com espessuras diferentes, como forma de simular as duas fontes.

Neste trabalho, o tempo morto (z) foi determinado por meio da técnica dos blocos
de acrilico, pois, ndo haviam disponiveis duas fontes radioativas para a realizacdo deste
estudo. Na sequéncia serdo apresentadas as etapas para a determinacdo do tempo morto,

conforme proposto por Damasceno (1992).

1° passo — Adquiriram-se dois blocos de acrilico com espessuras diferentes, designados

como bloco x e bloco y.

2° passo — Mediu-se a taxa de contagem que alcangou o detector sem que houvesse
qualquer obstaculo entre a fonte e o detector.
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3° passo — Mediu-se a taxa de contagem obtida com os dois blocos de acrilicos juntos.

40 passo — Calculou-se a diferenga entre o primeiro e o segundo passo. Tal diferenga era
considerada como a taxa de contagem obtida simulando as duas fontes radioativas

juntas, ou seja, lag.

5° passo — Colocou-se um dos blocos de acrilico (bloco x) em frente a fonte para a

obtencgéo da taxa de contagem.

6° passo — Calculou-se a diferenga entre a taxa de contagem obtida no 2° e no 5° passo.
Tal diferenca era considerada como a taxa de contagem simulando a fonte radioativa A,

ou seja, la.

7° passo — Colocou-se o outro bloco de acrilico (bloco y) em frente a fonte paraa
obtencéo da taxa de contagem.

8° passo — Calculou-se a diferenca entre a taxa de contagem obtida no 2° e no 7° passo.
Tal diferenca era considerada como a taxa de contagem recebida simulando a fonte

radioativa B, ou seja, Is.

9° passo — Mediu-se a taxa de contagem quando a fonte radioativa encontrava-se

totalmente selada, e, assim, foram obtidas as taxas de contagens do background (Igc).

Na Tabela 3.10 constam os valores de Ia, Ig, Iag € Isc obtidos por este trabalho.

Tabela 3.10 - Parametros para a estimativa do tempo morto.

Taxa de contagem (s%)
I 0,31
Is 802,08
IaB 720,38
Isc 1417,54

Com os valores de Ia, I, Iag € Isc determinados experimentalmente, e utilizando a

Equagcéo (3.8) foi possivel estimar o tempo morto, 7= (1,24 x 10 + 1,08x10°) s!
b) As curvas de calibracdo para as suspensdes estudadas

Para estudar a sedimentacdo de suspensdes a partir do conhecimento da variagdo
da concentracdo local de sélidos ao longo do tempo, deve-se estimar parametro S
presente na Equacédo (3.5). Tal parametro foi obtido com a obtencdo de uma curva de

calibracdo especifica para cada suspensao estudada.
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3.2.1.4 Os experimentos realizados na unidade de aplicacao de radioisétopos

Na unidade experimental de aplicacdo de radioisétopos foram realizados dois
tipos de experimentos, sendo um realizado por meio de testes de sedimentacdo em
batelada com o monitoramento da varia¢do da concentracao local de solidos ao longo do

tempo para diversas posi¢cdes da proveta (ensaios dindmicos).

O outro experimento era realizado por meio de testes de adensamento e filtragéo
com a determinacdo da porosidade ao longo da estrutura de sedimentos formados na

base da proveta de testes (ensaios estaticos).

3.2.1.4.1 Monitoramento da variacdo da concentracao de so6lidos ao longo do tempo

para diferentes posicOes da proveta de testes (ensaios dinamicos)

Os ensaios relativos ao monitoramento da concentra¢do de solidos ao longo do
tempo foram realizados com o intuito de compreender melhor o comportamento
dindmico de suspensdes sedimentando em fluidos newtonianos e pseudoplasticos. Para
a realizacdo deste tipo de experimento foi utilizado um recipiente de vidro (denominado
neste trabalho de proveta de testes A).

Neste contexto, a proveta de testes A era inserida na unidade experimental de
radioisotopos e, em seguida, iniciava-se a adicdo do fluido e do material particulado

(previamente pesado para a concentragdo volumeétrica inicial desejada).

Com o fluido e o material particulado adicionado, iniciava-se o procedimento para
deixar a concentracdo de solidos homogénea por toda a altura de suspenséo. Para isso,
foi utilizado um agitador axial perfurado com geometria cilindrica desenvolvido por
Ruiz (2000) (Figura 3.12). O autor concluiu que o uso de agitadores com o formato
conico ndo dispersava as suspensdes corretamente. No entanto, quando utilizado o
agitador com geometria cilindrica verificou-se uma dispersdo homogénea do sélido ao

longo de todo o recipiente de testes.
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Figura 3.12 — llustracéo do agitador axial utilizado neste trabalho para homogeneizar as
suspensoes.

O procedimento de homogeneizagdo era conduzido movimentando-se axialmente
o agitador de forma ascendente e descendente. Vale ressaltar que no movimento de
homogeneizacdo ascendente a altura do agitador ndo deveria ultrapassar o topo da
coluna de suspensdo, pois quando tal fato ocorria, era verificada a entrada de ar na
suspensdo (fendmeno indesejado). Apds o procedimento de homogeneizacao, iniciava-
se entdo, por meio do software Maestro 3.1 (fornecido pela fabricante do sistema de
deteccdo por cintilacdo, Ametek-Ortec), o processo quantificacdo de fotons que chega

ao detector de radiacéo por cintilacao.

Neste trabalho os testes dindmicos foram conduzidos utilizando as amostras de
areia 150-212 um e de carbonato de calcio 150-212 um. Os carbonatos foram estudados
nas concentragdes volumetricas iniciais de £0=4% e &0=9% e as amostras de areia
foram analisadas na concentracdo volumétrica inicial de &0=9%. Vale também

mencionar que todos os experimentos foram realizados com trés réplicas.

Para ambos os solidos (areia e carbonato) utilizou-se como fase continua as
solugdes de GL 92% v/v, CMC 0,6% m/m e GX 0,2% m/m.
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A determinacdo da velocidade de sedimentacdo de suspensbes em fluidos ndo-

newtonianos

Neste trabalho, foi avaliada a estimativa da velocidade de sedimentagéo de
suspensdes em fluidos pseudoplasticos (para a regido de sedimentacdo livre). Para isso,
uma formulacdo para fluidodindmica em meios porosos foi utilizada e estendida para
fluidos n&o-newtonianos. Tal formulagdo foi baseada nos trabalhos desenvolvidos por
d'Avila (1978) e por Scheid e Massarani (2002).

Desta forma, para a determinagdo da velocidade de sedimentacdo em funcdo da
porosidade, serdo utilizadas inicialmente as seguintes consideracdes e hipoteses

simplificadoras:

a) A sedimentacdo ¢ um fendmeno unidimensional,

b) As fases da mistura sdo incompressiveis;

c) O tensor tensdo no constituinte sélido é uma funcéo exclusiva da porosidade local,
d) Os efeitos de parede podem ser negligenciados.

Com estas consideracOes e adotando a sedimentacdo na direcdo z, a equacdo do

movimento para o constituinte slido pode ser escrita como (d'AVILA,1978):

& averV% ——dPS+m+( -p:)EQ (3.9)
ps S 8t saz dZ ps pf S '

em que vs é a velocidade intersticial do solido, m a forca resistiva que o fluido exerce
sobre a matriz solida, Ps a pressdo sobre os solidos, g a gravidade local, t o tempo.

Segundo d'Avila, a forca resistiva (m) presente na Equacéo (3.9), pode ser expressa

como,
m=Ys_ (3.10)
k(ey)
Substituindo a Equagéo (3.10) em (3.9), d’Avila (1978) chegou a,
oV oV, dP.  wv
o (e, M) AR o 3.11
ps s(at S 62) dZ k(&'f) (ps pf) sg ( )

A Equacdo (3.11) pode ser simplificada ao considerar que a interface superior

apresenta velocidade de queda constante nos primeiros instantes (para as posigoes
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proximas ao topo). Além disso, o efeito de pressdo nos solidos pode ser considerado

nulo (Ps=0) para regido de sedimentag&o livre:

k=M (3.12)

(s —p1)e9

A regido de sedimentacdo livre caracteriza-se pelo fraco efeito de interacdo entre
as particulas. Por este motivo pode-se considerar que 0s materiais sélidos decantam
livremente nesta regido, com velocidade constante e igual a velocidade inicial de
sedimentagdo (vs=vso). Assim, a velocidade de sedimentacdo das particulas em
suspensdo (vs), pode ser determinada a partir do monitoramento do deslocamento da
interface descendente fluido-suspensdo. Tal procedimento tem sido utilizado por
diversos trabalhos de sedimentacéo na literatura e esta exemplificado na Figura 3.13.

da interface descendente

Z - posi¢do

Vo ~, St

Tempo
Figura 3.13 — llustracdo do monitoramento da interface descendente em um teste de
sedimentacdo em batelada (adaptada de AROUCA, 2007).

Conforme pode ser observado na Figura 3.13, a velocidade de sedimentagédo das
particulas em suspensdo (para uma determinada concentracdo de solidos inicial) era

determinada por meio da inclinacdo da reta na regido linear do gréfico.

Neste trabalho, serd testada a viabilidade da extensdo da Equagdo (3.12) na
estimativa da velocidade de sedimentagdo das particulas em fluidos pseudoplasticos.
Desta forma, ao substituir a viscosidade dindmica do fluido newtoniano () pela
viscosidade aparente de um fluido ndo-newtoniano (7), pode-se reescrever a Equacédo
(3.12) como,
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k(gf)zn—vs (3.13)
(ps — P )gsg

Considerando um fluido pseudoplastico que se ajuste a equacdo da lei de

poténcias (7=my"1) e isolando o termo vs, a Equagdo (3.13) torna-se,

v — k(e:) (o, — p1)E,9 (3.14)

s n-1

my

A Equacéo (3.14) pode ser utilizada para estimar a velocidade de sedimentacéo

das particulas em fluidos pseudoplésticos que ajustam-se ao modelo Power-law.

Para determinar vs com a Equacdo (3.14), deve-se primeiramente estimar a
permeabilidade do meio poroso k(&). Assim, neste trabalho, a permeabilidade foi obtida
ao conduzir um teste de sedimentacdo com um fluido newtoniano. Em tal teste era
possivel obter a velocidade de sedimentacdo das particulas e determinar a

permeabilidade por meio com a Equacéo (3.12).

Com o parametro k determinado para uma dada porosidade, pode-se estimar a
velocidade de sedimentacdo em um fluido pseudoplastico ao se conhecer a taxa de
deformacdo do fluido na regido de sedimentacdo livre. Neste contexto, conforme
mostrado na secdo 2.6, existem algumas expressdes na literatura para a estimativa da
taxa de deformacdo média de fluidos ndo-newtonianos escoando em meios porosos
(Tabela 2.2).

A precisdo da formulacdo utilizada pode ser testada, ao comparar a velocidade de
sedimentagdo estimada por meio do equacionamento, com a Vvelocidade de
sedimentac&o verificada experimentalmente no fluido pseudoplastico.

Neste contexto, este trabalho utilizou o carbonato de célcio 150-212 pum
sedimentando em solucGes aquosas de GL a 92% v/v (fluido newtoniano) e em solugdes
aquosas de CMC a 0,6% m/m (fluido pseudopléstico), nas concentragdes volumetricas

de solidos iniciais de £0=4% e £5=9%.

Vale mencionar também que nos experimentos conduzidos, ndo foi possivel
determinar a velocidade de sedimentacdo das particulas, por meio do monitoramento
visual do deslocamento da interface superior ao longo do tempo. A inviabilidade deste
procedimento, era devido ao movimento descendente da interface superior se passar de

forma suavizada. Ndo havendo, portanto, uma descontinuidade entre o liquido
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clarificado e a suspensdo, mas sim um gradiente de concentracdo, o que dificultava o

uso desta técnica.

Desta forma, o deslocamento da interface superior foi obtido com o uso da técnica
de atenuacdo de raio-y. A passagem da interface era determinada ap6s a passagem da
regido de concentracdo constante e o inicio da queda da concentracdo de sélidos ao
longo do tempo. Assim, era possivel estimar a velocidade de sedimentacdo das
particulas na regido de sedimentacgdo livre. Maiores detalhes deste procedimento, estdo
mostrados no Capitulo 4 (Anélise dos resultados e discusséo).

Por fim, vale comentar que os resultados utilizados nesta secdo restringiram-se a
sedimentacdo em solucdes de glicerina e de carboximetilcelulose. Os resultados de
sedimentagdo com goma xantana ndo foram utilizados em virtude da maior
complexidade envolvendo a deposi¢cdo gravitacional de particulas em fluidos com

caracteristicas reoldgicas dependentes do tempo.

3.2.1.4.2 Testes de adensamento e filtracdo com determinacdo da porosidade ao
longo da estrutura de sedimentos formados na base da proveta de testes (ensaios

estaticos)

Os testes de adensamento e filtragdo com determinacédo da porosidade ao longo da
estrutura de sedimentos formados na base da proveta de testes (ensaios estaticos) foram
conduzidos com a finalidade de determinar as equacgdes constitutivas para pressdo nos

solidos e permeabilidade do meio poroso.

Neste teste, foram utilizadas amostras de carbonato comumente utilizadas como
aditivos obturantes em fluidos de perfuracdo. Desta forma, os experimentos foram
realizados com os carbonatos de carbonato do célcio 2-44 um e a mistura do carbonato
do célcio 2-44 um com o carbonato de calcio 44-194 um na proporcao volumeétrica de

1:1 (tais solidos foram devidamente caracterizados na se¢éo 3.1).

Para realizacdo destes experimentos foi utilizado um tubo de vidro denominado
neste estudo de proveta de testes B. Esta proveta possuia formato cilindrico e suas
extremidades eram vazadas. Em sua parte inferior havia um anel rosqueado de modo
que era possivel fazer a jungdo entre o tubo de vidro e a pega de filtracdo, conforme

ilustrado na Figura 3.14.
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Figura 3.14 - llustracdo do tubo de vidro e da peca de filtracéo.

I

Os experimentos foram conduzidos seguindo a metodologia proposta por
Damasceno (1992). Segundo o autor, para a determinacdo das equacdes constitutivas
para pressdo nos sélidos e permeabilidade do meio poroso, deve-se primeiramente partir
das seguintes consideraces e hipoteses simplificadoras:

a) O escoamento atraves do meio poroso € lento, unidimensional e em regime

permanente;
b) A lei de Darcy representa a forca resistiva,;
c) A tensdo nos solidos é funcédo exclusiva da porosidade local;

d) Os termos inerciais da equacdo do movimento para o constituinte solido sdo

despreziveis.

Com tais suposi¢des e adotando o escoamento do fluido e 0 movimento do solido

na direcdo z, a equagdo do movimento para a fase solida pode ser escrita da seguinte

maneira:
dR.(&s) _ M&: [ 9 g, _ 3.15
dZ _k(é‘s){é‘f gsj_'_(ps pf)gsg ( )

em que, gr e gs Sdo respectivamente, a velocidade superficial do fluido e do sélido. As
fungdes Ps(ss) e k(es) sdo denominadas de equagles constitutivas para pressdes nos

solidos e permeabilidade do meio poroso.
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A determinacdo experimental das equacdes constitutivas para Ps(&) e k(&) pode
ser feita com a utilizacdo da Equacéo (3.15), desde que sejam conhecidas a distribuicédo
de concentracdo no sedimento e as velocidades superficiais do sélido (gs) e do fluido
(gr) em pelo menos duas situag@es distintas (DAMASCENO, 1992).

O primeiro experimento pode ser idealizado em um meio poroso estatico, em que
as velocidades superficiais do solido e do liquido sdo nulas (gs=q=0). Com tais
condigdes de contorno, a Equacdo (3.15) permite obter a relacdo entre a pressdo nos
solidos e a porosidade do meio poroso:

P, =(p, —p,)9, & (2)dz (3.16)

sendo, z o0 eixo de referéncia medido a partir do topo do sedimento de altura L.

Conhecida a relagdo Ps(&), um segundo experimento pode ser idealizado para a
determinacdo da permeabilidade do meio poroso. O sedimento formado no interior da
proveta submete-se a um processo de acomodacgdo, caracterizado por uma nova
configuracdo da matriz porosa, causada pela lenta percolacdo do liquido através do

meio. Com tais condicdes, a Equacdo (3.15) pode ser reescrita como,

HQ;

k =
Pl p)eg o4
dc‘:f dZ ps pf S

Pode-se observar na Equacéo (3.17) que a determinacéo da permeabilidade local
sO é possivel com o estabelecimento da fungdo Ps(s). Neste trabalho, a funcéo Ps(&) foi
obtida com a determinacdo dos parametros do modelo empirico proposto por Arouca
(2007):

P =as, (2.28)

No presente estudo, a caracterizagdo de um meio poroso estatico foi obtida apos a
completa sedimentacdo das suspensfes aquosas de carbonato de célcio. Para isto, o
sistema foi deixado em repouso por 48 horas para estabilidade da matriz porosa
formada. Em seguida, abriu-se a valvula de controle de retirada do fluido e o sedimento
formado alcangou uma nova acomodacéo das particulas devido a percolagédo do liquido
no sistema. Uma placa porosa foi utilizada, a fim de impedir a passagem dos solidos e
promover a percolacdo do liquido, resultando na nova condigdo de estabilidade. Uma
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vez conhecido o perfil de concentracdes ao longo da altura da coluna antes e apds
percolacdo de liquido, foi possivel determinar as relagbes existentes entre porosidade,
pressao nos solidos e permeabilidade do poroso, a partir das Equagdes (3.16) e (3.17).

A concentracdo volumétrica inicial da suspenséo utilizada no inicio dos testes era
de £50=12%. Além disso, a velocidade de percolagdo constante do liquido ao longo do

tempo foi conseguida mantendo a altura de nivel de liquido constante.

3.2.1.4.3 Determinacdo da porosidade ao longo da estrutura de sedimentos

formados na base da proveta de testes (ensaios estaticos)

Neste trabalho também foram avaliadas as distribuicdes de porosidade ao longo
da estrutura vertical de sedimentos completamente estabelecidos em fluidos com

caracteristicas newtonianos e ndo-newtonianas.

Nestes ensaios, 0s materiais solidos utilizados foram as microesferas de vidro
150-212 pm. Os fluidos newtonianos utilizados neste ensaio eram: &gua destilada e
solucdes de GL 92% v/v. Como fluido ndo-newtoniano, foram utilizadas solucdes de
GX a0,2% m/m.

A compactacdo total dos sedimentos foi obtida ap6s a completa sedimentagdo das
particulas em suspenséo. Para conseguir tal condi¢do, o sistema foi deixado em repouso
durante 72 horas (quando as solucdes utilizadas eram as de GX e de GL). Quando o
fluido utilizado era 4gua destilada, o sistema era deixado em repouso pelo periodo de 48

horas.

Os resultados obtidos neste teste permitiram avaliar a influéncia das
caracteristicas reologicas da fase continua na compactacdo final de sedimentos

formados por sedimentacdo gravitacional na base das provetas de teste.

3.2.2 A unidade experimental de sedimentacdo com recolhimento de amostras

(ensaios destrutivos)

A unidade de ensaios destrutivos foi projetada para a realizacdo de testes de
sedimentagdo com recolhimento de amostras em diferentes tempos na proveta de testes
para posteriormente serem conduzidas a um equipamento de analise de tamanho de

particulas (MasterSizer).
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Estes testes foram conduzidos com a finalidade de compreender melhor a
dindmica e a interacdo das particulas nos fluidos estudados (GL, CMC, GX),
fornecendo, assim, informacgdes sobre os mecanismos de segregacdo de tamanhos dos

materiais sélidos que ocorrem durante o processo de sedimentacéo.

A unidade consistia basicamente de um recipiente de vidro (denominado de
proveta de testes C), uma pipeta e alguns espacadores previamente calibrados para
fornecer a pipeta a distancia desejada do fundo do recipiente (Figura 3.15). Vale
ressaltar que era utilizado também um crondémetro para indicar o tempo correto em que

as amostras deveriam ser recolhidas.

il Pipeta

' -
.
' Espagador (3 cm)

Figura 3.15 - llustracdo da unidade experimental para recolhimento de amostras.

Nos experimentos eram adicionados respectivamente o fluido e o material sélido
na proveta de testes e em seguida era dado inicio ao procedimento de homogeneizacao
da suspensdo. Com a suspensdo devidamente homogénea, iniciava-se a contagem de
tempo em um cronémetro. Desta forma, nos tempos previamente estipulados, fazia-se o
recolhimento das amostras com o uso da pipeta (com a pera) e com auxilio do espagador
que fornecia a distancia desejada em relacdo ao fundo da proveta de testes.

Os experimentos foram realizados com as soluc¢des de GX (0,2 % m/m), de CMC
(0,6% m/m) e de GL (92% v/v). O sélido utilizado foi o carbonato de céalcio 150-212
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um na concentracéo volumétrica inicial de s6lidos de 9%. As amostras foram recolhidas
na posicao z=3 cm.

Neste capitulo foram abordadas as metodologias, 0s materiais e 0s equipamentos
utilizados neste estudo.
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CAPITULO 4
RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo serdo apresentados e discutidos 0s principais resultados obtidos por

este trabalho.
4.1 Comportamento reologico das solugdes utilizadas

Neste trabalho foram utilizadas quatro técnicas para a caracterizagdo reoldgica dos
fluidos utilizados (GL, CMC, GX). Os resultados da caracterizacédo e as discussoes

estdo devidamente mostrados na sequéncia.

4.1.1 As curvas de escoamento e os diagramas de viscosidade em funcdo da taxa de

deformacéo

Para as solucbes de GX e CMC, os reogramas e os diagramas de viscosidade
foram obtidos para taxas de deformacdes que variaram de 0,01 a 100 s*. No caso das
solucdes GL 92% v/v, a viscosidade e a tensdo de cisalhamento foram obtidas para

taxas de deformagcdes que variaram no intervalo de 0,1 a 100 s™.

Os resultados para os diagramas de viscosidade em funcdo da taxa de
deformacéo foram plotados com seis pontos por década na escala log-log. Esta forma de
representacdo grafica pode ser verificada em diversos trabalhos da literatura quando se
avalia a viscosidade aparente em fungdo da taxa de deformacédo. Este tipo de escala
grafica (log-log) tem sido comumente utilizado, pois, permite avaliar melhor os
resultados para as condicdes de baixas deformacBes. A Figura 4.1 apresenta 0s
resultados obtidos para os trés fluidos estudados (GX, CMC e GL).

Para as solugdes de GL (Figura 4.1b), a variacdo na taxa de deformacdo néo
alterou a viscosidade do fluido e, por isso, pode-se considerar que as solucbes de
glicerina apresentaram comportamento newtoniano. Assim, a constante de

proporcionalidade x estimada com os resultados obtidos foi de «=0,30 Pa.s.
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solugdes de GL, CMC e GX na temperatura de 25°C.

Figura 4.1 - Reograma e diagrama de viscosidade aparente em funcéo da taxa de
deformacgéo com a equacao de Ellis ajustando os pontos experimentais.

Na Figura 4.1b também verificou-se que o aumento na taxa de deformacao
ocasionou a reducdo da viscosidade aparente do fluido para as solugbes de CMC e de
GX. Tal comportamento indica que as solu¢cbes de CMC e GX apresentaram

comportamento pseudoplastico.
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A equacdo de trés parametros de Ellis (Equacdo 2.15) foi a que melhor ajustou

ao0s pontos experimentais,

pe t (2.15)

Os parametros estimados da equacdo de Ellis (o, a e =2), juntamente com o

coeficiente de correlacao linear (r) estdo dispostos na Tabela 4.1:

Tabela 4.1 - Pardmetros do modelo de Ellis.

y20] T2 a r
CMC 0,6% m/m 3,66 0,32 1,78 0,99
GX 0,2% m/m 30,24 0,220 3,91 0,99

O pardmetro o ¢ uma medida do grau de pseudoplasticidade do fluido. Assim, as
solugBes GX 0,2% m/m possuem caracteristicas pseudoplasticas («=3,91) bem mais

acentuadas do que as solugdes de CMC 0,6% m/m (a=1,78).

Segundo Sochi (2010), o parametro o estd relacionado com o indice de
comportamento (n) do ajuste Power-law da seguinte forma, a=1/n. Os valores para o

parametro n em CMC e em GX estdo dispostos na Tabela 4.2.

Tabela 4.2 - indice de comportamento das solugdes de CMC e GX calculados a partir do
pardmetro « do modelo de Ellis.

n
CMC 0,6% m/m 0,562
GX 0,2% m/m 0,256

Na sequéncia sdo mostrados os diagramas de viscosidade em funcéo da taxa de

deformacéo com a equagdo Power-law ajustada aos pontos experimentais (Figura 4.2).
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Figura 4.2 - Viscosidade aparente em funcédo da taxa de deformacéo para a
equacdo Power-law ajustando os pontos experimentais.

Os parametros estimados da equacdo Power-law (m e n), juntamente com o

coeficiente de correlacdo linear (r) estdo dispostos na Tabela 4.3:

Tabela 4.3 - Parametros da equacdo Power-law.

m n r
CMC 0,6% m/m 1,035 0,735 0,988
GX 0,2% m/m 0,929 0,344 0,999

4.1.2 Histerese

Para avaliar a presenca de tixotropia nos fluidos pseudoplasticos utilizados (CMC
e GX), foi utilizada a técnica de histerese. Tal técnica foi conduzida ao aplicar uma taxa
de deformacdo de 200 s e em seguida deixando as amostras em repouso por um
periodo de 20 minutos. Apds isto, eram iniciadas as medidas da tensdo de cisalhamento
enquanto a taxa de deformagcéo aplicada ao fluido era aumentada até o valor de 100 s™.
Em seguida a taxa de deformacéo era reduzida até aproximadamente zero. Os resultados

de tal analise estd mostrado na Figura 4.3.
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Figura 4.3 - Curvas crescentes e decrescentes para a tenséo de cisalhamento

em funcéo da taxa de deformacéo.

Conforme pode-se observar na Figura 4.3, tanto nas solucbes de GX e de CMC,

foi verificado ciclo de histerese entre a curva crescente e a curva decrescente. Para as

solugdes de GX foi verificado que a diferenca entre a curva de ida e a de volta é

relativamente maior em tais solucdes, indicando que os efeitos de tixotropia sdo

relevantes nas solucdes de GX e fracos nas solu¢des de CMC.
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4.1.3 Mudancas do tipo degrau na taxa de deformacao

Bird e Marsh (1968) mencionam que os ciclos de histerese ndo sdo verificados
apenas por fluidos tixotropicos. Tal comportamento costuma também ser exibido por

materiais viscoelasticos.

Segundo Mewis e Wagner (2009), pode-se observar histerese em fluidos com
comportamento el&stico somente em experimentos de curta duragdo. De acordo com 0s
autores, geralmente as respostas do fluido ocorrem de forma mais rapida no
relaxamento viscoelastico. Neste contexto, as principais desvantagens da técnica de
histerese (como método de avaliar a presenca de tixotropia em fluidos) podem ser
minimizadas quando se analisa materiais por meio de mudancas do tipo degrau na taxa
de deformacéo (ou na tensdo de cisalhamento). A utilizacdo deste método permite testar
satisfatoriamente modelos para fluidos tixotropicos, assim como, o grau de tixotropia
presente em materiais.

Neste trabalho, para os trés fluidos estudados, foi realizada uma mudanca do tipo

degrau negativa de 100 s para 1 s na taxa de deformacgdo. Os resultados estdo
mostrados na Figura 4.4.

----- GL 92% v/v
---- CMC 0,6% m/m
""" GX 0,2% m/m

................

-
o
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........
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a) GL, CMC e GX.
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d) GX 0,2% m/m.

Figura 4.4 - Teste degrau na taxa de deformacé&o para as solugcdes de GL, CMC e
GX utilizadas por este trabalho.

Na Figura 4.4b pode-se observar que ndo foi verificada a presenca de tixotropia e
de viscoelasticidade nas soluc@es de glicerina, confirmando, desta forma, que este fluido

pode ser considerado como newtoniano.

Para as soluces de CMC (Figura 4.4c), ndo foi verificada a presenca de resposta
viscoelastica. No entanto, pode ser observado uma leve resposta tixotropica. Desta
forma, as solucbes de CMC utilizadas por este trabalho podem ser consideradas como

ineléasticas com fracos efeitos tixotropicos.

Para as solugbes de GX (Figura 4.4d), também ndo foi verificado resposta
viscoelastica. No entanto, pode-se observar a presenca de tixotropia em tais fluidos de
forma bem mais expressiva quando comparado com as solu¢ées de CMC. Desta forma,
as solucdes de GX utilizadas neste trabalho, podem ser consideradas como inelasticas

com efeitos tixotropicos.
4.1.4 Taxa de deformacéo constante

Os testes a taxa de deformacdo constante tem sido amplamente utilizados na

literatura para avaliar a presenca de tixotropia em fluidos. Os resultados deste teste
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(tensdo de cisalhamento em funcdo do tempo) para os tempos de repouso de 10

segundos, 10 minutos e 30 minutos, estdo mostrados na Figura 4.5.
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Figura 4.5 — Resposta das solucdes de GL, CMC e GX, para a aplicacdo de uma taxa de
deformacdo constante de 0,5 st ao longo do tempo, ap6s a amostra ser deixada em
repouso durante 10 s, 10 min e 30 min.

Por observacdo da Figura 4.5b, pode-se verificar que as solucdes de GL 92% vlv,
ndo apresentaram o aumento na tensdo de cisalhamento ao longo do tempo, ou mesmo,

pico de tensdo, indicando, desta forma, que nédo existe qualquer efeito tixotropia.
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Para as solucGes de CMC 0,6% m/m (Figura 4.5c) nao foi verificado pico de
tenséo ao submeter a amostra a um cisalhamento constante. No entanto, observou-se um
aumento (pouco expressivo) da tensdo de cisalhamento ao longo do tempo. Desta
forma, os resultados dos testes a taxa de deformacdo constante indicaram que as
solucdes de CMC possuem fracos efeitos de tixotropia, confirmando os resultados

anteriores (técnica de histerese e mudancas do tipo degrau na taxa de deformacéo).

Para as solugdes de GX 0,2% m/m (Figura 4.5d), foi verificado o aumento na
tensdo de cisalhamento ao longo do tempo. Tal aumento caracterizou-se por um pico de
tensdo seguido por seu decaimento gradual. Este comportamento indicou que tais

fluidos utilizados possuiam caracteristicas tixotropicas.

O aumento subito verificado na tensdo de cisalhamento como resposta ao inicio
do escoamento costuma ser avaliado a partir do tempo em que a amostra foi deixada em
repouso. Desta forma, a partir de um grafico que consta os valores do pico de tensdo em
funcdo do tempo em que a amostra foi deixada em repouso, pode-se avaliar a
recuperacdo da viscosidade aparente em funcdo do tempo de repouso (MEWIS e
WAGNER, 2009).

Neste contexto, para as solu¢bes de GX 0,2% m/m, foram obtidas a viscosidade
aparente para tempos de repouso que variaram de 1 a 3600 segundos. As taxas de
deformacgdo imposta nas solugdes apds o periodo de repouso eram de 3 e 5 s™. Vale
ainda ressaltar que antes do periodo de repouso as amostras eram submetidas a um
cisalhamento intenso de (200 s*) para quebrar qualquer estrutura gelificada presente no
fluido.

Estes ensaios foram realizados na faculdade de Engenharia Quimica da
Universidade Federal de Uberlandia, utilizando o Rebmetro Brookfield R/S Plus. Os
resultados (pico de tenséo e viscosidade aparente em fungdo do tempo em que a amostra

foi deixada em repouso) sdo mostrados na Figura 4.6.

92



2,4

2,2 .
<
& 2,0 H ] "
Q
- <
5 n
1,8
g " o
= |m "
3) 1 ®®
L 14 {m®
u
o 1
H
2 12 }
Q | ~ -1
FI ol® B Taxa de deformagdo de 10 s
e ® Taxa de deformagio de 3 s
0,8 L , ’ , ; | .
0 1000 2000 3000 4000
Tempo de repouso (s)
a) Pico de tensdo
0,6
. .
B 2]
< 0,5 e®
a )
N’
(o]
= 5 <1
§ 04 g ®  Taxa de deformagdo de 10 s
~ -1
% P ® Taxa de deformagdo de 3 s
Q e
= 03
o
‘B
8 .
B 0,2+ L] -
> "
ot 1rpmrr-—r—r—b—--—-a-—--r—"r——y—-ic—v———
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000

Tempo de repouso (s)
b) Viscosidade aparente

Figura 4.6 — Pico de tensdo e recuperacao da viscosidade aparente em fungédo do
tempo de repouso para as solugdes de GX 0,2% m/m.

Por observacdo da Figura 4.6b, a gelificacdo da GX 0,2% m/m mostrou-se
bastante expressiva nos trés primeiros minutos, caminhando para um patamar de

viscosidade constante apos este periodo.

De acordo com Mewis e Wagner (2009) o pico de tensdo exibido por um material
em um teste a taxa de deformagdo constante, algumas vezes esta associado com a tensao

de escoamento do fluido. Assim, segundo os autores, para as situacfes em que 0s
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materiais exibem tensdo de escoamento, o pico de tensdo ndo depende da taxa de
deformagdo imposta. Enquanto que, para 0s casos em que 0S Mmateriais possuem
tixotropia, o pico de tenséo geralmente aumenta com o aumento da taxa de deformagéo
imposta ao fluido.

Na Figura 4.6a pode-se verificar que o aumento da taxa de deformacédo ocasionou
0 aumento dos valores do pico de tenséo. Assim, este teste indicou que as solugdes de
GX ndo possuiam caracteristicas associadas a tensdo de escoamento do fluido, mas sim,

com os efeitos de tixotropia.
4.2 Sedimentacao de suspensdes em fluidos newtonianos e ndo-newtonianos

4.2.1 Monitoramento da concentracdo de so6lidos ao longo do tempo para diferentes

posicOes da proveta de testes (testes dinamicos)

Neste trabalho, a analise quantitativa da sedimentacao de suspensdes em fluidos
com caracteristicas reologicas newtonianas e ndo-newtonianas foi realizada através do
monitoramento da variacdo da concentracdo local de so6lidos ao longo do tempo

(utilizando-se para isso a técnica de atenuacdo de raios-y).

Os fluidos utilizados foram solugdes de GL 92% v/v (fluido newtoniano),
solugdes de CMC 0,6% m/m (fluido com baixo grau de pseudoplasticidade e fracos
efeitos tixotrépicos) e solucdes de GX 0,2% (fluido pseudoplastico com efeitos

tixotropicos).

Os resultados desta secdo indicaram a existéncia de trés tipos de curvas bastante
distintas. Para as posi¢des proximas ao topo da coluna de suspensédo, observou-se que a
concentracdo de solidos permanecia constante incialmente. No entanto, apoOs certo

periodo de tempo, verifica-se que a concentracdo de solidos tendia a zero (Regiéo 1).

Para as posicOes intermediarias da proveta foi verificado 0 mesmo comportamento
da regido I, no entanto, a concentragdo de sélidos aumentava apés o periodo de
concentragédo constante (antes de reduzir tendendo a zero) (Regiéo I1). Vale mencionar,

que tal regido foi verificada apenas nos fluidos ndo-newtonianos (CMC e GX).

Para as regifes proximas a base, foi verificado, ap6s certo tempo, que a
concentracdo de solidos aumentava continuamente até estabilizar pela compactagédo

final do sedimento formado (Regiéo I1l — Regido de formacéao de sedimento).
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4.2.1.1 Monitoramento da concentracdo de sélidos ao longo do tempo para as

regides I e Il

A Figura 4.7 apresenta os resultados do monitoramento da concentragéo local de
solidos ao longo do tempo para diferentes posi¢cdes da proveta de testes para a regido em

que a concentracdo de sélidos tendia a zero apds certo periodo de tempo (regides I e 11).

As suspensdes estudadas possuiam concentracdo de solidos inicial de &0=9% e
como material solido, foi utilizado o carbonato de célcio 150-212 um. Vale também
mencionar que o simbolo “z” utilizado na Figura 4.7 e em diversas outras figuras deste

capitulo, é a medida da altura do recipiente de testes a partir da base em que z=0.
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Figura 4.7 — Monitoramento da concentracdo de s6lidos como funcéo do tempo
para suspensoes do carbonato 150-212 um sedimentando em diferentes tipos de fluidos
para as regides | e I1.

Por observacao da Figura 4.7, verifica-se para os trés fluidos estudados, que ap6s
certo periodo de tempo, ocorreu a reducao na concentracdo de solidos, até um valor que
tendia a zero. Tal fato deveu-se a passagem da frente superior difusa (interface
suspensdo-liquido clarificado) diante do sistema de medidas. O deslocamento de uma
frente difusa no sentido do topo para o fundo é uma caracteristica observada em todos
os testes de sedimentacdo, para regifes distantes da base do tubo de testes, onde nédo
ocorre a formacdo de sedimento.

Para os sélidos sedimentando em solucdes de GX e de CMC, verificou-se que a
reducdo da concentracdo de sélidos ocorreu em decaimento exponencial, ou seja, de
maneira rapida inicialmente, com posterior redugdo em sua velocidade ao longo do
tempo. Como consequéncia deste fenémeno, ndo houve uma brusca reducdo na
concentracdo em um curto periodo de tempo, como ocorreu no caso do fluido
newtoniano, mas sim, uma reducdo gradual da concentracdo de solidos. Assim, a frente
difusa para as solugdes nédo-newtonianas passou suavemente diante do sistema de

medidas.

Na Figura 4.8, observa-se as frentes difusas para suspensdes sedimentando em
areia em GL, CMC e GX. Nestas imagens pode-se observar interfaces bastante

suavizadas para as solugdes ndo-newtonianas (CMC e GX).
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A

Frente difusa

Frente difusa

a) GL (92 % viv) b) CMC (0,6% m/m) c) GX (0,2 % m/m)
Figura 4.8 - Imagens fotograficas da frente superior difusa para suspensdes de areia
(150-212 um) sedimentando com concentracao inicial de &0=9%.

Outra constatacdo importante visualizada na Figura 4.8, foi a ocorréncia para as
regibes mais proximas a base, do aumento da concentracdo de sélidos (antes da
passagem da interface). Tal fenémeno foi observado apenas nos fluidos pseudoplasticos

(CMC e GX), néo sendo portanto verificado nas solucdes de GL (fluido newtoniano).

As diferencas apresentadas entre os comportamentos exibidos pelas suspensoes
sedimentando nos fluidos pseudoplasticos (CMC e GX) e no fluido newtoniano (GL)
podem-se ser explicadas ao avaliar as caracteristicas reologicas dos fluidos. No caso dos
fluidos newtonianos, com a adigdo do efeito de concentragdo (neste caso &0=9%), as
particulas sedimentam em velocidades proximas, e, por isso, a dispersao e a segregacao
de materiais para uma dada camada horizontal da proveta € menor, formando, assim,
uma regido de concentracdo constante longa e uma interface descendente estreita
(Figura 4.7a).

O aumento da concentragdo de sélidos para as regides intermedidrias da proveta
(acumulo de sélidos) verificado nas Figuras 4.7b e 4.7c, para as solucdes de CMC e
GX, pode ser atribuido ao fendbmeno de aglomeracdo com formacdo de canais de

sedimentacdo que ocorre em fluidos com memoria.

Desta forma, as particulas ao sedimentarem, deformam o fluido, reduzindo a sua
viscosidade aparente. Como o fluido possui memoria, a regido de baixa viscosidade é
mantida por certo periodo de tempo, e, com isso, posteriormente quando particulas

adjacentes percorrem tal regido de baixa viscosidade, aumentam a velocidade de
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sedimentacdo e aproximam-se das particulas que deformaram o fluido anteriormente.
Assim, verifica-se a formacdo de aglomerados que sedimentam em velocidade maior
que as particulas ndo aglomeradas, justificando desta forma, a chegada mais rapida de

algumas particulas na base da proveta.

O comportamento ndo homogéneo devido ao fenbmeno de aglomeracdo com
formacéo de colunas durante a sedimentacdo de suspensdes em fluidos pseudpolasticos,
tem sido reportado na literatura por diversos autores (JOSEPH et al. 1994; ALLEN e
UHLHERR, 1989; BOBROFF e PHILIPS, 1998; DAUGAN et al. 2004; MORA et al.
2005; PHILIPS, 2010; PHILIPS e TALINI, 2007; VISHNAMPET e SAINTILLAN,
2012).

A justificativa para a ocorréncia do fendbmeno de agrupamento das particulas foi
baseada nos ensaios com duas particulas caindo em fluidos pseudoplasticos que
possuiam memoria. Ao se lancar a primeira particula esta ocasionava uma esteira de
baixa viscosidade. Assim, quando uma segunda particula era langada, verificava-se uma
aproximacdo da segunda particula em relacdo a primeira particula, até que, apos certo
tempo, as duas encontravam-se. Ap0s 0 contato, ambas as particulas passavam a se
mover juntas e com uma velocidade maior do que se estivessem caindo isoladas
(EISENBERG et al. 2013; GUESLIN et al. 2006; DAUGAN, 2002).

Neste trabalho, foram obtidas imagens fotogréaficas da proveta em que foi possivel
visualizar o fendmeno de aglomeragdo que ocorria durante os ensaios de sedimentacédo
em GX a 0,2% m/m e em CMC a 0,6% m/m.

a) GX 0,2 m/m (tempo de b) GX 0,2% m/m (tempo de
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sedimentagéo de 32 minutos). sedimentagédo de 50 minutos)

c) CMC 0,6% m/m (tempo de d) CMC 0,6% m/m (tempo de
sedimentagdo 20 minutos) sedimentagédo 24 minutos)

Figura 4.9 - Imagens fotograficas obtidas mostrando o fenémeno de aglomeracgéo
das particulas e a formacéao de colunas para amostras da areia 150-212 um
sedimentando com concentracao inicial de solidos de &0=9%.

Na Figura 4.9, pode-se observar, nas regides mais claras a ocorréncia dos
aglomerados/canais de sedimentacdo formados tanto para as solugdes de CMC quanto

para as de GX.

Nas sedimentacdo em GX, a aglomeracdo era tdo intensa que a formacgdo de
canais de sedimentacdo ndo se estabeleceu totalmente. Neste fluido, as particulas ao se
agruparem, desciam na proveta de testes em um formato similar a uma gota d’agua
caindo. Com o passar do tempo, a medida que mais particulas agrupavam-se, o formato
de “gota” geralmente modificava-se para um formato similar a uma coluna/canal de
sedimentacdo. No entanto, 0 processo era bastante transiente, principalmente devido aos
choques com outras particulas em suspensdo e, por isso, a formagdo de canais nédo

estabelecia totalmente e quando tal fendmeno ocorria, era em um tempo muito curto.

Vale também comentar que na Figura 4.9b, (obtida no tempo de 50 minutos ap6s
a homogeneizagdo), verificou-se que as particulas agrupadas eram bem menos
significativas. Tal comportamento pode ser explicado pela quantidade de sélidos locais
ter se tornado consideravelmente menor, o que ocasionou reducdo do fendmeno de

aglomeracéo e no tamanho dos aglomerados.
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Na sedimentacdo em CMC néo foi possivel visualmente verificar o inicio do
processo aglomeracdo. No entanto, verificava-se 0s canais de sedimentacdo ja
estabelecidos em que as particulas sedimentavam em uma velocidade maior do que o

restante da suspensdo (conforme pode ser observado nas Figuras 4.9c e 4.9d).

Desta forma, os fracos efeitos tixotrépicos presentes nas solucdes de CMC foram
suficientes para estabelecer as colunas ou canais de sedimentacdo. No entanto, tais
canais estabeleceram-se de maneira bem menos expressiva do que verificou-se na
sedimentacdo em GX. Além disso, os canais formados em CMC foram constatados em

poucos momentos durante os testes experimentais.

No trabalho de Daugan et al. (2004), ao avaliar imagens de suspensdes
monodispersas sedimentando em fluidos pseudoplasticos com efeitos de memdria
(xantana a 1500 ppm), os autores concluiram em suas analises que, enquanto 0s canais
de sedimentacdo estavam formados, estes permaneciam em numero constante. Além
disso, quanto maior fosse a concentracao inicial da suspensdo, maior era a quantidade

de colunas formadas.

No entanto, tal comportamento ndo foi verificado neste trabalho para a
sedimentacdo em GX. O fendmeno de aglomeracdo com formacdo de canais observado
possuia caracteristicas bastante instaveis, ndo permanecendo em forma e ndmero
constante durante os testes. As diferencas verificadas entre 0 comportamento das
particulas sedimentando neste trabalho e no trabalho de Daugan et al. (2004) podem ser
justificadas pela concentracdo de solidos inicial da suspensdo (que neste estudo era
maior do que a utilizada por DAUGAN et al. 2004).

Outra justificava para tais diferencas podem ser apontadas quando analisa-se as
conclusdes do trabalho de Yu et al. (2006). Neste estudo, os autores afirmaram que a
presenca de elasticidade no fluido (mesmo que muito fraca), parece ser necesséria para
modificar as particulas que se agregam, em coluna de sedimentacédo estaveis. Como a
caracterizacdo da goma xantana utilizada neste trabalho mostrou efeitos viscoelasticos
despreziveis, pode-se justificar que as diferencas entre o fendbmeno de aglomeragédo
verificada no presente trabalho com o de Daugan et al (2004) estdo associadas com a

presenca de viscoelasticidade entre os fluidos utilizados.

Outra constatacdo importante verificada, € que, o fendmeno de aglomeracédo esta

relacionado com a concentracdo local de solidos. Desta forma, a medida que a
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concentracdo local de solidos reduzia-se, 0 agrupamento de particulas também diminuia
e como consequéncia, as taxas de sedimentacdo reduziam com o passar do tempo. Tal
constatacdo pode ser observada ao comparar as Figuras 4.9a e 4.9b, além de também
explicar a passagem de uma interface descendente lenta seguindo uma tendéncia de

decaimento exponencial que acontecia em tais fluidos.

O fenbmeno de gelificacdo das solugbes de GX pode ser apontado como um fator
que também influenciou na suavizacdo das curvas de redugdo da concentracdo de
solidos (Figuras 4.7a e 4.7b). Assim, ao analisar que a diminui¢cdo na concentracdo de
solidos reduziu as taxas de sedimentacdo (devido a reducdo do fendmeno de
aglomeracéo), pode-se inferir que ocorreu também a reducdo no fluxo ascendente de
liguido com o passar do tempo, o que favoreceu a gelificacdo do fluido, ou seja, o
aumento da viscosidade aparente com o tempo. Desta forma, a gelificacdo reduziu ainda
mais a sedimentacdo das particulas, influenciando na suavizacdo das curvas de

concentragéo ao longo do tempo.

Para uma melhor avaliacdo das analises discutidas nesta secdo, as Figuras 4.10 a
4.13 apresentam separadamente os trés tipos de curvas verificadas durante a
sedimentacdo do carbonato de célcio 150-212 um (regido I, Il e 111). Nestas figuras, as

suspensdes possuiam as concentracdes iniciais de solidos de £0=4% e de &0=9%.

Vale mencionar que nos Apéndices A e B sdo mostrados os graficos para diversas
posicdes da proveta de testes para o carbonato de célcio 150-212 pum, sedimentando em
GL, CMC e GX. As figuras contidas em tais apéndices apresentam a variacdo da
concentracdo de sélidos em funcdo do tempo, contemplando as posicbes de z=0,5 a 24

cm acima da base.
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suspensdes do carbonato 150-212 um sedimentando na regido | (&0=9%).
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4.2.1.2 Monitoramento da concentracgdo de sélidos ao longo do tempo para a regiao
1]

A Figura 4.14 apresenta os resultados do monitoramento da concentragéo local de
solidos como funcédo da posicéo e do tempo para suspensdes do carbonato de calcio 15-
212 pum sedimentando em solugdes de GL 92% v/v, CMC 0,6% m/m e GX 0,2% m/m
para posicdes proximas a base do tubo de testes (onde estabelecia a formacgdo de

sedimento - regido Il1).
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Figura 4.14 — Monitoramento da concentracdo de sélidos como fun¢do do tempo para

suspensdes do carbonato 150-212 um sedimentando em regides proximas a base do
tubo de testes.

Pode-se observar na Figura 4.14 que a formacdo do sedimento no fluido
newtoniano (GL) e nos fluidos ndo-newtonianos (GX e CMC) ocorreu de maneira
bastante distinta. Para a sedimentacdo no fluido newtoniano (solugcdo aquosa de
glicerina), verificou-se que a concentracdo de solidos permaneceu constante por um
periodo de tempo e, posteriormente, ocorreu um rapido aumento ao longo do tempo.
Este comportamento demarcou claramente a passagem da interface ascendente, ou seja,

a chegada de um sedimento compactado na altura de leitura de pontos.

Na sedimentacdo envolvendo as solu¢bes de GX e de CMC foi verificada uma
regido de concentracdo constante muito estreita (ou mesmo inexistente em algumas
posicdes), ocasionada pelo aumento imediato (ou quase imediato) da concentracdo de
solidos ao longo do tempo apds o processo de homogeneizacdo. Para as suspensoes
sedimentando em CMC e em GX, tal comportamento pode ser novamente atribuido ao

fendmeno de agrupamento das particulas durante a sedimentacao.

Como as solugbes de GX possuiam efeitos de memoria bem mais significativos
e ainda caracteristicas pseudoplasticas mais relevantes, isto ocasionou 0 aumento da
concentracdo de solidos ao longo do tempo de forma mais significativa quando

comparado com a sedimentagdo em CMC, conforme estd mostrado na Figura 4.15.
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Figura 4.15 — Sedimentacédo de suspensdes constituidas pelas amostras do
carbonato de calcio 150-212 um, indicando o0 aumento da concentracdo de sélidos
devido ao fendmeno de aglomeragéo.

Nas solucdes de GX, o fendbmeno de aglomeracéo foi tdo intenso que ocasionou
0 aumento quase vertical da concentracdo de sélidos nos instantes iniciais da
sedimentagdo. Em seguida verificou-se uma regido em que a concentragdo ficou quase

constante. Esta regido em que a concentracdo de solidos passou a aumentar de forma
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pouco expressiva, foi verificada, quando as concentracfes atingiam cerca de &=32%
sendo devidamente mostrada na Figura 4.16. Tal constatacdo pode ser explicada pela
reducdo na concentragdo local de sdlidos para as posi¢des intermediarias e préximas ao
topo da proveta ocasionando um reducdo expressiva no fenébmeno de agrupamento das
particulas e a consequente queda nas taxas de sedimentagéo, tendo como resultado uma

chegada de materiais s6lidos menos significativa na regiGes proximas a base da proveta.

Na sedimentacdo em CMC, ndo foi verificada a regido de pouca variacdo na
concentracdo de solidos. Isto pode ser explicado, novamente pelo fenémeno de
agrupamento das particulas ser menos expressivo em tais solucdes. Como a chegada de
particulas na base ndo ocorria de forma tdo rapida (quando comparado com a
sedimentagdo em GX), o sedimento compactado chegou antes de ocorrer o fim do
fendmeno de aglomeracdo, e, por isso ndo verificou-se a regido de concentracdo

constante identificada na Figura 4.16.
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Figura 4.16 - Sedimentacdo de suspens@es constituidas pelas amostras do carbonato de
calcio 150-212 um, indicando o fim do fenémeno de aglomerag&o das particulas.

Na sequéncia, apds a fase em que a concentracdo passou a aumentar de forma
pouco expressiva, ocorreu novamente um rapido aumento na concentragdo de sélidos
(inflex&o nas curvas de crescimento do sedimento nas suspensdes sedimentando em
GX). Tal fato pode ser explicado pela chegada de um sedimento compactado na altura
de leitura de pontos (Figura 4.17c). Desta forma, concluiu-se que ao mesmo tempo em

gue se tem o acumulo de sélidos ao longo do tempo (em virtude do fenémeno de
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agrupamento das particulas), tém-se também o crescimento de um sedimento
compactado (ou saturado) na direcdo da base para o topo, formado por sobreposicao das
particulas. A medida que tal sedimento compactado alcancava a posi¢do de leitura,

verifica-se a inflexdo na curva.

Em uma primeira analise pode-se pensar que a chegada de um sedimento
compactado diante do sistema de medidas, ocasionaria um aumento vertical nas curvas
de concentracdo ao longo do tempo. No entanto, conforme mostrado na Figura 4.17,
pode-se observar que as inflexdes possuiam inclinacdes maiores que 90°. Tal explicacao
para este comportamento esta relacionada ao orificio colimador de raios-y possuir o
didametro de 0,5 cm. Desta forma, o sedimento compactado em um primeiro momento,
atinge de forma parcial o sistema de medidas, ndo ocorrendo, por tal motivo, uma

mudanga do tipo degrau positiva na curvas concentragdo em funcéo do tempo.
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Figura 4.17 - Sedimentacdo de suspensdes constituidas pelas amostras do carbonato de
calcio 150-212 um, indicando a chegada do sedimento compacto.

Para uma melhor andlise dos resultados de sedimentacdo com o carbonato de
calcio 150-212 um, a Figura 4.18 apresenta os resultados da variacdo da concentracao
de sélidos ao longo do tempo para diferentes posi¢cbes da proveta de testes, na

concentragdo inicial de sélidos de &0=9%.
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com concentrag&o inicial de solidos de &0=9%).

Na Figura 4.19 tem-se a variacdo da concentracdo de solidos ao longo do tempo,

para os trés fluidos utilizados, abrangendo véarias posi¢fes da proveta de testes na

concentracdo inicial de sélidos de &0=4%.
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Ao comparar as Figuras 4.18 e 4.19 pode-se verificar que ndo houve alteracdo
relevante no comportamento entre as suspensdes sedimentando com concentragdo
inicial de &0=4 e de 9%. No entanto, dentre as diferencas encontradas, pode-se apontar
as alturas finais do sedimento formado (L) (para &0=4% foi obtido uma altura final de
L=2 cm e para &o0=9%, uma altura de L=5 cm). Em relacdo as diferengas relacionadas
ao efeito de concentracdo local na velocidade de sedimentacdo e de formacdo do
sedimento, este tipo de andlise, sera abordada na secéo 4.2.3.

Neste trabalho também estudou-se o comportamento de suspensdes constituidas
por areia sedimentando em GL, CMC e GX. A utilizacdo de outro sélido (além do
carbonato de calcio) era interessante para avaliar a ocorréncia de algum comportamento
especifico do carbonato de calcio durante a sedimentacdo. Além disso, as imagens
fotograficas utilizadas neste trabalho (Figuras 4.8 e 4.9) foram obtidas apenas para as
suspensdes de areia. Imagens fotograficas da frente superior difusa e do fenbmeno de
aglomeracéo para a sedimentacdo em carbonato ndo foi possivel, visto que, o contraste
entre o fluido e o material particulado ndo era nitido o que tornava bastante dificil a
obtencdo de imagens que mostrassem tais fendbmenos acontecendo durante a

sedimentacdo.

Neste contexto, a Figura 4.20 apresenta a variacdo de concentracdo de sélidos ao
longo do tempo para a areia 150-212 um sedimentando em GL, CMC e GX. As
suspensdes possuiam concentracdo volumeétrica inicial de solidos de &0=9% e o0s

resultados apresentados abrangeram varias posicdes da proveta de testes.

Na Figura 4.20, pode-se verificar um comportamento bastante similar entre as
suspensdes sedimentando em carbonato e em areia. No entanto, foi observado para as
regides intermediarias e proximas ao topo do tubo de testes, que o tempo levado para a
concentracdo de solidos tender a zero era maior para as suspensdes de areia. Seguindo a
mesma analise, para as regides proximas a base da proveta de testes (regido de formacao
de sedimento), foi verificado que o tempo para a compactacdo total do sedimento

também era consideravelmente maior para as suspensdes sedimentado em areia.

Como a areia 150-212 um e o carbonato de calcio 150-212 pum possuiam a
esfericidade e a distribuicdo granulométrica bastante similar, pode-se atribuir tal
diferenca a densidade dos solidos. Esse parametro foi o que mais influenciou na

diferenca entre as velocidades de sedimentagao (pareia=2,724 g/cm? e pearn=2,824 g/cmd).
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Figura 4.20 - Resultados da concentracao de solidos em funcdo do tempo para varias
posicdes da proveta de teses (amostras de areia sedimentando com concentragéo inicial
de solidos de &0=9%).

4.2.2 Comparacao entre o comportamento das suspensfes sedimentando em GL e
em GX

Para uma melhor avaliacdo das diferencas existentes entre a sedimentacdo nos
fluidos estudados, a Figura 4.21 apresenta os resultados plotados em uma mesma escala
grafica para as amostras do carbonato de calcio 150-212 um, sedimentando nas solugdes
de GL e de GX.

Por observacdo da Figura 4.21, verifica-se que a separacdo das particulas no
fluido pseudoplastico (GX) ocorreu inicialmente mais rapida (quando comparado com o
fluido newtoniano de viscosidade aparente similar). No entanto, este comportamento
ndo é continuo, pois, 0 tempo gasto para a sedimentacdo total dos sélidos (&=0) foi

menor para a solugdes de GL (fluido newtoniano).
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Figura 4.21 — Comparacdo entre a sedimentagdo das suspensdes de carbonato de calcio
sedimentando em GL e em GX para as regides | e II.

A Figura 4.22 apresenta a comparacao entre a sedimentacdo em GL e em GX para

a regido de formacéo de sedimento (regido IlI).
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Figura 4.22 — Comparacdo entre a sedimentagdo das suspensdes de carbonato de calcio
sedimentando em GL e em GX para as regides IlI.

Na Figura 4.22 pode-se observar que a formacdo do sedimento no fluido
pseudoplastico (GX) estabeleceu-se de forma mais rapida no inicio do ensaio, quando

comparado com o fluido newtoniano de viscosidade aparente similar (GL). No entanto,
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0 tempo gasto para a compactacdo total do sedimento por sedimentacdo gravitacional

foi consideravelmente menor para o caso do fluido newtoniano.

4.2.3 Influéncia da concentracdo local de solidos nas taxas de sedimentagdo dos

materiais solidos

Para avaliar a influéncia da concentracdo local de solidos nas taxas de
sedimentagdo dos materiais particulados, foram realizados neste trabalho ensaios com o
monitoramento da concentragdo de solidos ao longo da posicdo e do tempo para

suspensdes com concentragdes iniciais de &o= 4 e 9%.

A Figura 4.23 apresenta os resultados plotados em uma mesma escala grafica para

as suspensdes do carbonato de calcio 150-212 um sedimentando em GL e em GX.
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Figura 4.23 — Comparacéo entre a sedimentacdo das suspensdes de carbonato de
calcio sedimentando com concentragdo inicial de solidos de o= 4 e 9% para a regido .
Nas Figuras 4.23a e 4.23c (em que as suspensdes sedimentam em GL), o
aumento na concentracdo inicial de sélidos (neste caso de &0=4% para 9%) ocasionou o
aumento na regido de concentracdo constante, deslocando a passagem da interface
descendente para direita. Tal fendbmeno estd associado a reducdo da velocidade de
sedimentacdo das particulas que ao sedimentarem de forma mais lenta ocasionam o
aumento da regido em que a concentracdo de sélidos permanecia constante e a

consequente passagem da interface em um tempo posterior.

A diminuicdo da velocidade de sedimentacdo das particulas com o aumento da
concentracdo de solidos na sedimentacdo no fluido newtoniano (GL 92% v/v) pode ser
atribuida a relacéo existente entre o fluxo de liquido ascendente e o volume de solidos
que sedimentam. Desta forma, com o aumento da concentracdo de solidos, se tem
também o aumento do fluxo ascensional de liquido, ocasionando a redugdo na
velocidade de sedimentacéo das particulas (RICHARDSON e ZAKI, 1954).

No caso da sedimentacdo de suspensGes em GX (fluido pseudopléstico com
presenca de tixotropia), verificou-se que a redugdo na concentracdo local de solidos ao
longo do tempo ocorreu de forma mais pronunciada para as concentracbes mais

elevadas. Desta forma, a medida que a concentragdo local de sélidos diminuia, ocorria a
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reducdo na velocidade de sedimentacdo das particulas, ocasionando uma passagem de

interface descendente suavizada (em decaimento exponencial).

Como resultado desta observacdo, pode-se concluir que a reducdo na
concentracdo local de sélidos (em GX) ocasionou a diminuicdo da velocidade de
sedimentacdo das particulas, ou seja, o contrario do que ocorre em fluidos newtonianos.
Por tal motivo, pode-se observar que o tempo total para a separacdo das particulas de
ambas as suspensfes em GX com &o0=4% e 9% foi praticamente 0 mesmo. Mais
precisamente, as suspensdes avaliadas (&o=4 e 9%) atingiram valores locais de
concentragdo de aproximadamente &=1,5% no mesmo tempo. Assim, para ambas as
suspensdes sedimentando em GX, quando &=1,5%, as curvas de concentracdo de
solidos em funcdo do tempo encontravam-se, seguindo a partir deste momento juntas e
com a mesma tendéncia de decaimento. Desta forma, para a sedimentagdo em GX 0,2%
m/m, o tempo transcorrido para a para separacdo total ndo dependeu da concentracdo
inicial de solidos.

Como justificativa para estes fendbmenos mencionados para a sedimentacdo de
suspensdes em GX, pode-se citar o fendmeno de aglomeracdo das particulas. Quando a
concentracdo de sélidos diminui, as particulas tornam-se mais distantes uma das outras,
e, com isso, 0s processos de aglomeracdo das particulas com formacdo de canais de
sedimentacdo, se estabelecem em quantidades cada vez menores. Como os aglomerados
e os canais de sedimentacdo possuem velocidades de sedimentacdo superiores ao
restante da suspensdo, verifica-se uma reducdo na velocidade de sedimentacdo das
particulas ao longo do tempo em consequéncia da diminuicdo da quantidade de

formacéo dos aglomerados e dos canais.

Outra parametro que também pode influenciar nas taxas de sedimentacdo das
particulas em GX € a relacédo entre o fluxo de liquido ascendente e a concentracdo de
solidos local. Conforme ja mencionado, quando se aumenta a concentra¢do de solidos
ocorre 0 aumento do fluxo ascendente de liquido durante a sedimentacdo. No entanto,
devido ao comportamento pseudoplastico da GX, o aumento do fluxo ascendente
ocasiona a reducdo na viscosidade aparente do fluido, que por sua vez diminui a forca
de arraste do fluido sobre os materiais sélidos. Neste contexto, pode-se inferir que o
fluxo ascendente de liquido ndo influenciou de forma t&o significativa na reducdo da
velocidade de sedimentacdo das particulas como aconteceu no fluido newtoniano (GL
92% VIv).
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A Figura 4.24 apresenta a influéncia do efeito populacional no comportamento
das suspensdes do carbonato de célcio 150-212 um, sedimentando na regido de

formagéo sedimento (Regido Il1).
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Figura 4.24 — Comparacdo entre a sedimentagdo das suspensdes de carbonato de célcio
sedimentando com concentracdo inicial de solidos de &o= 4 e 9% para a regido Ill.
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Na Figura 4.24a (sedimentacdo em GL), verifica-se que o aumento da
concentragdo de solidos (de &0=4% para 9%) antecipou 0 aumento da concentragdo de
solidos ao longo do tempo. Desta forma, ocorreu a redugdo do tempo em que a
concentracdo de solidos ndo variava de forma significativa. Este comportamento pode
ser facilmente explicado quando se leva em consideracdo que as suspensfes quando
possuem uma maior quantidade de sdlidos, ao sedimentarem, alcangcam a base da
proveta de testes em um tempo menor, ocasionando a formacao do sedimento de forma

mais répida.

Para as suspensdes sedimentando em GX, observa-se para a suspensao que
possuia a maior concentracdo inicial de solidos (&0=9%), que a mesma iniciava
primeiro a formacdo do sedimento. No entanto, observa-se que 0 tempo em que a
concentracdo de sélidos aumentou de forma significativa também encerrou-se antes.
Como resultado, ambas as suspensdes (&0=4% e &o0=9%) atingiram valores de
concentragdo local de &=33% aproximadamente no mesmo tempo. Assim, a partir deste
momento, as curvas de concentracdo de solidos em funcdo do tempo seguiam muito
préximas e com a mesma tendéncia de crescimento. Desta forma, para a sedimentagdo
em GX 0,2% m/m, o tempo transcorrido para a compactacdo total do sedimento foi o
mesmo para ambas as suspensdes (&o0=4 e 9%), ndo dependendo portanto, da

concentracdo inicial de sélidos.
4.2.4 As curvas de sedimentacao
4.2.4.1 As curvas de equi-concentracdo para as Regides I e 11

Para avaliar melhor as caracteristicas dos materiais sélidos sedimentando nos
fluidos newtonianos e ndo-newtonianos, foram determinados 0s tempos em que as
concentragOes de sélidos reduziam para 80% do seu valor inicial (tos), para a metade do
seu valor inicial (ti2) e para um terco de seu valor inicial (tyz). Assim, como a
concentracdo inicial de solidos neste teste era de &0=9%, 0s pardmetros tog, ti2 € tu3
foram obtidos respectivamente quando a concentragédo de sélidos atingiam os valores de
&=1,2%, &=4,5% e de &=3%. Nesta secdo, foram utilizados os resultados obtidos com

o0 carbonato de célcio 150-212 um sedimentando em GL e em GX.

Para um melhor entendimento, a Figura 4.25, exemplifica como foi obtido o

parametro ty, para a posi¢do z=18 cm.
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Figura 4.25 - llustracdo da obtencao do parametro ty para a posicdo z=18 cm acima da
base do tubo de testes.

Com a determinagdo dos paradmetros tog, ti2 e tyz para diferentes posicdes ao
longo da proveta, foi possivel obter as curvas de equi-concentracdo para as posi¢des
intermediarias e proximas ao topo do tubo de testes (regido I e Il). Tais graficos estdo

apresentados na Figura 4.26.
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Figura 4.26 - Curvas de equi-concentragdo para o carbonato de célcio 150-212 um
sedimentando com concentracdo inicial de solidos de &0=9% (Regiéo I e ).

Na Figura 4.26a verifica-se que as curvas de equi-concentracdo para o fluido
newtoniano seguiram uma tendéncia de comportamento linear durante toda a sua
extensdo. Este comportamento indica que a regido de concentracdo variavel prevista
pela teoria de Kynch (1952) ndo foi verificada experimentalmente durante a
sedimentacdo com o fluido newtoniano. No entanto, apesar desta observagao, acredita-

se que tal regido exista durante o processo de sedimentacdo, sendo que, sua ocorréncia

130



ndo foi verificada devido ao seu estabelecimento ocorrer em uma pequena regido na

proveta de testes, ndo sendo portanto verificado pela técnica de atenuacgéo de raios-y.

No caso das curvas de equi-concentragdo para o fluido ndo-newtoniano (GX),
esta apresentou uma tendéncia néo linear bastante relevante, indicando a presenga de
uma regido de concentracao variavel. A presenca da regido de concentracao variavel nas
solucdes de GX (fluido pseudoplastico) pode ser justificada pela ocorréncia do
fendmeno de agrupamento das particulas que acontece em tais fluidos (devidamente

comentado nas sec¢des anteriores).

As distancias horizontais entre as equi-concentracbes de &=7,2%, &=4,5%
&=3% nos trés fluidos estudados também fornecem algumas informacdes relevantes
sobre a sedimentacgdo das suspensdes. No caso da glicerina, a distancia horizontal entre
a curva de &=7,2% e de &=4,5% era levemente maior do que a distancia entre a curva
de &=4,5% e de &=3%. Tal constatacdo indicava que a concentragdo da suspenséo
reduziu de &=7,2% para &=4,5% em um tempo maior do que de &=4,5% para &=3%,
ou seja, a diminuicdo na concentracdo de sélidos aumentou a velocidade de

sedimentacdo das particulas.

No caso da sedimentacdo em GX a distancia horizontal entre as curvas de
&=1,2% e de &=4,5% era menor do que a distancia entre a curva de &=4,5% e de
&=3%. Tal constatacdo indica que a concentracdo da suspensdo reduziu de &=7,2%
para &=4,5% em um tempo menor do que de &=4,5% para &=3%, ou seja, a diminui¢ao

na concentracao de solidos reduziu a velocidade de sedimentacdo das particulas.
4.2.4.2 As curvas de equi-concentracao para a Regido 11

Para as posi¢Oes proximas a base (regido Ill), foram determinados para as
solugdes de GL os tempos em que as concentracdes de sdlidos atingiam o valor de
&=14%, &=28% e &=43%. Para as solugbes de GX foram determinados os tempos em
que as concentragfes de solidos atingiam o valor de &=15%, &=30%, &=34% e

&=41%. Com tais tempos, foi possivel plotar os resultados de z versus t (Figura 4.27).
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Figura 4.27 - Curvas de equi-concentragdo para suspensdes do carbonato de célcio 150-
212 um sedimentando com concentracdo inicial de solidos de &0=9% (Regiéo IlI).

Na Figura 4.27a (fluido newtoniano) observa-se que as linhas equi-concentracdo
associadas a formacdo do sedimento possuem inclinacdes bastante proximas. Este
comportamento indicou que a taxa de aumento da concentragdo de solidos ao longo do

tempo para uma determinada posicdo ocorreu de forma relativamente constante.
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Outra constatacdo verificada na Figura 4.27a foi uma leve tendéncia ndo-linear
para as posi¢des proximas ao topo do sedimento (z>4 cm). Tal comportamento pode ser
justificado pela formacéo de sedimentos com baixa compressibilidade.

Para a sedimentacdo em GX (Figura 4.27b), verificou-se inclinagdes bastante
distintas entre as equi-concentrac@es, indicando para este fluido que a compactacdo do

sedimento ao longo do tempo ndo ocorreu a uma taxa relativamente constante.

Nas Figuras 4.27a e 4.27b também observa-se que os tempos em que as linhas de
equi-concentracdo surgem estdo associados a suas respectivas concentragdes, ou seja,
quanto maior for a concentracao de solidos, maior serd o tempo para a curva de equi-

concentragéo surgir.

Ao comparar as Figuras 4.27a e 4.27b observou-se para as concentragdes mais
elevadas, que o tempo em que as curvas de equi-concentracdo se estabeleceram no

fluido ndo-newtoniano foi consideravelmente maior do que no fluido newtoniano.

Segundo Kynch (1952), a sedimentagéo foi descrita como um fendmeno de ondas
de mesma concentragdo que propagavam-se ao longo do recipiente no sentido da base
do recipiente até a interface clarificada. Tais “ondas” podem ser representadas
graficamente por meio das linhas de equi-concentracdo, que sdo retas e partem da

origem.

No entanto, nos trabalhos de Concha e Bustos (1987) e de Arouca et al. (2006) foi
mostrado que as equi-concentra¢fes ndo sao retas e nao partem da origem. Segundo tais
autores a compressdo do sedimento ocasionada pelas camadas de solidos superiores
além de alterarem a condicdo linear das equi-concentracdes, também, ocasionaram o

surgimento delas em tempos posteriores.

Resultados semelhantes foram obtidos no presente trabalho. Além disso,
verificou-se para o fluido pseudoplastico (GX), que além da compressibilidade do
sedimento, as caracteristicas reologicas do fluido é um dos fatores que interferem nas

inclinacdes e no tempo de surgimento das equi-concentracdes.

Para uma melhor visualizagdo das curvas de equi-concentracdo, foram plotados os
resultados mostrados nas Figuras 4.26 e 4.27 em uma mesma escala grafica, chegando

desta forma na Figura 4.28.

133



L 4 £<1,8%
20 PO v £=4,5%
T, T ey A £=7,20%
R . =14%
= 151 ' L w2 =AR0
& ' = £=43%
Q > =
N’ ‘
18 A v <
O %%
‘@ 10 s
@) A L
= A. v-. <
A v ‘44 4
5 - i
0 .‘ -I | 4 | ] | g I ) | ¥ I ' | . I !
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500
Tempo (s)
a) GL 92% v/v.
ib ¢ v e=1,8%
20 Ae o @ g =4.5%
de ¥ A =72%
it % g =15%
g “ <« £=23%
2, T » ;=200/
e Ao ¥ L
On L W g =34%
Z 10 - Ae v o o
N2 T - S —=A10,
2 ‘A v * €, 41/01
! & < RV TR SN
N * 4« »
54 & <« » "
® < B m
IR R, > I
B B N S 4
R o e &
0_’?»’?1 Sl L
I ? | I | | I |
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000
Tempo (s)

b) GX 0,2% m/m.

Figura 4.28 - Curvas de equi-concentracdo para o carbonato de calcio 150-212 um na
concentragdo volumétrica inicial de &0,=9% para as regides I, Il e 11.
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4.2.5 Andlise da estimativa da velocidade de sedimentacdo de suspensdes em

fluidos ndo-newtonianos

Neste trabalho, foi avaliada uma formulagdo para estimativa da velocidade de
sedimentacdo de suspensdes em fluidos ndo-newtonianos para a regido de sedimentacéo
livre. Tal formulacdo foi desenvolvida a partir da equacdo do movimento para o
constituinte solido. O equacionamento foi apresentado na secdo 3.2.1.4.1 e possuia
como principal caracteristica, a extensdo da lei de Darcy para fluidos ndo-newtonianos.

Neste contexto, para a determinacdo experimental da velocidade de sedimentacao
nos fluidos newtonianos e ndo-newtonianos, primeiramente era necessario a obtencao
do tempo em que ocorria o fim da regido de concentracdo constante e o inicio da
chegada da frente superior difusa para uma determinada posicao (tr). O tempo, tsq, foi
determinado com o auxilio dos resultados do monitoramento da variacdo da

concentracdo de sélidos ao longo do tempo obtidos com a técnica de atenuacédo de raios-
Y.

Desta forma, foram utilizados os resultados do carbonato de célcio 150-212 pum
sedimentando em solucBes de GL e CMC. O tempo para a chegada da frente difusa para
uma determinada posi¢do (tg) era obtido quando a concentracdo de solidos reduzia de
&0=4% para &=2,5% e de £0=9% para &=7,2%. Tais valores (&=2,5% e &=7,2%)
foram escolhidos, pois, quando a suspensao atingia estas concentragdes, era observado
graficamente o inicio de uma brusca reducdo na concentracdo de sélidos, ou seja, 0

término da regido de concentracdo constante e o inicio da chegada da frente difusa.

Com a determinagdo do parametro “tw” para diferentes posi¢des ao longo da
proveta, foi possivel obter a curva de descida da frente superior difusa em fungédo do
tempo, conforme mostrado na Figura 4.29.

Na Figura 4.29, a velocidade de sedimentacdo das particulas em suspensdo (para
uma determinada concentracdo de solidos inicial) era determinada por meio da
inclinagéo da reta na regido linear do grafico. Os valores de vs estdo mostrados na
Tabela 4.4.
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Figura 4.29 — Curva de descida da frente superior difusa para as suspensdes constituidas
pelo carbonato de célcio 150-212 um sedimentando em GL e em CMC.
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Tabela 4.4 — Velocidade de sedimentacdo das particulas obtidas
experimentalmente para suspensdes do carbonato de célcio 150-212 um, decantando em
GL 92% v/v e CMC 0,6% m/m.

GL 92% v/v CMC 0,6% m/m
Vs (M/s) Vs (M/s)
&0=4% 7,40 x 107 3,23x 10*
&0=9% 9,70 x 10° 2,26 x 104

Com os resultados de vs para o fluido newtoniano (GL 92% v/v), foi possivel
calcular a permeabilidade do meio poroso por meio da Equacdo (3.12). Os resultados

estdo mostrado na Tabela 4.5.

k = AV (3.12)
(Ps —Pi)e:9

Tabela 4.5 — Valores calculados para permeabilidade nas concentracfes de &=4% e
&=9% para as suspensdes do carbonato de calcio 150-212 pm.

k (m?)
&=4% 4,68x10°
&=9% 1,59x10°8

A utilizacdo de correlacbes da literatura para a determinacdo da taxa de
deformacéo de fluidos pseudoplésticos escoando em meios porosos (y) (Tabela 2.2),
juntamente com os valores de experimentais de k, permitiu a estimativa teérica da
velocidade de sedimentacdo (por meio da Equacéo 3.14). Os resultados estdo mostrados
na Tabela 4.6.

V. — k(po, —pP:)e.9 (3.14)

S n—1

my

Tabela 4.6 - Velocidade de sedimentacéo tedrica para as suspensdes de carbonatos
decantando em solugdes de CMC 0,6% m/m.

&=4% &=9%

vs (m/s) Vs (m/s)
-5 5

Silva Telles e Massarani (1979) 1,44x 10 1,22x10
-5 5

Teeuw e HASSELINK (1980) 1,92 x 10 1,63 x 10
-5 5

Willhite e Uhl (1988) 1,71x 10 1,45 x 10
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As diferencas entre os resultados da velocidade de sedimentacdo experimental
(Tabela 4.4) e tedrica (Tabela 4.6) em CMC podem ser melhor avaliadas pelo desvio

relativo experimental, conforme mostrado na Figura 4.30.
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Figura 4.30 — Desvio relativo experimental entre os resultados tedricos e 0s
experimentais para a velocidade de sedimentacdo de suspensdes de carbonato de calcio
decantando em solucdes de CMC 0,6% m/m para as posi¢fes proximas ao topo da
proveta de testes (regido de sedimentacdo livre).

Por observacdo da Figura 4.30, verifica-se que os valores preditos pela
formulacdo apresentada subestimaram os resultados experimentais. Como justificativa
para as diferencas constatadas, pode-se apontar a presenca dos fracos efeitos de
dependéncia com o tempo presentes nas solu¢des de CMC. Tais efeitos apesar de ndo
serem relevantes, foram suficientes para ocasionar a formacgdo de canais/colunas de
sedimentagdo que aumentaram as taxas de sedimentacdo (conforme mostrado nas
imagens das Figuras 4.9c e 4.9d).

Desta forma, a simples extenséo da lei de Darcy para fluidos Power-law néo foi
satisfatoria para descrever a velocidade de sedimentacdo de materiais solidos nas
solugdes de CMC. Neste contexto, indica-se a alteragdo do equacionamento utilizado de
forma a contemplar a instabilidade causada pelo fendmeno de aglomeracdo das

particulas durante os testes de sedimentac&o.
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4.3 Ensaios de sedimentacédo com recolhimento de amostras (testes destrutivos)

A utilizacdo de fluidos com caracteristicas reolégicas pseudoplésticas pode
favorecer a separacdo entre as particulas com dimensdes diferentes durante a
sedimentacdo. Tal argumento esta baseado ao avaliar que as particulas utilizadas apesar
de terem sido peneiradas, ndo alcancaram a condicdo de particulas monodispersas.
Desta maneira, os materiais sélidos por possuirem tamanhos diferentes, aplicam
diferentes taxas de cisalhamento ao fluido. Assim, os sélidos que possuem dimensdes
menores estdo submetidos a um fluido com viscosidade aparente maior quando
comparado com as maiores particulas. Desta forma, certas particulas com tamanho
menor podem n&o conseguir acompanhar o fluxo de sedimentacdo permanecendo em

velocidades de sedimenta¢do menores.

Neste contexto, este trabalho procurou compreender melhor a dindmica e a
interacdo das particulas nos fluidos estudados, fornecendo, assim, informacdes sobre os
mecanismos de segregacdo de tamanhos dos materiais sélidos que ocorrem durante o
processo de sedimentagdo. Assim, foram realizados ensaios de sedimentacdo com
recolhimento de amostras, para as mesmas serem conduzidas a um analisador de

tamanhos de particulas (MasterSizer).

Os experimentos foram realizados para os trés fluidos estudados (GL, CMC e
GX) e utilizando o carbonato de célcio 150-212 um na concentracdo volumétrica inicial

de sélidos de 9% e na posi¢do z=3cm.

Para a sedimentacdo em GL, as amostras foram recolhidas nos tempos de 0, 19,
37 minutos. Em GX as amostras foram recolhidas nos tempos de 0, 76 e 145 minutos e

em CMC as amostras foram recolhidas nos tempos de 0, 22, 41 minutos.

Os tempos de recolhimento das amostras estdo devidamente mostrados na Figura

4.31 por meio das linhas de cor preta.
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Figura 4.31 — Indicacdo do tempos em que as amostras foram recolhidas para
suspensdes do carbonato de célcio 150-212 um sedimentando nas solugdes de GL,
CMC e GX.
Os resultados da distribuicdo de frequéncia para cada amostra recolhida em

funcdo do diametro da particula estdo apresentados na Figura 4.32
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Figura 4.32 - Distribuicdo de frequéncias em fungdo do didmetro volumétrico das
particulas para as amostras recolhidas nos ensaios de sedimentagdo do carbonato de
calcio 150-212 um para z=3 cm.

Nas Figuras 4.32a e 4.32b (sedimentacdo em GL e CMC), pode-se observar que

ndo houve separacdo entre as particulas com dimensdes diferentes. Para as suspensdes
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sedimentando em GX, verificou-se um pequeno deslocamento para a direita da curva de
distribuicdo de frequéncias para as amostras recolhidas no tempo 0 e no tempo 76 min
(Figura 4.32c). Desta forma, pode-se concluir que algumas particulas maiores chegaram
primeiramente a base da proveta, ocorrendo certa segregacdo de tamanho das particulas
para esta solucdo. No entanto, tal aumento ndo foi continuo, conforme pode ser
verificado nos recolhimentos de amostras nos tempos de t=76 min e t=145 min (Figura
4.32c¢) em que verifica-se que as distribuicdes de tamanhos das particulas permaneceram

muito proximas umas das outras.

Na secdo 4.2, abordada anteriormente, ndo se justificou qualquer comportamento
das suspensdes sedimentando nas solugcbes de CMC e GX pela ocorréncia da
segregacdo de tamanhos dos materiais sélidos. A justificativa para isto, é que, a
segregacdo de tamanhos mostrou-se inexpressiva em CMC e pouco expressiva em GX.
Por este motivo, acredita-se que este fenbmeno ndo alterou significativamente a
variacdo da concentracdo local de sélidos ao longo do tempo para as suspensdes

sedimentando nos fluidos ndo-newtonianos.

Com a distribuicdo de frequéncia em funcdo do diametro também foi possivel
estimar o diametro médio de Sauter. Desta forma, para uma melhor avalicdo dos
resultados, plotou-se o diametro médio de Sauter (Ds2) em fungdo do tempo em que as

amostras eram recolhidas (Figura 4.33).
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4.4 Distribuicdo de porosidade em sedimentos formados em fluidos newtonianos e

nao-newtonianos (testes estaticos)

Neste estudo, a influéncia das caracteristicas fisicas e reolégicas da fase continua
na compactacdo final de sedimentos formados por sedimentacdo gravitacional foram
avaliadas. Para isso, foram obtidas as distribuicbes de porosidade em sedimentos

formados na base de proveta de testes em fluidos newtonianos e ndo-newtonianos.

Os resultados apresentados nesta secdo foram obtidos utilizando como materiais
solidos, as microesferas de vidro 150-212 pum. Os fluidos utilizados foram &gua
destilada (AD), GL 92% v/iv e GX 0,2% m/m. Os resultados da distribuicdo de
concentracdo de solidos ao longo da estrutura vertical de sedimentos completamente
estabelecidos nos fluidos newtonianos (AD e GL) e no fluido ndo-newtoniano (GX) sdo
mostrados na Figura 4.34.
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Figura 4.34 - Variacdo da concentracédo de solidos ao longo de sedimentos
constituidos pelas microesferas de vidro 150-212 pm.

Analisando a Figura 4.34, observa-se que as matrizes porosas formadas em agua
destilada e em goma xantana apresentaram variacdo concentracdo de solidos bastante
similar ao longo de sua estrutura. Como estes fluidos possuiam densidades proximas,
pode-se inferir que as diferentes caracteristicas reoldgicas existentes entre os fluidos,
ndo alteraram a formagéo da estrutura final do meio poroso, ocasionando desta forma,

sedimentos bastante similares.
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Para o0 caso do sedimento formado nas solucbes de glicerina, verificou-se um
meio poroso menos compactado quando comparado com os demais fluidos. Tal
comportamento pode ser explicado ao avaliar que a forca de empuxo atuante no
sedimento na condicdo de meio poroso estatico esta relacionada com a densidade do
fluido. Como as solucgdes de glicerina possuem um valor de densidade maior que 0s
demais fluidos, verifica-se que as particulas que compdem o sedimento estdo também
sob uma forca de empuxo maior, ocasionando assim um matriz porosa menos

compactada.

4.5 Andlise das relagdes existentes entre permeabilidade, presséo sobre os solidos e

porosidade para carbonatos

Nesta secdo, serdo apresentados os resultados obtidos para as relagdes existentes
entre permeabilidade, pressdo nos solidos e porosidade para carbonatos comumente
adicionados como aditivos obturantes em fluidos de perfuracdo (carbonato de calcio 2-
44 um e o carbonato de célcio 2-44/44-194 um). Na abordagem desta secdo as

suspensdes de carbonato foram estudadas em meio aquoso.
4.5.1 Pressao nos solidos como funcgdo da concentracao

Com a obtencdo da distribuicdo de concentracdo de sélidos no sedimento antes a
percolacdo de liquido e utilizando a Equacédo (3.16), foi possivel determinar a pressao

nos sélidos como funcédo da concentracdo volumétrica (Figura 4.35).

Conforme pode ser observado na Figura 4.35, os resultados mostraram que 0
carbonato de calcio 2-44/44-194 um mostrou-se mais compressivel quando comparado
com o carbonato de célcio 2-44 um. Tal fato pode ser explicado, pois materiais
particulados com maior grau de polidispersdo quando submetidos a uma determinada
pressdo deformam-se mais facilmente devido as particulas menores acomodarem-se nos

intersticios das maiores.

Na Figura 4.35, a curva que representou a funcdo P(es) foi ajustada pela

estimativa dos parametros do modelo de Arouca (2007):

P(e,) = ag,” (2.28)

146



800 .
=  Carbonato de célcio 2-44/44-194 pm *l |
*  Carbonato de calcio 2-44 pm *w
»
E 600 -} by /
~ bl
S . y
o) *
8 400 it -
5 j
g #
c e -
18 ey /™
% 200 e F~
* | o
o N
(a 1| |-
. F
L= .
0+ — et T
T T T T T | v
0,35 0,40 0,45 0,50

£¢— Concentragdo volumétrica de solidos
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Os paréametros estimados do modelo (a, b), juntamente com o coeficiente de
correlagéo (r) sdo mostrados na Tabela 4.7.
Tabela 4.7 - Pardmetros do modelo de Arouca (2007).
Sélido a (Pa) b r
Carbonato de calcio 2-44 um 2,20.10° | 10,79 | 0,999
Carbonato de célcio 2-44/44-194 um 4,12.10° | 12,37 {0,999

4.5.2 Determinacdo da equacao constitutiva para permeabilidade do meio poroso

Com a obtencdo da distribuicdo de concentracdo de sélidos no sedimento antes e
apos a percolacdo de liquido e utilizando a Equacédo (3.17), foi possivel determinar a
permeabilidade do meio poroso como fungdo da concentracdo volumétrica de sélidos
(Figura 4.36).

Os resultados da Figura 4.36 mostraram que o carbonato de calcio 2-44 um
apresentou uma relagdo permeabilidade-porosidade menor que o carbonato de calcio 2-
44/44-194 um. Isso pode ser explicado pelo fato de meios porosos constituidos por

particulas menores serem menos permeaveis.

147



1E-6 -
o e
£ L
5 Te
~— _ }'.\.
o ¥
'8 el T F..\.‘-\_\
S 1E7 1 e e
3z ] Tt tea, , s
o AT
£
S
)
QI" B Carbonato de célcio 2-44 um - d[3,2]=12,84
= ® (Carbonato de calcio 2-44/44-194 um - d[3,2]=29.73
1E-8 T T

T I T
0,46 0,48 0,50

£— Concentracao volumétrica de so6lidos
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sedimento para os carbonatos comumente utilizados como aditivos obturantes em
fluidos de perfuracéo.

Na Figura 4.36, a curva que representou a funcéo k(es) foi ajustada pelo classico

modelo proposto por Tiller e Leu (1972):

k@g=%[%j" (2.30)

scC

Os parametros estimados para 0 modelo (ko, &sc € 77) juntamente com o coeficiente

de correlacdo linear r sdo mostrados na Tabela 4.8:

Tabela 4.8 - Parametros do modelo de TILLER e LEU (1972).

Solido ko (cm?) | & n r
Carbonato de calcio 2-44um 7,28.10° 0,08 |0,5 0,991
Carbonato de célcio 2-44/44-194 um 8,50.10° 0,09 |05 0,999

Os resultados obtidos experimentalmente mostrados na Figura 4.36 foram
comparados com os valores estimados pela correlagdo de Kozeny-Carman, para a

situacdo em que o pardmetro estrutural Seraigual a 5 (Figura 4.37).
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Por observacdo da Figura 4.37, verifica-se uma concordancia entre os valores
experimentais e os estimados pela correlacdo de Kozeny-Carman com relacdo ao
parametro dimensdo caracteristica. Os resultados empiricos e 0s estimados pela
correlagdo mostraram que a diminuicdo da dimensdo das particulas reduziu a

permeabilidade do meio poroso.

Na Figura 4.37 verifica-se também que os resultados teoricos preditos pela
correlacdo de Kozeny-Carman subestimaram os valores experimentais. Esta diferenca
pode ser justificada pelo efeito de polidispersdo dos carbonatos. Neste contexto, como a
correlagdo de Kozeny-Carman ndo contempla os efeitos de polidispersdo dos materiais
particulados, pode-se considerar que este fator aumentou os valores experimentais da

relagcdo permeabilidade-porosidade ocasionando os desvios verificados.

Neste capitulo foram apresentados e discutidos os principais resultados
relacionados a caracterizagdo reologica dos fluido utilizados, bem como sobre o
fendmeno de sedimentacdo de suspensdes em fluidos newtonianos e fluidos

pseudoplasticos.
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CAPITULO 5
CONCLUSOES

Os resultados quantitativos e qualitativos relacionados a sedimentacdo de
suspensdes mostraram que os efeitos de memdria quando presentes nos fluidos
pseudoplasticos influenciam de forma significativa nas taxas de sedimentacdo dos
materiais solidos. Por este motivo, o uso da equacdo Power-law (sem contemplar os
efeitos de memoria na modelagem da sedimentacdo) pode ocasionar desvios

consideraveis dos valores reais.

O monitoramento da concentracdo de sélidos ao longo do tempo permitiu avaliar de
forma quantitativa o comportamento das suspensfes sedimentando em fluidos
pseudoplésticos e fluidos newtonianos. Nas situacdes em que o fluido
pseudoplastico era utilizado, verificou-se para as posicdes proximas ao topo e
proximas a base da proveta, que as curvas obtidas seguiam respectivamente,
tendéncias de decaimento exponencial e de crescimento logaritmico. Tais
comportamentos foram bastante diferentes dos verificados nos fluidos newtonianos
em que tais curvas caracterizaram-se por mudancas do tipo degrau na concentracao

volumétrica de solidos.

A obtencdo de imagens das suspensdes permitiu avaliar de forma qualitativa alguns
fendmenos que ocorreram durante a sedimentacdo dos materiais sélidos. As imagens
indicaram que as particulas se agrupam no fluido pseudoplastico, formando
aglomerados. O fendmeno de aglomeracdo ocasionou um grande impacto nas taxas
de sedimentacéo, sendo que, sua ocorréncia foi justificada pelos efeitos de memoria

presentes no fluido pseudoplastico.

Na andlise da segregacdo de tamanhos das particulas durante o fendmeno de
sedimentacdo, verificou-se que a chegada de particulas maiores mostrou-se
inexpressiva no fluido newtoniano e pouco expressiva no fluido pseudoplastico.
Desta forma, foi possivel atribuir ao fenémeno de aglomeracéo das particulas como
o principal fator que contribuiu para as diferengas existentes entre a sedimentacao

no fluido newtoniano e no fluido pseudoplastico.
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A influéncia da concentracao local de sélidos nas taxas de sedimentacdo, indicaram
que 0 tempo necessario para a separagdo total dos sélidos no fluido pseudoplastico
ndo dependeu da concentracdo inicial de sélidos. Para a regido de formacdo de
sedimento, observou-se, um comportamento similar, ou seja, 0 tempo necessario
para a compactacdo total do sedimento também ndo dependeu da concentracao

inicial de sélidos.

As curvas de equi-concentracdo obtidas experimentalmente indicaram que a regido
de concentracdo variavel ndo esta relacionada apenas com as caracteristicas da fase
particulada (conforme mencionado por trabalhos anteriormente), mas também pode-

se verificar uma forte ligacdo com as caracteristicas reoldgicas da fase continua.

As curvas de equi-concentragdo associadas a formacdo do sedimento também
mostraram que as caracteristicas reologicas do fluido influenciam significativamente
na inclinacdo e no tempo de surgimento das equi-concentracdes, ndo sendo apenas a

compressibilidade da fase particulada.

A estimativa da velocidade de sedimentacdo em fluidos pseudoplasticos (CMC) por
meio de um equacionamento baseado na extensdo da lei de Darcy para fluidos
power-law, mostrou que o0s valores teodricos subestimaram 0s resultados
experimentais. Tal diferenca foi justificada pela presenca de fracos efeitos de
dependéncia com o tempo presentes nas solu¢bes ndo-newtonianas. Desta forma,
sugeriu a alteracdo do equacionamento utilizado de forma a contemplar a
instabilidade causada pela fendmeno de aglomeracgéo das particulas durante os testes

de sedimentacdo.

Na analise da distribuicdo de porosidade em sedimentos totalmente estabelecidos
em fluidos newtonianos e ndo-newtonianos observou-se que o comportamento
reologico do fluido ndo interferiu na compactacéo final do sedimento. No entanto, a

densidade da fase continua mostrou ser um parametro que deve ser considerado.

Equacgdes constitutivas para pressdo nos solidos P(s&) e permeabilidade do meio
poroso k(&) para carbonatos comumente adicionados aos fluidos de perfuragéo
foram propostas neste trabalho. As relagdes constitutivas propostas visam auxiliar
na modelagem e simulacao dos processos de filtragdo com formacéo de reboco para

as condigdes de estatica.
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= Qs valores tedricos preditos pela correlacdo de Kozeny-Carman para as relacfes
existentes entre permeabilidade e porosidade de carbonatos subestimaram os valores
experimentais. Desta forma, ndo indica-se o uso de tal correlagdo na modelagem de

sistemas baseados na Teoria das Misturas da Mecéanica do Continuo.

= O aumento da faixa de distribuicdo de tamanho dos carbonatos ocasionou o aumento
da compressibilidade do meio poroso, indicando desta forma, uma relagcdo entre a
polidispersdo do material particulado e a compressibilidade das matrizes porosas

formadas.

Sugestdes para trabalhos futuros

Estudar a sedimentacdo em suspensdes de fluidos com caracteristicas reoldgicas

dilatantes.

= Estudar a deposicdo gravitacional de particulas que constituem fluidos de

perfuracdo reais (por exemplo, o fluido de perfuragio BRMUL).

= Avaliar a sedimentacdo em suspensdes constituidas por solucdes de goma
xantana e carboximetilcelulose utilizando concentra¢6es volumétricas iniciais de

solidos diferente das utilizadas neste estudo.

= Avaliar a sedimentacdo em suspensdes constituidas por solucdes de goma
Xantana e carboximetilcelulose com concentragcdes do polimero diferentes das

utilizadas neste estudo.
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ANEXO A

Neste anexo estd apresentada a figura proposta por Rittenhouse (1943) para a

estimativa aproximada da esfericidade dos materiais sélidos utilizados.
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Figura AO — Tabela comparativa proposta por Rittenhouse (1943).
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APENDICE A

Este apéndice apresenta o resultados do monitoramento da variacdo da
concentracdo de sélidos obtidos experimentalmente para amostras do carbonato de
calcio 150-212 um sedimentando em glicerina a 92% v/v (Figura A.1), goma xantana a
0,2% m/m (Figura A.2) e carboximetilcelulose a 0,6% m/m (Figura A.3). A

concentracdo volumétrica de solidos das suspensdes no inicio dos testes era de &0=4%.
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Figura A.3 - Concentracédo de solidos em fungdo do tempo para amostras do calcio 150-
212 pum sedimentando em GX 0,2% m/m (£0=4%).
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APENDICE B

Este apéndice apresenta o resultados do monitoramento da variagdo da
concentracdo de sdlidos obtidos experimentalmente para amostras do carbonato de
calcio 150-212 um sedimentando em glicerina a 92% v/v (Figura B.1), goma xantana a
0,2% m/m (Figura B.2) e carboximetilcelulose a 0,6% m/m (Figura B.3). A

concentracdo volumétrica de solidos das suspensdes no inicio dos testes era de &0=9%.
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Figura B.2 - Concentracdo de sélidos em funcdo do tempo para amostras do carbonato
de célcio 150-212 pum sedimentando em CMC 0,6% m/m (&0=9%).
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Figura B.3 - Concentragdo de solidos em funcdo do tempo para amostras do carbonato
de calcio 150-212 um sedimentando em GX 0,2% m/m (&0=9%).
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