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RESUMO

No processo de perfuracdo de pogos de petréleo, os fragmentos de rocha gerados
pela broca, sdo transportados do fundo do poco até a superficie pelo fluido de perfuracdo. O
fluido de perfuracdo mais utilizado no cenario brasileiro ¢ o de base sintética, pois
apresenta diversas vantagens com relacdo a outros tipos de fluido. Porém, apresenta a
desvantagem de possuir alta toxicidade e baixa biodegrabilidade, necessitando de um
sistema de separagdo para que o cascalho contaminado com esse fluido possa ser descartado
no meio ambiente. Atualmente, o equipamento responsavel pela reducdo destes teores até
os limites permitidos por lei, opera de maneira sobrecarregada e os teores residuais
alcangados estdo muito préximos do permitido pela legislagdo ambiental. Por essa razdo, a
técnica de secagem por micro-ondas vem sendo estudada para ser utilizada na
descontaminagdo de cascalhos contaminados com fluido de perfuragdo. Essa tecnologia
mostra-se ser muito promissora, pois apresenta altas eficiéncias de remogdo e menores
problemas operacionais quando comparados aos equipamentos convencionais. Por isso, 0
objetivo deste trabalho é verificar a influéncia de algumas variaveis de operagdo de um
secador micro-ondas de bancada adaptado para a descontaminacdo de cascalhos de
perfuracdo. Além de verificar a eficiéncia desse equipamento e obter condigdes
operacionais e informag6es suficientes para o projeto de um micro-ondas semi-industrial
continuo. Para isso, foram testadas as influéncias da temperatura, vazdo de inerte, teor
inicial de fluido, reutilizacdo do cascalho, tipo de rocha, tipo de fluido e a presenca da
agitacdo mecanica na secagem por micro-ondas; foram feitos testes de cinética de secagem
por micro-ondas e feito o mapeamento da secagem no interior do equipamento. Os
resultados mostraram que nao houve diferenca na secagem por micro-ondas para diferentes
vazoes de inerte e tipo de fluido, porém houve influéncia da temperatura da secagem, do
teor inicial de sal, do teor inicial de fluido e do tipo de rocha. A agitacdo mecanica
aumentou a eficiéncia de remocdo em 17% para um leito de 27 mm de espessura; 0
aquecimento lento de cascalhos melhoram a eficiéncia de remocéo; cascalhos contaminados
que apresentam aspectos fisicos iguais apresentam eficiéncia de remocédo semelhantes. O
aquecimento de rochas no micro-ondas depende, fortemente, dos teores de 0xidos em sua
composicdo. A temperatura de controle do leito deve ser acima do limite superior da faixa
de ebulicdo dos hidrocarbonetos presentes na base do fluido de perfuracdo. O estudo de
mapeamento mostrou que ha gradientes de secagem no interior do micro-ondas, além de
mostrar o efeito intrusivo de metais no material e efeito das bordas do recipiente. O
equipamento apresentou ser tdo eficiente quanto outros reportados na literatura, podendo
reduzir os teores de n-parafina até abaixo de 1%, em massa.

Palavras chave: secagem micro-ondas, fluido de perfuracédo, cascalho de perfuracéo.
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ABSTRACT

In the process of drilling, the rock fragments generated by the drill are taken from
the well to the surface by the drilling fluid. The drilling fluid used in Brazil is made by
synthetic oil, it presents several advantages over other types of drilling fluid. However, it
has the disadvantage of having high toxicity and low biodegradability, requiring a
separation system of drilled cuttings contaminated with this drilling fluid. Currently, the
responsible equipment for reducing these levels to the permitted by law is working under
extreme conditions and residual levels generated are very close to permitted by
environmental legislation. For this reason, the technique of microwave drying has been
studied for use in remediation of drilled cuttings and has shown very promising because it
presents high efficiency and low operational problems when it is compared to conventional
equipment. Therefore, the aim of this work are to investigate the influence of various
operating parameters of a microwave dryer, analyze the efficiency of the dryer microwave
suited for this job and to obtain operational conditions and information for operating a
industrial microwave operating in continuous flow. So were tested influence of
temperature, flow rate of inert, initial fluid content, reuse of drilled cuttings, rock type, fluid
type and mechanical agitation in microwave drying; tests of drying kinetics and the
mapping drying inside the microwave were made. The results showed no difference in
drying with the influence of inert flow and the type of fluid, but there was influence of
drying temperature, the initial salt content, initial fluid content and rock type. Drying with
agitation can increased the removal efficiency in 17 % with 27 mm of bed thickness, rocks
with slow heating improve the removal efficiency, drilled cuttings with similar physical
aspects have similar removal efficiency. The heating of rocks in the microwave depends
strongly of the oxides content in its composition. The temperature control of the bed should
be the upper limit of the boiling range of the hydrocarbons present in the drilling fluid. The
mapping study showed that there are drying gradients inside the microwave, besides
showing the intrusive effect of metals in the material, effect of the edges of the recipes and
the position of exhaust fan. The equipment showed to be as efficient as others listed in the
literature, which can reduce the levels of n-paraffin to below 1 % by mass.

Key words: microwave drying, drilling fluid, drilled cuttings.
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CAPITULO |

INTRODUCAO

A exploracéo de petrdleo envolve diversas atividades industriais, que podem ser
divididas em vérias etapas. Primeiramente € feita uma prospeccao geofisica, através da qual
sdo encontradas os reservatorios de petroleo sem que haja a necessidade de uma perfuragédo
fisica. Apos isso, inicia-se 0 processo de perfuracdo para atingir esse reservatorio e fazer a
retirada do petroleo.

Esse processo de perfuracdo é bastante complexo e, como todo processo industrial,
tem-se uma crescente necessidade de reduzir custos, riscos operacionais e ambientais. Aléem
do que, se ndo melhorar esse processo, futuramente, ndo sera mais viavel a extracdo de
petréleo para geracdo de energia. Por isso, 0 processo da perfuracdo ndo se baseia
simplesmente em perfurar, existem outras etapas que devem ser adicionadas ao sistema.

Para se perfurar um poco de petréleo utiliza-se 0 método de perfuracdo rotativo.
Este método baseia-se em pressionar a broca sobre a rocha e realizar um movimento de
rotacdo ocasionando o esmerilhamento da rocha. A retirada destes fragmentos de rocha
gerados, ditos cascalhos de perfuracao, € realizada pelo fluido de perfuracdo, que entra pelo
interior da broca e retorna a superficie, pelo espaco anular entre a coluna de perfuracéo e as
paredes do poco, carreando consigo os cascalhos.

Os fluidos de perfuragdo sdao misturas complexas de sélidos, liquidos e, por vezes,
gases, que tem a funcdo de transportar os cascalhos do fundo do poco até a superficie. Além
desta funcdo basica, o fluido mantem a estabilidade fisica e quimica das paredes do pogo,
promove a lubrificacdo da coluna e resfriamento da broca de perfuracdo, transmite poténcia
hidraulica a broca e ao motor de fundo, entre outras funcdes.

Os fluidos podem ser classificados de acordo com o tipo de fase continua utilizada,

podendo ser fluido base &gua, base ndo-aquosa e fluidos aerados. Os fluidos base nao-



aquosa sdo os mais utilizados no cenario brasileiro por apresentar diversas vantagens em
relagdo aos outros tipos de fluido, como menores problemas operacionais e baixos
coeficientes de atrito. Sdo formados por bases organicas (sintéticas) como a n-parafina e
outras bases como a olefina interna, poli-alfa-olefinas, ésteres, acetais, dentre outros.

Uma desvantagem da utilizacdo dos fluidos base ndo-aquosa é com relacdo ao
descarte de cascalhos contaminados com este tipo de fluido. Devido a sua toxicidade e
baixa biodegrabilidade (tanto em ambiente aerdbico quanto em anaerébico), o seu descarte
deve atender ao requisitos ambientais previstos em legislagdo. O Instituto Brasileiro de
Meio Ambiente e dos Recursos Naturais Renovaveis (IBAMA) estabeleceu limites de
descarte para cascalhos contaminados com bases sintéticas e tais limites se baseiam nas leis
da Agéncia de Prote¢do Ambiental dos Estados Unidos (EPA-US).

No intuito de descontaminar o cascalho da perfuracdo de pocos e de recuperar o
fluido de perfuragdo para sua reutilizagdo, varias etapas de separacdo sdo necessarias. O
conjunto dessas etapas de separacdo e chamada de sistema de controle de solidos, o qual é
formado por peneiras vibratdrias, hidrociclones e centrifugas decantadoras adaptadas para
esta separacédo (cascalho+fluido).

Cada equipamento desse sistema é responsavel pela separacdo de determinada
faixa de tamanho de particulas e pela diminuicdo dos teores de fluido (ou base sintética do
fluido) do cascalho contaminado. Para adequar o cascalho aos limites ambientais previstos
é empregado o “secador de cascalho” que, na verdade, ¢ uma centrifuga filtrante. Porém,
devido aos riscos operacionais e também ao fato do teor residual de fluido presente no
cascalho estar muito proximo dos limites ambientais, bem como pela provavel reducédo
destes limites, ha uma busca por novas tecnologias de descontaminacdo de cascalhos.

Uma tecnologia eficaz que vem sendo citada na literatura para descontaminacéo de
cascalho é a secagem por micro-ondas. Sabe-se que as micro-ondas sdao uma energia
eletromagnética que promove 0 aquecimento através da vibracdo/rotacdo do momento
dipolo das moléculas. Por ser um aquecimento seletivo e em nivel molecular, este apresenta
diversas vantagens com relacdo ao aquecimento convencional em areas como: sinterizacao
de metais, secagem de alimentos, reacbes quimicas endotérmicas, pirdlise, tratamento de
residuos hospitalares, etc. (Panda et al., 2006; Gedye et al., 1991; Salema e Ani, 2012; Tata
e Beone, 1995).

Os estudos de descontaminacdo de cascalhos contaminados com fluido de
perfuracdo de base ndo-aquosa, utilizando as micro-ondas iniciaram com Shang et al.

(2005, 2006, 2007), Robinson et al. (2009, 2010, 2012) e passaram a ser estudados mais
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recentemente por Pereira (2013), Santos (2014) e Panisset (2014). Os resultados reportados
na literatura mostram que esta tecnologia tem potencial para substituir a centrifuga filtrante,
reduzindo os teores de fase organica a niveis abaixo de 1%, em massa.

Mesmo que esse tipo de equipamento tenha sido estudado por quase uma década,
ainda existem varios desafios a serem vencidos. Muitos pardmetros e condi¢des
operacionais devem ser ainda estudados para que essa tecnologia avance e possa ser
utilizada industrialmente na descontaminagéo de cascalhos de perfuracao.

Por essa razéo, este trabalho tem como objetivo principal testar e analisar a
eficiéncia do secador micro-ondas de bancada adaptado para este trabalho e assim obter
condicOes operacionais e informagOes para a operagdo de um secador micro-ondas de
escala semi-industrial operando em regime continuo, que esta em fase de construcdo. Os
objetivos especificos sdo analisar a influéncia de parametros de operagdo como
temperatura, vazdo de inerte, teor inicial de fluido, reutilizacdo de cascalhos, tipo de rocha,
tipo de fluido e agitacdo, na descontaminagdo de cascalhos de perfuragdo utilizando as

micro-ondas.






CAPITULO I

REVISAO BIBLIOGRAFICA

Nesse capitulo sera apresentada uma revisdo bibliografica acerca de fluidos de
perfuracdo, formacdes rochosas, de pocos de petroleo, do sistema de controle de sélidos
presente na perfuracdo e fundamentos tedricos sobre o aquecimento e secagem micro-
ondas. Assim como suas aplicacdes em secagem de cascalhos contaminados com fluido de

perfuracdo e em outras areas.

2.1 — Fluido de perfuracéo

Um fluido de perfuracdo, de acordo com ASME (2005), é qualquer liquido que é
utilizado em uma operacdo de perfuracdo, em que o fluido é bombeado a partir da
superficie até o fundo da matriz perfurante, trazendo e levando consigo os fragmentos de
rocha pela regido anular do poco.

O fluido tem um papel importantissimo na perfuracdo, pois ele é responsavel pela
estabilidade fisica e quimica das paredes do poco e promove a remocdo, até a superficie, de
fragmentos de rocha gerados pela broca de perfuracdo que, comumente, sdo chamados de
cascalhos de perfuracdo. Também é responsavel pela lubrificacdo, limpeza da coluna e
resfriamento da broca de perfuracdo. Além disso, controlam as pressdes do poco, além de
transmitir carga hidraulica a broca e aos motores de fundo. Exercem também funcdo de
canal para a transmissdo de informacdes obtida pelo sistema de aquisicdo de dados,
transmitindo para a superficie informacdes sobre parametros de perfuracdo ou geoldgicos
(DARLEY; GRAY, 1988).

Além desses aspectos citados, o fluido de perfuracdo deve obedecer a certas regras

como.



e Nao ser prejudicial ao meio ambiente e aos operadores envolvidos no processo;

e Nao requerer métodos incomuns ou caros de analise e producéo;

e Nao interferir na produtividade da formagdo em que se encontra o petrdleo;

e Na&o corroer ou causar desgaste excessivo dos equipamentos de perfuracao;

e Possuir a capacidade de manter os sélidos em suspensdo mesmo quando o

bombeamento for suspenso;
e Ser bombeével.
A classificagdo de um fluido de perfuracdo é feita de acordo com o tipo de fase

continua utilizada, podendo ser: fluidos base aquosa (FBA), fluidos base ndo-aquosa
(FBNA) e fluidos aerados (ASME, 2005).

2.1.1 — Fluidos base aquosa

A definicdo de um fluido base aquosa considera principalmente a natureza da agua
e o0s aditivos quimicos empregados no preparo do fluido. A proporcédo entre 0s
componentes basicos e as interagcbes entre eles provocam sensiveis modificagdes nas
propriedades fisicas e quimicas do fluido. Os fluidos base aquosa podem ser divididos em:
fluidos argilosos (nativos, convencionais, convencionais com obturante, com cal, com
hidroxidos metalicos), fluido poliméricos (catiénicos, salgados tratados com poliacrilamida,
baixo teor de solidos, salgado com NaCl tratado com polimeros, salgado com KCI tratado
com polimeros, isentos de cloretos), fluido drill in (biopolimérico com CaCOj3, ndo-aquoso)
(ASME, 2005; MELO, 2008).

Os fluidos argilosos sdo normalmente usados para perfurar formacdes superficiais
e inicio de poco. Esses tipos de fluido ndo se aplicam a cenarios em que haja formacdes
argilosas reativas a atravessar. Apresenta limite de escoamento e géis altos e planos,
filtrados sem controle, baixo poder de inibicdo e baixo custo. Também ndo se recomenda
em situacGes em que a perfuracdo e, consequentemente, descida de revestimento ndo possa
ser feita de forma réapida. Outra limitacdo é o inchamento e/ou desmoronamento de
folhelhos reativos e argilas (MELO, 2008).

Os fluidos poliméricos contém polimeros que atuam como agentes viscosificantes,
redutores de filtrado, inibidores de hidratacdo de argila, etc. Sdo indicados para perfuracdo
de zonas com formacdo de baixa a média reatividade e projetos de pocos de baixa a média
inclinagdo. S&o utilizados também para a perfuracdo de folhelhos reativos, que provocam o

inchamento e/ou desmoronamento das paredes do pogo, e na perfuracdo de fases iniciais,
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em que as formacdes sdo duras e inertes. Se forem salgados com KCI ao invés de NaCl e
tratados com polimeros ele se torna um eficiente inibidor do inchamento e disperséo de
argilas. Porém, se o fluido polimérico for isento de cloretos (proventos de KCI e NaCl)
podem ser usados para perfurar folhelnos compactados, argilas e folhelhos néo
compactados, arenitos produtores contendo argila (ASME, 2005).

Os fluidos drill in contemplam caracteristicas de fluido de perfuracdo e de fluido
de completacdo, visando minimizar o dano a formacgdo. Apresentam alto poder de
carreamento de cascalho, boa lubricidade, bom poder de inibicdo de argilas e baixo
potencial de dano as formacgdes produtoras. Podendo ser a base de biopolimeros com
CaCO; que caracterizam por serem desenhados visando a remog&o do reboco pelo proprio
fluxo produtivo de hidrocarbonetos. Podem ser também de base ndo-aquosa, caracterizados
por serem formulados visando a aplicacdo em reservatorios com presenca de folhelhos
reativos e/ou pogos com exposicdo simultdnea de reservatorio e formacgdes reativas
(PANISSET, 2014; MELO, 2008).

2.1.1 — Fluidos base nado-aquosa

O fator predominante para um fluido de perfuracdo ser considerado ndo aquoso,
ndo é a presenca de uma fase organica, e sim a garantia que essa fase organica seja a fase
continua, independentemente se a fase organica estd em maior ou menor concentracao. Por
convencdo, na area da perfuracdo, sistemas compostos pela emulsdo fase aquosa em fase
ndo-aquosa sdo chamados de emulsdes inversas. O percentual volumétrico entre a fase nao-
aquosa e a fase aquosa emulsionada é chamado de razdo Oleo/agua. A razdo Gleo/agua
utilizado no fluido depende dos seguintes fatores: custo, facilidade de ajustar as
propriedades desejadas, contaminacdes, condicdes de temperatura e pressao. No cenario
brasileiro, os fluidos utilizados na perfuracdo offshore apresentam uma razdo éleo/agua de
80/20 (alta pressdo e temperatura), 65/35 (evaporitos), 60/40 (pocos maritimos
convencionais) e 55/45 (pocos terrestres convencionais), mas pode chegar até 50/50. E,
mundialmente, a razdo 6leo/dgua fica de 90/10 a no maximo 70/30 (PANISSET, 2014,
GONCALVES, 2003).

Pelo fato de a fase ndo-aquosa ser hidrofobica, essa lhe confere vantagens e
desvantagens com relacdo a fluidos base 4gua (DARLEY; GRAY, 1988).

Vantagens:

= Pouca interagdo com argilas reativas;



= Menores coeficientes de atrito (torque e arraste);

= Melhor controle de propriedades;

= Dificulta a propagacdo das pressoes de poros em folhelhos;

= Custos atrativos;

= Menores problemas operacionais;

» N&o danifica a formacdo portadora de gas em reservatérios de baixa permeabilidade;

Desvantagens:

= Necessidade de utilizacdo de secadores de cascalhos devido as restricdes ambientais do

descarte dos mesmos;

= Necessidade de uma complexa logistica instalada, como estacbes de fluidos, barcos,

caminhdes, etc.

= Alto custo de fabricacéo;

Existem uma série de bases organicas utilizadas em fluidos ndo aquosos, que véo

desde produtos de refino de petréleo, derivados sintéticos provenientes de 0leos vegetais,

ou moléculas sintetizadas a partir de fracGes de hidrocarbonetos. A classificacdo das bases

organicas leva em conta principalmente 0s requisitos ambientais, pois 0s produtos,

dependendo da origem, podem se mostrar mais ou menos tdxicos e apresentar
biodegrabilidade adequada ou ndo (DARLEY; GRAY, 1988).

A Tabela 2.1 mostra os tipos e origem das bases organicas utilizadas em fluidos
ndo aquosos (GONCALVES, 2003).

Tabela 2.1 — Principais bases organicas de fluidos de perfura¢do ndo aquoso.

Base orgéanica

Origem

Diesel
n-parafinas
Parafinas
iso-parafinas
linear alfa-olefina
olefinas internas
ésteres metilicos ou etilicos
ésteres de cadeia longa

Acetais

produto de refino
fracdes alifaticas do refino, hidrogenado
produto de refino hidrogenado

sintese a partir de hidrocarbonetos de cadeia curta

sintese a partir de hidrocarbonetos de cadeia curta

sintese a partir de hidrocarbonetos de cadeia curta
trans esterificacdo de 6leos vegetais e metanol (ou etanol)
esterificacdo de acidos organicos e alcoois de cadeia longa

di-éter proveniente de sintese organica




Para perfuragdes maritimas, os limites de base orgénica presentes nos cascalhos,
de descarte em alto mar, determinados pelo Instituto Brasileiro do Meio Ambiente
(IBAMA) séo:

= Produto de refino (hidrogenado) ou bases sintéticas — 6,9%
= Derivados de ésteres — 9,4%

Os fluidos ndo aquosos s@o compostos, em sua grande maioria, por emulsdes de
agua em fase organica. Isso se da ao fato de que as fases ndo-aquosas puras que sdo usadas,
normalmente, se comportam como fluidos newtonianos, ja a emulsdo agua-6leo gera perfis
reoldgicos pseudoplasticos que facilita o bombeio do fluido e a adicdo de adensantes. O
problema de reologia foi solucionado, mas criou-se um novo problema que € a interacdo da
fase aquosa com argilominerais presentes nas formacdes expostas ao contato com o fluido.
Pensando nisso, a solucdo encontrada foi utilizar salmouras que tem como objetivo a
diminuicdo da atividade da fase dispersa, garantindo que ndo haja passagem de fluido da
fase dispersa para a formacdo. (GONCALVES, 2003; PANISSET, 2014)

Para garantir a estabilidade da emulsdo Oleo/dgua, sdo utilizados agentes
tensoativos que sdo substancias cujas moléculas tém em sua estrutura caracteristicas
oleofilicas e hidrofilicas. S&o utilizados também alcalinizantes, para garantir a
saponificacdo dos acidos graxos presentes nos emulsificantes e garantir uma reserva
alcalina que neutralize qualquer gas acido que entre no sistema. Goticulas emulsionadas
tendem a ficar retidas no reboco, diminuindo a permeabilidade do mesmo tornando
necessaria a utilizacdo de redutores de filtrado. Esses redutores sdo moléculas que
apresentam estruturas muito grandes e possuem solubilidade parcial na base organica,
impermeabilizando melhor o reboco. Por fim, as emulsdes precisam de manutencdo ou
readaptacdo de suas propriedades reoldgicas e/ou densidade, por isso sdo adicionadas a elas
agentes viscosificantes e adensantes (GONCALVES, 2003).

2.1.1 — Fluidos aerados

Fluidos aerados sdo fluidos em que o0 ar puro ou outro gas, como nitrogénio, sdo
utilizados em parte ou como todo o fluido de perfuracdo. Apresentam baixa densidade, por
isso sdo indicados para uso na perfuracdo de zonas de perda severa de circulacéo,
reservatorios depletados, rochas duras e de zonas de interesse sensiveis ao dano a formacéo
(PANISSET, 2014; DARLEY, GRAY, 1988).



O ar comprimido como fluido de perfuracdo é utilizado quando é necessario o
aumento da taxa de penetracdo em formacgdes duras como basalto ou diabasio. Porém
requer formacdes consolidadas e pode apresentar risco de explosdo para o caso de uso do ar
puro. A utilizacdo de uma névoa como fluido de perfuracdo tem também como objetivo
aumentar a taxa de penetracdo. Essa névoa € gerada a partir de uma dispersdo grosseira de
um liquido em um gas. Injeta-se uma pequena quantidade de liquido com surfactante no
fluxo de ar do sistema de circulagcdo ou utiliza-se um pequeno influxo da formagao para
formar a névoa. Normalmente, sua utilizacdo é indicada quando o po¢o comeca a produzir
uma quantidade de &gua que torna dificil seca-la somente com o uso do ar (PANISSET,
2014; MELO, 2008)

O fluido aerado na forma de espuma é uma dispersdo grosseira de um gas em um
liquido, na qual é adicionado um agente espumante. Esse tipo de fluido apresenta melhoria
na capacidade de remocéo dos solidos perfurados (espuma é um excelente carreador devido
as tensdes superficiais das bolhas). O fluido aerado propriamente dito é a inser¢do do gas
no fluxo continuo de fluido liquido de modo a reduzir a densidade desse fluido em
circulacdo. E aplicado em perfuracdes de rochas duras aumentando a taxa de penetragao,
perfuracdo de zonas de perda de circulagdo para reduzir a pressao hidrostatica do fluido e
reduzir o dano a formacao (MELO, 2008).

2.2 — Formacdes rochosas e pocos de petroleo
2.2.1 — Classificagdes de rochas na crosta terrestre

Com relacdo a sua constituicdo interna, a Terra € formada por trés camadas que
apresentam subdivisdes. Do centro para a periferia temos: o Nucleo, 0 Manto e a Crosta
terrestre.

A parte superior da crosta terrestre € composta por uma porcentagem relativamente
grande de rochas sedimentares e de material ndo consolidado. Entretanto, essa camada
sedimentar forma somente uma fina cobertura sobre um embasamento subjacente de rochas
igneas e metamorficas. A seguir serd& mostrada uma definicdo dos tipos de rochas
encontrados na crosta terrestre segundo Klein e Dutrow (2012).

Rochas igneas correspondem a aproximadamente 95% dos 16 km mais superiores
da crosta terrestre. As rochas igneas cristalizam-se a partir de uma fusdo silicatada

denominada magma. Ha dois tipos principais de rochas igneas, extrusivas e intrusivas.
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= As rochas igneas extrusivas sdo aquelas que chegam a superficie da terra num
estado de fusdo parcial ou total do magma. Tendem a se resfriar e cristalizar
rapidamente, resultando num tamanho de cristal geralmente pequeno. O basalto
é uma rocha ignea extrusiva, finamente granulada, muito escura, verde a preta,
rica em Fe e Al e pobre em Si. As camadas superiores da crosta oceanica
consistem em basalto e é a rocha ignea extrusiva mais abundante na crosta
terrestre.

= As rochas igneas intrusivas sdo o resultado da cristalizacdo de um magma que
ndo atingiu a superficie, que foi resfriado lentamente, cristalizando em minerais
que tem tempo de atingir tamanhos consideraveis, originando uma rocha de
textura média a grossa. O granito € uma rocha ignea intrusiva de granulometria
grossa, rica em Si e pobre em Fe, de cor clara e consistindo predominantemente
em quartzo e feldspato potassico, bem como plagioclasio rico em sédio. Dentre
as rochas igneas intrusivas, o granito € a mais abundante.

Ainda, segundo Klein e Dutrow (2012), as rochas sedimentares cobrem
aproximadamente 80% da superficie da Terra, mas a sua contribuicao total para 0s 16 km
mais superiores da crosta é de aproximadamente 5%. Os componentes da maioria das
rochas sedimentares sdo derivados a partir do intemperismo das massas rochosas
previamente existentes, sdo rochas mais comumente encontradas em perfuracdes de pocos
de petréleo. O intemperismo quimico decompde 0s minerais e rochas e 0s intemperismo
mecanico sdo responsaveis pela fragmentacdo fisica da rocha original. Os produtos da
decomposicdo e desintegracdo sdo transportados e depositados em areas de acumulagéo
pela dgua, acdo eolica ou glacial. Tais sedimentos inconsolidados sdo convertidos em
rochas por processos de diagénese e litificacdo, os quais incluem a compactacdo e
cimentacdo dos minerais desagregados. Todas as rochas sedimentares podem ser agrupadas
em trés amplas categorias: terrigenas, aloquimicas e ortoquimicas.

= Rochas sedimentares terrigenas consistem em grdos detriticos, que formam o
arcabouco da rocha e que sdo unidos por um cimento. Esses grdos detriticos sao
conhecidos como arcabouco. Alguns exemplos de rochas desse grupo sdo a
Folhelho, Argilito, Siltito, Arenito entre outros que variam basicamente pela sua
granulometria e composicao.

= Rochas carbonaticas aloquimicas apresentam texturas fragmentadas analogas
aquelas observadas nas rochas terrigenas, mas a interpretacdo textural dessas rochas

mineralogicamente simples ndo é sempre confiavel, devido ao fato da calcita
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recristalizar facilmente e também porque a dolomita secundaria quase sempre
destrdi a textura do carbonato original. Um exemplo dessa rocha é o calcério que €
composto essencialmente por calcita (CaCOgs), o precipitado quimico mais
abundante nas rochas sedimentares. Embora a calcita possa ser precipitada
diretamente da 4gua do mar, a maioria do calcério resulta de precipita¢do organica. .
O dolomito geralmente ndo se forma por precipitacdo quimica priméaria, mas sdo o
resultado da alteracdo de calcérios onde parte do célcio é substituido por magnésio.

Rochas sedimentares ortoquimicas sdo o resultado da precipitacdo direta na bacia
deposicional pela acdo quimica resultante de trocas ambientais. Sao trés as rochas
sedimentares que estdo nessa categoria: evaporitos, formacdes ferriferas bandadas e
travertinos. Os evaporitos se formam quando um corpo de agua marinha restrito ou
aguas de lago salinos evaporam e os elementos em solucdo séo precipitados. Mais
de 80 minerais foram registrados nos evaporitos e da maioria desses cloretos,
sulfatos, carbonatos e boratos, somente cerca de 11 estdo entre os constituintes
principais. Na evaporacdo, a sequéncia geral de precipitacdo e: alguma calcita
(CaCOs3), gipsita (CaSO4.H,0) ou anidrita (CaSQO,), halita (NaCl) e finalmente
sulfatos e cloretos de Mg e K. O travertino € um material calcario depositado a
partir de fontes naturais sob condi¢Ges atmosféricas. Se o depdsito é poroso, €
conhecido como tufo calcario. Esses depdsitos predominam em regibes calcarias
onde a circulacdo da agua subterrénea, que contém CO,, incorpora consideravel
quantidade de carbonato de calcio em solugcdo. Quando as aguas subterraneas
atingem a superficie sob forma de fontes, parte do CO, é perdida, resultando na
precipitacdo do carbonato de calcio como travertino. Sua composicao é basicamente
composta pelos minerais calcita (CaCO3), aragonita (CaCO3) e limonita (Fe,O3.H,0

50-34% hidratado)

As rochas metamdrficas sdo derivadas de rochas pré-existentes (igneas,

sedimentares ou metamdrficas) por recristalizacdo no estado sélido. Isso resulta em

mudancas mineraldgicas, texturais e estruturais. Tais mudangas podem ser o resultado de

marcantes variacbes na temperatura, pressdo, fluidos e no estresse cisalhante em

profundidades consideraveis na crosta terrestre. As arddsias sao rochas metamorficas de

granulometria excepcionalmente fina e que apresentam uma propriedade marcante

conhecida como clivagem ardosiana, que permite que a rocha se parta em camadas finas e

continuas. Elas sdo resultado do metamorfismo de folhelhos. Sua clivagem ardosiana

caracteristica pode ou ndo ser paralela aos planos de amamento dos folhelhos primérios. O
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marmore é um calcario metamorfizado, uma rocha recristalizada composta de grdos de
calcita ou dolomita. Os grédos individuais podem ser tdo pequenos que ndo sdo identificados
visualmente, mas também podem ser grossos e apresentar claramente a clivagem
caracteristica da calcita. Como os calcéarios, um marmore é caracterizado pela baixa dureza
e efervescéncia aos acidos. Ocasionalmente o marmore apresenta minerais como quartzo,
pirita, anfibolios e diopsidio (KLEIN e DUTROW, 2012).

2.2.2 — Formacéo de pocos de petroleo

Segundo Apostila [...] (2014), ha varias teorias aceitas sobre a formacdo do
petr6leo, a mais aceita é que o petroleo se origina a partir da deposicdo de matéria organica
junto com sedimentos, durante a formagédo das bacias sedimentares. Essa matéria organica
sofre alteracOes devido a acao da pressdo e temperatura, podendo formar hidrocarbonetos.

Apos a geracdo do hidrocarboneto o petrdleo passa por um processo chamado de
migracdo. Esse petrdleo se desloca até rochas de maior porosidade e permeabilidade que
sdo chamadas de rochas-reservatério. Essas rochas sdo predominantemente arenitos e
calcarios. Para enclausurar esse petroleo na rocha-reservatorio, é preciso que haja camadas
de rocha de baixa permeabilidade (rocha selante) para ndo deixar que esse petroleo se
desloque até a superficie (MARQUES, 2011).

Desta maneira, podem-se encontrar diversos tipos de rochas durante a perfuracdo
de um poco de petroleo. Durante o inicio da perfuracdo, € comum encontrar rochas mais
duras provenientes da camada de rochas igneas. No decorrer da perfuracdo, casualmente
podem encontrar-se rochas metamorficas. Porém, os tipos mais comuns de rochas
encontradas durante a perfuracdo de pocos de petroleo s@o as rochas sedimentares. Estas
rochas sdo as mais propicias para formacdo de rochas-reservatorio e rochas selantes, como

visto anteriormente.

2.3 — Sistema de controle de sélidos

Como visto na secdo 2.1, os fluidos de perfuracdo contem vérios aditivos que
exercem, individualmente, uma funcdo especial no fluido. Sabe-se também que quando o
fluido sai do poco, ele arrasta consigo cascalhos provenientes da perfuracdo. Este cascalho
é levado até a superficie e deve ser separado para que haja o reaproveitamento do fluido e

para que o teor de fluido no cascalho obedega a um teor minimo para ser descartado.

13



Além disto, existem problemas associados a presenca de cascalhos no fluido de
perfuracdo, principalmente se os solidos estdo na faixa granulométrica de coloide (BOUSE;
CARRASQUERO, 1992).

Entdo, para garantir que o fluido de perfuracdo preserve suas propriedades fisico-
quimicas constantes sdo necessarias algumas intervencées, como por exemplo:

e Diluigéo do fluido de perfuragéo usado com um fluido novo;
e Correcdo das propriedades fisico-quimicas através da adicao de produtos;
e Ultilizar mecanismos para a separacdo de solidos;

Esta Gltima intervencdo € a que causa 0 menor impacto ambiental e 0s menores
custos financeiros, pois ndo geram quantidades excedentes de residuos prejudiciais ao meio
ambiente. Por essa razdo é a mais utilizada na industria de perfuracdo de pocos de petroleo
em conjunto com as outras intervencdes. Esse sistema de controle de sélidos tem o objetivo
a remocdo eficiente de sdlidos para obter uma reducdo global de custos, minimizando a
perda de fluido (PEREIRA, 2013).

Como o tamanho de solidos pode variar bastante em uma perfuracgéo, o sistema de
controle de sélidos deve conter equipamentos que fagcam a separacdo para cada faixa de
tamanho (ASME, 2005).

Para o bom funcionamento do sistema de controle de solidos, deve-se instalar
varios equipamentos em série. Os equipamentos mais utilizados para a separacao de solidos
sdo peneiras vibratorias, hidrociclones, centrifuga decantadora e secador de cascalho
(centrifuga filtrante). A Figura 2.1 mostra o esquema simplificado de um sistema de
controle de sdlidos utilizado pela empresa Petrobras S.A com informacdes adaptada
Panisset (2014).

Nesse sistema, o cascalho e fluido saem do poc¢o, entram em um conjunto de
peneiras vibratorias de APl 200. O material retido nas peneiras vai para o secador de
cascalho e o material passante vai para 0 Mud Cleaner. Este equipamento é um conjunto de
baterias de hidrociclones desareiadores, hidrociclones dessiltadores e peneiras vibratorias
de aberturas mais finas (APl 200 a 325). O material retido na peneira do Mud Cleaner vai
para o secador de cascalho e o material liquido vai para a centrifuga decantadora. A
centrifuga separa o fluido e manda-o para um tanque de fluido recuperado na qual ele pode
receber aditivos para manter as propriedades originais do fluido de perfuracéo. Ja o residuo
da centrifuga é adicionado ao cascalho seco, pois devido a sua faixa granulométrica, sua

passagem no secador de cascalho se torna inviavel. O secador de cascalho faz a redugdo do
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teor de fluido do sélido para niveis inferiores ao exigido pela legislagdo ambiental
(MARQUES DE SA, 2008; PANISSET, 2014).

RECUPERADO [

!

1

PENEIRAS
DESAREIADOR DESSILTADOR CENTRIFUGA
vuqmrzg:ms - 6a12" 4ous” ™| DECANTADORA
PENEIRA VIBRATORIA
API 200 a 325
SECADOR DE

> CASCALHO

vy

ARMAZENAGEM CENTRIFUGA
(cascalho seco) DECANTADORA

¢

Figura 2.1 — Esquema simplificado de um sistema de controle de solido para separar
cascalhos de fluido de perfuracéo.

I\

Os equipamentos mais importantes do sistema de controle de solidos, apresentados

na Figura 2.1, estdo descritos a seguir.

2.3.1 — Peneiras vibratorias

O objetivo de se fazer vibrar a tela de uma peneira é promover a movimentacao
das particulas sélidas liberando a area sobre a tela, levando a rapida separacdo do fluido e
dos solidos. Para aumentar a eficiéncia na separacao, 0s solidos sobre a superficie da tela
devem permanecer por um tempo minimo. Este tempo esta relacionado com a inclinacéo e
0 tipo de vibracdo (PEREIRA, 2013). Alguns dispositivos usam movimento oscilatorio
eliptico, circular ou linear.

Peneiras com movimento eliptico possuem um angulo de inclinacdo para que o
material possa ser transportado, porém essa inclinacdo reduz o tempo de retencdo do sélido
limitando a capacidade de processamento. J& peneiras com movimento circular permitem o
transporte na posicao horizontal e pode-se trabalhar com multiplas telas para dividir a carga
e permitir o uso de malhas mais finas. Por fim, 0 movimento linear criou a possibilidade de

trabalhar com uma inclinagdo para cima, implicando em uma melhor retencdo de fluido,
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podendo-se trabalhar com telas mais finas como as de 200 mesh (MARQUES DE SA,
2008).

Um problema encontrado na separacdo por peneiramento é a obstrucdo e
enceramento da tela. Quando as aberturas da tela sdo bloqueadas por particulas ou quando
as particulas estdo coesas pela acdo de um fluido muito viscoso, ha a possiblidade de
inundacdo da tela. Na maioria das vezes € necessaria a troca das telas, porém em algumas
situacbes a mudanca da frequéncia de vibracdo e angulo de inclinacdo podem resolver o
problema (ASME, 2005).

2.3.2 — Hidrociclones

Diferentemente das centrifugas, o hidrociclones ndo possuem partes moveis e sdo
projetados para acelerar o processo de decantacdo. Em funcdo da sua versatilidade, os
hidrociclones permitem diversar fungbes como a de classificacdo seletiva, espessamento,
fracionamento, pre-concentracdo, recuperacdo de liquidos, etc. O hidrociclone é composto
por um cilindro, cone, vortex finder e uma alimentacdo retangular ou cilindrica (VIEIRA,
2006).

A alimentacdo, normalmente, é injetada tangencialmente na secéo cilindrica do
hidrociclone, realizando um movimento rotacional no interior do equipamento. Esse
movimento gera aceleracdes centrifugas que atuam diretamente nas particulas, forcando-as
a moverem-se para a parede do equipamento (SVAROVSKY, 1984).

O fluido passa da secdo cilindrica em direcdo ao cone, uma vez que o didmetro da
secdo conica diminui a forca centrifuga vai aumentando. Como o orificio de underflow é
pequeno, apenas o0 material que estad proximo da parede (solidos e algum fluido) é
descartado. A parcela que ndo € descartada forma um vortice interno direcionado
axialmente para o overflow (VIEIRA, 2006).

A descarga do underflow de um hidrociclone pode-se apresentar em forma de uma
corda e na forma de spray. Na descarga em forma de corda, os sélidos ficam amontoados
no orificio de saida e ndo podem sair livremente, sendo capturados pelo vértice interno em
direcdo ao overflow. Esse tipo de descarga pode ocasionar o entupimento do underflow e
um maior desgaste do cone. Na descarga em forma de spray ha uma perda maior de fluido,
mas em contrapartida hd& uma maior remoc¢do de soOlidos e um menor desgaste do
equipamento (ASME, 2005). Um exemplo da descarga em corda e spray sdo mostrado na
Figura 2.2.
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a) b)

Figura 2.2 — Exemplos de descarga tipo a) spray; b) corda.
(fonte adaptada: http://www.911metallurgist.com/blog/hydrocyclone-efficiency-curves)

Na perfuragdo de pogos de petréleo, emprega-se dois tipos de hidrociclones:
desareiadores e dessiltadores. Os desareiadores sdo hidrociclones com didmetro maior do
que 6 in e menores que 12 in, sdo utilizados para remover solidos de grandes diametros
(faixa granulométrica da areia). Sao instalados logo apés as primeiras peneiras e trabalham
com uma alta vazdo de processamento. Os desiltadores sdo hidrociclones de menor
tamanho, 4 in ou 5 in, e removem particulas de menor tamanho. Como séo pequenos, sua
vazdo de processamento € baixa, obrigando a trabalhar com uma bateria contendo um
nimero bem maior de hidrociclones (MARQUES DE SA, 2008).

2.3.3 — Mud Cleaners

Os mud cleaners sdo na realidade uma bateria de hidrociclones desareadores e
dessiltadores montada sobre uma peneira com tela de pequena abertura. S&o utilizados
quando precisa-se de uma operacdo de maior recuperacdo de fluido devido ao alto custo de
mesmo. Neste sistema, as peneiras utilizadas sdo de tela ultrafina (APl 200 a 325) e a
capacidade de processamento deste conjunto de equipamento vai de 400-600 galbes por
minuto e para equipamentos mais modernos vai de 1200-1500 galdes por minuto
(MARQUES DE SA, 2008; PANISSET, 2014).

A vantagem de se utilizar os mud cleaners é a garantia de uma maior recuperacao

de fluido de perfuracdo e completacdo, barita e polimeros de alto custo.
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2.3.4 — Centrifuga decantadora

A centrifuga decantadora tem a capacidade de remover os solidos atraves da
centrifugacdo do material alimentado. E formado, basicamente, de um tambor rotativo e
uma rosca sem fim no centro do tambor. A medida que ocorre a centrifugacéo, os liquidos
vao em direcdo a parede juntamente com os sélidos finos; os sélidos maiores que ficam na
parte externa da camada de particulas sdo carreados pela rosca sem fim. Os liquidos e 0s
solidos finos sdo levados em direcdo ao overflow do equipamento, chamado de fluido
recuperado, enquanto os sélidos maiores vado para o underflow, chamado de descarte de
solidos. Um esquema de uma centrifuga decantadora € mostrado na Figura 2.3.

Alimentacao
de Fluido

Deécarte de
Sélidos

Fluido
Recuperado

Figura 2.3 — Esquema de uma centrifuga decantadora
(fonte: PANISSET, 2014).

O tambor e a rosca sem fim giram a uma velocidade de 1500 a 4000 rpm,
dependendo do didmetro do tambor, didmetro que pode variar de 14 a 24 in. A capacidade
de uma centrifuga decantadora esta relacionada com a dimensdo do equipamento e
propriedades do fluido, mas podem variar de 25-250 gpm. Para fluidos adensados a vazéo
de processamento ndo ultrapassa 25 gpm, ou 40 gpm quando ha diluicdo da alimentacdo. O
didmetro de corte das particulas é baixo, teoricamente, da faixa de 5-10 um (MARQUES
DE SA, 2008; PEREIRA, 2013).

A capacidade de processamento deste equipamento, o didmetro de corte e as
rotacGes dependem do tipo de fluido que se trabalha. As condi¢des operacionais dependem
também do tipo e do teor de sélido no fluido. Por essa razdo é considerado um equipamento
muito sensivel, mas de grande importancia na recuperacdo de fluido e separacdo dos

solidos.
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2.3.5 — Secador de cascalho

As normas ambientais brasileiras para a perfuracdo de pocos de petr6leo e para o
descarte de residuos de perfuracdo foram geradas pelo conjunto de diretrizes feitas pela
ANP (Agéncia Nacional do Petrdleo) e o IBAMA (Instituto Brasileiro do Meio Ambiente e
dos Recursos Naturais Renovaveis). Nessas normas foram definidos que o descarte de
cascalhos contaminados com fluido de perfuracéo, a base de 6leos derivados do petroleo e
6leos de origem sintética, em terra (onshore) sdo proibidos. Porém, o descarte de cascalhos
contaminados com fluido de perfuracdo a base de 6leos sintéticos em alto mar (offshore) é
permitido e segue critérios parecidos com a legislacdo imposta pela Agéncia de Protecéo
Ambiental Americana (US EPA). Atualmente, a US EPA estipula que o teor de base
sintética (olefina interna e éster) presente no cascalho que sera descartado offshore nao
pode ultrapassar 6,9%, em massa. Ja no Brasil, o teor de descarte segue 0 mesmo padréo,
porém a base sintética ndo se limita a olefina interna e ao éster, engloba também outras
bases como é o caso da n-parafina (PEREIRA, 2013; PANISSET, 2014).

Por essa crescente exigéncia ambiental, a parte final do processo de controle de
solidos é o tratamento dos residuos que é feito pelo secador de cascalho.

O secador de cascalho utilizado no sistema de controle de sélidos nada mais é do
que uma centrifuga filtrante por onde o cascalho entra e seus teores de contaminantes (base
sintética) sdo reduzidos a niveis abaixo do permitido pela legislacdo ambiental.

Este equipamento pode ser visto, de maneira simplificada, pela Figura 2.4. Ele
apresenta um tronco de cone rotativo dotado de chicanas que promovem a raspagem da
camada de solidos. O material alimentado € arremessado por esse cone sobre uma tela por
onde o fluido e os solidos de tamanho menor que a abertura da tela sdo recuperados e
levados a um tanque. Os solidos remanescentes formam um reboco na tela e 0 excesso é
raspado pelas aletas e encaminhado para fora do equipamento.

As telas utilizadas na centrifuga sdo de abertura de 30-65 mesh, que é uma abertura
bem maior que das peneiras de alto desempenho (200 mesh). A alta eficiéncia de filtragdo
da tela da centrifuga se da pela formacdo do reboco que se comporta como um meio
filtrante, melhorando a filtracdo da tela. Por esse motivo, o processo de secagem deve-se
operar em “loop” até que o reboco adequado seja formado e os solidos fiquem bem secos
(teores de base sintética abaixo de 6,9%) (MARQUES DE SA, 2008).
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cascalho + fluido

suporte de tela conica

cascalho

Figura 2.4 — Esquema de um secador de cascalho (centrifuga filtrante).
(fonte adaptada: http://www.bwsolidscontrol.com/pro_con.php?cat_id=705&id=539)

Atualmente, o secador de cascalho tem sido um equipamento muito importante
para reducdo de teores de contaminantes dos cascalhos de perfuracdo. Porém, este
equipamento trabalha em uma margem de teor de contaminantes muito proximos ao
permitido por lei. Além disso, 0 mau funcionamento dos equipamentos precedentes pode
dificultar ou até mesmo inviabilizar a operacdo da centrifuga filtrante. Por essa razdo, ha
uma crescente necessidade da substituicdo da centrifuga filtrante por outro equipamento de
separacéo.

Uma revisdo bibliografica feita por Pereira (2013), descreve diversos tipos de
secadores de cascalho. O equipamento apresenta grande potencial para a descontaminacao
de cascalhos de perfuracdo € o secador micro-ondas. O mesmo apresenta economias
significativas de energia, pode reduzir teores de base sintética abaixo de 1%, é robusto com
relacdo a variacGes na alimentacdo, custo de manutencdo relativamente baixos, dentre
outras.

A seguir serdo abordados alguns aspectos do aquecimento e secagem utilizando as

micro-ondas.
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2.4 — Aquecimento via micro-ondas

A energia micro-ondas é uma radiagdo eletromagnética ndo ionizante com
frequéncias que variam de 300 MHz a 300 GHz. Subdividida em trés bandas de
frequéncias:

e ultra alta frequéncia (UHF: 300 MHz a 3 GHz);
e super alta frequéncia (SHF: 3 GHz a 30 GHz);
e extrema alta frequéncia (EHF: 30 GHz a 300 GHz);

Os fornos micro-ondas foram inventados a mais de 60 anos por Spencer (1949) e,
atualmente, a frequéncia mais utilizada para fornos micro-ondas comerciais é 2450 MHz.
Quando se deseja obter uma alta profundidade de penetracdo das micro-ondas, utiliza-se
uma frequéncia de 915 MHz (POZAR, 2012).

As micro-ondas podem ser refletidas por uma parede espelhada tal como uma
folha metalica, que sdo refletidas por sua interface dielétrica. E podem ser focados por
refletores parabdlicos ou por antenas.

Segundo Hacke (1999), a energia micro-ondas é produzida a partir da energia
elétrica com uma eficiéncia de aproximadamente 50% para 2450 MHz e 85% para 915
MHz e suas vantagens séo:

e aquecimento sem contato fisico;

e hatransferéncia de energia e nao de calor;
e aquecimento rapido;

e aquecimento seletivo de materiais;

e rapido start-up e stopping;

e alto nivel de seguranca e automacéo;

2.4.1 — Geracao de ondas eletromagnéticas

A geracdo de ondas eletromagnéticas se d& a partir do magnétron e seus
componentes secundarios.

O magnétron utilizado para a geracdo de micro-ondas, com frequéncia de 2450
MHz, é constituido por anodo, catodo, antena e imas permanentes (Figura 2.5). O anodo é
uma peca metalica oca contendo um namero par de aletas em seu interior que apontam para
0 catodo. O catodo é um filamento que é o emissor de elétrons e fica localizado no centro

da cavidade do magnétron. A antena fica ligada a uma aleta do anodo e é responsavel por
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conduzir as micro-ondas para a parte externa do magnétron. O magnetron € alimentado com
uma tensdo de 4.000 volts, gerados a partir de uma fonte (2.000 volts) e um capacitor
(2.000 volts) que funcionam em semi-ciclos, ou seja, a cada ciclo completo o magnétron
fica ligado somente a metade do tempo. Como a frequéncia da energia elétrica do Brasil é
de 60 Hz, o magnétron liga e desliga 60 vezes por segundo (Mai et al., 2008)

raios
micro-ondas 1
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ima g —
permanente

saida
antena

cavidade
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permanente I | cerdmica

Figura 2.5 — Principais componentes do magnétron.
Fonte adaptada: (http://microwavetubes.iwarp.com/How_Magnétron_Work.html)

A parede da cavidade ressonante, em conjunto com as aletas, se comporta como
uma série de bobinas e as aletas como um conjunto de capacitores. Enquanto uma corrente
elétrica circula na parede da cavidade e nas aletas, gerando campos magnéticos variaveis,
formam-se campos elétricos variaveis nos espacos que separam as aletas. Assim o conjunto
se comporta como um circuito ressonante com os valores de indutancia e capacitancia
muito pequenos, emitindo oscilagcbes em uma frequéncia de 2.450.000 vezes por segundo e
gera micro-ondas de alta frequéncia (MAI et al., 2008).

As micro-ondas geradas sdo levadas até a cavidade do forno através do guia de
ondas, que é um tubo de metal retangular ou cilindrico por onde as micro-ondas sao
guiadas.

Para que ndo haja absorcdo de micro-ondas pelas paredes do equipamento, o
mesmo é dimensionado para que suas paredes coincidam com 0s nos das micro-ondas,
fazendo com que haja reflexdes proximas a de formagdo de onda estacionéria. Para isso, a
distancia das paredes interiores do forno devem ser multiplos inteiros de meio comprimento
de onda (THOSTENSON; CHOU, 1999).
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O comprimento das micro-ondas pode ser calculado de acordo a Equagéo (2.1),
onde A é o comprimento de onda, ¢ é a velocidade da luz no vicuo e f € a frequéncia da

onda eletromagnética (MEREDITH, 1998). Através dessa equacédo, para uma frequéncia de
2450 MHz, tem-se um comprimento de onda de aproximadamente 12,24 cm.

C
A= T (2.1)

Entdo, meio comprimento de onda equivale a 6,12 cm, com isso as dimensoes

internas da cavidade do forno deverdo ser multiplos inteiros de 6,12 cm.

2.4.2 — Fundamentos tedricos de aquecimento via micro-ondas

Micro-ondas batelada sdo geralmente como os de uso doméstico, o material é
alimentado no interior da cavidade que apresenta um prato giratério e entdo € submetido a
irradiagdo micro-ondas numa frequéncia de 2450 MHz. Micro-ondas continuo sé&o
equipados com uma correia transportadora de metal por onde ¢ alocado o material, emprega
915 ou 2450 MHz de frequéncia e apresenta uma vida média de 6000 horas (SMITH,
1993).

A cavidade de um micro-ondas pode ser multi-mode ou single-mode, também
chamadas de multi-modo e mono-modo. As cavidades single-mode sdo projetadas para
direcionar as micro-ondas precisamente na amostra. Seu tamanho é da ordem de um
comprimento de onda e requerem uma fonte de radiacdo que tenha pouca variacdo na
frequéncia de saida. A distribuicdo do campo eletromagnético ndo é uniforme, mas
previsivel por meio de técnicas analiticas ou numéricas utilizando as equactes de Maxwell.
Esse tipo de cavidade apresenta somente um ponto quente “hot spot” (THOSTENSON;
CHOU, 1999), tem a vantagem de garantir uma aplicacdo mais eficiente da energia micro-
ondas e possuem eficiéncia potencial trés vezes maior que aqueles que utilizam cavidade
multi-mode (STUERGA; DELMOTTE, 2002).

As cavidades multi-mode sdo bem maiores que as single-modo e possuem paredes
totalmente revestidas de material condutor. Sdo de facil adaptacdo a processos em fluxo
continuo, batelada e aquecimento hibrido. A fim de aumentar a homogeneidade de
incidéncia das micro-ondas, frequentemente aloca-se a amostra em um prato giratorio
(CHANDRASEKARAN et al., 2011). Segundo Stuerga e Delmotte (2002), a presenca de
varios nodos resulta em multiplos pontos quentes “hot spot” dentro da cavidade de

irradiagdo, assim como flutuagdes locais no campo eletromagnético ddo origem ao
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superaquecimento localizado. As cavidades multimodo sdo geralmente mais versateis para
materiais de maiores dimensbes e formas complicadas. Por esse motivo elas s&o mais
utilizadas em aplicacdes industriais.

Em materiais dielétricos, o campo eletrostatico pode persistir por muito tempo
oferecendo alta resisténcia quando uma voltagem é aplicada, ao passo que em bons
condutores (metais) a corrente estdtica sente quase nenhuma resisténcia. Para altas
frequéncias, o comportamento depende das ondas eletromagnéticas conforme a
condutividade, permissividade e permeabilidade do material. A propagacdo da energia
eletromagnética através do material é associada com valores numéricos de permissividade
ou constante dielétrica naquela frequéncia (SAXENA; CHANDRA, 2011).

A absorcdo de energia eletromagnética depende da permissividade elétrica (&) do
material que pode ser expressa pela Equacéo (2.2), onde &' € a constante dielétrica, ¢" a
fator de perda dielétrica e j € o numero imaginario. A permissividade elétrica é a
habilidade do material de absorver e dissipar energia quando exposto as micro-ondas.
Material com alta permissividade ¢é facilmente aquecido pela energia micro-ondas
(HAQUE, 1999).

e=¢g'-je" (2.2)

O angulo de perda dielétrica () € a diferenca de fase entre campo elétrico e a

polarizacdo do material e pode ser demonstrada pela Equacéo (2.3).

§=arctg(8/g ) (2.3)

A tg(o) determina o fator de dissipacdo que é a habilidade do material de
transformar energia absorvida em calor. Em termos de interacdo com as micro-ondas, 0
material pode ser classificado em trés categorias:

i.  Refletores de micro-ondas (metais);

ii.  Transmissores de micro-ondas (transparentes) - quartzo fundido, ceramicas,
zirconio, etc. tg(d) <0,1;

iii. Absorvedores de micro-ondas - absorvem energia micro-ondas e aquecem 0
material rapidamente. tg(s) > 0,1;

Metais tem alta condutividade e séo classificados como condutores, por isso sdo

geralmente utilizados como guias de ondas (waveguide) das micro-ondas e paredes da

cavidade.
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Materiais transparentes a micro-ondas séo classificados como insuladores, esse
material é geralmente utilizado como suporte do material a ser aquecido.

Materiais que absorvem energia micro-ondas sdo facilmente aquecidos e s&o
classificados como dielétricos. A energia eletromagnética absorvida em materiais
dielétricos é dada pela existéncia de momentos dipolo permanentes das moléculas que
tendem a se orientar e reorientar sob a influéncia do campo elétrico do micro-ondas. Ha
também a energia eletromagnética transformada em calor através da conducéo iénica, onde
os ions da solucdo sdo acelerados pelas micro-ondas, transformando essa energia cinética
em calor. Em baixas frequéncias (abaixo de 100 MHz), os dipolos seguem facilmente as
mudanc¢as no campo e sua orientacdo muda com a fase do campo elétrico. Em frequéncias
altas a inércia das moléculas e suas interacdes com os vizinhos fazem a orientagdo mudar
mais dificilmente e atrasa a mudanca do dipolo com a fase do campo elétrico. A
frequéncias muito altas (1-10 THz), as moléculas ndo conseguem responder ao campo
elétrico. Em frequéncias na faixa de GHz (intervalo ideal de trabalho), o atraso da fase dos
dipolos sobre o campo elétrico faz absorver energia e aumentando a perda dielétrica dada
pela relaxacdo do dipolo (HAQUE, 1999).

O termo de geragdo de calor volumétrico, q(x,y,x,t), pode ser calculado

utilizando a Equacdo (2.4), onde | E, _|* é a magnitude do valor de campo elétrico, o ¢ a

rms

absorvidade do material, também expressa pela Equacéo (2.5) (MEREDITH, 1998).
a(x,y,z,t) =0 | Ey [ (24)
o=6¢"0 (2.5)

Sendo, &, a permisividade elétrica no vacuo e @ a frequéncia angular descrita

pela Equacéo (2.6).

w=2rf (2.6)

na qual, f é a frequéncia das micro-ondas.

Substituindo as Equacdes 2.5 e 2.6 na Equacdo 2.4, tem-se:

2
s | (2.7)

Segundo George et al. (1994), materiais ndo-homogéneos ndo se aquecem

qix,y,z,t)=2zfge"|E

uniformemente e por isso precisam ser agitados ou fluidizados. O aquecimento por micro-
ondas depende também do tamanho do material, pois uma pequena particula de metal pode

ser aquecido por micro-ondas sem ocorrer o processo de formacdo de arcos elétricos.
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Na auséncia de reflexdo de ondas no material, a intensidade do campo e sua
associada densidade de fluxo da poténcia cai exponencialmente com a distancia a partir da
superficie. Pois, a poténcia absorvida em um volume elementar de material é proporcional a
densidade do fluxo da poténcia que flui através dele, a dissipacdo da poténcia também cai
exponencialmente a partir da superficie. A taxa de decaimento da energia ¢ uma funcao
tanto da constante dielétrica quanto do fator de perda dielétrica (MEREDITH, 1998). A

profundidade de penetragdo (D, ), dada em metros, € definida como a profundidade no

material na qual o fluxo de energia cai 1/e (0,3678) do seu valor de superficie, e é
calculada pela Equagéo 2.8
A 1

D = (2.8)
P 27z\/(25') oV 0.5
{1+( j } -1
&
Como &"<¢', aequacdo pode ser simplificada para a Equacéo 2.9:
Dp = /1\/8_" (2.9)
2re

Note que D, ndo significa uma profundidade na qual ndao ha um aquecimento,

mas mostra que a energia penetrada até essa profundidade € de 63,22% do total, o restante
foi dissipado na superficie do material.
A Tabela 2.2 mostra exemplos de valores das propriedades dielétricas e da

profundidade de penetracéo de alguns materiais a uma frequéncia de 2450 MHz.

Tabela 2.2 — Exemplo de valores de propriedades dielétricas de alguns materiais.

Material g' g" tg o Dy (cm) Referéncia
Etanol (25°C) 7,0 6,5 0,250 - Meredith (1998)
Metanol (25°C) 25 15 0,6 - Meredith (1998)
N-butil (25°C) 3,6 1,96 0,544 - Meredith (1998)
N-propil (25°C) 4,74 2,94 0,620 - Meredith (1998)
Agua (deionizada) 78,2 10,3 0,132 5,7 Schiffmann (1986)
Agua (gelo -12°C) 3,2 0,0029 0,0009 1,09 Starck et al. (2005)
Agua (torneira) 67,5 6,0075 0,089 1,8 Hasna (2009)
Salmoura (0,1 molal) 76 20 0,263 - Meredith (1998)
Salmoura (0,3 molal) 70 17 0,243 - Meredith (1998)
Salmoura (0,5 molal) 68 54 0,794 - Meredith (1998)
Vidro Borosilicato (25°C) 4,05 0,005 0,00123 - Meredith (1998)
Vidro Borosilicato (750°C) 59 0,1 0,0169 - Meredith (1998)
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Madeira (seca) 1,591 0,033 0,0207 3,57 Rattanadecho (2006)
Madeira (40% agua) 51 1,12 0,2196 4,0 Starck et al. (2005)
Quartzo fundido (25°C) 3,78 0,0001 0,00003 1,9 Meredith (1998)

Por fim, quando se estuda secagem por micro-ondas é importante definir o conceito
de energia especifica ( EE), ou seja, a quantidade de energia gasta por unidade de massa de
material sendo seco. A Equacgdo 2.10 mostra a expressao para calculo da energia especifica,
onde: Py é a poténcia dos magnétrons, t, € o tempo de aquecimento € Minicial € @ massa do
material alimentado.
LA
M

EE = (2.10)

inicial

2.5 — Utilizagdo das micro-ondas

Atualmente, existem vérias linhas de pesquisas envolvendo a utilizacdo das micro-
ondas para alguma utilidade fisica ou quimica. Por ser um aquecimento rapido e seletivo, as
micro-ondas podem ser empregadas em reacdes quimicas, secagem de alimentos,
tratamento de residuos, descontaminacdo de materiais, dentre outros. A seguir serdo

mostradas algumas utilizaces das micro-ondas.

2.5.1 — Processo de tratamento de minerais

Os diferentes valores de propriedades dielétricas dos oOxidos encontrados nos
minérios possibilitam a utilizacdo das micro-ondas de maneira seletiva nesse tipo de
material. Além disso, alguns 6xidos absorvem bem as micro-ondas tornando-as veiculos de
aquecimento de materiais com baixa absor¢do de micro-ondas.

Ford e Pei (1967) utilizaram a energia micro-ondas para aquecer 0xidos de metais
e sulfetos. Foi utilizado um micro-ondas de frequéncia 2450 MHz em amostras em pé de 10
g a 200 g. Os autores concluiram que compostos com cores escuras aqueceram muito bem
(>1000°C) e que tiveram uma taxa de aquecimento maior que compostos com cores claras.
Porém, ndo foi deixado claro o motivo desse comportamento.

Wong et al. (1975) e Tinga et al. (1988, 1989) estudaram durante algum tempo o
aquecimento por micro-ondas de varios 6xidos de matais. Os resultados foram comparados

com dados publicados e classificados segundo a sua taxa de aquecimento: hiperativos,
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ativos, dificuldade em aquecer e inativos. Concluiram que a energia micro-ondas pode ser
eficiente no aquecimento de minerais e Compostos inorganicos.

Chen et al. (1984) publicaram resultados de agquecimento por energia micro-ondas
de 40 minerais utilizando um micro-ondas de 2450 MHz de frequéncia. Eles tiveram
grandes dificuldades de medir a temperatura das amostras com precisdo durante a emisséo
das micro-ondas. Nesse trabalho as amostras foram caracterizadas antes e depois do
aquecimento. Foram criados dois grupos: o primeiro grupo sdo aqueles que néo
modificaram suas propriedades minerais depois do aquecimento e o segundo grupo foram
daqueles que com o aquecimento houve uma mudanca nas suas propriedades, seja
estabilidade térmica ou reacdo/decomposicdo. Os resultados mostram que a maioria dos
silicatos, carbonatos, sulfatos e alguns 6xidos e sulfetos se encaixaram no primeiro grupo.
No segundo grupo ficaram alguns 0xidos de metais como a hematita, magnetita, cassiterita
e a jarosita tanto sintética quanto natural.

Mcgill e Walkiewicz, (1987; 1988) realizaram testes de aquecimentos utilizando a
energia micro-ondas de varios minerais e reagentes inorganicos. Para afericdo da
temperatura foi utilizado um termopar tipo K revestido por um tubo de ago inox 702, porém
para as amostras de sulfeto foi utilizado um tubo de aco inox 440. Os resultados revelaram
que altas temperaturas foram obtidas com carbono e a maioria de éxidos de metais: NiO,
MnO,, Fe;04, C0,03, CuO e WO;. Alguns sulfetos, metais em po e alguns haldgenos
pesados se aqueceram bem. Minerais como quartzo, calcita e feldspato ndo aqueceram de
maneira rapida. Também foi observado que o rapido aquecimento de alguns minérios
causam micro-rachaduras no material. Foi observado no trabalho de Walkiewicz (1991)
que, para varias poténcias de aguecimento, o 6xido de titanio, éxido de silicio, carbonato de
calcio, cloreto de célcio e 6xido de zinco ndo aquecem bem quando expostos as micro-
ondas.

Chunpeng et al. (1990) conduziram testes de aquecimento utilizando energia
micro-ondas de varios 0xidos, sulfetos e carbonatos. Foi utilizado um micro-ondas de 500
W e 2450 MHz de frequéncia com uma exposi¢cdo de 4 minutos de uma amostra de 50 g,
com faixa granulométrica de 200 mesh. Os resultados indicam que a maioria dos 6xidos e
sulfetos aquecem bem. A magnetita aquece melhor que a hematita e o éxido de titanio ndo
sofre nenhuma influéncia da energia micro-ondas.

Standish et al. (1991) analisaram o tamanho da particula no aguecimento por
energia micro-ondas. Os resultados mostram que o tamanho da particula ndo é um fator

necessariamente consistente. No aquecimento da alumina observou-se que finas particulas
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aqueceram mais rapido que particulas maiores, mas para a magnetita particulas maiores
aqueceram mais rapidamente que particulas menores.

Ulaby et al. (1990) investigaram as propriedades dielétricas de 80 amostras de
rochas em vérias faixas do espectro eletromagnético das micro-ondas. Observou que o valor
da constante dielétrica ndo varia com a umidade do material, mas o fator de perda dielétrica
sofre muita influéncia. Os autores constataram que a densidade bulk das rochas tém
influéncia direta no célculo da constante dielétrica e pode ser calculada segundo a Equacéo
2.11.

&' =1,96" (2.11)
Ainda no estudo de Ulaby et al. (1990), o autor ajustou funcGes para célculo de ¢’

e € que levam em consideracdo a densidade bulk (rho,, ) e os teores de 6xidos do

material para seus calculos. As equacOes ajustaram-se bem aos dados experimentais e
mostraram ser uma boa alternativa de calculo das propriedades dielétricas para diversos
tipos de rochas.

Panda et al. (2006) estudaram a sinterizacdo da ferrita e austenita (ferro alfa e
gama) utilizando o método convencional e o método por micro-ondas. Os resultados
mostraram que a sinterizacdo utilizando micro-ondas consome menos energia quando
comparada a convencional, altas taxas de aquecimento sdo obtidas resultando em baixos
tempos de sinterizacdo. Materiais sinterizados com micro-ondas apresentam alta densidade
e melhor distribuicdo dos gréos, além de melhores propriedades mecanicas.

Clark et al., (2000) analisou a sinterizacdo da alumina utilizando a técnica de
aquecimento por micro-ondas. O autor propés um método diferente de agquecimento do
material, pois a alumina, em baixas temperaturas, € ruim absorvedora de micro-ondas. O
método utilizado foi o MHH (microwave hybrid heating), que consiste de utilizar um
material bom absorvedor de micro-ondas para auxiliar no aquecimento da alumina até altas
temperaturas, pois a partir dai a alumina se apresenta como boa absorvedora de micro-
ondas, realizando a sinterizacdo por si s6. Os resultados de propriedades fisicas e mecanicas
se mostraram superior utilizando a sinterizacdo por micro-ondas quando comparadas a
sinterizacdo convencional. Além disso, a temperatura de sinterizacdo para as micro-ondas

foi de 1200°C, enquanto para o método convencional essa temperatura é de 1400°C.

2.5.2 — Utilizagdes diversas
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Aquecimento convencional geralmente envolve o uso de um forno ou um banho
quente na qual aquece as paredes de um reator por convecgdo ou condugdo. O nucleo da
amostra demora muito tempo até que se atinja a temperatura especificada. Em
contrapartida, no aquecimento por micro-ondas, as ondas penetram dentro da amostra,
aquecendo-a mais rapidamente que o método de aquecimento convencional. Além disso, 0
aumento da taxa de reacdo, baixo custo de energia e a seletividade de materiais torna o
aquecimento por micro-ondas um método muito superior ao convencional (SAXENA,;
CHANDRA, 2011).

Gedye et al. 1991 realizaram testes de esterificagdo do acido benzoico com vérios
tipos de alcoois. Constataram que utilizando, por exemplo, o método de aquecimento
convencional com o metanol, o tempo de reacdo seria de 8 horas, mas utilizando as micro-
ondas essa mesma reacdo passaria a ocorrer em 5 minutos. Os autores ainda constataram
que para a hidrolise do cloreto de benzila houve uma economia de 80% de energia por
grama de produto utilizando o micro-ondas ao invés do aquecimento convencional.

Salema e Ani (2012) realizaram ensaios de pirolise por micro-ondas utilizando o
bagaco resultante da extracdo do 6leo de palma. Foi misturado também carvéo ativado para
ser 0 absorvedor de micro-ondas, pois o bagaco de palma ndo absorve bem as micro-ondas.
Os resultados mostraram que foi possivel obter, em massa, 5-21% de bio-0leo, 48-80% de
carvao e 14-31% de gas. O carvéo gerado na pirélise tem um poder calorifero de 25MJ/kg,
com potencial para ser utilizado como combustivel.

Lau e Tang (2002) estudaram a pasteurizacdo de aspargos em conserva utilizando
um micro-ondas com 915 MHz de frequéncia. O autor comparou os resultados da
pasteurizacdo por micro-ondas com a pasteurizacdo convencional e concluiu que o tempo
gasto no aquecimento é reduzido pela metade utilizando as micro-ondas e também houve
uma reducdo da degradacdo textural dos aspargos.

Seixas et al. (2014) realizam testes para verificar a remocéao da pectina (Passiflora
edulis f. flavicarpa) do maracuja amarelo utilizando micro-ondas. Foi realizado um
planejamento composto central e analisado as variaveis de tempo de exposicao e energia
utilizando trés tipos de agentes de extracao (acido tartarico, acido acético e acido nitrico).
Os resultados mostraram que o tempo de exposicdo foi significativo para todos os acidos,
mas a poténcia foi significativa somente para os &cidos tartarico e nitrico. A pectina
extraida dos testes tiveram de médio a alto grau de esterificacdo (50-64%), mostrando que

as micro-ondas sdo uma boa alternativa para extragdo de pectina do maracuji amarelo.
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Seehra et al. (2007) desenvolveram uma unidade de secagem micro-ondas em
batelada para secar suspensdes de carvdo contendo 52%, em massa, de umidade. Esse
material foi submetido, também, ao aquecimento térmico utilizando a analise
termogravimétrica (TGA). Os resultados de secagem foram comparados e constatou-se que
a secagem por micro-ondas apresenta eficiéncia muito maior que o aquecimento térmico,
chegando a até 10% de umidade residual e 80% de remoc¢do. O autor concluiu, também,
que a secagem micro-ondas é de facil operacdo e de baixos riscos de acidente.

Tata e Beone (1995) fizeram uma comparacdo entre as vantagens e desvantagens
do uso de diferentes tecnologias de incineracdo de lixos hospitalares. As tecnologias
comparadas foram a incineragdo por radiagdo ionizante (EB) e micro-ondas (MW). Os
autores concluiram que o uso de micro-ondas é a mais viavel, desde que ndo haja material
metélico no residuo hospitalar. Mostraram que ambas as tecnologias (EB e MW) séo,
economicamente, uma alternativa de substitui¢do de tratamento de residuos hospitalares por
incineracdo convencional.

Appleton et al. (2005) abordam um estudo sobre o tratamento de lixo utilizando as
micro-ondas. Os autores afirmam que o aguecimento micro-ondas € uma técnica
potencialmente atrativa para esse tipo de atividade e que sua eficiéncia depende das
propriedades dielétricas do material a ser tratado, pois ndo séo todos os materiais que tem a
habilidade de absorver micro-ondas, tornando isso um fator limitante. O custo inicial desse
tipo de equipamento é alto, mas os produtos gerados pela pirolise do lixo (carvéo, 6leo e

gas) podem servir para serem utilizados como combustivel.

2.5.3 — Processo de descontaminacdo de cascalhos com fluido de perfuracéo via micro-
ondas

O processo de descarte de residuos da industria petrolifera tem se tornado cada vez
mais rigoroso, pois as exigéncias feitas pelos 6rgaos ambientais sdo cada vez maiores. Por
isso a preocupacdo de procurar novas tecnologias para descontaminacdo de materiais. A
tecnologia de secagem por micro-ondas para descontaminacdo de cascalhos provenientes da
perfuracdo de pocos de petrdleo é, relativamente, nova e tem grande potencial de
crescimento.

Shang et al. 2005 utilizaram a secagem por micro-ondas, em um micro-ondas
laboratorial, e reduziu o teor de éleo contaminante do cascalho de perfuracdo a niveis

abaixo a 1%. Os autores também realizaram um planejamento fatorial, mostrando que o
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tempo de aquecimento e a poténcia aplicada foram os fatores que mais afetaram na
secagem.

Shang et al. 2006 realizaram estudo de descontaminagdo de materiais com fluido
de perfuracdo base ndo-aquosa e constataram que 0 uso da micro-ondas para esse fim é
promissor e que 0s teores residuais da fase organica permaneceram abaixo do nivel
permitido pela legislacdo. Verificaram-se que o teor residual de dleo diminui com o aumento
da poténcia do micro-ondas, tempo de residéncia do material e dos componentes da mistura do
fluido de perfuragdo. Por fim, o aumento do teor de &gua nas amostras diminui o teor
residual de contaminantes.

Shang et al. 2007 realizaram estudos sobre a remogé&o do material contaminante do
fluido de perfuracdo e sobre as propriedades dielétricas dos componentes do fluido.
Constataram que a agua € o material mais dielétrico presente na emulsdo do fluido de
perfuracdo e que a agua livre é o principal responsavel pelo aguecimento do fluido. Ja a
agua intersticial tem a funcdo de arrastar os componentes organicos do cascalho
contaminado.

Robinson et al. 2009 desenvolveram uma unidade continua de secagem de
cascalhos contaminados com fluido de perfuracdo via micro-ondas. Contava com um
conjunto de magnétrons totalizando uma poténcia de 15 kW e operando a uma vazéo de
alimentacdo de 250 kg/h e uma vazdo de gas inerte de arraste de 50 L/min. Os testes
mostraram que a secagem, nesse micro-ondas continuo, é dependente da poténcia aplicada
e do tempo de residéncia do material no interior da cavidade. Os autores afirmam que foi
possivel diminuir o teor de contaminantes até 0,1%, que é cerca de 10 vezes menor que 0
mesmo processo operando em batelada.

Robinson et al. 2010 realizaram simulaces eletromagnéticas para verificar a
influéncia dos seguintes fatores na secagem micro-ondas continuo: dimensdo da cavidade,
geometria da guia de onda, distancia entre o leito e a antena do micro-ondas e altura do
leito. Os resultados das simulacdes numéricas se mostraram de boa concordancia com o0s
dados experimentais para mudancas no teor inicial de fluido no cascalho e altura do leito.
Além disso, através dessas simulacdes foram propostas condicGes Otimas de operacdo do
forno.

Robinson et al. 2012 realizaram testes de secagem via micro-ondas, de cascalho
contaminado com fluido de perfuracdo, utilizando um agitador mecénico. Os resultados

mostraram que a eficiéncia de remocao do processo passou de 40 para 90%. Esse aumento
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na remocao se deu devido a influéncia que a agitacdo do material tem na profundidade de
penetracdo das micro-ondas.

Robinson et al. 2014 verificaram a quebra de emulsGes 6leo-agua utilizando as
micro-ondas. Os autores afirmam que utilizando as micro-ondas o tempo de separacdo das
fases diminui em 90% comparando com os métodos tradicionais. Afirmam também que
aumentando a salinidade da fase aquosa, esse tempo reduz ainda mais, devido as mudangas
nas propriedades dielétricas da fase aquosa.

Pereira 2013 estudou a descontaminacéo de cascalhos, provindo da perfuragéo de
pocos de petrdleo, utilizando um secador micro-ondas batelada. Constatou que a agua livre
é toda removida do cascalho e a n-parafina (contaminante do fluido de perfuragdo) continua
a ser removida mesmo apds a agua ser evaporada. A temperatura de controle, na faixa
estudada, ndo influenciou na secagem e a taxa de aquecimento influencia diretamente na
remocdo de n-parafina. Assim como Shang et al. 2006, Pereira 2013 constatou que o
aumento da energia especifica melhora o processo de descontaminag¢do. O aumento do teor
inicial de fluido de perfuracdo no material afeta negativamente a remocao de n-parafina
mas positivamente a eficiéncia energética. Além de obter niveis proximos de zero Pereira
2013 enfatiza que o uso de micro-ondas no processo de descontaminacdo do material é
mais vantajoso que 0S processos convencionais, pois o fluido é recuperado isento de
solidos, podendo ser diretamente reutilizado.

Santos 2014 deu seguimento aos estudos de Pereira 2014, e verificou que
particulas com didmetros maiores afetam positivamente a secagem, pois particulas menores
alteram a porosidade do leito e dificulta a penetracdo das micro-ondas. O autor constatou
que a influéncia do teor de agua inicial favorece a descontaminacdo do material, pois a
mesma € o0 veiculo de remoc¢do da n-parafina. O aumento da altura do leito proporciona
menores taxas de aquecimento e com isso menor teor residual de n-parafina, porém alturas
maiores afetam na penetracdo de micro-ondas no material. A presenca de um gas inerte no
equipamento, além de aumentar a seguranca na operacdo, proporcionou um aumento na
remocdo de n-parafina. Porém o aumento da vazdo de gas inerte ndo influenciou na
secagem. Por fim, Santos 2014 analisou as amostras, recolhidas dos ensaios, de n-parafina
através de cromatografia gasosa e ndo verificou alteracdo quimica significativa no material.

Panisset 2014 estudou novas alternativas para equipamentos do sistema de
controle de sélidos, incluindo o secador micro-ondas. O autor discute a possibilidade de
utilizagdo do secador micro-ondas para a descontaminacdo do residuo da centrifuga

decantadora que, atualmente, ndo é possivel ser tratada na centrifuga vertical (atual secador
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de cascalho). Os resultados mostraram uma possibilidade clara de descontaminacdo deste
residuo utilizando as micro-ondas. Porém, a secagem do residuo da centrifuga decantadora
é mais dificil do que o residuo processado por Pereira 2014 e Santos 2014, pois apresenta
uma quantidade maior de particulas finas. Essas particulas dificultam a saida dos vapores
de fase orgénica e agua. A fase orgénica recuperada ndo sofreu alteragcdo quimica e pode ser
reaproveitada para a fabricacdo de fluidos. O secador utilizado apresentou uma baixa
eficiéncia energética devido a problemas operacionais, tais como: acumulo de condensado
na superficie e no teto do forno, desperdicio de energia para aquecer as paredes do forno,
auséncia de agitacdo mecanica do material, auséncia de gas de arraste, entre outras. Através
dos resultados do planejamento de experimento, observou-se que quanto maior a energia
especifica maior a remocdo de fase organica e menor a vazdo de processamento. A
temperatura de controle alta é sempre favoravel a remocao de fase organica, porém deve-se

evitar condi¢fes que promovam a pirélise da n-parafina.
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CAPITULO Il

MATERIAIS E METODOS

Este capitulo trata da metodologia empregada, das condi¢cGes operacionais e dos

materiais empregados nos ensaios de secagem por micro-ondas de cascalhos de perfuragéo.

3.1 — Unidade experimental

Todos os experimentos de secagem foram realizados na Unidade de Pesquisa
Avancada da Faculdade de Engenharia Quimica da Universidade Federal de Uberlandia
(FEQUI-UFU), utilizando um micro-ondas comercial da marca SHARP® modelo R-23GT
com 1600 W de poténcia de saida, frequéncia de 2450 MHz, cavidade em ago inox com
dimensdes internas de 330x330x181 mm. Esse equipamento ndo apresenta prato giratorio,
mas possui um disco giratorio situado na parte superior da cavidade que é capaz de
distribuir melhor as micro-ondas no seu interior. O forno é equipado com dois magnétrons
e duas antenas, uma situada na parte superior e a outra na parte inferior da cavidade. O
aparato conta também com um sistema de exaustdo, que se situa na parte superior esquerda
da cavidade e o0s gases oriundos do processo de secagem via micro-ondas passam por um
mini sistema de chicanas até sairem para o exterior do equipamento.

Foram feitas algumas adaptacfes no equipamento para afericdo de temperaturas e
pressdo, assim como injecdo de gas inerte (N,) e ar comprimido. A Figura 3.1 mostra a
unidade de secagem com todas as adaptaces feitas, sendo:

1 — mandmetro transmissor de pressdo NOVUS TP-691 faixa de -1 a +1 bar com
0,3% FS de precisdo;

2 — anemdmetro de fio quente TSI VelociCalc PLUS 8386 faixa de 1,27-78,7
ft/min com +/- 3% de FS;



3 — sistema de valvulas de alimentacdo de gas inerte (N;) e ar comprimido;

4 — termopar tipo K ALUTAL faixa 60°C a 200°C para aferi¢cdo de temperaturas
do vapor;

5 - termopar tipo K ALUTAL faixa 35°C a 305°C para afericdo de temperaturas do
leito;

6 — disco giratorio original do equipamento para melhor distribuicdo das micro-
ondas;

7 — recipiente de borosilicato onde o material € alocado.

Figura 3.1 - Unidade experimental de secagem via micro-ondas.

Os transdutores de pressdo e temperatura enviam um sinal de 4-20 mA para uma
placa de aquisicdo de dados da marca National Instruments modelo NI-USB-6008 e os
sinais sdo convertidos em pressao e temperaturas através do software LabVIEW® 2010. A
interface do sistema de operacéo do forno é mostrada no Apéndice A

Os recipientes utilizados para alocar o material durante a secagem eram feitos de
vidro borosilicato, que suportam temperaturas entre -40 e 300°C. A boa resisténcia desse
material se deve ao seu baixo fator de dissipacdo (tgo ), ou seja, ndo absorve e nem
transforma facilmente as micro-ondas em calor. A Figura 3.2 mostra 0s trés tipos de
recipientes utilizados nesse trabalho, sendo:

1 — recipiente arredondado de 0,25 litros de capacidade;

2 — recipiente quadrado de 1,8 litros de capacidade;
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3 — recipiente arredondado de 2,4 litros de capacidade.

——

-

® U

Figura 3.2 - Recipientes para alocacdo de material para secagem.

Na maior dos ensaios de secagem utilizou-se o recipiente n° 2 de borossilicato.
Para os ensaios de cinética de aquecimentos de rochas utilizou-se o recipiente n® 1 e para 0s
ensaios com agitagédo utilizou-se o recipiente de borossilicato n® 3. Utilizou-se também o
recipiente n° 3 feito de ceramica, pois nos testes comparativos de secagem utilizando
fluidos de perfuracdo diferentes a temperatura de controle utilizada era maior que 300°C,
que € superior ao limite tolerado pelo borossilicato.

Visando avaliar o efeito da mistura na eficiéncia de secagem via micro-ondas,
optou-se por construir um sistema de agitacdo mecénica, por onde o material pudesse ser
homogeneizado enquanto a secagem estivesse ocorrendo. Esse sistema foi acoplado a um
redutor de velocidade e um inversor de frequéncia posicionados na lateral do forno. A
Figura 3.3 mostra o sistema de agitacdo posicionado na cavidade do forno, sendo:

1 — motor WEG de ¥4 cv com saida de 1750 rpm;

2 — redutor de velocidade WEG razéo 1:31;

3 —inversor de frequéncia WEG CFWO08;

4 — sistema de eixo, engrenagem 90° e mandril 3/8”.

Foram construidos e testados trés agitadores confeccionadas em aco inox 304,
conforme apresentado na Figura 3.4.

Sendo,

1 — agitador radial,

2 — agitador axial;

3 — agitador axial com raspador lateral.

Mais informacdes sobre as dimensdes e geometria dos agitadores sdo mostrados no
Apéndice B.
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Figura 3.3 — Sistema de agitacdo acoplado no interior da cavidade do secador micro-ondas.

® ®

Figura 3.4 — Agitadores utilizados no secador micro-ondas.

3.2 — Materiais experimentais
3.2.1 — Cascalho de perfuracéo

Os testes de secagem em micro-ondas foram realizados com cascalhos oriundos do
processo da perfuracdo de pocos de petréleo e doados pela empresa Petrobras S.A. Esse
cascalho foi advindo da Central de Cascalhos da Petrobras situada em Carmépolis-SE.
Visando garantir uma reprodutibilidade de amostragem em cada ensaio, o cascalho
recebido, cerca de 100 kg foi devidamente misturado e quarteado. Para cada experimento
eram feitas andlises de retorta para obter o teor de n-parafina e agua presentes no cascalho.

As retortas foram feitas utilizando um Kit da marca FANN modelo 210463 com 50
mL de capacidade. O procedimento se iniciava pesando a amostra de material ou fluido que
era, posteriormente, adicionado a uma célula de aquecimento que atingia temperaturas de
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400°C + 40°C, com isso 0s componentes volateis eram evaporados. Os vapores passavam
através de um condensador e eram coletados em uma proveta. Através de um balanco de
massa determinava-se o teor de fase organica e fase aquosa. Os testes de retorta foram
feitos em réplicas, com exce¢do dos ensaios de mapeamento da secagem, onde ndo foi
realizado réplicas devido a pouca quantidade de material na regido coletada.

O resultado da retorta do cascalho utilizado na alimentacdo é mostrado na Tabela
3.1.

Tabela 3.1 — Teores do cascalho utilizado nesse trabalho.
Cascalho de Carmopolis
Teor de n-parafina 2,2% (em massa)

Teor de agua 2,1% (em massa)

Teor solidos 95,7% (em massa)

Informagdes sobre a distribuicdo de tamanho e o fator de forma do cascalho
proveniente de Carmépolis-SE, podem ser encontradas nos trabalhos de Pereira (2013) e
Santos (2014).

3.2.1 — Fluido de perfuracéo

A contaminacdo do cascalho foi feita empregando-se fluido de perfuracdo base n-
parafina e o fluido de perfuracdo base olefina interna, os quais foram doados pela Petrobras
S.A.. Essa escolha de utilizar o fluido de perfuracdo foi feita visando obter um cascalho
com um maior teor de contaminantes. A Figura 3.5 se refere as amostras dos fluidos base n-

parafina e base olefina interna.

~——

“a) b)

Figura 3.5 — Fluidos de perfuracdo utilizados nesse estudo: a) fluido base n-parafina, b)
fluido base olefina interna.
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Os fluidos tiveram que passar por um processo de agitacdo mecénica continua para
garantir a estabilidade da emulsdo e promover mistura dos sélidos em suspensdo. Visando
caracterizar os dois tipos de fluidos empregados foram feitos testes de retorta para obter os
teores de fase ndo-aquosa, fase aquosa e solidos presentes.

Considerando os resultados obtidos na caracterizacdo prévia dos dois fluidos,
optou-se por produzir um fluido base n-parafina modificado. Esse fluido modificado se
refere a um fluido base n-parafina em que foram ajustados os teores de fase organica e ndo-
organica para se aproximar das composi¢des do fluido base olefina interna. A preparacéo
desse fluido foi feita adicionando salmoura de concentragdo de 260 g/L (NaCl/agua) e n-
parafina pura, apos isso foi feita uma agitacdo vigorosa até garantir novamente a
estabilidade da emulsdo. Os resultados de teores desses fluidos sdo mostrados na Tabela
3.2.

Tabela 3.2 — Teores massicos dos fluidos de perfuracao utilizados nesse estudo.

Fluido Fluido Fluido
base base olefina  base n-parafina
n-parafina interna (modificado)
Teor fase organica 36,7% 40,1% 40,3%
Teor fase ndo-organica 28,3% 28,8% 29,3%
Teor solidos 35,0% 31,1% 30,4%
organica/ndo-organica 56/44 58/42 58/42

Mais informacGes sobre o fluido de perfuracdo, sobre a reologia e propriedades

dielétricas desse fluido, podem ser encontradas no trabalho de Pereira (2013).

3.3 — Metodologia experimental e Condi¢Ges de operacéo

Os ensaios de secagem seguiram, em parte, um mesmo procedimento experimental
que serd apresentado a seguir.

O material alimentado corresponde ao cascalho contaminado com fluido de
perfuracdo. Para aumentar a contaminacdo do cascalho, fazia-se um balanco de massa para
prever a quantidade de fluido que deveria ser adicionado ao cascalho para atingir
determinado teor de contaminante. Apds a mistura do fluido no cascalho, esse material era
homogeneizado e era retirada uma amostra de 50 mL a ser utilizada no teste de retorta. Esse

teste informava o teor de fase orgénica e fase aquosa da alimentagdo. Nos ensaios de
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secagem foram sempre empregados uma massa de 1500 g de material, que foi alocado no
recipiente 2 de borosilicato descritos na sec¢do 3.1 desse trabalho.

O recipiente de borosilicato contendo o leito de material era posicionado no centro
do micro-ondas, a ponta do termopar era introduzido no leito. A porta era vedada com fita
adesiva de aluminio da marca SCOTH modelo 425, com o intuito de evitar que houvesse
entrada de ar e saida de vapores pela porta.

Em seguida, ligava-se a injec@o de inerte (N,) para garantir que o ar presente no
interior do micro-ondas fosse totalmente purgado, entdo ajustava-se o tempo de secagem e
iniciava o ensaio.

O material era aquecido até atingir uma temperatura limite de aquecimento,
chamada temperatura de controle. A partir dessa temperatura era acionado o sistema de
controle manual (on/off) que mantinha essa temperatura constante.

Uma vez finalizado o ensaio de secagem, a vazdo de inerte era mantida constante
até que o leito resfriasse o suficiente para que sua temperatura reduzisse abaixo do ponto de
fulgor da fase organica. Entdo, a porta era aberta e o recipiente contendo o leito de material
seco era resfriado a temperatura ambiente.

O material do recipiente era homogeneizado, uma amostra era retirada e
empregada no teste de retorta. Como dito anteriormente, esse teste permitia determinar o
teor de fase organica e fase ndo-organica residual do cascalho.

A Tabela 3.3 mostra, em resumo, as condi¢fes operacionais de cada um dos testes
feitos neste trabalho. Onde: T, é a temperatura de controle do leito; Vn; é a vazao do gas
de inerte; EE é a energia especifica; Cisuigo € 0 teor inicial de fluido no cascalho. Maiores

detalhes das condicGes operacionais podem ser observadas no Apéndice C.
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Tabela 3.3 — Resumo das condig¢des operacionais dos ensaios realizados neste trabalho.

TcL VN2 EE Cifiuido
restes (°C)  (Umin)  (KWh/KG)  (%)messa
Influéncia da temperatura do  125; 175;
leito na secagem 225; 290 70 0,25 20,3
Influéncia da vazéo de inerte 34;103;
na secagem 290 172; 241; 0,22 19.9
Influéncia da reutilizacio de 290 70 0,27 106
cascalhos na secagem
Influéncia do teor inicial de 9,9; 13,7; 20,3;
fluido na secagem 290 70 0,28 24,4; 27,5
Estudo do aquecimento de cinética i i i
rochas
Influéncia tipo de rocha na 260 70 0,31 10 4
secagem
Cinética de secagem do 290 70 cinética 14 24
cascalho no micro-ondas
Mapeamento do teor de n- : .
parafina residual no 290 70 0’28’20é23’ 24,4
recipiente ’
Influéncia da agitacao
mecanica do cascalho na 290 70 0,32 18,9
secagem
Comparacéo entre fluidos
(base n-parafina e base 290 e 318 70 0,26; 0,27 17,9

olefina interna)

A seguir sdo descritas as metodologias experimentais e condi¢cGes operacionais

especificas empregadas em cada teste.

3.3.1 — Influéncia da temperatura do leito na secagem

Objetivou-se nesse estudo identificar qual era a temperatura ideal do leito visando
a melhor remocéo de fluido, ou seja, maior descontaminacéo do cascalho.

Primeiramente, foram feitos testes de cromatografia gasosa da n-parafina recolhida
do fluido de perfuracdo para identificar quais sdo os hidrocarbonetos presentes na n-
parafina e seus respectivos pontos de ebulicdo. As analises foram feitas utilizando um
equipamento de cromatografia gasosa da marca SHIMADZU modelo GCMS-QP2010 Ultra
utilizando como fase movel o dissulfeto de carbono. Foi feito uma rampa de agquecimento

de 40°C até 250°C (no vacuo) com taxas de aquecimento de 1 °C/min e 10 °C/min. Visto
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que ndo houve diferenca na resolucdo dos picos gerados nessas duas taxas de aquecimento,
optou-se por utilizar uma taxa de aquecimento de 10 °C/min.

Entdo foram testadas quatro temperaturas de controle do leito: 125°C, 175°C,
225°C e 290°C. A vazdo de inerte utilizada nos ensaios foi 70 L/min e a energia especifica
foi fixada em 0,248 kWh/kg para garantir que houvesse somente influéncia da temperatura
na secagem. O teor de contaminagdo com fluido base n-parafina no cascalho alimentado era
de 20,34%, em massa.

3.3.2 — Influéncia da vazéo de inerte na secagem

Esses experimentos tiveram como objetivo a verificagdo da influéncia da vazéo de
inerte na remogdo de n-parafina do cascalho contaminado.

Para isso, foram utilizadas quatro vazdes de inerte: 35, 103, 172 e 241 L/min.
Sendo que 35 L/min é a vazdo minima obtida de maneira regular e 241 L/min é a vazéo
maxima permitida para que ndo houvesse variagédo, significativa, de pressao no interior do
equipamento.

Foram empregadas uma temperatura de controle de 290°C e uma energia
especifica de 0,222 kWh/kg em todos os testes. O teor de contaminante para o fluido base

n-parafina no cascalho alimentado foi de 19,89%, em massa.

3.3.3 — Influéncia da reutilizacao do cascalho na secagem

Como o cascalho de perfuracdo é um material de dificil obtencdo devido as
restricdes estaduais de transporte de residuos, uma alternativa utilizada atualmente é a
reutilizacdo desse cascalho em outros experimentos de secagem. Porém a cada reutilizacdo
0 teor de sal remanescente, deixado pelo fluido de perfuracdo a cada secagem, vai
aumentando e isso pode prejudicar a reproducado de resultados de secagem.

Ensaios foram feitos a fim de verificar se os sais remanescentes do fluido apos
cada secagem tem influéncia na remocdo da n-parafina. Para isso, separou-se uma
quantidade de cascalho, contaminou-o com fluido de perfuracdo até 20%, sendo
denominado de 12 reutilizacdo. Apds a secagem, pegou esse mesmo cascalho, contaminou-o
até 20% de fluido, denominou-se 22 reutilizacdo. Ao fim da secagem, pegou esse mesmo

cascalho, contaminou-o até 20% de fluido, sendo esta a 3? reutilizacdo. Por fim, o material
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da secagem da 3?2 reutilizagcdo foi contaminado até 20% de fluido, chamando-a de 42
reutilizacdo. Com isso, apds cada reutilizacdo, o teor de sal era acrescido.

As condigcdes operacionais foram mantidas iguais em todos os testes, a saber:
temperatura de controle igual a 290°C, vazao de inerte de 70 L/min, energia especifica de
0,267 kWh/kg e uma contaminagéo de cascalho fixa de 20% de fluido base n-parafina.

3.3.4 — Influéncia do teor inicial de fluido na secagem

A depender do teor de fluido de perfuracdo em um cascalho, 0 mesmo pode
apresentar-se com aspecto fisico de p6 Umido, pasta concentrada ou pasta diluida. Para um
teor inicial de fluido de perfuracéo abaixo de 12%, o cascalho se apresenta na forma de um
po Umido. Com um teor acima de 22% de fluido o cascalho se apresenta na forma de uma
pasta diluida. J& para um teor entre 12-22%, o cascalho se apresenta na forma de uma pasta
concentrada. A Figura 3.6 se refere ao cascalho com os trés aspectos fisicos mencionados:

a) pasta diluida, b) pasta concentrada e c) p6 imido.

Figura 3.6 — Materiais contaminados com diferentes teores de fluido: a) 25%, b) 17%, c)
7%, ou teor de n-parafina: a) 12,4%, b) 8,3%, c) 3,2%.

Existe, portanto, uma alteracdo consideravel nos perfis de porosidade e
permeabilidade da mistura a depender do teor de fluido no cascalho, conforme mostra a
Figura 3.6. Uma vez que esses parametros influenciam na penetragcdo das micro-ondas, faz-
se necessario estudar a influéncia do teor inicial de fluido de perfuracdo na recuperacao de
n-parafina presente no cascalho contaminado.

Para 0s ensaios de secagem destinados a este estudo, foram escolhidos teores
iniciais de fluido de 9,9%, 13,7%, 20,3%, 24,4% e 27,5%, correspondente a teores iniciais
de n-parafina de 5%, 7,9%, 10,5%, 12,6% e 14,3%. Para todos 0s experimentos empregou-

se uma temperatura de controle de 290°C e vazéo de inerte de 70 L/min. O tempo de
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aquecimento até atingir a temperatura de 290°C para os diferente materiais foram

diferentes, porém adotou-se uma energia especifica constante de 0,276 kWh/kg.

3.3.5 — Estudo do aquecimento de rochas

Na secdo 2.5.1 foi visto que os materiais sdo aquecidos diferentemente ao serem
submetidos as micro-ondas. Através da secdo 2.2, foi mostrado também que existem varios
tipos de rochas que podem aparecer durante uma perfuracdo de pocgos de petrdleo. Diante
disso, faz parte desse estudo analisar mais profundamente o aquecimento de rochas de

diferentes composicdes utilizando as micro-ondas.

3.3.5.1 —Tipos de rochas

Primeiramente, foram escolhidas algumas rochas mais comuns da crosta terrestre:
igneas, sedimentares, metamdrficas e outros tambem trés tipos de rochas fornecidas pela
Petrobras S.A.

A rocha ignea extrusiva escolhida foi o Basalto, que apresenta alto teor de 6xido
de ferro e aluminio em sua composicao, sendo originaria de Campinas-SP.

A rocha ignea intrusiva escolhida foi a Granodiorita com sua origem em Serra-ES.

Sabe-se que as rochas sedimentares s@o as principais rochas encontradas em pogos
de petréleo (secdo 2.2). Portanto, também foram escolhidos alguns tipos de rochas
sedimentares para complementar o estudo de cinética de aquecimento. As rochas
sedimentares estudadas e seus respectivos nomes e origem sdo listadas a seguir.

e Calcério Calcitico ou Calcita ( Uberaba - MG);

e Calcario Dolomitico ou Dolomita ( Coromandel - MG);
e Gipsita ( Uberlandia — MG);

e Travertino ( Salvador - BA);

e Halita ( Salvador - BA).

As rochas metamorficas ndo sdo comumente encontradas em perfuracdes de pocos
de petréleo, mas sdo originadas a partir das rochas sedimentares e igneas. As rochas
metamorficas estudadas e seus respectivos nomes e origem sdo listadas a seguir.

e Ardodsia Cinza (Papagaios - MG);

e Marmore Branco Comum (Vitoria - ES);
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Por fim, foram testadas rochas cedidas pela Petrobras S.A. originarias da
perfuracdo de pogos de petrleo. A rocha chamada de Carmépolis € uma rocha
convencional utilizada na maioria dos ensaios de secagem desse trabalho, proveniente da
Central de Cascalhos da Petrobras situada em Carmopolis-SE. A rocha chamada
Carbonética é uma rocha com alto teor de carbonato e proveniente da perfuracdo de pogos
da regido mais profunda do pré-sal. E a terceira rocha é um Evaporito proveniente da
formacdo salina da perfuracdo de pocos do pré-sal.

As rochas recebidas pela Petrobras S.A. continham ainda certo teor de n-parafina.
Entdo, para remover toda a fase organica do cascalho as mesmas foram submetidas ao
processo de extragdo Soxhlet utilizando como solvente o isopropanol. O tempo de extracao
foi de 48 horas e ao final o cascalho se encontrava isento de fase organica

Todas as rochas supracitadas foram homogeneizadas e peneiradas para uma faixa
de granulometria entre 0,002 mm e 2,0 mm que corresponde a faixa de classificacdo de silte
e areia segundo a ABNT NBR 6502/95. O Apéndice D mostra algumas fotos das rochas
utilizadas nesse trabalho e 0 Apéndice E mostra os resultados de densidade real e densidade

bulk obtidos através dos testes de picnometria destas rochas.

3.3.5.2 — Procedimento experimental

Nos testes de cinética de aquecimento das diferentes rochas foram-se utilizadas
amostras de 200g de rocha sem contaminantes e inseridos no recipiente 1 (de acordo com a
Figura 3.2). O material foi aquecido e os valores de temperatura ao longo do tempo foram
registrados.

O mesmo procedimento foi empregado para avaliar a cinética de aquecimento para
a agua deionizada, n-parafina laboratorial e fluido de perfuracéo base n-parafina.

Os teores de oxidos das rochas foram determinados atraves da técnica de
Fluorescéncia de Raio X, as andlises foram realizadas pelo CENPES/PETROBRAS. As

rochas enviadas para analise foram secadas na estufa por 24 horas e homogeneizadas.

3.3.6 — Influéncia do tipo de rocha na secagem

De acordo com Pereira (2013), a secagem de cascalho em micro-ondas é
influenciada pela taxa de aquecimento do sélido. Considerando que existe uma diferenca na

taxa de aquecimento para diferentes tipos de rochas, fez-se necessario avaliar a eficiéncia
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de remocdo de fluido contaminante para quatro tipos de rochas: basalto, granodiorita,
arddsia e marmore.

Em todos os ensaios foi empregado o procedimento padrdo de secagem, uma
vazdo de inerte de 70 L/min, contaminacdo de 10% de n-parafina (19,37% fluido de
perfuracdo), energia especifica de 0,311 kWh/kg e temperatura de controle de 260°C (por

restricdes do aparato experimental).

3.3.7 — Cinética de secagem do cascalho no micro-ondas

Conforme dito anteriormente, o teor de fluido presente no cascalho confere a este
caracteristicas de permeabilidade e porosidade distintas. O que corresponde a
comportamento distinto frente a um mesmo tempo de aquecimento quando submetidas as
micro-ondas. Nesse sentido, faz-se necessario avaliar a cinética de secagem para diferentes
teores de fluido na mistura, nesse estudo foram analisados dois teores iniciais de fluido:
14% e 24%, que correspondem a uma mistura do tipo de pasta concentrada e pasta diluida,
respectivamente.

Para definir os limites de tempo empregados nos experimentos, o material foi
submetido as micro-ondas até atingir 290°C, o tempo gasto para atingir essa temperatura é o
limite minimo de tempo. Ja o limite maximo correspondia ao tempo necessario para que o
sensor de temperatura do exaustor excedesse o0 limite toleravel (temperatura no exaustor
acima de 125°C) e o equipamento parasse de funcionar. A vazdo de inerte empregada em
todos os testes foi de 70 L/min.

Um outro ensaio de secagem foi realizado, submetendo um cascalho contaminado
com um teor de 14% de fluido a um tempo de secagem de 30 minutos (0,533 kWh/kg).
Utilizou também a temperatura de controle de 290°C e vazdo de inerte de 70 L/min. Este
ensaio teve como objetivo obter o teor de n-parafina de equilibrio. Pois, através de estudos
preliminares, sabe-se que para este secador micro-ondas e um cascalho com teor inicial de
14% de fluido, um ensaio com energia especifica de acima de 0,5 kWh/kg (tempo de 30

minutos) é considerado proximo do equilibrio.

3.3.8 — Mapeamento do teor de n-parafina residual no recipiente

Em um equipamento micro-ondas convencional multi-mode, as micro-ondas sao

espalhadas de maneira ndo-homogénea no interior da cavidade do micro-ondas, gerando
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assim, gradientes de temperatura no seu interior. Ha também a possivel interferéncia de
metais, como os termopares, e da condensacgéo de vapores nas bordas do recipiente, que vao
influenciar ainda mais os gradientes de secagem em um micro-ondas. Portanto, ao realizar
ensaios de secagem sem agitacdo, o material ndo secara uniformemente. No caso do
cascalho, esse apresentara regibes com diferentes teores de n-parafina. Nesse sentido, nos
ensaios de secagem de cascalho é importante efetuar um mapeamento dos teores de n-
parafina presente no cascalho ao final dos ensaios.

Nesta etapa, os ensaios de secagem foram realizados utilizando um cascalho
contaminado com 24,4% de fluido (12,6% de n-parafina inicial), submetido a trés energias
especificas diferentes: 0,20, 0,23 e 0,26 kWh/kg. A temperatura de controle foi 290°C e a
vazdo de inerte foi 70 L/min.

ApoOs a secagem, o recipiente com o cascalho era resfriado a temperatura ambiente
e o leito era seccionado em varias partes, conforme tonalidade de cor da superficie do
material. Entdo, pelo menos 50 mL desse material era retirado e submetido ao teste de
retorta para determinar o teor de n-parafina na regido correspondente. Entdo foi
esquematizado uma representacdo das regides das amostras com seus respectivos teores de
n-parafina.

Depois de obtidos os resultados dos mapeamentos descritos anteriormente, foram
realizados 0os mesmos ensaios de secagem, mas ao fim do experimento todo o material do

recipiente foi homogeneizado e foi feita a analise de teor médio de n-parafina residual.

3.3.9 — Influéncia da agitacdo mecanica dos cascalhos na secagem

De acordo com Robinson et al. (2012), a profundidade de penetracdo pode ser
melhorada, em uma secagem micro-ondas, utilizando um sistema de agitacdo para
movimentar o cascalho contaminado com fluido de perfuracéo.

Entdo para verificar a influéncia da agitacdo foi construido um sistema de
movimentacdo do leito mostrado na secdo 3.1, com trés tipos de agitadores (Figura 3.4). O
agitador n° 1 tem como fundamento a agitacdo radial de pastas diluidas. O agitador n°® 2 é
para a agitacdo axial de liquidos e pastas diluidas. Ja o agitador n° 3 foi uma adaptacao feita
para agitar o material axialmente e ao mesmo tempo raspar as laterais do recipiente que
acomoda o material da secagem (recipiente 3 de borosilicato, Figura 3.2).

Os ensaios de secagem desta secdo foram realizados utilizando 2000 gramas de
cascalho contaminado a 18,9% de fluido de perfuracdo (10,2% de n-parafina). Foram
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submetidos a uma energia especifica de 0,236 kWh/kg, vazao de inerte de 70 L/min e uma
temperatura de controle de 290°C. Os ensaios tiveram como fim a comparagdo entre um
sistema com agitacdo (9 rpm) e um sistema sem agitacdo (O rpm), além da comparagéo
entre os agitadores. O material da alimentacdo acomodado no recipiente 3 de borosilicato
(Figura 3.2) resultava em uma altura de 27 mm de material.

3.3.10 — Comparacéao entre fluidos (base n-parafina e base olefina interna)

Como visto na sec¢do 2.1, existem varios tipos de fluidos base ndo-aquosa e o
cascalho contaminado com esses fluidos devem obedecer a um certo teor para serem
descartados em alto mar. Até o momento esse trabalho tratou do estudo da
descontaminacdo de cascalhos com fluido base n-parafina. Porém, o cenério atual da
Petrobras S.A. indica uma necessidade de mudanca da base do fluido de perfuragédo. Entdo,
uma nova composicdo de fluido base olefina interna esta sendo testada. Diante disso,
propds-se, neste trabalho, comparar 0 aquecimento e secagem de cascalhos com fluido de
perfuracdo base olefina interna e base n-parafina.

Na primeira etapa, os teores de agua e n-parafina do fluido base n-parafina foram
padronizados para atingir 0 mesmo patamar dos teores de agua e olefina interna do fluido
base olefina interna. Entdo, ambos os fluidos foram analisados via cromatografia gasosa
para fins de comparacdo de hidrocarbonetos presentes e seus respectivos pontos de
ebulicdo. O procedimento de cromatografia empregado foi descrito na secdo 3.3.1 deste
trabalho. Em seguida, realizaram-se ensaios de cinética de aquecimento de uma porg¢éo de
200g de fluido de perfuracdo de ambas as bases utilizando o recipiente 1 (Figura 3.2). A
cinética de aquecimento teve como objetivo analisar o comportamento dos fluidos, com
diferentes bases, frente as micro-ondas.

Por fim, foram realizados ensaios de secagem utilizando o recipiente 3 de ceramica
(Figura 3.2) com os cascalhos contaminados com 17,8 % de fluido de perfuracdo (10,01%
de base orgénica). Em se tratando de condicdes operacionais, foi empregado uma energia
especifica de 0,262 kWh/kg e 0,274 kWh/kg, temperatura de controle de 290°C (n-parafina)
e 318°C (olefina interna) e vazdo de inerte de 70 L/min. Ao final dos testes, foram

comparados os teores de n-parafina e olefina interna residual dos ensaios de secagem.
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CAPITULO IV

RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo serdo apresentados os resultados do estudo da secagem de cascalhos
contaminados com fluido de perfuragdo utilizando micro-ondas. Esse estudo contempla
ainda a cinética de aquecimento de fluidos e rochas, cinética de secagem de cascalhos de
perfuracdo, mapeamento da secagem e comparacédo da secagem de cascalhos contaminados

com fluidos de bases diferentes.

4.1 — Influéncia da temperatura do leito na secagem

Sabe-se que, Pereira (2013), Santos (2014) e Panisset (2014) consideraram como
temperatura de controle do micro-ondas a temperatura dos vapores. Essa temperatura € de
facil medicdo e sofre menos perturbacdo durante o processo de secagem por micro-ondas.
Porém, essa temperatura ndo é a mais indicada para controle, pois existe uma discrepancia
muito grande entre a temperatura dos vapores e a temperatura do leito, além de ndo estar
bem definida a relacédo entre as mesmas.

A Tabela 4.1 mostra os testes de cromatografia da n-parafina recolhida do fluido.
Os resultados sdo apresentados em porcentagem de area de picos, que é proporcional a
fracdo massica do componente. Os dados de temperatura de ebulicdo dos hidrocarbonetos
sdo oriundos da literatura (PERRY e GREEN, 2008).

Tabela 4.1 — Resultados de porcentagem de area de picos da cromatografia gasosa para n-

parafina.

n-parafina  Tebulicio™

do fluido (°C)
Ci2H26 6,17 2145
CisHas 15,77 234,0
Ci4Hs3o 57,28 251,0
CisH3, 18,48 271,0
CieH3s 2,31 287,0

* pressdo de 760 mmHg



Os resultados dos testes de cromatografia da n-parafina retirada do fluido mostram
que a mesma € composta por alcanos de cadeia linear com a faixa de carbonos de C1,-Cyg, €
as temperaturas de ebulicdo dos componentes variam entre 214,5-287°C.

Uma vez determinado os componentes da n-parafina do fluido e seus respectivos
pontos de ebulicdo, foram feitos ensaios de secagem utilizando temperaturas dentro e fora
dos limites da faixa de ebulicdo dos hidrocarbonetos. Os ensaios de verificagdo da
influéncia da temperatura na secagem foram realizados com réplicas e os resultados médios
sdo mostrados na Figura 4.1. Lembrando que 0s teores massicos iniciais de n-parafina e
agua no cascalho sdo 10,52% e 9,82%, respectivamente.
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Figura 4.1 - Teor residual em fungédo da temperatura de controle do leito.

De acordo com a Figura 4.1, observa-se que utilizando uma temperatura de
controle abaixo da temperatura de ebulicdo da n-parafina (125°C e 175°C) ndo se tem uma
boa remocdo, pois ndo se atinge a temperatura de ebulicdo da maior parte dos
hidrocarbonetos da amostra. A remocdo € realizada somente pelo arraste feito pela
evaporacdo da agua. Ja com uma temperatura de controle dentro da faixa de destilacdo da
n-parafina (225°C), tem-se uma diminuicdo do teor de n-parafina residual gracas a
evaporacdo dos hidrocarbonetos mais leves. Mas é somente quando se utiliza uma
temperatura de controle que abrange toda a faixa de destilacdo da n-parafina (290°C) é que

se tem, teoricamente, a evaporacdo da maioria dos hidrocarbonetos mais pesados.
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Como todos os ensaios foram realizados em um mesmo tempo de secagem e
também a uma mesma carga de cascalhos, pode-se constatar que quanto maior a
temperatura de controle, menor o teor de n-parafina residual. Porém, para evitar trabalhar
com temperaturas muito altas, o essencial seria utilizar como temperatura de controle a
temperatura de ebulicdo do hidrocarboneto mais pesado, ja que isso garante que toda a faixa
de ebulicdo seja abrangida.

Essa proposta de condicdo de operacdo descrita acima é justificada pelo
comportamento do teor residual de agua. Pois as temperaturas de controle utilizadas nos
ensaios foram todas acima da temperatura de ebulicdo da dgua (100°C a 760 mmHg), o que
fez com que toda a agua livre do cascalho fosse evaporada.

Tais resultados sdo de grande importancia para definir a temperatura de controle
de qualquer secador micro-ondas utilizado na descontaminacao de cascalhos de perfuracéo.

4.2 — Influéncia da vazao de inerte na secagem

O inerte injetado no sistema tem a funcdo de eliminar todo o ar presente na
cavidade do equipamento. Pois, acima da temperatura de fulgor, com a presenca de O, 0s
hidrocarbonetos presentes no fluido podem se inflamar.

Além disso, o0 inerte promove o arraste dos vapores gerados pela secagem do
cascalho, o que altera a composicdo da atmosfera no interior do secador ao longo do tempo.

Os ensaios de influéncia da vazao de inerte foram realizados em triplicata, sendo
que houve um intervalo de 24 horas para cada repeticdo. Os resultados sdo mostrados na
Figura 4.2. O teor massico de n-parafina e &gua inicial foram 10,36% e 9,53%,
respectivamente.

De acordo com os resultados da Figura 4.2, observa-se que ndo ha diferenca
significativa nos resultados de n-parafina e agua residuais, em nenhum valor de vazédo de
inerte utilizado. Para confirmar tais conclusdes, foram feitas analises estatisticas, através do
software STATISTICA 7, de teste de hipdtese utilizando um modelo de distribuicdo de t-
Student e pode-se afirmar, com 94% de confiabilidade, que a vazdo de inerte ndo influéncia
no teor residual de n-parafina e no teor residual de agua.

Pelo fato de que o excesso de inerte injetado no micro-ondas é succionado pelo
exaustor de maneira rapida, ndo ha melhoria no arraste dos vapores de n-parafina e agua.
Vale ressaltar que, Santos (2014) mostrou que a adi¢do do inerte no sistema melhora a

eficiéncia de remogdo na secagem via micro-ondas em 15 pontos percentuais quando
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comparado ao sistema sem adigdo de inerte. O estudo de Santos (2014) mostrou ainda que
ndo ha influéncia da vazao de inerte na secagem para uma faixa de 15 a 60 L/min utilizando

um equipamento de secagem micro-ondas em batelada com uma cavidade de 220 L.
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Figura 4.2 - Teor residual em funcdo da vazao de inerte.

Portanto, em um equipamento de secagem micro-ondas em que haja necessidade
de injecdo de N, (para a purga de O, no equipamento), a vazao de gas ndo influenciara na
secagem e a vazao que se deve utilizar deve ser minima, mas o suficiente para garantir que
os teores de O, figuem abaixo dos limites de inflamabilidade. Tais valores de vazdo devem
ser, criteriosamente, estudados a depender do tamanho e regime (continuo ou batelada) do

secador micro-ondas.

4.3 — Influéncia da reutilizacdo do cascalho na secagem

Em se tratando de ensaios experimentais de secagem, a qualidade do material
presente na alimentacdo € de grande importancia. Sabe-se que o fluido de perfuracédo
apresenta cerca de 230 g de sal por litro de fluido, teor que pode variar dependendo da
formacdo rochosa em que a perfuracdo se encontra. Esses sais, apds a secagem, ficam
retidos no cascalho e de acordo com o Apéndice F, ele pode influenciar no aquecimento e
secagem (agua) por micro-ondas.

Considerando ainda, a dificuldade de se obter cascalho oriundo do processo de

perfuracdo de pogos de petroleo, faz-se necessério avaliar a capacidade de
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reaproveitamento do mesmo para repetibilidade de ensaios de secagem via micro-ondas.
Nesse contexto, esse estudo buscou avaliar a reprodutibilidade das condigdes iniciais e
finais para um mesmo cascalho submetido a secagem micro-ondas por até quatro vezes.

Reutilizando o mesmo cascalho e realizando os ensaios de secagem nas mesmas
condicdes, os resultados de teor residual desses ensaios de secagem podem ser vistos na
Figura 4.3. Além disso, foi gerado um gréfico de temperatura do leito em fungdo do tempo
de aquecimento para as quatro reutilizagdes (Figura 4.4).
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Figura 4.4 - Temperatura do leito em funcéo
do tempo de aquecimento a varias
reutilizacdes do cascalho.

Figura 4.3 - Teor residual em funcéo da
reutilizacdo do cascalho.

Os resultados da Figura 4.3 mostram que ha consideravel diferenca no teor de n-
parafina e dgua residual entre as reutilizacdes feitas. Isso mostra que ha uma influéncia da
reutilizacdo do material na secagem, o que provavelmente estd associada ao incremento do
teor de sais com o processo de reutilizacdo do cascalho.

A Figura 4.4 mostra que, ap0s a evaporacao de toda a dgua presente no material
(apds 8 minutos de aquecimento), 0s aquecimentos se mostram iguais. Porém, a etapa de
evaporacdo da agua (2-8 minutos de aquecimento) mostra que as cinéticas de aquecimento
sdo diferentes, confirmando assim os resultados discutidos no Apéndice F.

Os sais deixados, no cascalho, pela evaporacdo do fluido afeta ndo somente 0s
resultados de n-parafina residual, mas também a estabilidade da evaporacdo da n-parafina,

pois como mostrados na Figura 4.5, o acumulo de sal faz com que a n-parafina recuperada
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na secagem (condensada no fundo do micro-ondas) se torne mais amarelada. Pois, a

presenca de sais aceleram o processo de queima/pirélise dos hidrocarbonetos da n-parafina.

12 reutilizacdo
N e

3?2 reutilizacéo 428 reutilizagéo

Figura 4.5 - Cascalho ao final da secagem a varias reutilizacdes.

4.4 — Influéncia do teor inicial de fluido na secagem

Conforme dito anteriormente, dependendo do teor de fluido de perfuracdo em um
cascalho, 0 mesmo pode apresentar em forma de pé Umido, pasta concentrada ou pasta
diluida. Essas diferencas fisicas podem influenciar na penetracdo das micro-ondas
modificando, provavelmente, a secagem por micro-ondas.

Apobs cada ensaio de secagem foram feitos testes de retorta com o cascalho e
determinou a porcentagem de remocédo de fluido no mesmao, tais resultados sdo mostrados
na Figura 4.6. Resultados equivalentes sdo mostrados através de graficos de temperatura em

fungdo do tempo de aquecimentos para os diferentes teores iniciais de fluido (Figura 4.7).

56



Na Figura 4.6 pode-se observar que quanto menor o teor inicial de fluido, maior a
remocdo. Observou-se também que para materiais fisicamente semelhantes a remogéo de
fluido € praticamente igual, ou seja, cascalho com aspecto de pastas diluidas (teor de fluido
acima de 22%) apresenta remogéo cerca de 72% de fluido. Para cascalhos com aspecto de
pastas concentradas (teor de fluido entre 12% e 22%) a remocdo obtida foi de
aproximadamente 79%. E para cascalhos com aparéncia de pé imido (menores que 12%)
obteve-se remocao de 84%.
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Figura 4.6 - Remocéo de fluido em funcéo do teor inicial do mesmo.
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Com o aumento do teor inicial de fluido ha também um aumento do teor de agua
inicial, logo pela Figura 4.7 observa-se que a medida que aumenta o teor de agua inicial,
aumenta também o tempo em que o0 material permanece na regido de evaporacao de agua. E
reduz o tempo na qual a mistura fica na temperatura de controle. Por exemplo, para um
cascalho com teor inicial de 27,5% de fluido, a regido de evaporacdo de agua esta entre 1-7
minutos, ja para um cascalho com teor de 9,9% de fluido a regido de evaporacdo da agua
fica compreendida entre 2-4 minutos. Observa-se que para teores abaixo ou igual a 20,3%
de fluido o tempo de aquecimento, até atingir 290°C, dos cascalhos contaminados sdo muito
préximos, mas para teores maiores ou igual a 24,4% de fluido, esse tempo aumenta com o
aumento do teor inicial de fluido.

Em suma, é importante considerar que um cascalho contaminado com fluido de
perfuracdo apresentam trés aspectos fisicos diferentes. Para realizacdo de testes
preliminares operacionais de secagem e/ou aquecimento utilizando outros secadores micro-
ondas é preciso, ndo somente variar o teor inicial de fluido, mas variar esse teor até que se

possam obter cascalhos com os trés aspectos fisicos citados neste capitulo.

4.5 — Estudo do aquecimento de rochas

Em virtude das diferentes composic¢Ges quimicas dos materiais hd uma cinética de
aquecimento propria para cada um dos Oxidos existentes, assim como para compostos
organicos e inorganicos. Quando submetidas as micro-ondas, os diferentes tipos de rochas
estudadas se aqueceram rapidamente e uma delas apresentou comportamento instavel. Os
resultados dos aquecimentos das rochas sdo mostradas na Figura 4.10, 4.11, 4.12 e 4.13.

Ja os resultados da analise de fluorescéncia de raio X das rochas, feita pelo
CENPES/PETROBRAS, séo mostrados na Tabela 4.2 e 4.3.

De acordo com a Figura 4.8 e a Tabela 4.2, o Basalto aguece de maneira muito
mais pronunciada que as demais. Seu comportamento se apresentou instavel frente as
micro-ondas, aumentando a temperatura de uma forma descontrolada, pois ha certa
quantidade de magnetita (FeO.Fe,O3) em sua composicdo, que é instavel termicamente
(CHEN et al. 1984). Seu rapido aquecimento (315°C em 1 minuto) se da pela presenca da
grande quantidade de 6xidos de ferro em sua composicao, pois esse 6xido é muito reativo
frente as micro-ondas. Ha grande quantidade de Oxido de aluminio que é um bom

absorvedor de micro-ondas a altas temperaturas e ruim absorvedor a baixas temperaturas,
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em geral pode ser considerado como médio absorvedor como visto no trabalho de Clark et

al., (2000).

J& a Granodiorita ndo é aquecida de maneira tdo rapida quanto o Basalto, pois

apresenta menor teor de Oxido de ferro, porém a presenca de um alto teor de 6xido de

aluminio e uma quantidade relativa de 6xido de ferro faz com que seu aquecimento seja

considerado rapido (169°C em 1 minuto).
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Figura 4.8 - Temperatura do leito em
funcéo do tempo de aquecimento para
rochas igneas.
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Tabela 4.2 — Resultados de fragdo méssica da fluorescéncia de raio X para as amostras de
rochas desse trabalho — Parte 1.

Oxidos Basalto Granodiorita Carmodpolis Carbonatica Evaporito
SiO; 47,04 61,75 30,9 29,91 1,46
Al,O; 21,37 20,9 12,12 4,58 -
K.O 1,32 5,99 1,69 0,62 0,12
Fe,O3 12,96 3,71 5,17 5,17 0,12
CaO 7,61 2,48 2,7 15,2 6,78
Na,O 2,38 2,36 - - 27,8
MgO 3,29 1,51 3,39 2,73 1,65
TiO, 3,24 0,77 - 5,16 —
P,Os 0,24 0,3 - - -
MnO 0,17 0,07 - - -
SO; 0,14 - 18,97 18,57 12,26
Cr - - 2,49 3,05 48,57
BaO - - 21,06 12,07 1,15
Outros 0,24 0,16 1,51 2,94 0,09

Tabela 4.3 — Resultados de fracdo méassica da fluorescéncia de raio X para as amostras de
rochas desse trabalho — Parte 2.

Elementos Calcita Dolomita Gipsita Travertino Halita Ardésia Marmore
SiO, 25,1 6,21 0,4 3,52 - 56,95 6,54
Al,O3 5,06 3,02 - 0,82 - 24,15 1,99
K,O 0,66 0,64 - 0,31 0,05 4,27 0,19
Fe,O3 1,68 1,25 0,06 0,17 — 6,58 0,23
CaO 57,87 56,59 26,76 89,5 0,3 1,98 62,79
Na,O - - 7,34 - 43,58 1,49 —
MgO 9,01 32,04 - 5,43 - 3,28 27,98
TiO, 0,48 - - - - 0,89 —
P,Os - - 0,62 - - - -
MnO - 0,07 - - - 0,09 -
SO; - 0,07 64,69 0,13 2,5 0,22 0,5
Cr - - - - 53,39 - -
BaO - - - - - - -
Outros 0,14 0,11 0,13 0,12 0,18 0.1 0,13

Pela Figura 4.9 e Tabela 4.3, observa-se que as rochas sedimentares ndo aquecem

de maneira tdo pronunciada quanto as igneas, pois os teores de O0xidos de ferro presentes
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nessas rochas sdo muito baixos. Fazendo uma comparagdo entre a Calcita e a Dolomita
(ambas calcéarios com mesmo teor de 6xido de célcio), a dolomita apresentou maior taxa de
aquecimento devido a maior quantidade de éxido de magnésio e menor quantidade de 6xido
de silicio, em sua composi¢do. Os 6xidos de magnésio sdo médios absorvedores de micro-
ondas e os oxidos de silicio sdo considerados fracos absorvedores (WONG, 1975; TINGA
1988 e 1989). A Gipsita teve seu aquecimento rapido, semelhante ao da Dolomita, devido a
grande quantidade de sulfato em sua composicdo, ja que este € um bom absorvedor de
micro-ondas (CHUNPENG et al. 1990). O aquecimento relativamente lento do Travertino
se deve pela a grande quantidade de 6xidos de calcio em sua composi¢do, uma vez que este
ndo é considerado bom absorvedor de micro-ondas. Por fim, a Halita apresentou
aquecimento muito lento devido a presenca predominante de cloreto de s6dio em sua
composicdo (Na* e CI"), que quando aquecido isoladamente (sem estar em solucdo aquosa)
ndo absorve bem as micro-ondas (MEREDITH, 1998).

Através da Figura 4.10 e Tabela 4.2 observa-se que o aquecimento da Ardosia €
rapido (195°C em 2 minutos) devido a presenca de quantidades relativamente altas de éxido
de ferro (bom absorvedor de micro-ondas) e 6xido de aluminio (médio absorvedor de
micro-ondas). O Marmore apresentou a menor taxa de aquecimento (91°C em 2 minutos).
Sua ineficiéncia no aquecimento se da pelo alto teor de 0xido de célcio e baixos teores de
oxidos de ferro, que dificultam a absorcéo das micro-ondas.

Analisando as rochas cedidas pela Petrobras S.A. pela Figura 4.11 e Tabela 4.2,
percebe-se que o aquecimento da rocha Carbonatica e Carmopolis sdo, relativamente,
rapidos e muito proximos, pois as composicBes quimicas dessas rochas sdao muito
semelhantes. Ja o Evaporito ndo é aquecida tdo rapidamente (109°C em 2 minutos), pois
apresentam altos teores de cloreto de sddio que ndo € bom absorvedor de micro-ondas.

Em resumo, cascalhos contendo altos teores de 6xidos de ferro, aluminio (em
temperaturas altas), magnésio e sulfatos tendem a ser melhores absorvedores de micro-
ondas, aquecendo mais rapidamente. Ja cascalhos contendo altos teores de éxidos de célcio,
silicio, titanio, bario e cloretos (NaCl) ndo sdo bons absorvedores de micro-ondas, nao
aquecendo rapidamente.

A cinética de aquecimento para os diferentes tipos de rochas analisadas foi
ajustada seguindo o modelo proposto por Yaldiz et al. (2001). Apesar desse modelo
representar a cinética de secagem convencional para um determinado material, optou-se por
adapta-la para representar a cinética de aquecimento de rochas através das micro-ondas. A

Equacdo (4.1) mostra a equacdo exponencial modificada proposta, na qual T_ é a
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temperatura do leito, ou seja, da rocha durante o aquecimento; t, € o tempo de
aquecimentos; A é a temperatura maxima de que o material, supostamente, atingiria apds
um tempo muito grande de aquecimento; A+B representa a temperatura inicial de
aquecimento do material; C é o parametro que representa a forma da curva de aquecimento
do material.

T, =A+Bexp(-Ct,) (4.1)

Utilizando o software STATISTICA 7 para realizar a estimagdo ndo linear pelo
método dos minimos quadrados, foi ajustado os parametros da Equacéo 4.1 para todos 0s
tipos de rochas estudados e os resultados s&o mostrados nas Tabelas 4.4, 4.5 e 4.6. Optou-se
por ndo fazer o ajuste da Equacdo 4.1 com a rocha ignea extrusiva, pois a mesma
apresentou um comportamento instdvel ndo representando adequadamente a equacao
proposta.

Tabela 4.4 — Ajuste dos parametros da cinética de aquecimento das rochas — Parte 1.
Granodiorita Ardosia Marmore

r? 0,988 0,991 0,996
A 485,05 294,2 179,2
B -459,3 -270,6 -154,3
C 0,205 0,494 0,358

Tabela 4.5 — Ajuste dos parametros da cinética de aquecimento das rochas — Parte 2.
Calcita Dolomita Gipsita Travertino Halita
r’ 0,998 0,999 0,993 0,995 0,999
A 2664 2817 334,2 216,0 151,9
B -243,6 -258,6 -311,8 -192,3 -128,4
C 0,489 0,303 0,316 0,488 0,514

Tabela 4.6 — Ajuste dos parametros da cinética de aquecimento das rochas — Parte 3.
Carmopolis Carbonéatica Evaporito

r? 0,994 0,991 0,992
A 459,7 523,0 237,8
B  -4353 -498,0 -213,5
C 0,358 0,330 0,351

Os resultados das Tabelas 4.4, 4.5 e 4.6 mostram uma boa concordancia do modelo
proposto e os dados experimentais, pois 0s coeficientes de regressdo (r?) se aproximaram
bastante da unidade. Logo, através da Equacdo (4.1) e de dados experimentais, pode-se
prever, atraves da extrapolacdo de dados, a maxima temperatura em que a rocha atingiria
apo6s um longo tempo de exposicdo & micro-ondas (parametro A).
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Sabe-se que 2450 MHz ¢ a frequéncia de ressonéncia da molécula de &gua, ou
seja, frequéncia em que a molécula de &gua apresenta maior rotacdo dipolar gerando mais
calor. Como visto anteriormente, esta frequéncia também aquece rapidamente cascalhos
com teores altos de 6xidos de ferro, aluminio, magnésio e sulfatos. Porém, em se tratando
do aquecimento de compostos organicos utilizando as micro-ondas, esses se ddo de maneira
mais lenta. Os resultados do aquecimento da &gua, fluido de perfuracdo e n-parafina
laboratorial sdo mostrados na Figura 4.12.
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Figura 4.12 - Temperatura do leito em funcdo do tempo de aquecimento para amostras
liquidas.

De acordo com a Figura 4.12, observa-se que materiais organicos como a n-
parafina laboratorial (aquecimento de 24°C em 1 minuto) ndo aquecem tdo rapidamente nos
estagio iniciais quando comparado ao aquecimento da dgua deionizada (69°C em 1 minuto).

Analisando o aquecimento do fluido de perfuracéo base n-parafina, a regido abaixo
de 1 minuto (regido 1) é caracterizada pelo simples aquecimento do fluido, ja a regido entre
1-4 minutos (regido 1) é a regido de evaporacdo da agua presente no fluido e a regido
depois de 4 minutos (regido Il1) é o aquecimentos dos solidos (aditivos) e n-parafina. Na
regido Il, o aumento da temperatura com o tempo ndo € alto, pois ha grande quantidade de
agua absorvendo micro-ondas para mudanca da fase (liquido para vapor).

Com base nos resultados do aquecimento de rochas e fluido de perfuracéo,
verifica-se que pelas altas taxas de aquecimento das rochas e baixas taxas de aquecimento

da n-parafina e fluido de perfuracédo (regido Ill), a cinética de aquecimento na secagem por
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micro-ondas depende mais do tipo de rocha em que se esté utilizando, do que o tipo de
fluido presente nela.

4.6 — Influéncia do tipo de rocha na secagem

Em virtude dos resultados de cinética de aquecimento utilizando diferentes tipos
de rochas, foram escolhidas algumas rochas para serem contaminadas com fluido de
perfuracdo até o teor massico de 19,4% e realizadas ensaios de secagem micro-ondas. Uma
vez finalizados os ensaios de secagem, foram determinado os teores residuais de n-parafina

0S quais sdo mostrados na Figura 4.13.
10

W Basalto W Ardésia

8 - ® Granodiorita o Marmore

teor residual n-parafina (%)

0 -

Figura 4.13 - Teor residual de n-parafina em funcéo do tipo de rocha utilizada.

Objetivando avaliar o aquecimento dos diferentes tipos de rocha na secagem, para
cada ensaio foram registradas as temperatura do leito e dos vapores ao longo do tempo, o
resultado dessa analise é mostrado nas Figura 4.14 e 4.15, respectivamente.

Pela Figura 4.13, observa-se que o Marmore obteve o menor teor residual de n-
parafina, sequido da Granodiorita, Ardosia e por fim o Basalto que obteve o maior teor de
n-parafina residual. Na secdo 4.5 desse trabalho, observou-se que o Basalto apresentou o
aquecimento mais rapido, seguido da Ardosia, Granodiorita e pelo Marmore, esse ultimo
apresentando um aquecimento muito lento.

Com base nessas constatacdes, quanto mais lento o aquecimento da rocha, maior
sera a remocao de n-parafina no sistema. Isso pode ser explicado observando a Figura 4.15,
gue mostra a temperatura dos vapores em funcdo do tempo de aguecimento. O Marmore

gue aquece lentamente atinge temperatura de vapores bem mais altas que as demais rochas.
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Assim como 0 Basalto que se aquece rapidamente, atinge valores de temperatura de vapor

muito inferiores, evaporando menos n-parafina.
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Figura 4.14 - Temperatura do leito em Figura 4.15 - Temperatura do vapor em
funcéo do tempo de aquecimento para 0s funcéo do tempo de aquecimento para 0s
diferentes tipos de rochas. diferentes tipos de rochas.

A analise da Figura 4.14 e 4.15 reforcam a importancia de se controlar a
temperatura do forno tendo como base a temperatura do leito, pois dependendo do tipo de
rocha a discrepancia entre a temperatura do leito e a temperatura do vapor € maior. Por
exemplo, se com um tipo de rocha objetiva-se controlar a temperatura do vapor em 100°C
para que a temperatura do leito fique em torno de 290°C, utilizando outro tipo de rocha e

controlando a temperatura do vapor em 100°C, pode-se atingir temperaturas de leito muito
acima ou muito abaixo de 290°C.

4.7 — Cinética de secagem do cascalho no micro-ondas

Estudos classicos de cinética de secagem de um material mostram o
comportamento da diminuicdo dos teores volateis em funcdo do tempo. Neste estudo, como
a variavel de interesse é a secagem da n-parafina para descontaminacdo de cascalhos, a
cinética de secagem foi adaptada como sendo a diminuicdo de teores de n-parafina em
funcdo do tempo. Os resultados de cinética de secagem para 0s teores massicos iniciais de
fluido de 14% e 24% s&o mostrados na Figura 4.16 e 4.17, respectivamente.
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Figura 4.16 - Teor residual em funcéo do
tempo para teor inicial de fluido de 14%.
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Figura 4.17 - Teor residual em funcéo do
tempo para teor inicial de fluido de 24%.

Analisando a Figura 4.16 e 4.17 percebe-se que ha grande diminuigdo no teor
residual de n-parafina com um pequeno tempo de secagem, 0 que mostra o bom
desempenho do equipamento na secagem. Analisando a Figura 4.16, separadamente,
percebe-se que a cinética de secagem segue uma curva exponencial e que acima de 19
minutos de secagem o cascalho atinge teores inferiores a 1% de contaminante. Analisando a
Figura 4.17, como o teor inicial de fluido € maior, para atingir teores menores que 1% de
contaminante residual seria necessario (extrapolando a tendéncia da curva) um tempo de,
aproximadamente, 22 minutos de secagem.

Percebe-se que ha uma grande diferenca entre as cinéticas de secagem para 0s dois
teores iniciais de fluidos, principalmente no formato e inclinagcdo da curva de secagem. Isso
se da pelas diferencas fisicas entre esses materiais. Um cascalho com teor de 14% de fluido
de perfuracdo € uma pasta bastante viscosa e compacta. Ja um cascalho com teor de 24% de
fluido de perfuracdo é uma pasta bastante liquida semelhante ao proprio fluido de
perfuracdo puro. Essas diferencas modificam, possivelmente, a profundidade de penetracéo
das micro-ondas, causada pela diferenca das propriedades dielétricas desses materiais.
Modificam também a porosidade do material o que aumenta a resisténcia a difusdo, de n-
parafina, do meio.

Para o0 ajuste de curvas de cinética de secagem foi preciso adimensionalizar o teor
de n-parafina residual. Segundo Menezes et al. (2013) o termo de razdo de umidade (RU) é

expresso pela Equacéo (4.2), porém para o caso da n-parafina adaptou-se essa equagdo para
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a razdo de n-parafina (RN) expressa pela Equacdo (4.3). Onde: W é o teor residual de &gua;
W é o teor residual de agua de equilibrio; Wo é o teor inicial de 4gua; X é o teor residual de
n-parafina; X~ é o teor residual de n-parafina de equilibrio; X, é o teor inicial de n-parafina.

W -W"

RU=——_ 42
oW (4.2)
X=X

RN =22 4
=X (4.3)

Para os célculos de teor de n-parafina de equilibrio, foi realizado um ensaio de
secagem utilizando um tempo alto de secagem (30 minutos) e um teor de fluido inicial de
14%. Os resultados da secagem mostraram que o teor de n-parafina de equilibrio € de,
aproximadamente, 0,11%. Esse teor de n-parafina residual de equilibrio obtido € proximo
do teor de &gua residual de equilibrio encontrado na maioria dos ensaios deste trabalho e é
compativel com o teor obtido por Robinson et al. (2009).

Para o ajuste de curvas, optou-se por utilizar somente os teores residuais de n-
parafina da regido entre o limite minimo e maximo de tempo de secagem. N&o utilizou-se
entdo o tempo igual a zero, pois geraria uma grande regido sem pontos 0 que prejudicaria o
ajuste. Foram escolhidas trés equacgdes de cinética de secagem para ajustar aos resultados
dessa se¢do. Foram utilizadas trés equacdes: a de Page, a de Henderson e Pabis, e a equacédo
logaritma descrita por Menezes et al. (2013), que sdo mostradas pela Equacdo 4.4, 4.5, e
4.6, respectivamente. Essas equacdes foram utilizadas em varios trabalhos (Karathanos e
Belessiotis, 1999; Henderson e Pabis, 1961; Yaldiz et al., 2001), e obtiveram bons ajustes

para secagem convencional em diversos materiais.

RN =exp(-k"t,") (4.4)
RN = Dexp(—kt,) (4.5)
RN = E + Dexp(—kt,) (4.6)

onde, t, é o tempo de secagem e n,k",k,D e E sdo parametros de ajustes das
equacoes.

Utilizando o software STATISTICA 7.0 para realizar a estimacdo nao linear pelo
método dos minimos quadrados, ajustou-se essas equacdo aos resultados de n-parafina
residual das cinéticas de secagem que foram mostradas pela Figura 4.16 e 4.17. Os valores

dos parametros ajustados e o r? do ajuste sio mostrados pela Tabela 4.7.
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Tabela 4.7 — Ajuste de curva de cinética de secagem para um teor de inicial de 14% e 24%
de fluido de perfuracéo.

14% 24%
parametros fluido inicial fluido inicial
valores p-level* valores p-level*
c" 0,04 0,007 0,001 0,014
Page n 1,34 <0,001 2,35 <0,001
r2 0,999 0,997
Henderson C 0,13 0,002 0,12 <0,001
and Pabis D 1,47 0,003 2,58 <0,001
r2 0,998 0,997
c 0,10 0,106 0,04 0,771
Logaritmo D 1,32 0,036 2,54 0,367
E -0,08 0,404 -0,96 0,665
r2 0,999 0,996

* para um 0=0,05, valores de p-level em vermelho sdo considerados significativos.

Analisando a Tabela 4.7 observa-se que as equacdes de Page, e a de Henderson e
Pabis se ajustaram bem aos dados experimentais, pois todos seus parametros foram
significativos e obtiveram um r®> muito préximo da unidade. J4 o modelo Logaritmo
apresentou varios parametros nao significativos, ndo sendo possivel sua utilizacdo para
ajuste de cinética de aguecimento.

A Figura 4.18 e 4.19 mostram os resultados de razdo de n-parafina experimentais e
as curvas ajustadas para os trés modelos de cinética (teor inicial de 14% e 24%,
respectivamente). Através do Figura 4.18, verifica-se que os modelos de cinética descrevem
bem o comportamento dos dados experimentais. Pela Figura 4.19, assim como concluido
pela Tabela 4.7, observa-se que a equacdo Logaritma ndo se ajustou bem aos dados
experimentais, o que inviabiliza este modelo para cinética de secagem da n-parafina.

Pela comparacdo das curvas de cinética de secagem dos modelos de Page, e de
Henderson e Pabis, com os dados experimentais, confirma-se que os modelos, antes
utilizados para secagem de agua, preveem bem o comportamento da secagem de n-parafina
por micro-ondas. Mostrando que modelos de cinética de secagem de agua podem ser
aplicados também a n-parafina para um sistema ndo convencional de secagem (micro-

ondas).
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Figura 4.19 — Razéo de n-parafina em

cinética de secagem para um teor inicial de

fluido de 24%.

4.8 — Mapeamento do teor de n-parafina residual no recipiente

Um material com secagem heterogénea pode conter altos ou baixos teores de
umidade no material. No caso de descontaminacdo de cascalhos via micro-ondas, uma
secagem heterogénea pode levar a locais com alta contaminacdo de n-parafina quando
comparado com outros locais, deixando certa imprecisdo nas medidas de teores residuais
quando ndo ha a homogeneizacdo do material.

Os resultados dos mapeamentos dos teores de n-parafina para uma energia
especifica de 0,20, 0,23, 0,26 kWh/kg sdo mostrados na Figura 4.20, 4.21 e 4.22,
respectivamente. Cada resultado contém trés imagens: a primeira € a foto real do material
apos a secagem, a segunda é o mapeamento visual das regides e seus respectivos teores de
n-parafina residual, a terceira é o teor de n-parafina do cascalho homogeneizado.

As Figura 4.20, 4.21 e 4.22 mostram gue existe, possivelmente, um gradiente de
temperatura no equipamento, pois ha regides da amostra em que ha um menor teor residual

de n-parafina do que outros.
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Figura 4.20 - Mapeamento do teor de n-parafina no recipiente para uma secagem com
energia especifica igual a 0,20 kwWh/kg.

Para a Figura 4.20, a regido de menor teor residual (5,49%) é a regido onde fica
localizado o termopar que mede a temperatura do leito. Nessa regido, o metal do termopar
faz com que as micro-ondas sejam refletidas aumentando a incidéncia de micro-ondas no
local. Ja o centro do recipiente, regides com teores de 7,62%, 6,73% e 6,75% de n-parafina
residual, sdo locais que percebe a presenga de regides heterogéneas de secagem devido,
possivelmente, ao gradiente de temperatura no interior do equipamento. O restante das
regides € influenciado pelas bordas do recipiente. Ao se homogeneizar o material, o teor de
n-parafina residual é de 7,26%, constatando uma grande diferenca entre o teor de algumas

regides do recipiente com o teor do cascalho homogeneizado.
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Figura 4.21 - Mapeamento do teor de n-parafina no recipiente para uma secagem com
energia especifica igual a 0,23 kWh/kg.

A Figura 4.21 mostra que o ponto com menor teor de n-parafina residual (2,11%) é
também onde fica localizado o termopar que mede a temperatura do leito. Ha a presenca de
gradientes de temperatura mostradas nas regibes com teores de 6,31%, 6,76%, 4,96% e

5,60% de n-parafina residual (centro do recipiente), como constatado também na Figura
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4.20. Nesse ensaio de secagem, foi possivel perceber mais precisamente a influéncia das
bordas do recipiente. Nestas regides ocorre, possivelmente, a condensacdo da n-parafina ja
evaporada, motivo pelo qual foram observados os maiores teores residuais. O teor de n-
parafina residual do cascalno homogeneizado foi 6,07%, que difere bastante de algumas

regides do mapeamento.
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Figura 4.22 - Mapeamento do teor de n-parafina no recipiente para uma secagem com
energia especifica igual a 0,26 kWh/kg.

Na Figura 4.22 verifica-se que a influéncia do termopar que mede a temperatura
do leito € bem nitido, chegando a teores proximo de 1% enquanto o teor de n-parafina
residual do material homogeneizado estd em 4,99%. Nesse caso, percebe-se que o0 gradiente
de temperatura das regides com 4,32%, 4,33%, 3,6% e 3,9% de n-parafina residual ndo esta
tdo acentuado como os anteriores, mas ainda ha um gradiente visivel. A influéncia das
bordas do recipiente é bem pronunciada, 0 que mostra que quanto mais tempo o material é
deixado no interior do equipamento, menores os gradientes no centro do recipiente. A
regido de 3,77% ndo houve efeito de borda do recipiente, pois provavelmente a influéncia
do gradiente de temperatura foi mais acentuado, secando mais essa regiao.

Os “hot spots” formados no interior do equipamento podem formar regides com
temperaturas mais elevadas, contribuindo assim para um gradiente de secagem.

A influéncia intrusiva que o metal do termopar faz na secagem ajudou na secagem
do material, pois os teores locais de n-parafina eram sempre os mais baixos. Porém,
aumentando a quantidade de metais introduzidos na amostra, acredita-se que o mesmo pode
prejudicar a secagem, pois comecard a interferir de maneira drastica na propagacdo do
campo eletromagnético no interior do equipamento.

Um método bastante eficiente de observar os “hot spots” e testar a influéncia da

insercdo de mais metais na amostra é através das simulagdes numéricas. Utilizando um
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software adequado, € possivel observar o campo eletromagnético e a dissipacdo de calor,

deste campo, no interior do equipamento e na amostra de material (cascalho).

4.9 — Influéncia da agitacdo mecanica dos cascalhos na secagem

Para verificar a influéncia de um leito sendo movimentado durante a secagem
micro-ondas, o sistema de agitacdo foi adicionado ao equipamento. Foi selecionado uma
frequéncia de agitacdo de 9 rpm para movimentar o leito. O efeito intrusivo que o metal da
hélice faz sobre as ondas eletromagnéticas no interior do equipamento poderia mascarar 0s
resultados da agitacdo, por isso para 0s ensaios sem agitacdo, optou-se deixar o agitador
enterrado dentro da alimentacdo com frequéncia de rotacdo de O rpm. O efeito intrusivo do
metal na amostra foi discutido na secdo 4.8. A Figura 4.23 mostra os resultados de

eficiéncia de remocdo de n-parafina para os trés agitadores e para 0 sistema com/sem
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Figura 4.23 — Eficiéncia de remocdao de n-parafina para os trés agitadores e o sistema
com/sem agitacao.

A Figura 4.23 mostra que, para uma mesma frequéncia angular de agitacdo, nao
houve efeito significativo entre as hélices testadas. Ja para um mesmo agitador, houve um
aumento significativo da eficiéncia ao utilizar uma agitacdo de 9 rpm de frequéncia angular.
Esse aumento de eficiéncia atingiu um acréscimo de 17 pontos percentuais na remocéao de

n-parafina, que para o secador micro-ondas deste trabalho é uma melhora de 25%.
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Robinson et al. (2012) em seu trabalho conseguiu um aumento na eficiéncia de
remocdo da fase orgénica de 45-55 pontos percentuais, pois a altura de material trabalhado
por ele foi de 120 mm, quase 5 vezes maior que a altura utilizada neste trabalho. Devido a
profundidade de penetracdo das micro-ondas, 0 aumento da altura de leito influencia na
capacidade com que o material mais profundo do leito possa absorver as micro-ondas.
Neste caso o0 agitador aumenta a eficiéncia de penetracdo das micro-ondas. Para alturas de
leito baixas, todo o material consegue absorver as micro-ondas, diminuindo a eficiéncia do
agitador. Deve-se levar em conta o efeito da melhora da difusdo, da n-parafina, no meio
quando se utiliza um sistema com agitacdo mecanica.

Ao se empregar alturas de leito maiores, possivelmente podera se obter uma maior
diferenca na eficiéncia de remocdo de n-parafina utilizando um leito agitado
mecanicamente. Também pode ser que ocasione diferencas na eficiéncia de remocéo

utilizando os diferentes agitadores propostos nesse trabalho.

4.10 — Comparagcao entre fluidos (base n-parafina e base olefina interna)

Para comparar o comportamento do fluido de perfuracdo base n-parafina e base
olefina interna, foram realizados trés testes: cromatografia gasosa, cinética de aquecimento
dos fluidos e ensaios de secagem.

Para comparar os hidrocarbonetos da base n-parafina e base olefina interna foram
feitos testes de cromatografia gasosa e 0s resultados de porcentagem de area de picos,
unidade proporcional a fracdo massica, sdo mostrados na Tabela 4.8. Os gréaficos de picos

da cromatografia de ambas as bases sdo mostradas no Apéndice G.

Tabela 4.8 — Resultados de porcentagem de area de picos da cromatografia gasosa para n-
parafina e olefina.
n-parafina olefina interna  Tepuigao (°C)*

fluido fluido
C1oHos 6,17 0,20 214,5
CizHas 15,77 0,73 234,0
Ci4H3o 57,28 2,04 251,0
CisH32 18,48 1,17 271,0
CisHas4 2,31 0,0 287,0
CieH32 0,0 62,96 284.,9
CigHzs 0,0 32,90 315,0

* pressao de 760 mmHg
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Os resultados da Tabela 4.8 mostram que a n-parafina recolhida do fluido
apresenta uma faixa de alcanos lineares de cadeia saturada de C;,-Cis € uma faixa de
temperatura de ebulicdo de 214,5-287°C. Estes resultados ja foram comentados na se¢édo 4.1
deste trabalho. Porém, a analise da olefina interna recolhida do fluido revela que sua
composi¢do apresenta baixissimos teores (4,14%) de alcanos lineares de cadeia saturada de
C12-C15, € que 0s maiores teores sdo de alcenos lineares de Ci6 e Cig, cOm as duplas
ligacGes situadas nos carbonos intermediarios da cadeia. Os resultados de cromatografia da
olefina interna recolhida do fluido mostram também que a faixa de ebulicdo dos
hidrocarbonetos da sua composicdo esta entre 214,5-315°C. Basicamente, estas sdo as
diferencas em composicéo e pontos de ebulicdo destas duas bases estudadas.

Para verificar o comportamento das bases quando submetidas as micro-ondas,
foram realizados ensaios de cinética de aquecimento de fluidos com ambas as bases, 0s
resultados sdo mostrados na Figura 4.24. Pode observar que a cinética de aquecimento de
ambos os fluidos séo praticamente iguais, obtendo as mesmas taxas de agquecimento nos
mesmos intervalos de tempo. Pode-se observar também que ambos os fluidos apresentam
as trés regides de aquecimento: regido |, aquecimento da agua, sais, cascalho e fase
organica; regido 11, evaporacdo da agua; regido Il1, aquecimento de solidos (aditivos) e fase
organica (como explicado na secédo 4.5). Portanto, fluidos de perfuracdo base n-parafina e
base olefina interna absorvem micro-ondas de maneira semelhante e tém a mesma cinética
de aquecimento. Isso pode ser explicado, provavelmente, pelas semelhangas entre as

propriedades dielétricas desses dois materiais.
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Figura 4.24 — Cinética de aquecimento para o fluido base n-parafina e base olefina interna.
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Para completar o estudo comparativo dos fluidos de perfuragcdo base n-parafina e
base olefina interna foram realizados ensaios de secagem. De acordo com as resultados de
cromatografia da n-parafina e olefina interna, a temperatura maxima de ebulicdo dos
hidrocarbonetos foram 287°C e 315°C, respectivamente. Entdo, a temperatura de controle
escolhida para os testes de secagem foi 290°C para o cascalho contaminado com n-parafina
e 318°C para o cascalho contaminado com olefina interna. A Figura 4.25 mostra o teor
residual da base orgéanica (n-parafina ou olefina interna) dos ensaios de secagem a 0,274 e
0,262 kWh//kg, utilizando um cascalho contaminado com 17,7% de fluido base n-parafina
e um cascalho contaminado com 17,7% de fluido base olefina interna.

A andlise da Figura 4.25 mostra que para uma mesma energia especifica, nao
houve diferenca no teor residual de fase orgéanica utilizando fluidos diferentes. Uma andlise
estatistica, feita atraves do software STATISTICA 7, de teste de hipotese utilizando um
modelo de distribuicdo de t-Student revela que, com 95 % de confiabilidade, ndo ha
influéncia do tipo de fluido na secagem micro-ondas. J& a analise de um mesmo fluido
mostra que quanto maior a energia especifica, ou seja, maior o tempo de secagem, menor o
teor residual de fase organica.

5%
4%
3%

2%

teor residual (%0)
(base organica)

1%
0,262

EE.
0274 (KWh/kg)

0%

base olefina

base n-parafina

fluido

Figura 4.25 — Teor residual de n-parafina para o fluido base n-parafina e base olefina
interna para duas energias especificas diferentes.

De acordo com o teste de cinética de aquecimento e 0s ensaios de secagem pode-
se constatar que ndo ha qualquer diferenca na secagem de cascalhos contaminados com n-

parafina ou olefina interna utilizando as micro-ondas. A Unica diferenca esta nas condicdes
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operacionais, onde a temperatura de controle utilizada para a olefina interna deve ser
superior a 315°C e para a n-parafina superior a 287°C, devido aos seus respectivos pontos

de ebulicéo.
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CAPITULO V

CONCLUSOES

Nesse capitulo serdo apresentadas as principais conclusdes feitas a partir do estudo
de secagem de cascalhos contaminados com fluido de perfuragdo utilizando um micro-
ondas batelada. Serdo feitas, também, algumas sugestdes para o desenvolvimento de

trabalhos futuros.

5.1 - Principais conclusdes

A unidade de secagem de cascalho testada neste trabalho se mostrou bem eficiente,
reduzindo teores de n-parafina abaixo do previsto pela legislacdo ambiental (teor de 6,9%
em massa).

A temperatura que se deve operar 0 micro-ondas para se obter um teor residual
baixo deve ser a mais alta possivel. Porém para se evitar o desperdicio de energia e
queima/pirolise da n-parafina, a temperatura de trabalho deve ser a maxima temperatura da
faixa de ebulicdo dos hidrocarbonetos presentes no fluido de perfuracéo.

A vazdo de inerte ndo teve influéncia na secagem micro-ondas para uma faixa de
35-241 L/min, pois o sistema de exaustdo purga todo o excesso de gas do micro-ondas.

Para fins experimentais, ndo se deve reutilizar um cascalho ja processado em um
secador micro-ondas para realizar outros ensaios de secagem, pois ha um acumulo de sais
no material deixado pelo fluido de perfuracdo. Esses sais aumentam a evaporacao da dgua e
n-parafina, modificando os resultados finais de secagem. Além disso, a presenca de sais no
aquecimento de hidrocarboneto aceleram o processo de queima/pir6lise do material.

O cascalho contaminado com fluido de perfuragéo pode se apresentar, fisicamente,

como um po Umido, uma pasta concentrada e uma pasta diluida. Essas diferencas nas



propriedades fisicas podem influenciar na penetracdo das micro-ondas modificando a
eficiéncia de remocéo do fluido. Influéncia também na porosidade do material modificando
a difusdo, de n-parafina, do cascalho. Além disso, hd mudancgas no coeficiente térmico do
material, fazendo-o aquecer de maneira diferente.

Materiais com aspectos fisicos semelhantes (pd, pasta concentrada e pasta diluida),
tendem a ter as mesmas eficiéncias de remogé&o.

Em resumo, cascalhos contendo altos teores de 6xidos de ferro, aluminio (em
temperaturas altas), magnésio e sulfatos tendem a ser melhores absorvedores de micro-
ondas, aquecendo mais rapidamente. Ja cascalhos contendo altos teores de 6xidos de calcio,
silicio, titanio, bario e cloretos (NaCl) ndo sdo bons absorvedores de micro-ondas, ndo
aquecendo rapidamente.

Com base nos resultados do aquecimento de rochas e fluido de perfuracéo,
verifica-se que pelas altas taxas de aquecimento das rochas e baixas taxas de aquecimento
da n-parafina e fluido de perfuracdo (regido Il1), a cinética de aquecimento na secagem por
micro-ondas depende mais do tipo de rocha em que se esta utilizando, do que o tipo de
fluido presente nela.

Ao submeter, a secagem micro-ondas, as rochas que apresentam cinética de
aquecimento diferentes, p6de-se constatar que rochas que aquecem mais lentamente,
tendem a ter um teor residual de n-parafina menor do que as rochas com cinéticas de
aquecimento mais rapidas. Ou seja, quanto mais lento o aquecimento da rocha em uma
secagem por micro-ondas, maior sera a remocao de n-parafina.

O tipo de rocha influencia diretamente na relacdo entre a temperatura do leito e do
vapor. Essa diferenca na relacdo faz com que seja necessario o uso da temperatura de
controle tomando como base o leito e ndo o vapor.

O equipamento utilizado é capaz de reduzir o teor de n-parafina para niveis abaixo
de 1% para cascalhos com teores inicias de 14% e 24% de fluido de perfuracdo. A energia
especifica utilizada para atingir esse teor foi relativamente baixo quando comparado com
equipamentos da literatura. (PEREIRA, 2013; SANTOS, 2014).

A cinética de secagem do cascalho contaminado com 14% (pasta concentrada) e
24% (pasta diluida) mostraram um comportamento exponencial e os ajustes de modelos
classicos da literatura adaptados para a n-parafina, se mostraram muito bons. O que indica
gque modelos de cinética de secagem convencional podem ser utilizadas para secagem de n-

parafina em micro-ondas.
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Um secador micro-ondas multi-mode pode apresentar um gradiente de temperatura
em sua cavidade, fazendo com que o material seja secado de maneira heterogénea. A
presenca de um metal no interior da amostra (termopar) faz com que aumente a incidéncia
de micro-ondas em suas proximidades e com isso haja uma maior secagem naquele local.
As bordas do recipiente em que se armazena o material para a secagem faz com que haja
condensacgéo de vapores, 0 que aumenta os teores de n-parafina em regides adjacentes a esta
borda.

Para uma mesma frequéncia angular de agitagdo, ndo houve efeito significativo
entre os agitadores testados. Utilizando um mesmo agitador, houve um grande aumento da
eficiéncia (17%) ao utilizar uma agitagdo de 9 rpm de frequéncia angular quando
comparado com um sistema sem agitacdo. Quando comparado esses resultados com os de
Robinson et al. (2012), esse aumento na eficiéncia é baixo pois a altura de leito utilizada
por ele foi quase 5 vezes a altura utilizada neste trabalho. Acredita-se que utilizando uma
altura de leito maior a melhora na eficiéncia de remocdo com agitador seja maior e comece
a existir influéncia do tipo de agitador utilizado.

Conclui-se também que a n-parafina do fluido apresenta uma faixa de alcanos
lineares de cadeia saturada de C;,-Ci6 € uma faixa de temperatura de ebulicdo de 214,5-
287°C. A analise da olefina interna recolhida do fluido revela que sua composicéo
apresenta baixissimos teores de alcanos lineares de cadeia saturada de Cy3-Cys, € sua real
composicao baseia-se em alcenos lineares de Cyi6 € C15, cOm sua dupla ligacao situada nos
carbonos intermediarios da cadeia. Os resultados de cromatografia da olefina interna
recolhida do fluido mostram também que a faixa de ebulicdo dos hidrocarbonetos da sua
composicao é entre 234-315°C.

A cinética de aquecimento de ambos os fluidos, base n-parafina e base olefina
interna, sdo praticamente iguais obtendo as mesmas taxas de agquecimento nos mesmos
intervalos de tempo. Pode-se observar também que ambos os fluidos apresentam as trés
regibes de aquecimento: regido I, aquecimento da agua, sais, cascalho e fase organica;
regido |1, evaporacdo da agua; regido I11, aguecimento de sélidos (aditivos) e fase organica.

De acordo com o teste de cinética de aquecimento e 0s ensaios de secagem pdde-
se constatar que ndo ha qualquer diferenca na secagem de cascalhos contaminados com n-
parafina ou olefina interna utilizando as micro-ondas. A Unica diferenca esta nas condicdes
operacionais, onde a temperatura de controle utilizada para a olefina interna deve ser

superior a 315°C e para a n-parafina superior a 287°C, devido aos seus pontos de ebuli¢do.

79



5.2 — Sugestodes para trabalhos futuros

A seguir s@o apresentadas algumas sugestdes para trabalhos futuros, que poderdo

complementar o estudo aqui realizado.

Realizar medidas experimentais do gradiente de temperatura no interior do micro-ondas
e na superficie do material;

Realizar ensaios de influéncia da temperatura utilizando o fluido de perfuragdo base
olefina interna;

Vedar completamente o equipamento e realizar ensaios de secagem variando a pressao
no interior do mesmo;

Utilizar outros materiais, como por exemplo o evaporito e a rocha carbonatica, para
avaliar a influéncia da temperatura, concentracdo, mapeamento de teores de fase
organica, etc.;

Modelagem e simulagdo do aquecimento e secagem por micro-ondas através das
técnicas de CFD, utilizando o acoplamento de softwares Ansys HFSS 15.0.2 e Ansys
FLUENT 15.0; ou através do software COMSOL Multiphysics 4.4.

Construcdo do equipamento e otimizacdo de condi¢bes operacionais de uma unidade
escala semi-industrial de secagem por micro-ondas operando em regime continuo.
Testar outros tipos de fluidos contaminantes: base ésteres, base acetais, base diesel, etc.;
Realizar um planejamento fatorial 2 de ensaios de secagem utilizando como fatores:
tipo de hélice, altura do leito, frequéncia angular de agitacéo.

Realizar testes de propriedades dielétricas, num intervalo de temperatura entre 25-
320°C, para o fluido base n-parafina e base olefina interna. Além de testes utilizando
cascalhos contaminados com teores iniciais entre 0-30%, na mesma faixa de

temperatura.
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APENDICE A

Painel de operacao do micro-ondas feito no software LabVIEW 2010
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APENDICE B

Geometria e dimensdes do agitador tipo |
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Geometria e dimensdes do agitador tipo 111
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Condicdes experimentais

APENDICE C

TCL VNZ I:)t E.E Ciorgémica\ Cifluido Minicial H H H Anli
Teste °C) (Wmin) | (kPa) | (KWHKG) | (%) | (%6} ) Material Fluido Recipiente | Réplicas
Influéncia da 125,0 70,0 100,33 0,248 10,52 20,34 1504,6 base
temperatura do leito na 175,0 700 100,21 0,248 10,52 20,34 1508,3 Carmopolis n-parafina 2 2
secagem 225,0 70,0 100,16 0,248 10,52 20,34 1501,9 54744
290,0 70,0 100,45 0,248 10,52 20,34 1502,6
290,0 34,4 99,74 0,222 10,36 19,89 1501,9 base
Influéncia da vazao de 290,0 103,1 100,32 0,222 10,36 19,89 1506,6 Carmépolis n-parafina 9 3
inerte na secagem 290,0 171,8 100,74 0,222 10,36 19,89 1501,1 54/44
290,0 240,5 101,35 0,222 10,36 19,89 1502,0
Influéncia da 1x 290,0 70,0 100,16 0,267 10,49 20,31 1500,9 base
reutilizacdo de 2X 290,0 70,0 100,09 0,267 10,49 19,33 1500,3 Carménolis n-parafina 2 3
cascalho na 3x | 290,0 700 | 100,24 | 0,267 10,49 19,19 | 1500,4 P % 4
secagem 4x 290,0 70,0 100,45 0,267 10,49 19,64 1500,5
290,0 70,0 100,23 0,276 4,98 9,86 1500,0
Influéncia do teor inicial 290,0 70,0 100,47 0,276 7,92 13,68 1500,2 o base_
de fluido na secagem 290,0 70,0 100,59 0,276 10,49 20,31 1499,9 Carmépolis n-parafina 2 2
290,0 70,0 100,01 0,276 12,57 24,42 1500,1 54/44
290,0 70,0 99,91 0,276 14,32 27,51 1499,8
Basalto
Granodiorita
Calcita
. Dolomita
Estudo ddo aquUECIMeNto | i etica - - - 0 0 200,0 Gipsita i 4 4
e rochas -
Travertino
Halita
Ardosia
Marmore

continua...




TCL VNZ I:)t E.E c:ior anica Cifluido Minicial H : H Anli
Teste °C) (Lmin) | (kPa) | (KWhikg) | (% )gmassa (%) masen @) Material Fluido Recipiente Réplicas
260,0 70,0 101,0 0,311 10,0 19,37 1500,0 Basalto base
Influéncia do tipo de 260,0 70,0 100,4 0,311 10,0 19,37 | 1500,2 | Granodiorita n-parafina 5 1
rocha na secagem 260,0 70,0 100,9 0,311 10,0 19,37 1500,2 Ardosia 56/44
260,0 70, 101,1 0,311 10,0 19,37 1500,1 Marmore
14% 290,0 70,0 99,01 0,160 7,50 14,05 1500,1 base
14% 290,0 70,0 100,21 0,220 7,50 14,05 1500,4 Carmépolis n-parafina 9 5
Cinética de 14% 290,0 70,0 100,64 0,280 7,50 14,05 1500,8 56/44
secagem do 14% 290,0 70,0 100,10 0,350 7,50 14,05 1500,1
cascalho no 24% 290,0 70,0 100,01 0,230 12,4 23,9 1500,1
micro-ondas 24% 290,0 70,0 100,24 0,244 12,4 23,9 1500,7 o base_
24% 290,0 70,0 100,13 0,260 12,4 23,9 1500,0 Carmépolis n-parafina 2 2
24% 290,0 70,0 101,49 0,271 12,4 23,9 1499,9 56/44
24% 290,0 70,0 100,25 0,280 12,4 23,9 1500,2
Cinética de secagem base
(composicao de 290,0 70,0 102,23 0,533 7,50 14,05 1501,2 Carmépolis n-parafina 2 1
equilibrio) 56/44
Mapeamento do teor de 290,0 70,0 100,45 0,199 12,57 24,42 1500,0 base
n-parafina residual no 290,0 70,0 101,21 0,229 12,57 24,42 1500,3 Carmépolis n-parafina 2 1
recipiente 290,0 70,0 100,91 0,258 12,57 24,42 1500,1 56/44
. base
hélice 290,0 70,0 101,14 0,236 10,2 18,9 2008,2 Carmépolis n-parafina | 3 (borosilicato) 1
A 1 290,0 70,0 100,47 0,236 10,2 18,9 2006,7
Influéncia da 56/44
meac%Ir:?cgzzos hélice 290,0 700 100,54 0,236 10,2 18,9 2004,1 Carmopolis n—pge;;(feina 3 (borosilicato) 1
2 290,0 70,0 100,63 0,236 10,2 18,9 2002,9
cascalhos na 56/44
SECAgeM | hglice | 2000 | 700 | 101,52 | 0,236 10,2 189 | 20061 | oo n-pk;?Ziina 3 (orosilicats) | 1
3 290,0 70,0 101,90 0,236 10,2 18,9 2004,9 56/44
continua...
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TCL VNZ I:)t E.E Ciorgénica Cifluido Minicial H : H AAli
Teste °C) Wimin) | (kPa) | (KWHkg) | (@6)mase | (%6)mecs @) Material Fluido Recipiente Réplicas

2000 | 700 | 100,99 | 0,262 1001 | 1783 | 15031 | oo n_p‘;"’r‘:iina 3 (ceramica) )

Comparagio entre 290,0 70,0 100,27 0,274 10,01 17,83 1501,4 58/42
fluidos (base n-parafina base

e base olefina interna) 318,0 70,0 101,22 0,262 10,01 17,86 1502,5 Carménolis olefina 3 (ceramica) 5
318,0 70,0 100,46 0,274 10,01 17,86 1502,3 P interna
58/42
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APENDICE D

Fotos das amostras de rochas utilizadas nesse trabalho

BASALTO GRANODIORITA

CALCITA DOLOMITA

GIPSITA TRAVERTINO



HALITA ARDOSIA

MARMORE CARMOPOLIS

CARBONATICA EVAPORITO
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APENDICE E

Caracterizacdo do material particulado

As rochas utilizadas nos ensaios que visaram avaliar a cinética de secagem foram

caracterizadas de modo a obter a densidade bulk e a densidade real de cada material.

A densidade bulk foi obtida através de uma proveta graduada e uma balanga de

precisdo. Foram feitos 5 testes para cada amostra de rochas e foi obtido a média e o desvio

padréo dos resultados que sdo apresentados na Figura Ap.1.

A densidade real do material foi determinada pela técnica de picnometria a Hélio

realizada no equipamento AccuPyc 1331 da Micromeritics, com precisdo de */. 10 g/cm®.

Para cada amostra de rocha foram feitas tréplicas e obtido a média e o desvio padrdo dos

resultados sdo mostrados na Figura Ap.2.

De acordo com ULABY et al. (1990), a densidade bulk de um material pode ser de

grande ajuda para definir a magnitude do parametro &’. Mas para rochas de composig¢des

quimicas diferentes, o autor propde modelos para estimar os parametros €’ € €”.
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Figura Ap.1 - Grafico de densidade bulk das rochas presentes nesse trabalho.
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Figura Ap.2 - Gréfico de densidade real das rochas presentes nesse trabalho.
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APENDICE F

Influéncia do teor de sal na evaporacéao de agua

De acordo com a se¢édo 2.1, os fluidos base ndo-aquosa sdo misturas de compostos
organicos apolares de cadeia linear com a agua e alguns aditivos. Um desses aditivos é o sal
(NaCl), que tem a fungdo de diminuir a atividade da &gua do fluido e impedir que se perca
fluido pela formagdo. A salmoura utilizada, geralmente, tem uma concentragéo de sal em
torno de 120-311 g/L de &gua.

Em exploracdo de pocos de petréleo em locais onde exista domos salinos, como o
caso do pré-sal, o cascalho pode apresentar um teor de sal de mais de 75% de NaCl (Tabela
4.2), 0 que faz com que a concentragdo de sal no fluido aumente. Ha também o acumulo de
sal presente no cascalho quando este € submetido a algum tipo de secagem.

Por isso, a primeira etapa foi realizar ensaios de evaporacdo de agua por micro-
ondas utilizando 750 g de salmoura em varias concentracdes de sal. A Figura Ap.3 mostra a
porcentagem de agua removida em funcdo da salinidade da agua, sendo que 0 g/L é agua
pura e 260 g/L é agua em sua saturacdo de NaCl. A energia especifica utilizada foi 0,2
kWh/kg, o que corresponde a um tempo de 5 minutos e 40 segundos de aquecimento.

A Figura Ap.4 mostra a influéncia do tempo de secagem na evaporacdo de agua

saturada com NaCl (260 g/L).
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Figura Ap.3 - Evaporacdo de agua em funcao da do teor de salinidade da agua.
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Figura Ap.4 - Evaporacdo de agua em funcdo da energia especifica da salmoura e da agua
deionizada.

De acordo com os resultados da Figura Ap.3, pode-se constatar que ha influéncia
na remocao de dgua ao se adicionar sal em varias concentracdes. Isso indica que pode haver
uma diferenca na secagem de um cascalho contaminado com um fluido de perfuracdo com
diferentes teores salinos. Esse resultado pode ser confirmado observando os resultados de
Shang et al. (2006), onde foi constatado um aumento do fator de dissipagdo (tgo ) com o
aumento da concentracdo de sal em agua.

Os resultados da Figura Ap.4 mostram que a evaporacéo de salmoura saturada em
funcdo da energia especifica é bem maior que a evaporacdo da agua deionizada. Essa
diferenca na evaporacao é mais pronunciada quanto maior for a energia especifica utilizada,
ou seja, maior for o tempo de aquecimento.

A segunda etapa desse estudo foi realizar alguns testes para medir o teor de
salinidade do fluido base n-parafina de campo e fluido base n-parafina laboratorial. O
objetivo foi de quantificar o teor de sal presente no fluido e verificar se estdo dentro das
especificacdes da Petrobras S.A.

Para estes testes, coletaram-se amostras de 1 mL do fluido apés agitacdo. Cada
amostra foi misturada com 20 mL de uma solucdo 1:1 de xilol-isopropanol para quebrar a
emulsdo. Apds a quebra da emulsdo, a solucdo foi diluida com 79 mL de &gua destilada e
foram adicionados 10 gotas de fenolftaleina. Foi entdo titulada com H,SO, N/10 e diluida
até atingir 200 mL. Foi adicionado 15 gotas do indicador K,CrO, e titulado com AgNO;3
0,282 N até a viragem. Os resultados de salinidade do fluido sdo mostrados na Tabela Ap.1
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Tabela Ap.1 — Teores de salinidade dos fluidos de perfuracdo analisados.

Fluido base n-parafina Fluido base

laboratorial. n-parafina
Teor de agua 18,95% 29,41%
Teor de n-parafina 21,62% 43,88%
Teor de solidos 59,43% 26,71%

Teor de sal (NaCl) 235,32 +/- 5,47 g/L 227,67 +/- 9,42 g/L

Através dos resultados de salinidade da Tabela Ap.1, pode-se concluir que o fluido
de perfuracdo base n-parafina esta dentro da margem de salinidade prevista em sua

formulacdo e muito proximo do fluido base n-parafina laboratorial.
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APENDICE G

Gréficos dos testes de cromatografia gasosa
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Figura Ap.5 — Grafico dos picos da cromatografia gasosa da n-parafina recolhida do fluido

feita na secdo 4.1 e 4.9.
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fluido feita na secdo 4.9.
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