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RESUMO

A filtracdo e o espessamento de sistemas particulados sdo utilizados em muitos
processos industriais que envolvem principios de separacdo solido-liquido, como tanques de
sedimentacdo, filtros, na perfuragdo de pogos de petrdleo, entre outros. Este trabalho tem
como objetivo, avancar nos mecanismos empiricos envolvidos nos processos de separacgao
solido-liquido e obter equacBes constitutivas que relacionam a pressdo nos sélidos e a
permeabilidade em meios porosos a partir de fluidos newtonianos e ndo-newtonianos. Além
disso o processo de compactacdo do sedimento em fluidos ndo-newtonianos assim como a
obtencdo equacbes constitutivas para alta pressfes nos solidos. Nas experiéncias foram
utilizadas solugdes aquosas de goma de xantana 0,1% de concentracdo em peso, a fim de
garantir uma solucdo ndo-newtoniana. Para a preparacdo das suspensdes, foi utilizado
carbonato de célcio como material particulado envolvido no processo de separacdo numa
concentragéo inicial de 11 e 12% em volume. Os testes de sedimentagdo foram levados a
termo e os sedimentos resultantes a partir de cada teste foram avaliados por meio da utilizagédo
da Técnica de Atenuacdo Raios Gama (TARG) que é uma técnica ndo destrutiva. O sedimento
concentrado e estabilizado manteve-se entre 30 e 48% em volume. Ensaios em altas pressoes
foram efetuados em um filtro comercial tipo HTHP com capacidade de 400 mL, onde a
concentracdo da suspensdo utilizada foi de 5% em volume. Os resultados mostram que a
TARG foi eficaz para determinar as distribui¢cGes de concentracdo de sedimentos formados a
partir de solugdes newtonianas e ndo-newtonianas, permitindo obter equagdes constitutivas
para a pressdo nos sélidos, permeabilidade do meio poroso bem como obter a distribui¢do de
compactacdo do sedimento como funcdo da posicdo e do tempo, mostrando que o
comportamento da sedimentacdo em fluido newtoniano e ndo newtoniano apresentam
distribuicdo de concentracdo de soélidos similares ja& o tempo de sedimentagcdo bastante

distintos.

Palavras-chave: Sedimentacdo, ndo-Newtoniano, permeabilidade, pressdo nos sélidos.
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ABSTRACT

The study of the filtration and thickening of particulate systems are used in many
industrial processes that involve processes of solid-liquid separation, such as settling, filters,
tanks, in the drilling of oil wells, among others. This paper aims to move forward in the
empirical mechanisms involved in the processes of solid-liquid separation and to obtain
constitutive equations that relate the pressure and permeability in porous solids from fluids
Newtonian and non-Newtonian media, studying the process of sediment compaction in non-
Newtonian fluids and constitutive equations to obtain high pressures in the solids. Aqueous
solutions of xanthan gum concentration of 0.1% by weight were used in the experiments, in
order to ensure a non-Newtonian solution. For the preparation of suspensions, was used as
calcium carbonate particulate material in the separation process involved an initial
concentration of 11 to 12% by volume. The settling tests were carried to term and the
resulting pellets from each assay were evaluated by using the attenuation technique Gamma
(TARG) which is a non-destructive technique based on measuring the attenuation of gamma
rays. The concentrated sediment and remained stable between 30 and 48% by volume. Assays
were performed at high pressures in a commercial HTHP filter type with a capacity of 400 ml,
where suspension concentration used was 5% by volume. The results show that TARG was
effective in determining sediment concentration distributions formed from Newtonian and
non-Newtonian solutions, allowing for constitutive equations to obtain the solids pressure,
permeability of the porous medium as well as to obtain the distribution of compaction of the
sediment as a function of position and time, showing that sedimentation behavior of
Newtonian and non-Newtonian fluid exhibit similar concentration distribution of solids

settling time already quite distinct.

Keywords: Sedimentation, non-Newtonian, permeability, pressure on solids.

Xiii



CAPITULO 1

INTRODUCAO

Os processos de separacdo, principalmente aqueles que envolvem sélido-liquido sdo
largamente utilizados, ja que projetos cada vez mais precisos de espessadores,
sedimentadores, transporte hidraulico, unidades de filtracdo e centrifugadores e sdo
necessarios nos processos industriais. Dado que certa parte das unidades de separacgéo sélido-
liqguido empregam em seu processamento fluidos ndo-newtonianos como os pseudoplasticos
faz-se necessario o conhecimento mais aprofundado do comportamento de particulados nestes
fluidos, uma vez que, ndo séo encontrados na literatura muitos trabalhos referentes a este

assunto.

A perfuracdo de pocos de petréleo é um processo que exige o conhecimento sobre 0s
sistemas particulados em fluidos ndo-newtonianos, pois os fluidos de perfuragdo injetados no
interior da sonda tem como objetivo arrastar detritos do processo de perfuracdo até a

superficie do pogo, conforme mostra a Figura 1.1.
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Fonte: (ARAUJO, 2010)
Figura 1.1: Processo de perfuracdo de pogos de petroleo.




Os fluidos com caracteristicas ndo-newtonianas, devem ter as seguintes

propriedades:

1. Manter os particulados em suspensdo em caso de paradas operacionais impedindo

que os mesmos se sedimentem travando a broca no fundo do pogo.

2. Impedir a filtragdo cruzada que ¢ a invasdo de fluido de perfuracéo para o interior das
rochas.
3. Manter em suspensdo particulas utilizadas para o estancamento de fissuras da

formacdo rochosa.

4. Ter boa estabilidade ao processamento efetuado para remocgdo dos particulados
oriundos do processo de perfuracao.

Estas exigéncias impostas ao fluido de perfuracdo ao ser submetido a altas pressdes
sd0 necessarias, pois ele tende a fluir para o interior das rochas através de suas fissuras ou
poros. Para que este problema seja minimizado séo adicionados ao fluido, agentes obturantes
como o carbonato de calcio que formardo um reboco na secdo anular entre a sonda e 0 pogo

atenuando o escoamento radial. A Figura (1.2) descreve a formacéo do reboco.

Escoamento Axial

T 1 foPess

Escoamento Radial

e » )
.\
©
1)
A 810
gente
Obturante ® o F ;
Formacgao
do reboco

Figura 1.2: Formagdo do reboco em pogos.

O conhecimento quantitativo dos fendémenos que envolvem a sedimentacdo e
filtracdo em fluidos ndo-newtonianos sdo de suma importancia para o desenvolvimento de

processos e equipamentos que utilizem tais fluidos bem como na solugdo de problemas



industriais. Outro fator que justifica a importancia deste estudo € desenvolvimento na
exploracdo de petroleo em aguas profundas.

Como pode ser observado na Figura 1.3 nos ultimos anos o Brasil obteve o aumento
expressivo na profundidade da exploracdo de petroleo atingindo em 2007 a profundidade de

7000 metros na Bacia de Santos (Tupi).

Camada irregular cuja espess
vai de 1.000 a 2.000 metros -

— Por suas caracteristicas geologlcas ,' = :
.= marca o mlcro de um novo modelo exploratono 2

itemperaturas € pressao. =—

Figura 1.3: Prospeccdo do Brasil em aguas profundas (Site Petrobras).

Por suas caracteristicas reoldgicas tal profundidade marca o inicio de um novo
modelo de exploragdo, com tecnologias mais resistentes a corrosdo, altas temperaturas e
pressdo. Consequentemente maiores sdo as exigéncias impostas ao fluido de perfuracéo
guanto as suas caracteristicas apresentadas anteriormente e se faz necessario o conhecimento

mais aprofundado da sua influencia no processo de sedimentacgéo e arraste de particulados.
Objetivo Geral

Portanto, este trabalho visou estudar sedimentacdo e compactacdo de sedimentos em
fluidos newtonianos em baixas e altas pressdes e efetuar uma comparagdo com sistemas nao-
newtonianos, conduzindo a equag@es constitutivas para pressao nos solidos e espessamento. O
uso destas equacdes é importante na simulacdo de processos, projetos de equipamentos e na

caracterizagdo da sedimentacdo em fluidos ndo-newtonianos.
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Objetivos Especificos

o Avaliar a compactagdo de tortas em fluidos n&o-newtonianos equiparando com

sistema newtonianos.

. Determinar equacdes constitutivas, para uma ampla faixa de pressdes (SituacOes
reais).
. Estudar a influéncia de fatores multiplos (concentracdo de entrada, variacBes na

reologia do fluido)

. Aplicar a técnica TARG que permite avaliar o perfil de concentracdo com rapidez e

precisdo propostas por (DAMASCENO, 1992) para fluidos ndo-newtoniano.

Nos ensaios, a técnica empregada foi a TARG (Técnica de Atenuagdo de Raios
Gama), que consiste em utilizar a radiacdo gama para determinar as concentracfes
volumétricas e pardmetros caracteristicos para a tensdo no solido e permeabilidade em meios
porosos consolidados. Os valores médios encontrados estavam em funcdo da altura do

sedimento e da concentracdo volumétrica.

A Teoria das Misturas da Mecénica do Continuo permite conhecer o comportamento
de sistemas solido-liquido. Tal teoria mostra que cada particula do fluido ocupa 0 mesmo
espaco quando comparado ao espago utilizado por outros componentes da mistura,

caracterizando esse fluido como continuo.

Esta teoria € de extrema importancia, pois a partir dela e do conhecimento das
concentracdes do solido, pode-se determinar equagfes constitutivas para o processo de
sedimentacdo de sistemas particulados. Estas equacdes tem como finalidade determinar o
sistema, permitir a simulacdo do processo operacional e obter a concentracdo volumétrica, a

permeabilidade e a presséo gerada no solido.

A principal contribuicdo do trabalho sob o ponto de vista experimental ocorre pela
execucao de testes estaticos para 0 monitoramento de sedimentos solido-liquido, tal como na
sedimentacdo gravitacional em batelada. Tais ensaios permitem a determinacdo de
distribuicbes de concentracdes locais de solidos como funcdo da posicdo e do tempo em

recipientes de testes.



A estrutura do trabalho esté distribuida da seguinte forma:

Capitulo 2: apresenta uma revisdo bibliogréafica referente aos principais trabalhos

sobre a sedimentacdo em batelada e sua importancia no contexto deste trabalho.

Capitulo 3: apresenta a descri¢do detalhada dos materiais € métodos utilizados no

desenvolvimento do trabalho experimental.

Capitulo 4: aponta e discute os resultados obtidos no estudo tedrico-experimental da

sedimentacdo gravitacional em batelada.

Capitulo 5: apresenta as principais conclusdes obtidas neste trabalho, assim como

sugestdes para o desenvolvimento de trabalhos futuros.






CAPITULO 2

REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo sdo apresentados os trabalhos mais relevantes no que diz respeito a
contribuicéo ao estudo da sedimentacdo em campo gravitacional e filtragdo em meios porosos.
Mesmo diante de uma grande variedade de artigos sobre o tema serdo abordados aqui 0s mais
correlacionados com este trabalho, com foco no comportamento de sedimentos em

suspensoes.

No que diz respeito a processos industriais, 0s processos de separa¢do sélido-liquido
sdo 0s mais empregados. Os projetos de sedimentadores com base cientifica comecaram a se
consolidar com trabalhos de Mishler (1912) que prop6s que a area da secdo transversal do
equipamento fosse calculada a partir da velocidade ascensional do liquido, supostamente igual

a velocidade de sedimentacédo das particulas.

Coe e Clevenger (1916) propuseram uma metodologia para o projeto de
sedimentadores baseado em ensaios de sedimentacdo em batelada. Em cada ensaio de
concentracdo inicial conhecida, eram efetuadas medidas da velocidade inicial de
sedimentagdo e da concentracdo da lama. Com os testes de sedimentagdo em proveta, para
uma ampla faixa de concentracao, que varia da concentracdo de alimentacdo do sedimentador

até a concentracdo de retirada na lama, os autores chegaram a Equacao (2.1).

\Y
S -

gs 0 gsu

sendo q,a velocidade superficial dos solidos; &,e ¢, as concentra¢fes da lama e inicial,
respectivamente e &, a velocidade inicial v,,. Dada a simplicidade da metodologia proposta

por Coe e Clevenger (1916) e a auséncia de outros trabalhos na area neste periodo, o método

permaneceu em uso por mais de cinquenta anos. Contudo, esta metodologia segundo os
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estudos de Comings (1940) apud Damasceno (1992) através de experiéncias em protétipo
continuo, s6 produz resultados satisfatorios, quando ocorre formagdo de sedimentos

incompressiveis.
2.1.  Modelo Proposto por Kynch (1952)

Kynch contribuiu de forma significativa na teoria da sedimentacdo, através de um
equacionamento simples que descreve a sedimentacdo em batelada, utilizando a equacéo da
continuidade para o constituinte sélido. Baseado no estudo do monitoramento da interface
descendente e no conhecimento da concentracédo inicial, Kynch descreveu a sedimentacédo de
particulas s6lidas como um fenémeno de propagacao de ondas (KYNCH, 1952).

Kynch admitiu as seguintes hipoteses em seus trabalhos:

o A sedimentacdo € um fendmeno unidimensional;

o A concentragdo aumenta com o tempo no sentido do fundo do recipiente;

o A velocidade de sedimentagéo tende a zero quando a concentracdo tende ao seu valor
maximo;

o A velocidade de sedimentacdo de todas as particulas na dispersédo depende apenas da

concentracdo local de sélidos;

o Os efeitos de parede sdo despreziveis;

Aplicando as suposicdes, Kynch utilizou a equacdo da continuidade para os solidos

descrevendo o fendmeno na forma unidimensional.

s=_% (2.2)

A Equacdo (2.2) descreve que a concentracdo de solidos ¢, que varia
continuamente com o tempo, da mesma forma que a velocidade superficial dos sélidos g

varia com a posi¢do ao longo do recipiente. Logo, pela hipotese de que a velocidade de

sedimentacéo das particulas é fungdo da concentragéo local, concluiu-se que g, dado pela

Equacéo (2.3), também depende apenas de ¢, .

(2.3)



Sendo v, a velocidade intersticial de sedimentagéo dos solidos.

A velocidade superficial do sélido pode ser interpretada como sendo a quantidade de
particulas que atravessam a se¢do horizontal do recipiente pela &rea e por unidade de tempo.

Entdo g, depende apenas da concentracdo local e sua diferencial no espago pode ser

representado por:

0q, dqg, Os,

= 24
o0z deg, oz @4
ao substituir a Equagdo (2.4) na Equacéo (2.2) obtém-se:
o€, o€
*+V (e *=0 2.5
V()= (25)
onde:
dg
vV =1 2.6
(&)=, (2.6)

Uma vez que as condicdes iniciais utilizadas por Kynch para solugdo da Equacéo

(24), &(t=0,2)=¢, e &(t,2=0)=¢

sm

com 0<t e 0<z<z,. A Equagdo (2.5) possui

caréater parabdlico (AROUCA, 2007), apresentando uma Unica familia de caracteristicas.

d
V(z,) :d—i 2.7)

Onde ¢, e ¢, 580 respectivamente as concentragdes iniciais € maximas observadas

sm

no processo de sedimentagéo em batelada e z, a altura da coluna de liquido. Desta forma

V (&,) representa a velocidade de ascenséo de ondas de concentracéo.

Mesmo que o modelo de Kynch (1952) represente razoavelmente o fendmeno de
sedimentacdo em batelada, sua teoria ndo descreve a interface descendente uma vez que,
somente a interface ascendente é expressa matematicamente pelo modelo, que prevé apenas a

propagacao de ondas de concentragdo do fundo do recipiente até o topo do sedimento.



Tal fendmeno de ensaio de sedimentacdo em batelada pode ser observado na Figura
(2.1), na qual a posicao da interface superior é fungdo do tempo apresentado pela Equacédo
(2.8).

dz

praia (&) (2.8)

Conforme condigdes iniciais e de contorno apresentadas, temos pela Equacédo (2.8)

que no fundo do recipiente (z = 0) a concentracéo de solidos varia instantaneamente de ¢, ate
&,, delimitado pela regido (OC). A regiédo delimitada por (OBC) apresenta um feixe de retas
com inclinagdes que variam de V, (&,,) até V, (&,,) e hd uma regido na qual a concentracéo

de sélidos permanece constante e igual a concentracéo local referénciada nos pontos (OAB).

A Figura (2.1) também conhecida como curva de equi-concenta¢do, mostra uma
camada ascendente que surge na base do recipiente (z = 0) onde a velocidade de sedimentacao

é nula e a concentracao constante.

O

Figura 2.1: Curva de equi-concentragéo prevista pela teoria de (KYNCH, 1952).

Logo, podemos observar que a teoria de Kynch apresenta quatro regides distintas, no

decorrer do processo de sedimentacdo que sdo apresentadas na Figura (2.2).
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Regido de liquido clarificado

Regido de sedimentagdo livre
. Regido de transigdo
. Regido de formagdo do sedimento

Figura 2.2: Regides da sedimentagcdo em batelada (DAMASCENO, 1992)

o Regido de liquido clarificado, onde a concentragéo de solidos é zero (&, =0).

o Regido de sedimentacdo livre, onde a velocidade de sedimentacdo é constante e igual
ainicial (&, =¢,).

o Regido de transicdo, a velocidade de sedimentacdo é decrescente, e a concentracao

variade ¢, até ¢, .

o Regido de formacdo do sedimento, onde a velocidade de sedimentacdo é zero e a

concentracéo de solidos € constante e igual a &, .

A facilidade e reprodutibilidade dos experimentos que envolvem a teoria de Kynch,
fez com que seu modelo, mesmo tratando de sedimentacdes em batelada, expandisse para o
projeto de sedimentadores continuos. Isto porque a teoria aborda o calculo da concentracdo da
interface superior em funcdo do tempo de ensaio, produzindo bons resultados principalmente

para sedimentos incompressiveis ou suspensdes diluidas.

A compressibilidade é caracteristica de cada tipo de material que constitui o
sedimento e pode ser influenciada por diversos fatores, como: a esfericidade, a distribuicéo de

tamanho de particula e sua massa especifica.
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Sedimentos compressiveis ndo podem ser descritos por tal teoria, uma vez que a
acomodacdo das particulas envolve forcas ndo abordadas no modelo. Contudo para
suspensoes reais com concentra¢des de solidos menores ou iguais a concentragdo critica &, ,
pode ser considerado valido seu modelo. A Figura (2.3) ilustra a diferencga entre o sedimento

incompressivel de Kynch e um sedimento compressivel.

(A) == Sedimento incompressivel
(B) __ Sedimento compressivel

e
(A) B) t

Figura 2.3: Comparacdo entre sedimentos compressivel (A) e incompressivel (B).
(AROUCA, 2007)

2.2.  Outros Trabalhos Relevantes para Sedimentacdo em Batelada.

D’Avila (1976) aplicou a Teoria das Misturas da Mecénica do Continuo para
descrever o fendmeno da sedimentacdo em batelada. Sua teoria pressupde que cada particula
de suspensdo em uma dada regido do espaco é ocupada ao mesmo tempo por todos 0s seus

constituintes e o meio é considerado como continuo.

A grande contribuicdo de seu trabalho esta no fato de que a compressao dos solidos é
levada em consideragdo no modelo através de duas descontinuidades que se propagam, em

sentidos opostos.

D’Avila (1976) mostrou que, como no fundo do recipiente tanto a velocidade do
fluido quanto a velocidade do solido devem ser nulas, o problema da sedimentacdo em

batelada pode ser abordado apenas pela resolugdo das equacgdes da continuidade e do
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movimento relativas ao solido, adotando hipoteses constitutivas relativas a tensdo nos sélidos
e a forca resistiva a fim de tornar o sistema determinado. Segundo d’Avila, os tensores
tensdes nos constituintes solido e liquido sdo funcdes apenas da porosidade do meio. Com tais
suposicdes aplicou a Teoria das Misturas da Mecénica do Continuo formulando um modelo
matematico que descreve teoricamente 0 processo de sedimentacdo em batelada através da
resolucéo do seguinte sistema de equacdes adimensionalizadas:

og o€
-M —f+(1—gf)ﬂ—v—f=o (2.9)
oT oz oz
0
(1—gf)(|v| 8—V+V8—V]+Kd—Pi:—AV+B(1—gf) (2.10)
oT oz de, 0Z
com seus adimensionais,
V=V_S, Tzl, z:i, P:i (2.11)
sO t0 Z0 PSO
e,
- z
M:i, K = P, A= HZ, , B:M (2.12)
VSOtO IOSVSO psvsok(gf ) psVSO

Com o sistema de equagdes d’Avila demostrou um carater hiperbolico, prevendo o
deslocamento de duas interfaces em sentidos opostos, uma descendente e outra ascendente,

representada pelas equagdes:

@_1f, @ -
dar M de
9z _1ly, |k (2.14)
dar M de

Concha e Bustos (1987) propuseram uma importante modificacdo da condicdo de

contorno implicita na teoria de Kynch (1952), que era &, (z :O,t) =¢&,,0U seja para Kynch a
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concentracdo na base da proveta é igual a concentracdo da lama para qualquer tempo, ja a
nova condicao proposta expressa esta concentracdo sob forma de derivada.

0 Ps—P ggs
;Z'SI =( dpf) (2=0,1) (2.15)
z=0 S

de

S

sendo, ¢, a concentragdo de solidos, p.é a massa especifica dos solidos, p, € a massa

especifica do liquido, g aceleracédo da gravidade e P, a presséo nos solidos.

Esta condicdo foi originada a partir da equacdo do movimento para o constituinte
solido quando z = 0, a velocidade dos sélidos € nula. Com a resolucéo do problema Concha e
Bustos (1987) concluiram que, para suspensdes floculentas, os resultados conduzem a valores
diferentes dos obtidos com 0 modelo de Kynch (1952). Os resultados se igualam somente em
concentracdes de operacdo inferiores a concentracdo critica e também apontaram que no caso
de suspensGes muito compressiveis, as caracteristicas ndo sdo lineares, como atribuido por

Kynch.

Damasceno (1992) propés uma metodologia para determinagdo da pressdo nos

solidos e permeabilidade a partir do perfil de concentracdo de sélidos do meio.

A partir da equacdo da continuidade aplicada para sedimentacdo em batelada
(AROUCA, 2007),
op.e
Py pev. =0 (2.16)
ot
considerando que a sedimentacao ocorre em sistemas unidimensional e isotérmicos a equacgéo

da continuidade para os constituinte sélidos e liquidos se reduzem a:

(2.17)
0s, 0, ov,
+V, +&
ot oz oz

=0

Em que ¢, e ¢, sdo as concentragdes volumeétricas de solidos e de liquido, respectivamente,
v, é a velocidade intersticial de solidos e v, e a velocidade intersticial do liquido.
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Somando-se as Equagdes (2.17) e considerando que ¢, +&, =1, tem-se:

2 (v, +a) =0 218)

Obtendo a equacdo do movimento aplicada ao fenémeno da separagdo solido-liquido,

na qual a forca de campo atuante € a aceleracdo da gravidade (AROUCA, 2007), tem-se:
OV
PiE, {E'+Vi -Vvi}:pigib+v-'l'i + p&l, (2.19)

Em que o indice i faz referéncia aos constituintes sélido e liquido. Logo, pela terceira

lei de Newton tem-se que a soma das forcas de interacdo devem ser nulas.

> pel =0 (2.20)

Para o caso especifico de sistemas sélido-liquido é comum desdobrar-se a forca de
interacdo sobre o liquido em duas parcelas:

pEl =m—p, (1—5f )b (2.21)

Sendo m a forca resistiva, que representa a forca exercida pelo fluido sobre a matriz
porosa excluindo-se a forca de empuxo. Assim as equa¢des do movimento para o liquido e

solido sdo conduzidas pela combinacdo das equacdes anteriores:

oV,
P&y E"'Vf Wi |=V-Ti —m+pg
(2.22)

aVS
Psg{ P +V -Vvs}:V-TS +m+(,os—,of )ggS
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Foram consideradas por Damasceno (1992) algumas hipoteses:

o O escoamento através do meio poroso € lento e unidimensional em regime
permanente;

o A forca resistiva é dada pela lei de Darcy

o A tensdo nos solidos é funcao exclusiva da porosidade local

. Os termos inerciais da equagdo do movimento para os solidos sdo despreziveis.

Logo, considerando que para forca resistiva, no caso de um escoamento lento e

unidimensional em meios porosos, muitos autores apontam a equacao de Darcy.

m =L (v -v,) (2.23)

k(e)

Com p sendo a viscosidade do fluido e k a permeabilidade do meio poroso. Com tais

suposicdes, as equacdes da continuidade Equacdo (2.17) e do movimento Equacéo (2.22) com

termo forca resistiva dada pela Equacéo (2.23) se reduzem a:

d
1 (&:Y.)=0 (2.24)
%(‘9fo )=0 (2.25)
dP, e
dz k(g: )(Vf _Vs)+(/3s ~ P )ggs (2.26)

A integracdo das Equacdes (2.24) e (2.25), conduzem as seguintes equagdes:
gV, =(Q, =cte (2.27)
&V, =(Q; =cCte (2.28)

Aplicando as duas ultimas equacgdes na Equacdo (2.26) obtém-se.

df, __4e (G0 G|, _
E_k(gf)(ef 85}(/)5 pi )9, (2.29)
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Para 0 caso de um meio poroso estatico (g, =0) formado no interior de um tubo
vertical, ndo ocorrendo percolacdo de liquido (g, =0) pelo meio poroso, a Equacéo (2.29)

passa a expressar uma equacao constitutiva para pressao nos solidos, como func¢éo do perfil de

concentragéo resumindo P, (&),

L
P :(ps—pf)gjo & (2)dz (2.30)
sendo z a distancia vertical medida a partir do topo do sedimento de comprimento total L.

Quando ha escoamento, sob vazéo constante (g, = 0=cte), no interior do sedimento
que atravessa uma placa porosa que retém o sedimento (g, =0), obtemos uma expressao para

permeabilidade local, bastando conhecer a nova distribui¢éo de concentracéo &, (z)

y2iop

- d&‘s C”DS _( _ )gg
dZ dé‘s ps pf S

K

(2.31)

Arouca (2007), com trabalho bem fundamentado e usando a Técnica de Atenuacao
de Raios Gama proposta por Damasceno (1992), detalhou o comportamento das particulas na
sedimentacdo quando a elas sdo atribuidas diferentes caracteristicas como a influéncia da
esfericidade e a da distribuicdo de tamanhos de particulas na sedimentacdo e na compactacéo,

chegando as seguintes conclusdes:

o Anélises do efeito isolado da forma das particulas na acomodacdo dos
sedimentos indica que particulas de formas mais regulares, ou maior esfericidade, apresentam
0s menores sedimentos e as maiores concentragdes na base.

. O efeito isolado da distribuicdo de tamanhos de particulas mostrou-se bastante
importante, uma vez que, particulas maiores possuem mais massa, sendo assim, sedimentam
mais rapidamente. A concentracdo local aumenta na nova condicéo de estabilidade a medida
que, nas mesmas condi¢Ges experimentais ocorre em sua maioria particulas de pequenos
didmetros.

Nasser e James (2007) trabalhando com suspensfes aquosa de caulim, avaliou o
efeito da concentracdo de eletrolitos e do pH na formacéo do sedimento. Utilizando dados de

centrifugacdo da suspensdo juntamente com um método numérico, os autores deterninaram a
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distribuicéo de concentracdo do sedimento consolidado do caulim. Variando as caracteristicas
quimicas das suspensdes, Nasser e James concluiram que tais distribuices sdo muito
sensiveis a mudangas quimicas nas suspensdes. Sendo que, para suspensdes com maior
concentracdo de eletrolitos maior sera a concetragdo maxima de solidos (gsm) 0 mesmo ocorre

para o aumento do pH.

Moreira, et al. (2012) estuda a compressibilidade do meio poroso e a distribuicdo da
porosidade em fluidos newtoniano e ndo-newtonianos com microesferas de vidro. Seus
resultados indicaram que os diferentes comportamentos reologicos entre 0S meios porosos
estudados nédo alteraram a formacéo da estrutura da matriz porosa, sendo a densidade do meio
continuo e as caracteristicas fisicas do material particulado os principais fatores que

influenciaram a compressibilidade do meio poroso nas condi¢des de baixas pressoes.

2.3. Teoria da Filtragdo com Formacao de Torta e Teoria Simplificada

da Filtracao.
Partindo das equacdes da continuidade (Equacdo (2.16)) e do movimento (Equacéo
(2.19)) aplicadas a filtracdo plana como mostra a Figura (2.4).

P(-(m, t) p(0.1) p(Lt)
N\ ‘s ‘e

torta

meio
filtrante ™}

suspensao

filtrado «—— s6lido-liquido

f (n—Ple—— (t) ———»

—»z

Figura 2.4: Filtrag&o plana com formacé&o de torta (MASSARANI, 2002)

As equacOes do movimento e da continuidade, apresentadas anteriormente conduzem
as Equagbes (2.18) e (2.22). Considerando que o liquido e as particulas sélidas sejam

incompressiveis temos as seguintes equacoes:
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%(qf +qs):O

(2.32)
a; =&¢Vy, 0 :(1_5f )Vs
que permitem, por integracdo, relacionar as velocidades das fases liquida e sélida,
9. (z,t)=9,(0,0)—q, (z.,1), (2.33)

sendo gs(0,t) = 0 na interface torta-meio filtrante.

Sendo a velocidade superficial da fase solida positiva em qualquer ponto da torta
compressivel, a equacdo anterior informa que a velocidade superficial do fluido € maior junto

ao meio filtrante do que na interface suspenséo torta (TILLER, 1961),
qf (Olt)>qf (glt)’ (234)

A combinacdo das Equaces (2.22) para o constituinte liquido e (2.26) do
movimento leva a relacdo entre as pressfes nas fases liquida e sélida. Desconsiderando a

aceleracdo das fases e a influéncia do campo exterior,

0
oz
P.(zt)=p(Lt)—p(z,1)

(P+R)=0 (2.35)

sendo P, (f,t) =0 na interface torta-suspensdo. Portanto, diante das hip6teses consideradas, a

pressdo no sélido na filtracdo resulta apenas da queda de presséao no liquido .

Equacionamento da filtracdo plana com formacao de torta (MASSARANI, 2002)

o Equacdo da continuidade para a fase liquida apresentada anteriormente:
o, O
o6 _ e (2.36)
ot oz
o Equacdo do movimento para a fase liquida Equacéo (2.29) e a Equacéo (2.33):

19



0,t)—
0=- L By (v —vy)= B £y [ G G (OD7a (2.37)
oz k oz k & 1-¢,

Sendo [ a viscosidade do fluido conhecida.

o Equacéo que correlaciona as pressdes nas fases
R(zt)=p(tt)-p(xt) (2.38)
o Equacdes constitutivas referentes ao sistema particulado:
P.=P.(¢) (2.39)
k=k(¢) (2.40)

Relacéo entre a espessura da torta e o tempo de filtracéo,

,osj.o[(l—gf )dz

C=— - (2.41)
yor qu (0,t)dt+ p, Iedz
0 0
onde C é a concentracdo de solidos na suspensdo a ser filtrada.
o Equacdo do movimento do fluido no meio filtrante:
p(0,t)—p(-L,,.t
( )13 ( )=kﬁqf(o,t) (2.42)

Sendo o valor do comprimento e da permeabilidade do meio filtrante conhecidos.

o Relacdo vazdo-queda de pressdo fornecida pelo sistema de bombeamento de

suspensao:

9, (6.8)= [ p(0t)=p(~nt)] (2.43)
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o Condicoes limites:

{(0)=0 (2.44)
p(,t)=1(t) '
P(=Cnt)= (1) (2.45)

A denominada “teoria cientifica da filtracao” foi desenvolvida nos ultimos 40 anos
por Frank M. Tiller (Universidade de Houston, Estados Unidos) e Mompei Shirato
(Universidade de Nagoya, Japao). Esta teoria leva a “teoria simplificada”, base para 0 projeto
e analise do desempenho de filtros (MASSARANI, 2002).

O ponto de partida para o estabelecimento da “teoria simplificada da filtragdo” ¢
admitir que a velocidade superficial do sélido na torta seja substancialmente menor do que

aquela do liquido, resultando da Equacéo (2.33).
Q¢ =0Q; (t) (2-46)

isto é, que a velocidade do liquido é apenas funcdo do tempo de filtracdo. Esta hipotese,
aceitavel quando a torta € moderadamente compressivel, permite reduzir a complexidade da

solucgéo do problema.

A equacdo do movimento para o fluido na torta pode ser escrita da seguinte forma a
partir das Equac0es (2.35), (2.37) e (2.46):

0 _0 _H
=, P =—p.(2t)=4-a (1) (2.47)

Na proxima etapa procura-se correlacionar os resultados da filtragdo com as
condicgdes operacionais expressas pela queda de pressao no filtro. Seja M massa de solido seco

que compdem a torta.
dM = p, (1- £, ) Adz, (2.48)

onde A é area da superficie de filtracdo. Vem da Equacéo (2.47).
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dM, (2.49)

(2.50)

Integrando:

{ do, _p(LY)-p(OY) _wua

senon O <a> A
p(0,t)-p(0,t (2.51)
<@ >= (p(m)p(om) Y
[ dp,
a

0

a resistividade média relativa a queda de pressao
p(4,t)-p(0t). (2.52)

A torta e 0 meio filtrante sdo meios porosos percolados em série pelo fluido. A
expressao para a queda de pressdo no filtro pode ser estabelecida combinando as Equacdes
(2.42) e (2.51)

p(ﬁ,t)—p(—ﬁm,t)zAp={<o¢>%+Rm]uqf (2.53)

R, =0, /k, (2.54)

A resisténcia do meio filtrante (1/L).

A velocidade superficial do fluido e a massa de solido seco na torta estdo
relacionadas ao volume de filtrado V, ao tempo t, a area de filtragdo A e a concentracdo de

solidos na suspensao, C:

=—— 2.55
0 =% (255)
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C= (2.56)
PV
A equacdo da filtracdo resulta da combinacéo das Equacdes (2.53) a (2.56),
<a>Vp.C
A __p 22T Rl cas=f(ap). (2.57)
dv  A(Ap) A

Em geral a filtragdo é conduzida sob queda de pressdo constante.
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CAPITULO 3

MATERIAIS E METODOS

Este capitulo apresenta detalhadamente os métodos empregados na consecucdo deste
trabalho, bem como todos os equipamentos comerciais e 0s confeccionados, para execucdo

dos experimentos.

3.1.  Sistema Experimental para Testes de Sedimentacdo em Batelada

O sistema utilizado para determinacdo da distribuicdo da concentracdo volumétrica
de solidos do sedimento € ilustrado na Figura (3.1). Composto basicamente por um suporte
com movimento vertical (1), fonte de radioisétopo Am®** (2), tubo de testes (3), sistema de
deteccdo de radiacdo gama (4) e processadores que leem os dados emitidos pelo sistema de

deteccao (5).

Figura 3.1: Sistema geral da unidade experimental de aplicacdo de radioisétopos
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Inicialmente utilizado por Ruiz (2000) e Arouca (2003), a unidade experimental
consiste de uma fonte de raios gama (y) sendo o americio®**, mantido selado no interior de um
bloco de chumbo, material que devido a seu elevado coeficiente de atenuagédo de raios gama
atua ao mesmo tempo como blindagem e colimador. O bloco de chumbo possui dimensées de
um cubo de aresta de 100 mm com um orificio no centro de 5 mm de didmetro. O selamento
por chumbo protege o operador da exposi¢do a radiacdo.A Figura (3.2) ilustra o bloco em
corte.

1

241

Americio

Figura 3.2: Bloco chumbo com americio® enclausurado

A captacdo, leitura e a transmissao de dados da radiacdo sdo efetuadas por uma série

de dispositivos e computadores, que juntos compdem o sistema de detecc¢do de raios v.

Inicialmente, a radiacdo chega ao Mddulo Cintilador a base de cristais de iodeto de
sodio ativado por talio, onde elétrons orbitais interagem com a radiacao, emitindo luz visivel
proporcionalmente a intensidade da radiacdo que chega ao modulo. Logo uma valvula
fotomultiplicadora, contendo um céatodo fotoelétrico, transcodifica a luz emitida pelo médulo
cintilador, em pulsos eletrénicos proporcionais a luz captada.

A Figura (3.3) apresenta estes dispositivos.
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Figura 3.3: Valvula fotomultiplicadora (A) acoplada ao modulo cintilador (B) e
blocos de chumbo (C).

Os blocos de chumbo possuem as mesmas fungdes do bloco da fonte radioativa, que
é a blindagem e colimacdo da radiacdo y. O bloco de chumbo também possui um orificio de 5

mm de didmetro no centro que vai da borda até o médulo cintilador.

A proveta utilizada nos testes localizava-se entre a fonte radioativa e a

fotomultiplicadora conforme apresenta a Figura (3.4).
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Figura 3.4: Coluna de sedimentacéo e fonte-sistema de detec¢do de radiacéo.

Como se pode observar na Figura (3.4), o sistema de deteccdo (A, B, C) descritos
anteriormente e a fonte de radiacdo gama (E) sdo firmemente fixados, com seus orificios
concéntricos em uma plataforma (F) com movimento vertical e capacidade de percorrer toda
extensdo da proveta ou tubo de teste (D), sem que haja perturbagdo do sistema. 1sso permite a

andlise do sedimento, em diversas posicoes, a fim de obter as fungdes de &(z).

Para alimentacdo elétrica da valvula fotomultiplicadora, captacdo e processamento
dos sinais elétricos gerados foram usados alguns dispositivos eletrénicos, compostos pelos

seguintes médulos:

o Fonte de alta tensdo (ORTEC modelo 556) — fornece tensdo estabilizada a valvula
fotomultiplicadora.

o Pré-amplificador (ORTEC modelo 276) — ajusta a impedancia do sistema, de modo

que os pulsos oriundos da valvula fotomultiplicadora cheguem ao amplificador.
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o Amplificador (ORTEC modelo 575A)- a largura e a amplitude dos pulsos de forma

proporcional as energias absorvidas pelo cintilador.

o Analisador de Canais SCA - Single-Channel Analyzer ou discriminador de voltagens
(ORTEC modelo 550A) — estabelece os niveis superior e inferior em uma janela de
energia, garantindo que a contagem de pulsos, esteja definida no intervalo do pico de

emissao do radioisotopo.

o Contador de pulsos (ORTEC modelo 071) — faz a contagem dos pulsos, liberados

pelo discriminador e é dotado de um temporizador que define o tempo de contagem.

A Figura (3.5) apresenta a unidade de processamento constituido de seus maédulos
montados em um suporte, fonte de alta tensdo (A), contador de pulsos (B), amplificador (C) e

discriminador (D).

871 y 0O 55° 0O € 5504 9—

TIMER QND COUNTER "AMPLIFIER SCA

FINE GAIN
== DISPLAY ———— 25125 WINDOW OR
UPPER LEVEL

TR
s Do )

I 1 I
OVFL GATE COUNTER TIMER

LOWER LEVEL

@
b

Figura 3.5: Mddulos do sistema de deteccéo.
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O esquema sequencial de processamento do sistema de deteccdo € mostrado na
Figura (3.6).

Contador de pulsos

Discriminador de voltagem

Amplificador

Pré-amplificador

Cristal cintilador Vélvula fotomultiplicadora

Fonte de alta tensdo

Figura 3.6: Esquema do sistema de detecgdo de raios y.

O recipiente para o teste de sedimentagdo utilizado para avaliar a concentracdo de
solidos em diversas posi¢es € composto por um cilindro de vidro de 55,3 mm de didmetro
interno, 3 mm de espessura e 500 mm de altura. A base € constituida de um suporte, que
sustenta o recipiente e uma placa porosa 55 mm de didmetro e tamanho médio dos poros de
35 um. Este suporte de aluminio torneado também permite o escoamento de agua por um tubo
no fundo do suporte, passando a 4gua através da placa porosa que retém todo o sélido. Alguns
anéis de vedacdo foram utilizados, a fim de evitar vazamentos na conexao entre o recipiente e

0 suporte. Estes conjuntos de pegas compdem um acessorio denominado de tubo de teste.

A ilustracdo do suporte (A), anel de vedacdo (B), placa porosa (C) e recipiente de
altura reduzida (D) s&o apresentados na Figura (3.7).
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Figura 3.7: llustragéo do tubo de teste.

Com o intuito de promover uma homogeneizacgdo eficiente, utilizou-se um agitador
tipo axial, com formato cénico com 50 mm de diametro e contendo perfuracdes. Sobre a base

era acoplada uma haste metalica de 800 mm de comprimento. O agitador tipo axial utilizado

no trabalho é apresentado na Figura (3.8).

Figura 3.8: Agitador axial para homogeneizacgéo de suspensdes
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Para manter a vazdo constante & medida que o liquido escoava por gotejamento do
tubo de teste, passando através do sedimento, era imediatamente reposto na parte superior do
tubo de teste 0 mesmo volume de liquido que saiu, mantendo assim a mesma altura de coluna

de liquido durante todo o processo de escoamento a fim de proporcionar uma vazao constante.

3.2.  Usodo Am** e Densidade Superficial da Suspenso (6X)susp

O americio é obtido através do decaimento de is6topos de plutébnio em um reator
nuclear (SEABORG, et al, 1949) e tem um aspecto branco-prateado perdendo seu brilho

lentamente na presenca do ar seco.

Para Hamacher (1978), a radiagdo y gerada pelo radioisotopo atravessa Vvarios
centimetros de material solido, seu tempo de meia vida é de 432,6 anos 0 que elimina erros
relacionados a seu decaimento. O americio 241 emite radiagdo gama com energia de 60 KeV
obtendo assim uma boa sensibilidade em pequenas variagdes na concentracdo volumétrica de

solidos.

A utilizacdo da fonte de radiacdo gama implica no conhecimento dos coeficientes de
atenuacdo massico do material ou solugdo a ser estudada. Os pesquisadores Storm e Israel
(1970) apontam que para uma substancia composta por n elementos, o coeficiente de

atenuacdo massico (o) que é dado pela Equacéo (3.1),
O-:za)ifia()i (31)
i=1

onde m, é a fragéo massica do elemento i, f, e o, sdo, um fator caracteristico e o coeficiente

de atenuacdo massico de cada elemento respectivamente.

A partir da Equacdo (3.1) pOde-se calcular o valor tedrico do coeficiente de
atenuacdo massico. Os resultados para o carbonato de célcio e para agua s@o apresentados na
Tabela (3.1).
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Tabela 3.1- Coeficientes de atenuagdo massico para raios gama com energia de 60
KeV. (AROUCA, 2007)

f

O o, fo, o

Substancia | Elemento o, [cm?

] [barn/atomo] | [barn] | [barn]
atomo/barn.g]

Ca 0,4004 0,015030 43,3 0,2606

CaCOs C 0,1200 0,050140 3,5 0,0211 | 0,3728
@) 0,4795 0,037640 5,05 0,0911
H 0,1119 0,597500 0,545 0,0364

H20 0,2052
@) 0,8881 0,037640 5,05 0,1688

A densidade superficial da suspenséo pode ser definida pela Equacéo (3.2), (STORM
e ISRAEL, 1970).

(O'X )Susp =opy (3.2)

Em que y é a espessura do meio fisico, para a separacdo binaria sélido-liquido e

desenvolvendo a Equacéo (3.1) temos a seguinte expressao:
(0X) e = PY(@.0, + 0,0, ) (3.3)
Uma vez que a massa especifica de uma mistura é dada por:
p=p;+(p.—py ) (3.4)

Sendo a fracdo massica de um constituinte i definida pela equacao:

0 =——=— (3.5)

Com i representando as fases sélida (s) e liquida ( f ), logo relacionando a Equagéo

(3.4) tem-se a fragdo maéssica para o constituinte solido,

o, = Ps%s (3.6)
pi+(p—pr )&,
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e para o célculo da fracdo massica do constituinte liquido.

o, =— 21 3.7)

N

Tratando as Equagdes (3.3), (3.4), (3.6) e (3.7), considerando que &, =1—¢&, tem-se
uma expressao que relaciona a densidade superficial de uma suspensdo (oX),, com a
concentracdo volumétrica de solidos.

(GX )susp = y[(psas ~ PO )gs +pf O j| (38)

Admitindo que as concentracdes de solidos envolvidas nos experimentos €

compreendida entre 1 e 50 % calcula-se os valores tedricos da densidade superficial (oX)

susp
para suspensdes de carbonato de célcio em diversas concentracdes de solidos, os resultados

sdo apresentados na Tabela (3.2).

Tabela 3.2: Valores calculados de densidade superficial de uma suspenséo (o X)

susp

para suspensdes aquosas de carbonato de calcio.

Conc. Volumetrica

6] (@X)susp

1 1,3223

5 1,5201
10 1,7674
15 2,0148
20 2,2621
30 2,7567
40 3,2514
50 3,7460
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Considerando aceitavel a sensibilidade, no intervalo de 0,5 <(oX)> 3

(DAMASCENO, 1992) e admitindo que o numero de leituras com concentra¢@es de solidos
superiores a 40%, sdo infimas quando comparado ao nudmero de leituras inferiores a 40%
entdo pode-se concluir pelos resultados da Tabela (3.2), que a fonte de americio 241 ¢

adequada aos ensaios com suspensdes de carbonato de calcio, realizados neste trabalho.

3.3.  Otimizacao do Sistema Experimental

Testes preliminares para otimizacdo dos parametros do sistema fez-se necessario a
fim de obter a maxima resolucdo na coleta de dados do equipamento e minimizar erros
instrumentais. Os pardmetros envolvidos foram: voltagem Otima da fonte de alta tensdo,
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intervalo de energia do espectro de emissdo do Am“™ e o tempo de resolucédo do sistema.

3.3.1. Voltagem étima da fonte de alta tenséo

A voltagem 6tima pode ser determinada, ajustando-se inicialmente o analisador de
canais (ORTEC 550 A) para 0 modo NORM, controlador (8) da Figura (3.9), fazendo com
que a janela de energia atribua uma faixa entre 20 mV e 10 V (AROUCA, 2007). Os
controladores (1) e (2) da fonte de alta tensdo (ORTEC 556) sdo manipulados para que se
modifique a tensdo de saida da fonte. A definicdo da voltagem Otima visa fornecer tensao
estabilizada a valvula fotomultiplicadora de forma a maximizar a contagem de pulsos

avaliado pelo contador de pulsos.

Mediu-se a contagem de pulsos para uma faixa de tensao entre 100 a 1300 V
variando-se gradualmente a tensdo em 100 V até atingir 1300 V (ida), logo no sentido inverso

foram avaliadas as contagens de 1300 a 100 V (volta).
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Figura 3.9: Detalhamento dos madulos do sistema de deteccéo

Para cada tensdo analisada eram efetuadas 30 leituras com intervalo de tempo de 20 s
cada, sendo que a média aritmética destas leituras compdem o valor da contagem de pulsos

para tal tensdo. Os resultados da voltagem 6tima séo apresentados na Seccéo (4.1).

3.3.2. Ajuste do intervalo de energia do discriminador

Estabelecida a voltagem 6tima, o espectro de emissdao do radioisétopo foi analisado
para possibilitar o ajuste do sistema de deteccdo permitindo o registro da contagem advinda
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apenas da fonte de Am<™, importante para que se minimizem interferéncias de fontes

externas.

O potenciémetro (3) ajusta a tenséo de saida da fonte na casa dos decimais e nao foi
utilizado, ja os controladores (4) e (5) séo os ganhos fino e grosso do amplificador e possuem

valor de 4,84 e 4 respectivamente.
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Arouca (2007), percorrendo um intervalo de 100 a 1000 mV em janelas espacadas
igualmente em 100 mV, na qual o limite inferior tomava o lugar do limite superior e a este

ultimo é acrescido um valor de 100 mV, em sua energia (ida).
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Figura 3.10: Espectro de emissdo do americio®* determinado por (AROUCA, 2007).

Como se pode observar na Figura (3.10) o maior pico de energia emitido pela fonte
foi entre 500 mV e 800 mV, valores utilizados como limite inferior e superior do intervalo de

energia necessarios para execucao dos experimentos que compdem este trabalho.

3.3.3. Tempo de resolucéo do sistema

Uma variavel importante ligada ao sistema de deteccdo é o tempo de resolucdo do
sistema ou tempo morto (t), que consiste no tempo de processamento do sistema, ou seja, 0

tempo em que dois pulsos devem estar separados para serem detectados como pulsos
distintos.

O método para se obter o tempo de resolucdo do sistema utiliza duas fontes
radioativas de diferentes energias como descrito por Gardney e Ely-Jr (1967). Contudo, na
auséncia de duas fontes radioativas, utilizou-se dois blocos de acrilico transparente com

espessuras diferentes de forma de simular as fontes necessarias (DAMASCENO, 1992). Com
37



a Equacdo (3.9) é possivel obter o tempo morto que foi utilizado nos experimentos deste
trabalho.

L =1y =g+ 1 (3.9)

2 2 2
IA+IB_IAB

Inicialmente obteve-se a contagem de pulsos sem nenhum meio fisico (obstaculo)
entre a fonte e o detector. Logo se mediu a contagem de pulsos com os dois blocos de
acrilicos juntos e dispostos entre a fonte e o detector. A diferenca entre as leituras da primeira

e segunda situacdo é definida como a contagem de pulsos das duas fontes radioativas 1,;. De
modo similar 1, é definido como sendo o nimero de pulsos sem nenhum obstaculo menos o

namero de pulsos contendo apenas um dos blocos entre a fonte e o detector. Do mesmo modo

define-se I, utilizando-se o segundo bloco acrilico. Ainda, segundo a Equagéo (3.9) tem-se

que medir a contagem de pulsos na auséncia de fonte radioativa denominada de background
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I, sendo assim lacrou-se a fonte de Am“*~ com uma tampa feita de chumbo e efetuaram-se

as leituras. Cada contagem é composta pela média aritmética de 30 leituras com duragdo de
20 s cada. Os resultados das leituras sdo discutidos na Secgéo (4.1).

3.3.4. Ajuste do intervalo de tempo das contagem de pulsos (Cp)

A fim de avaliar a interferéncia do tempo atribuido a contagem de pulsos (Cp)
efetuou-se leituras com intervalo de tempos distintos, em que para cada tempo fez-se o
calculo do desvio padrdo e do erro associado a este desvio. Os tempos analisados foram 3, 5,
7, 10, 15, 20, 30, 40 e 50 segundos. Para cada caso eram realizadas 30 medidas e efetuou-se
os calculos para comparagao dos erros.

A Tabela 3.3 apresenta os resultados médios das contagem de pulsos para cada

intervalo de tempo com seus respectivos desvio padrao e erros percentuais.
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Tabela 3.3: Contagem de pulsos médio para diferentes intervalos de tempo.

tcls] | CP[sT] | dp[s’] | ds[%]
3 1280,24 68,4 5,34%
5 130625 | 21,31 | 1,63%
7 1311,25 | 17,09 | 1,30%
10 1309,14 | 1646 | 1,26%
15 1313,26 | 11,21 | 0,85%
20 1318,58 9,19 0,70%
30 1316,12 8,45 0,64%
40 1321,14 8,1 0,61%
50 1321,93 7,72 0,58%

Considerando que a escolha do tempo de contagem de pulsos deve minimizar os
erros estatisticos e que o processo de sedimentacdo é dependente do tempo, tal escolha ndo
deve ser um tempo demasiadamente longo, pois a contagem de pulsos ocorreria durante a
transicdo da concentracdo de solidos local do sedimento, ou seja, durante a decantacdo do

sedimento.

Dado que ndo havia nenhum meio atenuador entre a fonte e o detector pode-se
considerar como média absoluta do equipamento a média de todas as contagens juntas que é

um total de 270 pontos 30 para cada intervalo de tempo.

Para melhor visualizacdo da influéncia do intervalo de tempo nas contagens de
pulsos (CP), a Figura (3.11) mostra as caracteristicas das contagens em diferentes intervalos
com seus desvios. A linha tracejada representa a média absoluta do equipamento descrito

anteriormente.
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Figura 3.11: Comportamento da contagem de pulsos em diversos intervalos de

tempo.

O tempo escolhido para as andlises foi de 20 s uma vez que possui uma maior
aproximacdo da média geral com desvios aceitdveis sem que cause erros durante a
sedimentacdo. A Figura (3.14) esboca o os desvios em porcentagem para varios intervalos de

tempo.

A determinacdo de desvios neste trabalho é necessaria pela caracteristica dos testes
experimentais, uma vez que uma pequena varia¢do na concentracdo volumétrica de sélidos

causa uma mudanca significativa na contagem de pulsos.
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Figura 3.12: Desvios percentuais para variados intervalos de tempo de contagem de
pulsos.

3.3.5. Avaliacdo da interferéncia de variacdes na espessura do tubo de

teste nos expe rimentos

Para proceder esta avaliacdo foram realizadas leituras ao longo de toda extensdo da
proveta contendo apenas agua destilada sem nenhum outro meio atenuante. Este teste é

chamado de branco da proveta (Ro).

A atenuacdo de raios gama estd relacionada a varios fatores ligados aos
experimentos, dentre elas a espessura do tubo de vidro (GARDNEY e ELY-JR, 1967). Esta
avaliacdo da imperfei¢do ao longo do tubo de teste deve ser avaliada, para verificar se existem
erros significativos de modo a se usar (Ro) especificos para cada posi¢ao do tubo de teste, ou
se pode ser usado um (Ry) tal que represente o branco para todas as posi¢fes do tubo de teste.

A condic&o de referéncia (Ro) exigida na Equacdo (3.10) e serd abordada mais adiante.

In (%) _Be, (3.10)
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A Figura (3.13) apresenta a contagem de pulsos ao longo da proveta juntamente com

a média que representa todas as posicoes.
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Figura 3.13: Contagem de pulsos ao longo do recipiente contendo agua destilada.

Nos testes foram percorridas 25 posicdes até 14 cm de altura variando em 0,5 cm
cada posicédo iniciando de 2 cm acima do fundo do tubo de teste. Em cada posi¢édo foram
colhidas 30 leituras calculando-se as media local e os desvio padréo.

Podem-se observar na Figura (3.13), os limites inferior e superior das contagens de
pulsos, que todas as posicdes passam pela média geral utilizada de 931,50 s indicando que a

média pode sim representar todas as posicdes.

Por um teste de hipotese foi avaliado se a ndo homogeneidade do tubo de teste
causaria alguma diferenga na contagem de pulsos. Para isso foram admitidas duas hipdteses
aplicadas aos dados experimentais com significancia de 10 %, sendo (Hp) hipbtese de

nulidade e (H;) hipdtese alternativa.

Ho: CP; = CP, =...CP, (as médias das contagens sdo iguais para todas as

posicdes);
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H;: CP; #CPy; #... CP, (as médias das contagens sdo diferentes para todas as
posicoes);

Logo, deseja-se investigar se a contagem de pulsos para uma dada regido do tubo é
estatisticamente igual a outra. A fim de viabilizar o teste, o tubo foi divido em 4 regides

distintas conforme mostra a Tabela (3.4).

Tabela 3.4: Definigdo de regides no recipiente para o teste de hipotese

Regido | Limites da Posicao [cm]
1 2,0 até 4,5
2 50até 7,5
3 8,0 até 10,5
4 11,0 até 14,0

Os testes estatisticos foram fundamentados na distribuicdo F de Fisher e em na
distribuicdo T Student, onde na Tabela (3.6) e Figura (3.14) sdo apresentados os resultados da

analise.

Tabela 3.5: Resultados do teste comparativo F de Fisher para regides do tubo de teste

Diferenga entre Niveis Média LI LS | P-Valor
1-2 - 1,70 |- 3,57 0,16 0,07
1-3 - 1,39|- 3,26 0,47 0,14
1-4 - 083 |- 2,63 0,96 0,38
2-3 0,31- 156 2,18 0,74
2-4 0,87(- 0,93 2,67 0,36
3-4 056(- 1,24 2,36 0,56

LI= Limite inferior.

LS= Limite Superior.
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Figura 3.14: Intervalo de confianca do teste de Fisher.

O teste mostra que ha igualdade estatistica nas leituras para todas as regifes
considerando significancia de 10%, logo as leituras ndo divergem da média geral utilizada

(Ro) padréo para todas posi¢es conforme mostra a Figura (3.14).

Considerando que a espessura do tubo é apenas um dos fatores que contribui para
atenuacdo de raios gama e que o teste de Fisher mostra uma igualdade estatistica entre as
regides, conclui-se que as diferencas nas leituras de Ry de uma posi¢éo para outra ndo sao
suficientes para causar erros significativos no perfil de concentracdo podendo utilizar um Ry
médio para todas as posi¢des. No Apéndice A encontra-se as leituras para todas as posicoes

com seus respectivos desvio padrao.
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3.4.  Técnica de Atenuacdo de Raios Gama (TARG)

A sedimentacdo € um processo de separacdo solido-liquido que se baseia na
diferenca de densidade dos componentes de uma solucdo com material particulado. A
compreensdo mais aprofundada do processo implica na determinacédo precisa da concentracdo

volumétrica de solidos em um determinado tempo e posi¢do do sedimento.

Técnicas de amostragem para determinagdo da concentracdo de sélidos sdo muito
utilizadas para suspensdes diluidas (HAMACHER, 1978) comumente utilizadas em anéalises
granulométricas. Tais técnicas quando utilizadas em suspensGes mais concentradas conduzem
a erros experimentais com resultados pouco satisfatérios e a um processo experimental lento,

pois se trata de uma técnica destrutiva que perturba o sistema durante a coleta de dados.

Com intuito de aprofundar o conhecimento e avangar nos mecanismos empiricos
envolvidos em processos de separacdo solido-liquido, Damasceno (1992) aplicou a Técnica
de Atenuacdo de Raios Gama (TARG) para obtencdo de distribuicdo de concentracdo de

sélidos.

A TARG, tem como principio que quando um material é colocado no caminho de um
feixe de fotons emitidos por uma fonte de radiacdo gama esta radiacdo € atenuada pelo
espalhamento da radiacdo sem interferir no processo de sedimentacdo. Os fundamentos

tedricos da técnica sdo apresentados a seguir.

3.4.1. Aequacgdo de Lambert

A equacdo de Lambert (GARDNEY e ELY-JR, 1967) define que a variagdo da
intensidade de um feixe monoenergético de raios gama com energia E incidente em qualquer

meio fisico, esta relacionada com a densidade e a espessura deste meio,
I (E)=1,exp(-c(E)py) (3.11)

em que lp e | sdo as intensidades dos feixes antes e depois da passagem através do meio fisico
respectivamente, p € a massa especifica do meio, y a sua espessura e o(E) 0 coeficiente de

atenuacao massico abordado na Secéo (3.2).
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A Equacéo (3.11) pode ser tratada resultando em:
|n('|—°) — opy (3.12)

Tratando-se de uma mistura ou suspensdo o € expresso pela Equacdo (3.13)
(GARDNEY e ELY-JR, 1967),

o(E)=> (cm) (3.13)

sendo w; a fracdo massica do componente i e n 0 nUmero de componentes da mistura. A

fracdo massica pode ser relacionada com a fracdo volumétrica ¢; através da Equacao (3.14).

o =_P&  _ P (3.14)

[ n

Z(pigi) P

i=1

Combinando as trés ultimas equac6es chega-se a:

|n('|—°j =y> (op8) (3.15)
i=1
Fazendo o indice i que representa cada componente individual assumir os estados

solido e liquido de forma a estudar o caso particular em que a radiacdo atravessa uma

suspensao tem-se:
In (Il—oj = y(og,og:s +0 P & ) (3.16)
Dado que ¢, +&, =1 a Equagdo (3.16) recai em:
In(ll—ojz Yo p; +(JS,05 — 0 Py )gsy (3.17)

Se for utilizado agua pura como estado de referéncia no recipiente de teste, pode-se

reescrever a equagéo anterior como,
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Inf%):(q¢g—adx)gy (3.18)

logo, conclui-se que o logaritmo da atenuagdo do feixe de raios y que atravessa um meio
fisico contendo uma suspensdo soélido-liquido é uma funcdo linear da concentracdo
volumétrica de sélidos. A Equacéo (3.18) pode ser reescrita utilizando um coeficiente angular

da reta B.
|n{%)=5a (3.19)

O coeficiente B é obtido pela calibracdo do sistema, na qual mede-se atenuacgdes
provocadas por varias concentracdes volumétricas de solidos (&) conhecidas. A regressdo dos

dados da calibracao nos reporta o valor de B.

3.4.2. Intervalo de maxima sensibilidade da TARG

A precisdo méxima (ou desvio minimo) de técnicas que envolvam a atenuacdo de
raios gama estd diretamente relacionada as medidas de densidade superficial X = py
abordados na Seccdo (3.2). Estudos de Gardney e Ely-Jr (1967) mostram a relacdo da
densidade superficial e a predominancia entre os erros estatisticos e instrumentos aplicados a
TARG.

A equacdo de Lambert (3.11) pode ser reescrita em termos de contagens corrigida de

pulsos (R),
R=R,exp(-oX) (3.20)

em que Ry € a condicdo de referéncia, ou seja, a contagem corrigida dos pulsos que passam
pelo meio fisico contendo apenas agua. Logo, a contagem de pulsos corrigida é dada por:

(1—r|)

R =

(3.21)
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sendo | a contagem de pulsos lidos pelo sistema de detec¢do e 7z 0 tempo de resolucdo do
sistema abordado na Seccéo (3.3.3).

A Equacdo (3.20) pode ser reescrita como,

X = —lln[ﬂj (3.22)

o R,

a relacdo entre os desvios nas medidas da densidade superficial 6(X) e a contagem de pulsos
o(R) pode ser aproximado pela diferencial.

5(X) =‘(2_§ 5(R) (3.23)

A diferencial de X em relacdo a R é obtida pela Equacao (3.22) chegando a,

x__1 @20)
oR oR
substituindo a Equacdo (3.24) na Equacéo (3.23), conduz a:
5(R)
o(X)=—-= 3.25
(X)=—"¢ (3.25)

Sendo a contagem efetuada por um contador de pulsos, o erro associado a natureza

estatistica das emissdes e apresentado por Gardney e Ely-Jr (1967) citado por (AROUCA,

S(R) = E (3.26)

em que t € o tempo de contagem. Tratando as duas Ultimas equacdes tem-se:

2007) como sendo,

5()() (3.27)

1
oRt

logo, substituindo a Equacao (3.20) na Equacdo (3.27) chegamos ao erro na determinacéo da
densidade superficial (X).

48



X
5(x)=é /%;) (3.28)

Diferenciando J(X) em relacdo a o obtém-se 0 ponto de maxima sensibilidade da

técnica de atenuacgdo de raios gama, pois a busca € por um ponto de minima variagdo em X.

85(X): IEXp(GX)(i_%j (3.29)
oo Rt 20 ©O

O ponto de minimo ou maximo implica em igualar a Equacdo (3.29) a zero

reportando oX =2. Para investigar a natureza do ponto deriva-se a equacdo acima em

relacdo a o novamente no ponto o X =2:
o°5(X exp(2)( X3
(X)_ |exp(2)( X (3.30)
oo Rt 8

25(X) _, &5(X)

oo oo’

logo sendo,

>0 (3.31)

conclui-se que oX =2 é um ponto de minimo no erro associado a natureza estatisticas das

emissoes.

Para andlise dos erros instrumentais pode-se escrever considerando que estes sdo

independentes do coeficiente de atenuacdo a seguinte e equacao:

5(x)=-—2WR)

~ oR,exp(-oX) (3.82)

diferenciando a equacédo anterior em relacdo a o e, igualando-se o resultado a zero obtém-se

. . : 0% (X
o X =1sendo este resultado também um ponto de minimo desvio uma vez que % >0.
(o)

Conclui-se que a utilizacdo de um radiois6topo para uso em técnicas de atenuacao de

raios gama implica nas seguintes consideragoes.
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e Se o X =20s erros estatisticos predominam sobre 0s erros instrumentais.

e Se oX =1 os erros instrumentais sS40 muito maiores que 0s erros estatisticos.

3.4.3. Obtencao da curva de calibracéo

A utilizagdo da técnica de atenuagdo de raios gama (TARG) implica em conhecer a
curva de calibracdo do sistema detalhada na Seccdo (3.4.1). A calibracdo relaciona a
incidéncia da radiacdo antes e ap0s a passagem pela suspensdo com uma concentracdo

volumétrica de solidos (es) conhecida a Equacao (3.19).

A calibracdo ¢ efetuada adicionando-se 1000 mL de agua destilada no tubo de teste,
na qual sdo efetuadas 30 leituras da radiacéo que chega ao detector com duracdo de 20 s cada.
A média destas leituras € o branco da proveta (Ro) ou condi¢cdo de referéncia. Conhecida a
massa especifica do solido transfere-se para o tubo de teste uma quantidade de so6lido de
forma a obter uma suspensdo com concentracdo volumétrica de 1%. A homogeneizacdo da
suspensdo foi realizada com a ajuda do agitador axial (Figura 3.8.) Entdo efetuou-se as
leituras para (Ro) e a média das 30 leituras é calculada. O procedimento € repetido
aumentando-se a concentracao de solidos em 2% até que atinja a concentracdo volumétrica de

solidos de 21%, resultando em um total de 12 leituras.

Pela Equacdo (3.10) mencionada na Seccdo (3.3.5) pode-se obter o coeficiente B
através da regressdo linear das leituras obtidas do procedimento acima,

In (%) _ B, (3.33)

onde, R é a contagem de pulso referente a cada concentracdo volumétrica analisada.

O solido utilizado neste trabalho foi o carbonato de calcio de granulometria
intermediaria mineral (CaCO3) fornecido e comercializado por Provale Industria Comércio
S/A. Para as pesagens utilizou-se uma balanca analitica da marca Shimadzu ® (modelo
AY220).

Os dados da calibragéo In(%j pela concentragdo de solidos ¢, bem com a

regressao linear sdo apresentados na Seccdo (4.1).
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3.5.  Propriedades Fisico-Quimicas do Solido

Antes de iniciar os testes, se faz necessario conhecer as propriedades do sélido como
densidade e granulometria. O carbonato de calcio mineral (mais conhecido como GCC —
Ground Calcium Carbonate) utilizado neste trabalho fornecido e comercializado por Provale
Industria Comércio S/A é uma matéria prima de baixo custo utilizado em varios processos e
na formulacdo de produtos como em papel, tintas, plasticos, fluidos de perfuracdo, tratamento
do solo, isolamento acustico, fabricacdo de ferro gusa entre outros. Dada a vasta utilizacdo do
minério, o carbonato de calcio foi escolhido para experimentos neste trabalho, a fim de obter
informacbes que contribuam para o desenvolvimento de processos e projetos de
equipamentos. Nos fluidos de perfuragdo, o carbonato de célcio tem a finalidade de atuar
como um agente obturante, impedindo ou minimizando a invasdo de fluido para o interior das

rochas formando um reboco de baixa permeabilidade nas paredes do poco.

O carbonato de célcio é o principal componente do calcario, do marmore, também
encontrado na argonita e na calcita. No seu estado puro, o CaCOj3 tem forma de p6 cristalino,
coloracdo branca, inodoro, de propriedade alcalina, estavel, ndo inflamavel, ndo corrosivo,
ndo bioacumulativo, atdxico e praticamente insoltvel em agua. O solido € resultado da reacéo
do éxido de célcio (cal virgem) com didxido de carbono e pode ser decomposto a uma
temperatura de 470°C.

Determinacéo da densidade

A densidade do carbonato de célcio foi determinada por intermédio de um
picnémetro a gas Hélio Micromeritics AccuPyc® 1330 equipamento que calcula a densidade
de solidos mesmo que porosos, por variacdo de pressdao do gas numa camara de volume
conhecido. A densidade obtida foi de 2,914 + 0,002 g/cm®.
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Determinacéo da distribuicdo do tamanho de particulas

Para analise da distribuicdo de tamanho de particula foi usado o granulémetro
Malvern Mastersizer® MicroPlus MAF 5001. O equipamento baseia-se na técnica de difracéo
de raio laser, que mede a intensidade da luz espalhada a medida que um feixe de laser
interage com as particulas dispersas da amostra, calculando ent&o a distribuicdo de tamanho
das particulas a partir do padrdo de espalhamento gerado. A Figura (3.15) ilustra a técnica de

difracdo de raio laser.

Figura 3.15: Técnica de difracéo de raio laser

O resultado da analise granulométrica obtida com Malvern Mastersizer é apresentada

na Figura (3.16) e relaciona a fracdo em volume de particulas Y com o diametro inferior a d.
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Figura 3.16: Distribuicdo de tamanho de particulas de CaCOs.

Para representacdo da distribuicdo de tamanho de particula foi utilizado um ajuste a

dois parametros de Rosin-Rammler-Bennet (RRB) apresentado na figura anterior

O coeficiente de correlacéo r® para o ajuste dos parametros foi de 0,998 mostrando
qgue o modelo é apropriado a distribuicdo granulométrica do sélido. Cabe ressaltar que a

amostra analise apresentou um didmetro dso=20,49 um.

3.6. Curva Reoldgica da Solucdo Aquosa de Goma Xantana.

Os fluidos preparados com goma xantana apresentam comportamento néo
newtoniano, onde a relacdo da tenséo cisalhante por taxa de deformacéo néo € constante para

a concentragdo 0,1% de goma xantana segundo estudos de Melo (2008).

A viscosidade do fluido aumenta com o acréscimo da concentracdo de goma xantana
no meio e diminui com o0 aumento da taxa de cisalhamento, o que caracteriza este polimero
como agente modificador reologico com caracteristicas pseudoplasticas, fazendo deste

polimero um aditivo bastante utilizado em formulagdes de fluidos de perfuracao.
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Melo (2008), aplicou uma modelagem matematica aos dados reoldgicos obtidos de
uma solucdo aquosa de goma xantana 0,1% utilizando os modelos de Herschell-Bulkley de

Bingham e o de Oswald de Waale, os resultados sdo apresentados na Figura 3.17 e 3.18.
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Figura 3.17: Curva de fluxo, viscosidade e aplicacdo dos modelos (MELO, 2008).
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Figura 3.18: Histerese, para fluido preparado com 0,1% de goma xantana (MELO, 2008).
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Observa-se na curva de fluxo da Figura 3.17, que para o fluido preparado com 0,1%
de goma xantana, os modelos de Bingham, Ostwald Waale e Herschell-Bulkley nao se
adequam a curva de fluxo gerada para essa concentracdo de goma xantana. A Figura 3.18
mostra que para essa concentracdo a goma xantana ndo apresenta carater tixotrépico (MELO,
2008).

3.7. Obtencdo das Equacdes Constitutivas para Espessamento, Tensao

nos Solidos e Permeabilidade.

3.7.1. Uso da TARG para obtencao das equacgdes constitutivas para tensao

nos sélidos e permeabilidade em fluido newtoniano.

Damasceno (1992) desenvolveu uma metodologia que pode ser empregada para
determinar as equacdes de pressdo nos sélidos e a permeabilidade de um meio poroso em
funcdo do perfil de concentracdo volumétrica de solido de um sedimento. A metodologia
consiste na obtencdo da curva de calibracdo do sistema e com 0 uso da Equacéo (3.33) pode-

se obter a concentracao local para qualquer posi¢cdo do sedimento.

Neste trabalho foram utilizadas concentragdes iniciais (esp) de 11 e 12% de CaCOs.
Para o preparo destas suspensdes utilizou-se um litro de agua destilada juntamente com uma
guantidade de CaCO3; medida em uma balanca analitica para formar uma suspensdo de
concentracdo inicial desejada. Com a véalvula de controle de vazdo fechada, a suspensdo era

entdo homogeneizada com o agitador axial até formar a suspensdo mais homogénia possivel.

A escolha das concentracBes iniciais de 11 e 12% se deve ao fato que para
suspensfes com concentracdo acima de 12% ha grande dificuldade na homogeneizacdo,
causando expressivos erros entre as réplicas. Para suspensdes abaixo de 10%, a altura total de
sedimento é reduzida fornecendo uma curta extenséo para as leituras efetuadas pela TARG,

onde os pontos sdo coletados a cada 0,5 cm ao longo de toda extensdo do sedimento.

ApoOs o preparo da suspensdo de concentracdo inicial conhecida, o sistema era
deixado em repouso absoluto por 48 horas a fim de que seu sedimento se tornasse estavel (fim

do processo de sedimentagcdo). Com o sedimento ja estavel posicionou-se a plataforma de
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movimento vertical em uma posicdo desejada logo acima da base da proveta, realizando 30
leituras de 20 s cada, sendo a média o valor da contagem de pulso por segundo (1) referente
aquela posicao do sedimento. Desta forma com a Equacéo (3.21) e a Equacéo (3.33) pode-se

obter a concentracdo volumétrica local &s(2).

As leituras se repetiram para toda extensdo do sedimento variando-se a posicéo de
leitura de 1 em 1 cm até a metade dos sedimentos e entdo de 0,5 em 0,5 cm até o topo do

sedimento.

Como sera abordado na Secdo (3.7.3) foi proposto um modelo por Arouca (2003),
que representa o perfil de concentracdo de sélidos ao longo do sedimento, expresso pela
Equacéo (3.34),

+az
g =Zm T (3.34)

1+bz
em que, & € &m SA0 a concentracdo volumétrica local e a maxima do sedimento
respectivamente, z a posi¢cdo ao longo do sedimento e a, b sdo pardmetros a serem estimados

por regressao dos dados bem com o &gn.

De posse da funcgdo &s(z), pode-se obter a tensdo nos solidos Ps(es) € a permeabilidade
ks(es) através da Equacdo (2.29) deduzida na Seccdo (2.2) das equacBes da continuidade,

Equacdo (2.17) e do movimento, Equacéo (2.19).

dh _ e (G0 Gy,
dz_k(gf){sf g]+(ps pi)ed (3.35)

S

Para um meio poroso estatico, formado pela sedimentacdo gravitacional de uma
suspensdo no interior de um tubo vertical, ndo ocorrendo movimentacdo do fluido (g = 0)

nem do solido (gs = 0) a Equacéo (3.35) se reduz a,
L
P =(p—p)a], &(2)dz (3.36)

sendo, z a distancia vertical medida a partir do topo do sedimento de comprimento L, p, e p,

as densidades dos constituintes solido e fluido, e g a constante gravitacional.
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Para permeabilidade foi necesséario efetuar o escoamento controlado, a vazédo
constante de fluido através do meio poroso retido pela placa porosa (gs = 0) com o sedimento
ja estabilizado ap6s 48 horas de sedimentacdo. A partir da Equacdo (3.35) obtemos a
permeabilidade local, conhecendo a nova distribuicdo de concentracdes &s(z) apds a

acomodacéo das particulas proporcionada pelo escoamento.

y2ion

dPS dé‘s_( _ )gg
dgs dZ ps pf S

k:

(3.37)

Apds o escoamento, foram efetuadas leituras da radiacdo que chega ao detector nas
posicdes desejadas. As posi¢cbes como mencionado anteriormente variam de 1 em 1 cm até a
metade do sedimento e de 0,5 e 0,5 cm do meio ao topo, foram efetuada 30 leituras de 20 s

cada sendo a média o valor | utilizado para o calculo da concentracdo volumeétrica local.

3.7.2. Uso da TARG para obtencao das equacgdes constitutivas para tensao

nos soélidos em fluido ndo-newtoniano.

Com intuito de estudar a sedimentacdo gravitacional em fluidos ndo-newtonianos e
comparar 0 comportamento com a sedimentacdo em fluidos newtonianos, foram efetuados
testes utilizando como fluido uma solucdo aquosa de 0,1% em massa de goma xantana para

garantir a ndo-newtoniedade do meio.

Testes preliminares mostraram que, para solugcbes aquosas com maiores
concentracfes de goma xantana, 0 aumento na viscosidade do fluido € expressivo, 0 que
retardaria a sedimentacdo dos particulados para periodos muito longos tornando as analises

impraticaveis.

A solucéo foi fabricada com auxilio de um agitador vertical, dispersando a goma
xantana na agua destilada a 2000 rpm por 30 minutos. Mediu-se entdo uma quantidade de
solido de forma a obter uma suspensdo com 11% de concentracéo inicial, o sélido foi disperso
dentro do tubo de teste com ajuda do agitador axial, até que se obteve uma suspensdo

completamente homogénea.
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Para obtencdo da concentracdo volumétrica foram efetuadas leituras em toda
extensdo do nivel de sedimento que compreende o fundo do tubo de teste e 15 cm de altura
que é considerado o nivel maximo em que o sedimento é capaz de atingir. Dada as
caracteristicas do fluido (solucdo aquosa de goma xantana) a sedimentacao total do C,CO3
ocorre em um tempo muito maior que as 48 horas necessérias a sedimentacdo do carbonato
em &gua destilada. Portanto, as leituras foram efetuadas a cada 24 horas percorrendo a partir
do fundo do tubo de teste até 15 cm de altura variando de 1 em 1 cm. Para cada posi¢do foram
efetuadas 30 leituras de 20 s cada, a média aritmética corresponde ao valor atribuido a dada

posicao.

As leituras efetuadas ao longo do tempo para a suspensao de carbonato de célcio em
fluido ndo-newtoniano tem como objetivo acompanhar o perfil de concentracdo de sélidos em

uma suspensdo nao-newtoniana e compara-la frente a acomodacdo em fluido newtoniano.

A goma xantana € um polimero biolédgico natural biodegradavel, mais precisamente
um polissacarideo obtido pela fermentacdo bacteriana. Sua degradagdo ao longo do tempo
ocorre por oxidacdo devido a modificacdo das cadeias poliméricas (NASCIMENTO et al,
2013). Logo, ndo foi possivel efetuar leituras com um tempo superior a 16 dias devido a

degradacéo da solugdo mesmo com a adicdo de formaldeido.

3.7.3. Modelos atribuidos as equacgdes constitutivas para perfil de

concentracéo, permeabilidade e tenséo nos solidos.

Apds obtencédo dos valores de permeabilidade k e tensdo nos solidos Ps para diversas
concentracdes de solidos &5 pode-se tratar os modelos originando equacgdes constitutivas para

suspensdes aquosas de carbonato de calcio com altas concentraces iniciais.

o Para a funcéo da concentragéo volumétrica &,(z), proposto por Arouca (2003),

obtem-se, através da Equacéo (3.34) um modelo normalizado em z,

— gsm + alé, (338)

> 1+b<¢

onde {=1z/z_.,a; eb; pardmetros a serem estimados dor regressao nao linear.

max !
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o O modelo proposto por Tiller e Leu (1980) foi utilizado para representar as

"y
P =P [[8—] —1} (3.39)
gSC

sendo, P,, &, e 1/ S parametros a serem estimados.

a

relagbes de P, (&),

o Tiller e Leu (1980), propGem uma expressdo que represente a permeabilidade

fornecendo alguns parametros fisicos como a concentragéo critica (&, ).

k=k, (g_j (3.40)

gSC

na qual k,, &, € n sdo os parametros.

o Trabalhos realizados por Arouca (2003) mostraram que para relagcbes de
permeabilidade, um modelo representado pela Equacdo (3.41) obteve ajustes satisfatorios,

para sedimentos em suspensdes aquosas de caulim.

K = 1

s (341)
C, +C&

3.8.  Unidade Experimental de Filtracdo em Alta Presséo

Como o intuito de estender o conhecimento do comportamento da pressao no sélido
em regibes de alta pressdo e alta concentracdo de s6lidos foram conduzidos testes com um
filtro de alta pressao tipo HTHP (high temperature — high pressure).

A unidade de filtragdo, desenvolvida e comercializada pela empresa OFI Testing
Equipment, Inc (OFITE) modelo 170-50 é uma unidade experimental dinamica onde podem
ser conduzidos testes sob condicOes variadas de pressdo, temperatura e agitacdo no interior da

célula de filtracdo. A Figura (3.19) apresenta a unidade utilizada.
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Figura 3.19: Unidade de filtragdo HTHP

A unidade é constituida de um eixo motorizado equipado com uma hélice que
imprime agitagdo no interior da célula de filtracdo. A faixa de velocidade varia de 200 a 2740
rpm com resolucdo de 20 rpm através de um potencidbmetro contido no controlador de
velocidade. A posicdo da hélice dentro da célula de filtracdo pode ser ajustada em diferentes
alturas permitindo ensaios com agitacdo proximo a torta formada durante a filtracdo ou

distante dela.

A célula de filtragdo possui a capacidade de 500 mL e dimensbes de 6,35 cm de
diametro e 16 cm de altura onde na parte inferior podem ser usados alguns elementos
filtrantes como papel, tela ou cerdmica. Para os testes realizados neste trabalho foi utilizada a
ceramica como elemento filtrante na qual o didmetro médio dos poros é de 35 um. A Figura
(3.20) ilustra a hélice de dispersdo (A), célula de filtracdo (B) e ceramica (C) ao lado o

conjunto sendo montados.
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Figura 3.20: Dispositivo de filtracdo em alta pressao

Junto a hélice de dispersdo (A), encontra-se a entrada de pressao que € fornecida por
um cilindro de gas nitrogénio onde a maxima presséo de trabalho do filtro € de 1350 psi. Na
parte superior da hélice tem-se a entrada e saida de &gua proveniente de uma bomba d’agua
submersa de baixa poténcia. A agua injetada dentro da hélice tem o objetivo de resfriar as
gaxetas de vedagdo em ensaios que utilizem a agitacdo, proporcionando uma maior vida Util

das gaxetas.

O controle de pressdo de entrada e saida da célula era ajustado por registros fixados

na tomada de pressdo do cilindro a Figura (3.21) apresenta este controle.
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Figura 3.21: Controle de pressdo da unidade de filtracdo em alta pressédo

A resolucdo das valvulas é de aproximadamente 5 psi sendo possivel ajustes precisos
na queda de pressdao do fluido uma vez que foram efetuados testes variando a queda de
pressdo em 14,5 psi. Como se pode observar pela Figura (3.21) na parte inferior dos registros
ha duas valvulas de segurancga que reduzem a pressdo no interior da célula caso ultrapasse o

valor de 1350 psi na entrada e 750 psi na saida.

3.9. Obtencdo da Concentracdo Volumétrica e Tensdo nos Solidos em
Altas Pressdes

Os experimentos efetuados na unidade de alta pressdo seguem os principios da
“teoria simplificada da filtracdo” abordada por Massarani (2002), a qual admite que a
velocidade superficial da torta seja substancialmente menor que a do liquido, ou seja, a

velocidade do liquido € apenas funcdo do tempo de filtracdo.

Nos testes foram utilizadas suspensGes com concentragdo de solidos (c) de 14,5% em

massa ou 5% de concentracdo volumétrica de sélidos, originando uma suspensao com 450
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mL. A suspensdo homogeneizada foi despejada dentro da célula de filtracdo que ja se
encontrava com a ceramica de 35 pum (meio filtrante). A suspenséo foi mantida em agitagéo a
900 rpm por trés minutos no interior da célula de forma a promover a homogeneizacao. Foi
entdo aplicada uma queda de pressdo constante no sistema, iniciando a filtracdo. A vazéo de
filtrado diminuiu & medida que se formava a torta. O tempo decorrido para cada 30 mL de
filtrado gerado foi cronometrado. A filtragdo prosseguiu até que se atingiu um volume de 350
mL de filtrado, considerado como o fim da filtracdo. A torta foi removida cuidadosamente da

célula de filtracdo e levada para analise do teor de liquido.

A secagem da torta foi efetuada em uma estufa de laboratério com controle de
temperatura da marca Quimis® (modelo Q317B22) por 2 dias a 80°C garantindo assim
completa remocao de agua do seu interior. Testes comparativos com temperaturas superiores
foram efetuados, mostrando que a altas temperaturas o sélido se cristalizou de forma reter

certa umidade em seu interior.

A concentracdo de s6lidos em uma torta de filtragdo pode ser determinada pela razdo

entre a massa da torta Umida e molhada.

g =% (3.42)
Vt
g = (3.43)
V, +V;

Sendo vs , v e v; volume de solido, de liquido e total da torta respectivamente. Com

m m
v, =—= e v, =—- chegamos a,
Ps pf

g =—" (3.44)

ps pf

em que ms e m¢ € a massa de solido e de liquido contidos na torta respectivamente, logo,

simplificando, a Equacéo (3.44) recai em:
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mspf

g =—t (3.45)
mspf + mfps
dividindo o numerador e o denominador por ms obtem-se a Equacéo (3.46).
g = (3.46)
mf
Ps +7ps
m

S

Considerando que m, =m,—m.chegamos a Equacdo (3.48) que relaciona a

concentracdo volumétrica com a razdo entre a massa da torta molhada e seca (y).

P

. = (3.47)
Ps +[mt_1jps
mS
g =— Pt (3.48)
pf +(y_1)ps

Com m; sendo a massa da torta Umida (sélido + liquido).
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CAPITULO 4

RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo abordadas algumas equacfes constitutivas obtidas a partir dos
experimentos laboratoriais, discutindo-se os resultados e comparando-se 0 comportamento
dos sélidos em técnicas distintas como em sedimentacdo natural, na filtracdo a uma ampla
faixa de queda de pressdo e em fluidos com diferentes comportamentos reoldgicos. Analises
estatisticas também foram avaliadas, proporcionado confiabilidade nos resultados.

4.1.  Testes preliminares.

Testes preliminares descritos no Capitulo (3) se mostraram necessarios e
colaboraram na reprodutibilidade entre as réplicas reduzindo o0s erros estatisticos e
instrumentais. Os resultados da voltagem 6tima, tempo de resolucdo do sistema e a curva de

calibracdo sdo abordados e discutidos a seguir.
Voltagem Otima

A selecdo da voltagem 6tima conduzida segundo critérios apresentados na Seccao
(3.3.1) mostrou o comportamento das leituras do sistema de deteccdo em funcdo da voltagem

aplicada descritos na Figura (4.1).

A voltagem 6tima € aquela na qual as leituras apresentaram a maior contagem de
pulsos por segundo que € proporcional a quantidade de radiacdo que atravessa 0 meio fisico.

Logo, a voltagem definida foi de 900 VV como podemos observar na Figura (4.1).
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Figura 4.1: Determinag&o da voltagem 6tima

As leituras de ida e volta sdo praticamente idénticas mostrando uma baixa histerese
no equipamento. Atraves dos resultados da otimizacdo pode-se dizer que pequenas flutuacbes

que ocorram no nivel de tensdo causariam erros despreziveis na contagem de pulso.

Tempo de Resolucdo do Sistema

Todas as leituras efetuadas pelo sistema de deteccdo da TARG foram corrigidas pelo
tempo de resolucdo do sistema, pois é o tempo de processamento do sistema, ou seja, 0 tempo
em que dois pulsos devem estar separados para serem detectados como pulsos distintos. Essa

correcdo foi efetuada conforme Equacéo (3.21) detalhada na Seccéo (3.4.2).

(1—r|)

R =

(4.1)

Os resultados da avaliacdo do tempo de resolucdo do sistema séo apresentados na
Tabela (4.1).
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Tabela (4.1): Determinacdo de tempo de resolugédo do sistema.

Descrigdo Valores
Contagem sem anteparo 5122,71
Contagem com bloco Ae B 2899,63
Contagem com bloco A 3603,48
Contagem com bloco B 4127,63
Contagem Background (lg) 0,28
Fonte lag 2223,08
Fonte Ia 1519,23
Fonte Ig 995,08
Tempo Morto (7) [s] 1,77E-04

O valor de 177 pus ja era esperado uma vez que trabalhos anteriores (AROUCA,
2003, 2007) reportam um tempo morto aproximado ao encontrado. Tal parametro tem forte
relagdo com a marca e modelo dos processadores e ele pode ser interpretado como: quando
dois pulsos “chegam” a0 sistema de deteccdo, o sistema conta como um Unico pulso se o

intervalo de tempo entre estes dois pulsos for inferior ao tempo morto calculado.

Curva de Calibracao

Como j& mencionado a técnica de atenuagdo de raios gama (TARG) implica em
conhecer a curva de calibracdo do sistema que relaciona a incidéncia da radiacdo antes e apds

a passagem pela suspensao de concentracdo volumétrica de solidos (&s) conhecida.

A calibracdo é efetuada segundo procedimento descrito na Secgdo (3.4.3) e 0s
resultados apresentados na Figura (4.2). O parametro B foi estimado pela regressao linear da
Equacdo (3.10) abordada na Secgéo (3.4.1)

In (&j _Be, (4.2)
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Figura 4.2: Curva de calibracéo para o carbonato de célcio.

Calculou-se entdo a coeficiente B para a suspensdo de carbonato de célcio que foi de
(4,760 +0,025) o coeficiente de correlacdo de Person ao quadrado foi (r’=0,999) mostrando

um excelente ajuste da reta aos dados experimentais.

4.2. Determinacdo EquacbOes Constitutivas para Suspensdes de

Carbonato em Agua.

Perfil de distribuic@o de concentracé@o nos sedimentos

O procedimento desenvolvido por Damasceno (1992) para obtencéo das distribuigdes
de concentragbes de solidos em sedimentos, descrito na Secgdo (3.7), € utilizado para
obtencéo dos resultados deste trabalho. Tal metodologia foi empregada em trabalhos de Ruiz
(2000) e Arouca (2003, 2007).

De posse da curva de calibracdo, foi possivel determinar a distribuicdo de
concentracdo em sedimentos de carbonato de célcio, que é apresentado na Figura (4.3) onde a

concentragéo inicial de sélidos foi de 12% sob condic¢éo de ndo escoamento.
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Logo, efetuou-se outro procedimento, que permitiu 0 escoamento de agua através do
meio poroso, efetuado sob controle de uma valvula situada na saida do tubo de teste como

apresentado na Seccdo (3.1). Tal controle garantiu a vazao constante de agua por gotejamento

que foi de q, =5,22-10°/5,06-107°/4,90-10"° m/s para as réplicas A/B/C respectivamente.

Cessado o escoamento pode-se observar uma nova acomodagdo do sedimento apresentado na
Figura (4.4).

Os testes foram realizados em triplicata (A, B e C) para os dois casos (com e sem
escoamento) garantindo a confiabilidade dos resultados. Nota-se que os testes obtiveram uma
reprodutibilidade satisfatoria, dada a baixa flutuacdo nos resultados, como destacado nas
Figuras a seguir. As flutuagdes aumentaram a medida que a posi¢do z aumenta. Este fato pode
ser explicado, pelas imprecisdes que ocorrem nas leituras, nas proximidades da interface

solido-liquido.

A sedimentacdo ocorreu por decantacdo natural, onde apds 48 horas obteve-se um

sedimento com altura igual a 11,8 cm antes da percolagéo e 9,8 cm ap0s a percolagéo.

0,48 -
0,46 i
0,44 i
0,42 i

0,40

0,38

: i
0,36 - 0,453 1

Conc. volumétrica [—]

0,34 ] 0.452 |
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0.30 ; : . : : , . : . ,
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Figura 4.3: Distribuicdes de concentracdes de sedimentos de carbonato de calcio

£s0=12% em condicéo de ndo escoamento.
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Figura 4.4: Distribuicdes de concentracdes de sedimentos de carbonato de calcio

£s0=12% ap0s percolacdo da agua.

Ap0s a percolagdo do liquido pode-se notar claramente que houve uma compactacdo
do sedimento originando uma nova distribui¢do. Tal fendmeno ¢é justificado pela dindmica de
separacdo e 0 processo de compactacdo na sedimentacdo, em que materiais pulverulentos
usados no ambito cientifico e industrial em varios processos de separacdo apresentam
distribuicGes de tamanho de particulas. Naturalmente, particulas maiores quando imersas em
meio fluido, tendem a sedimentar mais rapidamente pela agdo de seu peso, comparado a
outras de peso inferior. A medida que as particulas maiores se movem no sentido do fundo do
tubo de teste, volume igual de liquido move-se em sentido contrario, logo particulas menores
tem sua sedimentacdo retardada pela ascensdo do fluido. As particulas maiores tendem a
preencher primeiro a base do tubo de teste, em seguida as particulas menores adentram no
meio poroso criado pelas primeiras, até certo nivel de porosidade, que por fim se depositam

nas camadas mais superficiais do sedimento.

Com a percolacdo de fluido atraves do sedimento, ocorre um arraste das particulas
menores no sentido do fundo do tubo de teste, promovendo assim uma nova acomodacao de

particulas com maior compactacéo do sedimento.
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Em ambos os casos, tem-se maiores concentragdes na base do tubo de teste, devodo
ao processo natural de sedimentacdo que produz camadas comprimidas pela acdo do préprio
peso das camadas superiores. Esse fenbmeno mostra-se expressivo quanto mais compressivel

for o material em sedimentacéo.

O carbonato de célcio mostrou-se com alto nivel de acomodacdo atingindo
concentragfes maximas de en=46,6% e em=47,6% antes e apds a percolacdo de &gua,
respectivamente. Trabalhos realizados por Arouca (2007) mostraram que particulas com
maior esfericidade tende a promover uma maior acomodacéo de seu sedimento como é o0 caso

de suspensdes com micro esferas de vidro.

Com auxilio do software Statistica ® versdo 7, os dados experimentais foram
tratados de forma a obter equacdes que represente tal fendmeno. A Equacdo (3.34) proposta
por (AROUCA, 2003) foi utilizada e seus parametros sdo apresentados na Tabela (4.2), para
experimentos realizados sob condicéo de n&o escoamento.

&g taz

— 4.3
% 1+bz (43)

Os parametros foram estimados com um intervalo de confianga de 95%.

Tabela 4.2: Parametro determinados para Equacéo (4.3), obtidos em experimentos com e sem

escoamento.
Condicao |Parametro Valores r?
esm[ -1 0,466 + 0,002
Sem .
a[m~] -3,43+£0,04 | 0,992
Escoamento .
b [m™] -6,9+0,139
eml -] 0,476 + 0,001
Com .
a[m] -3,99+0,012 | 0,998
escoamento .
b [m™] - 8,22 £ 0,035

Os coeficientes de correlagdo (R?) encontrados, mostram que o modelo ajusta-se bem
aos dados experimentais, onde 99% da variabilidade dos dados sdo explicadas pelo modelo.
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A correlagdo se manteve, com e sem escoamento indicando que a equacdo pode ser usada em

outras faixas de vazao.

As flutuaces entre as réplicas foram maiores para 0s experimentos com escoamento,
pois ndo é possivel conseguir vazdes exatas com a valvula de controle, mas apenas

aproximagoes.

Obtencéo da tenséo nos solidos em funcéo da concentracéo local

Tendo as distribuicdes de concentracBes dos sedimentos es(z) representada pela
Equacdo (4.3), onde os parametros sdo apresentados na Tabela (4.2), ndo submetidos a
escoamento de &gua, pode-se determinar a funcdo Ps(es) pela metodologia abordada na Secgéo
(3.7.1) através da Equacéo (3.36).

P=(p-p )0, & (z)dz (4.4)

Os parametros p,, p,,ge L utilizados foram 2.9148 Kg/m®, 1.000 Kg/m®, 9,81 m/s’

e 0,118 m, respectivamente.

Conhecida a pressao nos sélidos para cada concentracdo volumeétrica local, foram
estimados por regressdo nao linear os parametros da equacéo proposta por Tiller e Leu (1980)
Equacao (3.39).

=)
P=P|l =] -1 (4.5)

gSC

A Figura (4.5) apresenta o diagrama que relaciona a pressdo nos sélidos com as
concentragfes volumétricas locais em triplicata, assim como o modelo ajustado. Os erros
experimentais associados as réplicas podem ser observado nas barras verticais e horizontais
de cada ponto do diagrama, com auxilio de uma nova escala grafica uma vez que a réplicas

obtiveram 6tima reprodutibilidade.
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Figura 4.5:Tensdo nos solidos em funcdo da concentracdo local para suspensées

aquosas de carbonato de calcio ¢,,=12%.

Assim como nos resultados de distribuicdo da concentracdo volumétrica, os calculos
da pressdo no sélido mostraram bons resultados, pois os erros dos calculos da pressdo sao

proporcionais aos erros nas medidas de concentragdo sdlidos.

Tabela 4.3: Parametros da equacao de Tiller e Leu (1980) para pressdo nos solidos
(e50=12%).

Parametros Valores r’
Pa [kg/m s°] 27,028
esc [~ ] 0,335 0,999
1B[-] 10,242

Os parametros ajustados sdo validos para faixa de concentracdo entre

0,31< ¢, <0,47 dado que 99% dos dados se ajustam ao modelo por estes descrito.

A equacdo de Tiller e Leu (1980) ¢ a mais comumente utilizada para descrever

pressdes nos sdlidos, por apresentar informagdes importantes como concentragdo critica &,

onde a pressao tende a zero quando ¢, tende a &,. Quando &, <&, a equacdo reporta a
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valores negativos de P,, o que pode ser interpretado como o efeito da concentragdo de sélidos

na pressao ser desprezivel para valores abaixo de ¢, .

Obtencéo da permeabilidade em fun¢ao da concentracéo local

A permeabilidade pode ser obtida a partir da nova distribuicdo de concentragéo de
sedimentos apos a percolacao de liquido com vazao constante, apresentado na Figura (4.4). A
Equacdo (3.37), derivada da equacdo do movimento para o constituinte solido reporta a
permeabilidade e faz necessario conhecimento de uma funcdo que Ps(es), que neste trabalho
foi utilizada a equacéao de Tiller e Leu (1980) obtida na secgédo anterior onde seus parametros
sdo listados na Tabela (4.3),

y2ion

- dl:),5 dé‘s _( B )Eg
dé‘s dZ ps pf S

K (4.6)

onde, ¢, é a concentragéo de solidos, x a viscosidade do fluido, g, velocidade superficial do

liquido, p, e p, as densidades do sdlido e fluido, e g a constante gravitacional.

Os testes foram efetuados em triplicata com velocidade superficial de percolagdo do
liqguido ¢, igual a 5,22-10°/5,06-10°/4,90-10° m/s para as réplicas A/B/C

respectivamente.

Os resultados obtidos séo apresentados na Figura (4.6) para suspensdo de carbonato

de calcio em agua com &, =12%, submetido a condi¢éo de escoamento.
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Figura 4.6: Permeabilidade para suspensdo aquosa de carbonato de célcio ¢, =12%.

Para predicdo da permeabilidade, foram testados dois modelos, um proposto por
Arouca (2003) representado pela Equacdo (3.41), e outro modelo desenvolvido por Tiller e
Leu (1980) Equacédo (3.40).

K —— (3.41)
C0 + Clgs
P -n
K=k, (—J (3.40)
gSC

Embora seja um dos modelos mais utilizados na literatura, para estimar a
permeabilidade como funcdo da concentracdo volumétrica, (TILLER e LEU, 1980) nao
obteve uma boa correlagdo para os dados experimentais, quando comparado com o modelo
proposto por Arouca (2003). Embora a Equacdo (3.40) apresente informacdes importantes do

fendbmeno fisico, como a concentracdo critica ¢, . A Tabela (4.4) mostras os resultados dos

ajustes.
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Tabela 4.4: Parametros dos modelos para permeabilidade para solugdo aquosa de

carbonato &, =12%.

Modelo Parametros Valores r

¢, [m? | -165-102+2,59.10"
(AROUCA, 2003) i 0,995
¢, [m?] | 3,86-10" £5,95-10"

k, [m?] | 7,3-10+3,0-10™2

(TILLER e LEU, 1980) | & [-] 0,42+0,08 0,948

T [-] 27,0+1,0

O parametro ¢, obteve boa aproximagdo com os dados experimentais, onde quando

a concentracao volumétrica € maior que este parametro a permeabilidade tende a zero.

Influéncia da concentracéo inicial nas equacdes constitutivas para suspensoes

aquosas de carbonato de calcio.

Assim como ja estudado por Arouca (2003) foram efetuados novos testes com o
intuito de avaliar se a distribuicdo de concentracdo de solidos, em suspensdes aquosas de
carbonato é uma caracteristica intrinseca do carbonato ou se depende da concentragdo inicial.
Foi conduzido um teste com concentracao inicial de 11% e analisado o comportamento da sua
distribuicdo de solidos, que é apresentada na Figura (4.7) com testes efetuados em triplicata.
Como se pode observar na Figura (4.7) os experimentos obtiveram uma oOtima

reprodutibilidade com baixas flutuagdes entre as réplicas.
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Figura 4.7: Distribuicdes de concentracdes de sedimentos de carbonato de calcio

£50=11% em condicdo de ndo escoamento.

Como j& esperado, a altura total do sedimento (z = 9,8 cm) para concentracao inicial
de 11% foi inferior quando comparado com 12% (z = 11,8 cm). No entanto, 0 modelo para o
perfil de concentracdo proposto por Arouca (2003), obteve um 6timo ajuste satisfatorio aos

dados experimentais. Na Tabela a seguir sdo apresentados os parametros ajustados.

Tabela 4.5: Parametros da Equacgéo (4.3).

&g Parametro Valores r

e, [-1 | 0464+0,003

11% a[m™] -3,7+0,1 0,990

b[m™] -72+04

Sendo as concentragdes maximas muito proximas, &, =46,4 e 46,6% para
sedimentos de carbonato de calcio em agua com &, =11 e 12%, respectivamente e sob

condicdo de ndo escoamento, isto mostra que os perfis de concentragdo podem ser

77



independentes da concentracéo inicial. A Figura (4.8) mostra o comportamento de tal perfil,
quando a concentracdo inicial € modificada.

0,50

Conc. volumétrica [—]

y T y T J T J T ' T ' T
0,00 0,02 0,04 0,06 0,08 0,10 0,12

Z [m]

Figura 4.8: Distribuicdes de concentracdes de sedimentos de carbonato de calcio
es0=11 e 12% em condic¢do de ndo escoamento.

Mesmo que a altura méxima do sedimento seja funcdo da concentragdo inicial, os
perfis de concentracdo ndo serdo funcdo da mesma, ou seja, o perfil de concentracdo, segue a
mesma tendéncia, independentemente da concentracdo inicial como ja foi abordado por
Arouca (2003) com testes efetuados com caulim nas concentragdes iniciais de 8, 9, 10, 11 e
12%.

O que ocorre é que héa apenas um deslocamento do perfil de concentracdo de sélidos,
com o0 aumento da concentracdo inicial para uma posicdo superior ao longo da proveta

(AROUCA, 2003), mas mantendo-se a mesma distribuicdo de concentragéo.

A distribuicdo de concentracdo, tendo a altura z normalizada variando entre 0 (base
da proveta) e 1 (altura total do sedimento) e apresentada na Figura (4.9). Os parametros da

equacdo normalizada, juntamente com seu coeficiente de correlacdo é apresentada na Tabela
(4.6).
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Figura 4.9: Comparacéo entre os perfis de concentragdo para concentragdes iniciais

11 e 12% sob condi¢do de ndo escoamento.

o =S tAC (4.9)
* 1+b(¢

Onde ¢=z/z,,.

Tabela 4.6: Coeficientes da Equacédo (4.9), com 0<¢ <1.

€50 Parametro Valores r

em[-1 | 0,466 +0,003

11%e12% | ai[-] -0,388 + 0,009 0,980

be[-] -0,76 + 0,03
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A correlacdo manteve-se para concentragOes iniciais diferentes, indicando que o

modelo pode ser usado em outras faixas de concentracao.

Na Figura (4.10) é apresentada a pressdo versus concentracdo dos solidos, para
concentracdo inicial de 11%. Uma vez que o perfil de distribui¢do de sélidos é independente
da concentracdo inicial podemos dizer que a pressdo nos sélido também é independente de tal
pardmetro, como se pode observar na Figura (4.10) que mostra a pressdo nos sélido como

funcéo da concentragéo local para ¢, = 11 e 12%.
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Figura 4.10: Tensao nos sélidos em funcdo da concentracdo local para suspensées

aquosas de carbonato de calcio ¢,=11% .
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Figura 4.11: Tensdo nos sélidos em fungdo da concentracdo local para suspensdes

aquosas de carbonato de calcio ¢,=11¢€12% .

Foi efetuado o ajuste para ambos 0s casos com 0 modelo representado pela Equacao
(4.5). As Figuras (4.10) e (4.11) mostraram ndo haver mudancas no perfil da pressao nos
solidos quando é usado diferentes concentragdes. Logo, o resultado indicou que a tensdo nos

solidos é funcéo apenas da concentragdo local.

Os parametros do modelo de Tiller e Leu (1980) obtiveram uma pequena variagéo
principalmente no parametro P, , uma vez que este € mais sensivel com a variacdo de

concentracdo volumétrica s como pode ser observado na Tabela 4.7.
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Tabela 4.7: Pardmetros da equacdo de Tiller e Leu, (1980) para pressao nos solidos
(es0=11 e 12%).

€50 Parametro Valores r?
Pa [Kg/m 57] 89,335
11% esc [-] 0,347 0,991
1B1-] 7,392
Pa [Kg/m 57] 52,739
11e 12% esc [-] 0,341 0,990
1B[-1 8,686

Os ajustes sdo validos para faixa de concentracdo de solidos entre 32 e 47%. Modelos

para pressdes mais elevadas serdo abordados na proxima secao.

4.3. Determinacdo das Equac6es Constitutivas em Altas Pressoes.

Com auxilio de um filtro de alta presséo tipo HTHP, foram efetuados testes sob
queda de pressdo (AP) constante como descritos na Seccdo (3.9), onde, por razdes de espaco
fisico do equipamento a concentracdo volumeétrica de carbonato ndo p6de ser superior a 5%.

Mas como ja foi exposto neste trabalho e em Arouca (2007), a pressdo nos solidos independe
da concentragéo inicial, e prevé-se comportamento similar da funcéo Ps(gs), variando 0s

parametros do modelo de Tiller e Leu (1980) apenas por efeito da pressao.

A Figura (4.12) mostra que o carbonato de célcio mostrou-se compressivel, dado que
os graficos apresentam uma grande inclina¢do quando se varia a queda pressdo AP, segundo
Massarani (2002).
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Figura 4.12: Representacdo grafica de t/V em funcéo do volume acumulado (Réplica
A).

Foram efetuados testes para cada pressao em triplicata, embora seja apresentada no
gréafico anterior apenas a réplica. As variabilidades dos dados foram de apenas 2% mostrando

que os testes no filtro de alta pressdo possuiram consideravel reprodutibilidade.

A pressao nos sélidos pode ser deduzida a partir da queda de pressdo pela Equacgéo
(4.10).

AP,

total

= AP = AP, + AP, + AP, (4.10)

em que AR,AP, e AP, sdo as quedas pressdes no liquido, nos s6lidos e no meio

filtrante.

Os testes efetuados para determinar a queda de pressao no meio filtrante mostraram
que 0 mesmo é depressivel frente a queda de presséo total do sistema que foi superior a 1 bar,

entdo a Equacéo (4.10) se reduz a:

AP =AP, + AP, (4.11)
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As quedas de pressdo no liquido e no sé6lido podem ser ponderadas pela concentracdo
volumeétrica de sélidos:

AP, =P, =&, AP (4.12)
AP, =P, = £ AP (4.13)

Dada a forma consistente da torta Figura (4.13), formada durante a filtragéo, foi
possivel medir com precisdo a concentragéo de solidos (&) pela razdo massa da torta Umida

pela massa de torta seca como apresentado na Seccao (3.9)

Figura 4.13: Torta formada na unidade de filtragdo HTHP.

De posse da porosidade da torta pdde-se determinar a pressao nos solidos como

funcdo da concentracdo de solidos apresentada na Figura (4.14).
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Figura 4.14: Tensdo nos sélidos em fungdo da concentracdo local para suspensdes
aquosas de carbonato de calcio em altas pressfes

Tabela 4.8: Parametros da equacdo de Tiller e Leu (1980) para filtracdo em altas

pressoes.

Parametros Valores r

Pa[Kg/ms® | 5,645-10"
esc [-] 0,59 0,984
1B[-] 40,978

Analisando a Figura (4.14),0bserva-se que 0s ensaios encontram-se em uma regiao
de pressdo nos soélidos, j& que o carbonato € comprimido e grandes variagdes de pressao

causam baixas variagdes na concentragdo de solidos.

O modelo apresentou bom ajuste aos dados experimentais, com 98,3% da
variabilidade dos dados explicada pelo modelo, assim como as variagfes entre as réplicas que

obtiveram reprodutibilidade satisfatoria, dado que ocorrem variagdes da concentracdo de
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solidos apenas na terceira casa decimal. Logo, os teste de analise de concentracdo da torta se

mostraram muito precisos.

Objetivando extrapolar o modelo de Tiller e Leu (1980) para uma ampla faixa de
pressdo e concentracdo de sélidos, foi proposto um ajuste aos dados unificados de presséo nos

solido obtido pela TARG juntamente com os dados da filtragdo em altas pressdes.
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Figura 4.15: Comparacdo entre técnicas para pressao nos solidos.

Como se pode observar o ajuste compreendeu 99,4% dos resultados, podendo o
modelo prever a pressdo nos solido para uma faixa de concentracdo volumétrica mais
extensiva para o carbonato quando comparado com trabalhos anteriores como de Arouca,
(2003, 2007), Damasceno (1992) e Ruiz (2000). Tal ajuste pode ser utilizado na modelagem e

dimensionamento de equipamentos e processos de separacdo solido-liquido.

A Figura anterior reforgca a constatagdo de que carbonato se mostrou compressivel,
dado que o mesmo tem a faixa de concentracdo volumeétrica de sélidos externa entre 0,25 e

0,60 sendo 0,60 o seu limite compressibilidade para pressoes de ate 10 bar.
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Tabela 4.9: Parametros da equacgédo de Tiller e Leu, (1980) para combinacdo entre

técnica.
Parametros Valores r°
Pa [kg/m s7] 47,21
Esc [ - ] 0,5119 0,994
1B]-] 47,261

Como podemos observar pouco Sse variou 0S parametros e € 1/ comparado ao

pardmetro Pa, isso mostra que tal pard@metro é muito sensivel as variacao de &g € 1/5.

4.4. Determinacdo Equacbes Constitutivas para Fluidos néo-

newtonianos.

O comportamento na sedimentacdo e compactacdo do sedimento em fluidos néo-
newtonianos, pdde ser abordado, a partir de testes efetuados com solucdo aquosa de goma
xantana com 0,1% de concentracdo, conforme metodologia descrita na Secdo (3.7.2) . Vale
ressaltar que, mesmo sendo baixa a concentragdo de goma xantana (0,1%), a influéncia da
mesma na sedimentacdo e compactacdo do sedimento, se mostrou muito expressiva quando
comparada a suspensdes aquosas de carbonato. Para as suspensdes aquosas de carbonato, foi
observado que apds 48 horas de repouso ndo ocorrem mais alteragdes na concentracdo de
solidos local, ja para suspensfes em goma xantana, mesmo apds 15 dias (360 horas) ainda
observaram mudancas no perfil de concentracdo de sélidos. Portanto, ndo foi viavel utilizar de
solugbes com maior concentracdo de goma xantana, pois retardaria demasiadamente o0s

experimentos.

Na Figura (4.16) pode-se observar, os perfis de concentragcdo de uma suspensao em
goma xantana com o tempo, juntamente com o sedimento ja estabilizado em suspenséo

aquosa.
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Figura 4.16: Distribuicdo de concentracdo para suspensdo de carbonato em goma

Xantana e agua.

Para cada dia analisado, foi efetuado um ajuste pela Equacéo (3.34) mencionada na

Secc¢éo (3.7.1), onde parametros para suspensdo de goma xantana, sao apresentados na Tabela

(4.10), em seguida a Tabela (4.11) apontam os parametros para suspensao aquosa.
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Tabela 4.10 Parametros do ajuste da Equacéo (3.34) para os dados obtidos a partir de

ensaios com suspensdes de goma xantana.

Parametros
Dias r?
Eml-] a[m] b [m"]
2 0,453 -2,544 -1,451 0,989
4 0,446 -2,604 -3,090 0,994
6 0,438 -2,680 -4,049 0,997
8 0,437 -2,735 -4,486 0,999
10 0,438 -2,690 -4,425 0,998
12 0,437 -2,863 -5,020 0,997
14 0,437 -2,602 -4,443 0,998

Tabela 4.11 Parametros do ajuste da Equacéo (3.34) para os dados obtidos a partir de

ensaios com suspensdo aquosa.

Parametros
Dias - - r?
Eml-1] a[m™] b [m™]
2 0,456 -3,308 -6,103 0,991

Como se pode observar na Figura (4.16), a compactacdo do sedimento ocorre em
camadas, onde as camadas superiores transferem sélidos para camada imediatamente inferior.
Enquanto a concentragdo no fundo da proveta rapidamente se estabiliza com um lento
aumento de concentragdo com o tempo, camadas superiores tém grandes variagfes na sua
concentragdo num primeiro instante e que se reduzem com o passar do tempo. Logo, a altura
total do sedimento diminui a medida que a concentracdo local aumenta no decorrer do

processo de compactagéo.
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Os valores de concentragdo maxima ¢, obtidos nos ajustes pouco se modificaram

com o tempo, uma vez que as maiores concentracdes se encontraram na base do sedimento e a

concentracdo de solido tem um lento aumento nestas regides.

Avaliando-se os parametros &, € a pode-se notar que 0S mMesmos apresentam
valores médios 0,441 e -2,69 respectivamente, sem apresentar uma tendéncia clara ou relacdo
com o tempo. J& o pardmetro b mostra mais claramente uma tendéncia de redu¢do com o
aumento do tempo. Para constatar tal tendéncia foi efetuada uma regressdo néo linear com os
dados de t e b, representada pela Equacdo (4.15). A equacdo obtida um baixo nimero de
parametros com um bom ajuste aos dados.

b= (4.15)

a, + (a2 /t2)
Onde a, e a,sdo parametros a ser determinados e t o tempo em dias. Nota-se um bom

ajuste dos parametros apresentados na Tabela (4.12) tendo uma correlagdo com os dados de
98,4%

Tabela 4.12: Pardmetros da Equacdo (4.15) para sedimentacdo em suspensdo da

goma xantana.

Parametros Valores r
a - 0,202
0,981
a, - 1,837

De posse dos parametros apresentados na Tabela (4.12), podemos estimar o valor de
b para tempos superiores a 14 dias, contudo estimativas tanto mais proxima de 14 dias mais
precisas serdo, logo foi estimado o valor de b para um periodo de sedimentacdo de 30 dias,
obtendo b= - 4,90.
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Figura 4.17: Comportamento do parametro b da Equacéao (4.14) em relacdo ao tempo
de sedimentacdo.

A Figura (4.17) mostra a estimativa da tendéncia do perfil de concentracdo apds 30
dias de sedimentacdo juntamente com os dados para suspensao em goma xantana em 14 dias e

em agua por 2 dias. Os valores dos parametros da Equacéo (4.14) ¢, e a utilizados para a

estimativa foram suas médias, ja para o parametro b foi utilizada sua estrapolacéo de -4,90.
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Figura 4.18: Estimativa de tendéncia do perfil de concentracdo em goma Xxantana

para 30 dias.

Se pode observar, a estimativa para suspensdo de goma Xantana em
aproximadamente 30 dias € de manter-se bem préoximo ao perfil de concentracdo de
sedimentos em suspensfes aquosas. Portanto, é provavel que o perfil de concentracdo dos
sedimentos tenha uma fraca dependéncia com o fluido, como mostra os resultados. Ja o tempo

de sedimentacdo e compactacdo tem forte relacdo com a reologia do meio.

Vale ressaltar que, fluidos com reologia muito acentuada, como solugdes aquosas de
goma xantana concentradas acima de 0,5%, causariam um retardo tdo expressivo na
sedimentacdo, que seria impossivel pela técnica aqui abordada (TARG), visualizar uma
aproximacdo dos perfis de concentracdo de solidos, quando comprado a suspensdes aquosas.
Contudo os perfis de concentracdo de solidos tendem a se aproximarem estendendo-se 0

tempo de sedimentacéo para longos periodos.

Como mostra a Equacdo (4.4), a pressao nos solidos depende apenas dos fatores
perfil de concentracdo de sélidos e altura total do sedimento, sendo estes fatores proporcionais
entre si. A Figura (4.19) mostra a pressao nos solidos para sedimento em agua apos 2 dias e

em goma xantana ap6s 14 dias de sedimentacéo.
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Figura 4.19: Pressdo nos solidos para sedimentos em fluido newtoniano e néo-

newtoniano.

Assim como o perfil de concentracdo de sélidos em goma xantana, ndo houve tempo
suficiente para se igualar ao perfil de suspensBes aquosas, a pressdo nos solidos também
levard um maior tempo para tal. Estima-se que 30 dias seria tempo suficiente para obter uma
consideravel aproximacdo entre as pressdes nos solidos. Mas como mencionado na Secc¢édo
(3.7.2), isso ndo foi possivel devido a mudancas reoldgicas que ocorrem na solugdo de goma
Xantana em &gua, para longos periodos em repouso, 0 que inviabilizaria os testes, pois

acrescentaria um fator de mudancas reoldgicas de deducdo muito complexa.
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5.1.

CAPITULO5

CONCLUSOES E SUGESTOES

Conclusoes.

A técnica de atenuacdo de raios gama mostrou-se eficiente na determinacdo dos
perfis de concentracdo de solidos, tanto em suspensdes aquosas quanto em

suspensdes pseudoplasticas.

Os testes preliminares para a otimizacdo do sistema e de coleta de dados,
colaboraram para a reducdo dos erros e contribuiram para a boa reprodutibilidade dos

testes.

Os resultados mostraram que o sedimento do carbonato de calcio possui grande

compressibilidade.

O modelo de Tiller e Leu (1980), se ajustou bem ao dados de tensdo nos solidos,
tanto em baixas pressdes quanto em altas, ja 0 modelo para permeabilidade, proposto
por Arouca (2003) mostra maior correlacdo com os dados, quando comparado ao
modelo de Tiller e Leu (1980).

Assim como relatado e indicado por Arouca (2003), a tensdo nos sélidos e a
permeabilidade se mostraram-se funcBes apenas da concentracdo local e

independentes da concentracao inicial.

Com auxilio dos testes na unidade de alta pressao, foi possivel determinar equacdes
constitutivas para uma ampla faixa de pressdo nos sélidos com um satisfatorio ajuste

dos parametros e reprodutibilidade entre as réplicas.
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5.2.

O tempo de compactacdo do sedimento tem forte relacdo com a reologia do meio,
onde uma pequena mudanca na reologia provocou um alto retardamento na

compactacdo do meio.

Os testes com goma xantana, também mostraram a ocorréncia da propagacao de
ondas de concentracdo mencionadas por Kynch (1952), durante a compactacdo do

meio saindo do fundo da proveta até o topo de sedimento.

A sedimentacdo em fluido ndo newtoniano (goma xantana), quando comparado a
sedimentacdo em 4agua, indicou que o perfil de concentracdo tem uma fraca
dependéncia com o fluido, causando alteracdes mais expressivas apenas no tempo de

sedimentacdo e compactacdo do sedimento.

Sugestdes de Trabalho Futuros.

Estudar a sedimentacdo em fluidos ndo newtonianos, com sélidos de diferentes

formas, tamanho e distribuicdo granulométrica.

Efetuar simulacdes para sedimentadores continuos, utilizando as equagdes
constitutivas aqui originadas tanto em fluidos newtonianos como em nao

newtonianos.
Avaliar a permeabilidade, em altas pressdes correlacionando com a TARG.

Estudar a sedimentacdo, com misturas de solidos para fluidos newtonianos e néao

newtonianos.
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APENDICE A -

Valores da contagem de pulsos de referéncial (R0) corrigida para diversas

posi¢cdes ao longo do tubo de teste

Neste apéndice sdo apresentadas, as médias de 30 lituras de contagem de pulsos,
corrigida pelo tempo morto, efetuadas para cada posi¢do ao logo do tubo de teste, com seus

respectivos desvio padréo.

Tabela Al: Média da contagem de pulsos para diversas posi¢cGes do recipiente de

teste

Posicéo RO Desvio Desvio
z [cm] [s-1] padrao [%%6]

2 933,76 9,88 1,06%
2,5 930,11 6,19 0,67%
3 931,86 8,64 0,93%
3,5 926,99 7,21 0,78%
4 928,25 7,53 0,81%
4,5 928,16 7,68 0,83%
5 934,17 9,22 0,99%
55 932,94 8,03 0,86%
6 933,99 7,80 0,84%
6,5 934,12 10,13 1,08%
7 930,31 8,83 0,95%
75 933,09 9,40 1,01%
8 932,85 7,75 0,83%
8,5 936,70 8,37 0,89%
9 932,80 7,99 0,86%
9,5 930,59 5,46 0,59%
10 929,29 8,32 0,90%
10,5 928,57 8,03 0,86%
11 931,86 9,47 1,02%
11,5 935,01 7,89 0,84%
12 931,15 6,76 0,73%
12,5 932,00 6,86 0,74%
13 930,29 5,53 0,59%
13,5 929,35 7,51 0,81%
14 929,09 7,04 0,76%
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