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Resumo

No processo de perfuracdo de pogos de petrdleo e gas, os fragmentos de rochas chamados de
cascalho de perfuragdo sdo levados até a superficie através do fluido de perfuracdo. Ao atingir
a rocha geradora de petréleo, os cascalhos gerados durante esta perfuragdo passam a ser
denominados cascalhos de reservatdrios e apresentam petréleo em sua composicdo. Os
cascalhos de perfuracdo devem ser separados do fluido a fim de reaproveitar o fluido de
perfuracdo e de remover os contaminantes do fluido presentes no cascalho, para que 0 mesmo
possa ser descartado. O secador de cascalhos € responsavel pela descontaminacdo destes
cascalhos de perfuracdo, permitindo seu descarte desde que os teores residuais de base nao
aquosa (olefina e n-parafinas) estejam abaixo de 6,9%, em massa, segundo a legislagcdo
ambiental brasileira. A secagem por micro-ondas tem se mostrado uma excelente alternativa
como secador de cascalhos, alcangando teores de base organica abaixo de 1%. Além disso, o
tratamento por micro-ondas tem sido bastante utilizado na remedia¢do de solos contaminados
com petroleo, mostrando sua possivel aplicagdo na remediagcdo de cascalhos de reservatdrio.
Neste trabalho, foi desenvolvido um prototipo semi-industrial de secagem micro-ondas em
regime continuo, para descontaminacdo de cascalhos de perfuracdo, e foram realizados
estudos da remediacdo de cascalhos de reservatérios em uma unidade de bancada. O protétipo
foi testado em condi¢des reais de operacdo, utilizando vazdes entre 250 e 750 kg/h, teores de
contaminantes entre 7,5 e 12,5% e cascalhos offshore, evaporito e cascalhos de reservatorio.
Na unidade de bancada foi avaliada a remediacdo de cascalhos de reservatdrio perfurados
tanto com fluido base aquosa quanto fluido base sintética. O protétipo foi capaz de reduzir,
em cascalhos offshore, os teores residuais de contaminantes a niveis abaixo de 0,1% com um
gasto energético comercialmente competitivo. Mostrou-se também eficaz no tratamento de
evaporito e promissor na remediacdo de cascalhos de reservatorio. O tratamento de cascalhos
de reservatorio na unidade de bancada mostrou que a temperatura e energia especifica sao
importantes fatores para tratamento deste tipo de cascalho e que a tecnologia tem grande
potencial de aplicacao em escala semi-industrial.

Palavras-chave: prot6tipo semi-industrial, remediagdo micro-ondas, fluido de perfuracdo,
petroleo, cascalhos de reservatorio.
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ABSTRACT

In the process of drilling oil wells, rocks fragments are generated and called drill cuttings.
They are brought to the surface through the drilling fluid. When the drill reaches the oil
reservoir, the rocks fragments generated are called reservoir drill cuttings, because they have
intragranular oil. Drill cuttings and drilling fluids must be separated in order to reuse the
drilling fluid and remove contaminants in drill cuttings so that it can be disposed. The cuttings
dryer is responsible for the decontamination of these drill cuttings, allowing their disposal as
long as the residual contents of synthetic bases (olefin and n-paraffins) are below 6.9%, by
mass, according to Brazilian environmental legislation. Microwave drying has proved to be an
excellent alternative as a drill cuttings dryer, reaching levels of organic base below 1%. In
addition, microwave treatment has been widely used in the remediation of soils petroleum-
contaminated, showing its possible application in remediation of reservoir drill cuttings. In
this work, a semi-industrial prototype of continuous microwave dryer was developed for the
decontamination of drill cuttings, and were evaluated the remediation of reservoir drill
cuttings in a bench scale. The prototype was tested under real operating conditions, using
mass flow rates between 250-750 kg/h, synthetic base content between 7.5-12.5% and using
offshore drill cuttings, evaporite and reservoir drill cuttings. In the bench scale was evaluated
the remediation of reservoir drill cuttings with water-based fluid and synthetic-based fluid.
The prototype was able to reduce the residual content to levels below 0.1%, with low specific
energy. It has also been shown to be effective in decontamination of evaporite and promising
in remediation of reservoir drill cuttings. The remediation of reservoir drill cuttings in the
bench scale showed that temperature and specific energy are important parameters for the
treatment of this type of cuttings and the technology is able to remediation of reservoir drill
cuttings.

Keywords: semi-industrial prototype, microwave remediation, drilling fluids, petroleum,
reservoir drill cuttings.
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Capitulo 1 — Introdu¢do

1 - INTRODUCAO

processo de perfuracdo de pocos de petroleo abrange varias etapas, que o

tornam um processo de elevado custo e complexidade. Diante disso, visando

aumentar a viabilidade do processo de perfuracdo de pocos de petréleo e gais,
despertou-se uma crescente necessidade de reduzir os custos, riscos operacionais e
ambientais.

Ap0s a prospeccao de petrdleo, inicia-se a perfuracdo do mesmo utilizando o método de
perfuracdo rotativo. Este se baseia em pressionar a broca sobre a rocha e realizar um
movimento de rotagdo ocasionando o esmerilhamento da rocha. Estes fragmentos de rochas
gerados, chamados cascalhos de perfuracdo, sdo levados até a superficie do pogo pelo fluido
de perfuracdo, que € injetado pelo interior da coluna de perfuracdo e retorna pelo espaco
anular formado entre a coluna e as paredes do poco.

Além da funcdo basica de transportar cascalhos até a superficie, o fluido mantém a
estabilidade fisica e quimica das paredes do pogo, promove a lubrificagdo da coluna e
resfriamento da broca de perfuragdo, transmite poténcia hidriulica a broca e ao motor de
fundo, entre outras fungoes.

Os fluidos de perfuracdo sdo misturas complexas de solidos, liquidos e, por vezes,
gases, e podem ser classificados de acordo com o tipo de fase continua utilizada. Os fluidos
de perfuragc@o base ndo aquosa sdo os mais utilizados no cendrio brasileiro por apresentarem
diversas vantagens em relacdo aos outros tipos de fluido, como: menores problemas
operacionais, baixa interacdo com argilas, baixos coeficientes de atrito, etc. Sdo formados
pela emulsdo de dgua e Oleos sintéticos, como a n-parafina, olefina interna, ésteres, dentre
outros, além de aditivos que auxiliam na estabilidade da emulsdo e ajustam as propriedades
fisicas e quimicas do fluido para cada situacdo de perfuracao.

Uma das desvantagens do fluido de perfuracdo base nido aquosa é o seu alto custo de
fabricagdo, necessitando que haja uma reutilizacio do mesmo. Para que o fluido possa ser
reutilizado é conveniente que o cascalho gerado pela broca seja separado do fluido de
perfuracdo. Desta forma, associado a perfuracdo tem-se o chamado Sistema de Controle de

Solidos, que envolve diversos equipamentos responsaveis por promover essa separacdo. O
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objetivo dos sistemas modernos de controle de sélidos é a redugcdo global do custo da
operac¢do de perfuracdo, removendo os cascalhos e minimizando a perda de fluido associado a
estes. Outro objetivo a ser atingido € o cumprimento da legislacdo ambiental quanto ao
descarte de cascalhos contaminados com fases organicas do fluido.

Cascalhos contaminados com fluidos de perfura¢do base nao aquosa apresentam relativa
toxicidade e baixa biodegrabilidade (tanto em ambiente aerébico quanto em anaerobico),
sendo que o seu descarte deve atender ao requisitos ambientais previstos em legislacdo. O
Instituto Brasileiro de Meio Ambiente e dos Recursos Naturais Renovaveis (IBAMA)
estabeleceu limites de descarte para cascalhos contaminados com fluidos de perfuragdo base
nao aquosa baseados nas leis da Agéncia de Protecio Ambiental dos Estados Unidos (EPA-
US). A legislacdo ambiental brasileira atual prevé o limite de 6,9% de teor massico de n-
parafina e/ou olefina interna em cascalhos de perfuracao descartados em ambiente offshore.

No sistema de controle de solidos, diversos equipamentos realizam a separa¢do do
cascalho e do fluido de perfura¢do. Porém, um equipamento muito importante no processo de
reducdo dos teores de fase orgdnica em cascalhos para posterior descarte € o secador de
cascalho. Atualmente, a Petrobras S.A. utiliza centrifugas filtrantes como secadores de
cascalhos, que sdo pecas fundamentais na adequacdo dos residuos aos padrées ambientais de
descarte e secundariamente na maxima recuperacdo de fluido de perfuracao.

A centrifuga filtrante consegue atender a legislacdo atual, no entanto, devido ao alto
custo de manutencdo, riscos operacionais ligados a esse equipamento e, a depender da
granulometria e tipo de rocha, o teor residual de fase orgéanica aderida ao cascalho permanece
muito proximo do limite ambiental. Desta maneira, uma tecnologia emergente que vem sendo
citada na literatura para descontaminagdo de cascalhos, em substituicio aos secadores
convencionais, € a secagem por micro-ondas.

Sabe-se que as micro-ondas sao ondas eletromagnéticas que promovem o aquecimento
através da vibragdo/rotacio do momento dipolo das moléculas. Por ser um aquecimento
seletivo e a nivel molecular, este apresenta diversas vantagens, com relagdo ao aquecimento
convencional. Os resultados reportados na literatura mostram que esta tecnologia, em escala
de laboratério, tem potencial para descontaminar cascalhos de perfuracio, reduzindo os teores
de fase orginica a niveis abaixo de 1%, em massa. Porém, ndo existe nenhum equipamento de
descontamina¢do micro-ondas em escala industrial capaz de tratar cascalhos de perfuracao a
altas vazdes e baixo consumo energético, obtendo teores residuais abaixo do previsto pela

legislacao.
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Além de tudo, na fase final da perfuragdo, ao atingir o reservatorio de petrdleo, a broca
utilizada para perfuracdo do poco fragmenta as rochas da formacdo gerando os chamados
cascalhos de reservatorio. Estes se diferem dos cascalhos de perfuracio pelo fato de terem em
sua composicao petroleo da formacao. Cascalhos de reservatdrios podem ser perfurados com
fluido base aquosa, na qual apresenta como contaminante somente o petroleo da formacao, ou
podem ser perfurados com fluido base ndo aquosa, que além da contaminagdo pelo petroleo os
cascalhos passam a ter também a contaminac¢do pela fase organica do fluido.

Os componentes presentes no petréleo, como os hidrocarbonetos policiclicos
aromaticos (HPA), sdo altamente toxicos ao meio ambiente, fazendo-se necessario o
tratamento dos cascalhos de reservatorios. Segundo a legislagdo ambiental brasileira, o teor de
HPA permitido para descarte destes cascalhos é de 10 ppm (EPA, 2000). Além disso, a
determinagado do teor de petréleo em cascalhos de reservatério ndo € trivial, nao havendo uma
técnica pratica para determinacdo destes a altas concentracoes.

A literatura carece de trabalhos a respeito de remediacdo de cascalhos de reservatorio,
uma vez que esta é bem mais complexa que a remediacdo de solos contaminados
artificialmente com petréleo, pois, os cascalhos de reservatorios apresentam petrdleo
intragranular. A remediacdo de solos contaminados artificialmente com petréleo e seus
derivados tem sido estudada recentemente por pesquisadores € constatou-se que a
termorremediacdo micro-ondas apresenta maiores vantagens no tratamento de solos que

outros métodos de remediacao.
1.1 — Objetivos

O objetivo central deste trabalho foi o estudo da aplicacao industrial das micro-ondas no
tratamento de cascalhos de perfuragdo e na remediagdo de cascalho de reservatério. Para isso,
o trabalho foi dividido em trés partes. Na primeira parte abordou-se o desenvolvimento de
uma nova técnica de andlise de teores de petrdleo e dgua em cascalhos de perfuracdo. A
segunda parte do trabalho foi o estudo da remediagdo por micro-ondas de cascalhos de
reservatorios em escala de bancada e regime batelada. Por fim, na terceira parte do trabalho
avaliou-se o desempenho do protétipo semi-industrial de secagem micro-ondas para
descontaminagdo de cascalhos de perfuracdo em regime continuo, desenvolvido com parceria

entre a Faculdade de Engenharia Quimica da UFU, ONDATEC S.A e PETROBRAS S.A.
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1.1.1 — Método hibrido de analise de teor de petroéleo e agua em cascalhos

Neste trabalho, foi desenvolvida uma técnica de andlise de teor de petroleo e 4gua em
cascalhos de reservatério denominada método hibrido, por se tratar do conjunto de trés
técnicas diferentes de analise. Realizaram-se testes de validacdo do método com cascalhos de
perfuracdo contaminados artificialmente com petrfleo a varios teores. Além disso, este
método foi utilizado para determinacdo do teor de petréleo e 4gua nos cascalhos de

reservatério utilizados nos ensaios de remediacao micro-ondas.
1.1.2 — Remediacao de cascalhos de reservatério em escala de bancada

Nao havendo estudos reportados na literatura referentes a este tema, foi estudada, em
escala de bancada e regime batelada, a remediacdo micro-ondas de cascalhos de reservatorios
perfurados com fluido base aquosa e de cascalhos de reservatorios perfurados com fluido base
ndo aquosa, variando-se o set-point da temperatura de controle e energia especifica do

processo em ambos os estudos.

1.1.3 — Descontaminacao de cascalhos de perfuracao em escala semi-industrial e regime

continuo

No protétipo semi-industrial foi estudada a viabilidade da unidade na descontaminagdo
de cascalhos contaminados com fluido de perfuracdo base olefina interna. Foi possivel variar
a altura da camada de cascalho, pressio de operacdo, exaustdo dos vapores, vazdo de
alimentacdo, teor inicial de fase organica, set-point da temperatura de controle e tipo de
cascalho; obtendo-se como resultados a energia especifica, teores residuais de fase orgénica,
teores residuais de agua, andlise quimica dos liquidos recolhidos, etc. Além disso, foram
monitorados os balangos de massa, vazamento de micro-ondas e dissipacdao de calor pela
unidade. Por fim, foi estudada a possivel utilizagdo do secador micro-ondas semi-industrial na

remediacdo de cascalhos de reservatorio.
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2 - REVISAO BIBLIOGRAFICA

presente capitulo descreve o processo de perfuracdo de pocos de petrdleo, assim
como as operacgdes destinadas ao tratamento dos cascalhos de perfuracido. Além disso,
serdo abordados alguns aspectos tedricos do aquecimento micro-ondas e sua utiliza¢do
para descontaminacdo de cascalhos de perfuracdo e solos contaminados com petrdleo e/ou

seus derivados.
2.1 — Processo de perfuracio de pocos de petrodleo e gas

2.1.1 — Petroleo

7z

A principal matéria organica que da origem ao petréleo é originada do processo de
sedimentacdo de micro-organismos e algas marinhas que por milhares de anos sofreram
modificagdes devido a pressdo e temperatura. Matérias organicas provenientes de vegetais
superiores (Gimnospermas e Angiospermas) sdo mais dificeis de tornar-se matéria-prima do
petréleo devido ao meio oxidante onde vivem. (MARQUES, 2011)

Para que o petrdleo seja formado, os sedimentos de matéria organica devem estar
depositados em uma rocha sedimentar, denominada geradora, e livre de circulagdao de 4gua.
Devido ao fluxo de calor oriundo do interior da terra, a temperatura da matéria orginica vai
aumentando e passa por alguns estagios evolutivos. Na faixa de 65°C, fase diagénese,
predomina-se a atividade bacteriana que provoca a reorganizacdo celular e transforma a
matéria orginica em querogénio, gerando gases bioquimicos. Em temperaturas de até 165°C,
fase catagénese, hid a quebra das moléculas de querogénio resultando na formacdo de
hidrocarbonetos liquidos e gis (onde hd maior geracdo de petréleo liquido). Na faixa de
210°C, fase metagénese, as moléculas de hidrocarbonetos liquidos se quebram originando os
gases leves, também chamados gases termoquimicos. O incremento de temperatura apds essa
fase faz com que o petrleo atinja a fase de metamorfismo, na qual hid a degradacdo do
hidrocarboneto gerado, deixando como remanescente grafite, gas carbdnico e algum residuo
de gas metano. (THOMAS, 2001)

Apo6s ser gerado, o petroleo € migrado da rocha geradora para uma rocha de maior

porosidade e permeabilidade chamada rocha reservatorio. Nao ha um consenso sobre os
5
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fendmenos envolvidos nessa migragdo, que pode ser atribuida a expulsdo da dgua da rocha
geradora, que leva consigo o petrdleo, ou a existéncia de micro-fraturas nessa rocha. Para que
haja o aprisionamento do petréleo na rocha reservatério, em torno dela é necessario que haja
camadas de rochas com baixa porosidade e permeabilidade evitando que o petrdleo se
desloque até a superficie. Essas rochas sdo chamadas de rochas selantes e duas classes de
rochas selantes por exceléncia sdo os folhelhos e rochas salinas (evaporito). (MARQUES,
2011; THOMAS, 2001)

As propriedades fisicas do petréleo variam de acordo com o tamanho e propor¢ao dos
hidrocarbonetos presentes, teor de enxofre, etc. Para padronizar os tipos de petréleo, em 1921
a American Petroleum Institute (API) classificou os petréleos de acordo com seu grau API,
que pode ser calculado diretamente através da Equacgdo 2.1, utilizando a densidade do petréleo

(P persieo) € da dgua ( p,,,,) medidos a 60°F. (PAULINO, 2011; RIAZI, 2005)

141,5

p petréleo
p dgua

Com isso, a classificagdo API dos petréleos € dividida em:

° API = ~131,5 2.1

= Petréleo leve - grau API maior que 31,1 (densidade menor que 870 kg/m?);

» Petréleo médio - grau API entre 31,1 e 22,3 (densidade entre 870 e 920 kg/m3);

= Petrdleo pesado - grau API entre 22,3 e 10 (densidade entre 920 e 1000 kg/m3);

* Petrdleo extrapesado - grau API menor que 10 (densidade maior que 1000
kg/m3);

Outra classificacdo do petrdleo se da segundo seus constituintes, e visa caracterizar o
petrdleo de acordo com seus constituintes para medir seu grau de degradagdo e/ou determinar
a quantidade das diversas fracdes que podem ser obtidas no seu refino. Segundo Thomas
(2001) o petrdleo pode ser classificado como:

» Classe parafinica (75% ou mais de parafinas) — sdo petréleos leves (CAPI>31,1)
com teor de resinas e asfaltenos menor que 10%, baixa viscosidade, anéis arométicos
simples ou duplos e baixo teor de enxofre;

= Classe parafinico-nafténico (50-70% parafinas, >20% de nafténicos) — sao
petréleos médios com teor de resinas e asfaltenos entre 5 e 15%, baixo teor de
enxofre, teor de nafténicos entre 25 e 40%;

= Classe nafténica (>70% de nafté€nicos) — Classe aromatica intermediaria (>50% de

hidrocarbonetos arométicos) — s@o petr6leos ndo tdo comuns, que apresentam baixo
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teor de enxofre e se originam da alteracdo bioquimica de O6leos parafinicos e
parafinico-nafténicos;

= (Classe aromatica intermediaria (>50% de hidrocarbonetos aromaticos) — sio
petroleos pesados, contendo de 10 a 30% de asfaltenos e resinas, teor de enxofre
acima de 1%, teor de monoaromaticos baixo e teores de tiofenos e de
dibenzotiofenos elevados;

»= Classe aromatico-nafténica (>35% de nafténicos) — s@o petréleos derivados dos
parafinicos e parafinico-nafténicos, teor de resinas e asfaltenos maior que 25% e teor
de enxofre entre 0,4 € 1%;

= Classe aromatico-asfaltica (>35% de asfaltenos e resinas) — sdo petrdleos
extrapesados oriundos de um processo de biodegradacdo avancada com alto teor de

asfaltenos e resinas e teor de enxofre de 1 a 9%.
2.1.2 — Perfuracao

A exploracdo de petréleo envolve diversas atividades industriais, que podem ser
divididas em vérias etapas. Primeiramente € feita uma prospeccdo geofisica, através da qual
sdo encontrados os reservatorios de petréleo sem que haja a necessidade de uma perfuracio
fisica. A prospeccdo também fornece informagdes sobre a viabilidade econdmica da retirada
do petréleo do poco, envolvendo todos os custos operacionais de perfuragdao. (PETRI, 2014)

No local escolhido para a abertura do pogo € instalada uma sonda de perfuragdo,
atualmente no Brasil, utiliza-se o método rotativo no qual as rochas sdo perfuradas pela acao
da rotacdo e peso aplicados a uma broca existente na extremidade da coluna. Os fragmentos
de rochas gerados neste processo sdao denominados cascalhos de perfuragdo e sdo
transportados, continuamente, até a superficie do poco através do fluido de perfuracdo. Este
fluido € injetado no interior da coluna e retorna a superficie, carreando cascalhos, através do
espaco anular formado entre a coluna de perfuracado e as paredes do pogo. (FIALHO, 2012)

Recentemente, com o intuito de se realizar a perfuracdo de pocos de petrdleo sem a
utilizagdo de risers, o conceito de circulagdo reversa comegou a ser estudado, na qual, é feita a
injecdo do fluido de perfuracdo através do espaco anular, entre a coluna e o pogo, € o retorno

deste fluido € realizado pelo interior da coluna. (SANSONI J UNIOR, 2005)
O processo de perfuracdo € realizado por fases, a cada fase perfurada, a coluna é
retirada do poco e € inserido um tubo de revestimento posicionado a frente das formacdes

rochosas que estdo expostas. Entdo é bombeada uma pasta de cimento no espago anular entre
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os tubos do revestimento e as paredes do poco. Caso o reservatdrio de petrdleo esteja a uma
profundidade maior, a coluna de perfuracdo € novamente descida no pog¢o, desta vez com um
diametro de broca menor que a anterior. Na Figura 2.1, pode-se observar um esquema de um
poco de petrdleo terrestre (onshore) perfurado em trés fases, com seus respectivos diametros,

até a chegada do reservatoério de petroleo. (PANISSET, 2014)

7]
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fonte adaptada: PANISSET, 2014

Figura 2.1 — Fases da perfuracdao de um poco de petréleo onshore.

Como citado anteriormente, o fluido de perfuracdo € responsavel pelo transporte dos
cascalhos do fundo do pogo até a superficie. Além disso, ele desempenha diversas outras
funcdes importantes. Segundo ASME (2005), o fluido de perfuracdo promove a estabilidade
fisica e quimica das paredes do poco sendo ainda responsavel pela lubrificacio, limpeza da
coluna e resfriamento da broca. Além do mais, controla as pressdes do pogo e transmite carga
hidrulica a broca e aos motores de fundo. Ao mesmo tempo atua como canal para a
transmissao de informacdes sobre parametros de perfuracao ou geologicos obtida pelo sistema
de aquisicao de dados para a superficie.

A seguir serdo apresentadas algumas definicdes e classificagdes dos fluidos de

perfuracdo comumente utilizados.
2.1.3 — Fluido de perfuracao

Os fluidos de perfuracdo sao misturas complexas de liquidos e/ou gases, com aditivos
quimicos que sdo responsaveis pelo controle de algumas propriedades do mesmo, como:

viscosidade, densidade, estabilidade de emulsdo, permeabilidade, pH, etc. Esses fluidos
8
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podem ser classificados segundo a fase continua da emulsdo, sendo divididos em Fluidos
Pneumadticos (FP), Fluidos Base Aquosa (FBA) e Fluidos Base Nao aquosa (FBNA).
Normalmente, para a escolha do tipo de fluido, s@o consideradas as demandas técnicas
associadas ao poco, ao seu custo, e as restricoes ambientais e logisticas do pogo que esta

sendo perfurado. (PETRI, 2014)

2.1.3.1 — Fluidos pneumdticos

Os fluidos pneumadticos sdo aqueles em que ar puro ou outro gas (nitrogénio
usualmente) sdo usados em parte ou como todo o fluido de perfuracdo. Por apresentarem
baixa densidade sdo indicados para uso na perfuracdo de zonas de perda severa de circulagao,
reservatdrios depletados, rochas duras e zonas de interesse sensiveis ao dano a formacao
(PETRI, 2014). Sao exemplos de fluidos pneumaéticos o ar puro ou gas, a névoa, a espuma € o
fluido aerado. Segundo Panisset (2014):

Os fluidos de ar puro ou gés sdo utilizados quando se necessita de um aumento na taxa
de penetragdo em formagdes duras como basalto ou diabasio. Neste tipo de fluido o ar (ou
gés) € injetado no po¢o como fluido circulante. O fluido névoa é uma dispersdo grosseira de
um liquido, com surfactante, em um gas para forma uma névoa. O seu uso visa aumentar a
taxa de penetracdao em formagdes muito consolidadas.

J& o fluido espuma € obtido pela dispersdo de um gas em um liquido com a presenca de
um agente espumante e por apresentar um excelente carreamento de cascalhos e baixa
densidade € utilizado na perfuracdo de rochas muito consolidadas e em zonas de perda de
circulacdo. O fluido aerado trata-se da dispersdo de um gas (ar ou nitrogénio) no fluido de
perfuracdo que reduz a densidade média do mesmo, resultando em menores pressoes

hidrostaticas ao longo da perfuracio.

2.1.3.2 — Fluidos base aquosa

O fluido base aquosa é constituido, basicamente, de dgua (doce, salgada ou dura)
misturada com alguns aditivos. Esses aditivos sdo compostos por material inerte (argila e
barita), polimeros altamente biodegradidveis (goma xantana e hidroxi-propil amido) e sais
(cloreto de sddio e potassio). Por este motivo eles impactam menos o meio ambiente.

Atualmente, o FBA tem sido bastante utilizado na perfuracdo das fases iniciais de um poco
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maritimo, na qual ndo apresenta retorno de fluido e cascalho até a superficie e por isso o
fluido acaba sendo direcionado para o fundo do mar. (PANISSET, 2014)

Conforme descrito por Petri (2014), os fluidos base aquosa podem ser divididos em trés
subgrupos:

O primeiro subgrupo € composto pelos Fluidos Argilosos, que sdo a base de agua e
contém argilas naturais e/ou industrializadas como principal agente viscosificante. Sao
exemplos os fluidos nativos, convencionais, convencionais com obturante, com cal, com
hidroxidos metalicos.

O segundo subgrupo sdo os Fluidos Poliméricos, que contém polimeros atuando como
agentes viscosificantes, redutores de filtrado, inibidores de hidratacdo de argila, etc. Sao
indicados para perfuracdo de zonas de baixa a média reatividade e se destacam neste grupo os
fluidos catidnicos, salgados tratados com poliacrilamida, baixo teor de sdlidos, salgado com
NaCl tratado com polimeros, salgado com KCI tratado com polimeros, isentos de cloretos.

O terceiro subgrupo sio os Fluidos Drill In, que também sdo fluidos poliméricos, e que
sdo especialmente formulados para perfuragdao da zona de interesse gerando rebocos de facil
remog¢do e baixo potencial de dano. Esses fluidos contemplam caracteristicas de fluido de
perfuracdo e de fluido de completacdo. Sdo exemplo os fluidos biopolimérico com CaCO; e
nao aquoso.

Normalmente, os fluidos base aquosa apresentam argilas altamente hidrofilicas em sua
composicdo que reagem quimicamente com a 4gua do fluido de perfuracdo ou de lencobis
d’agua, provocando o inchamento da argila. Este fendmeno promove a intrusido de argila nos
poros das formagdes cortadas pela broca, gerando uma barreira que paralisa ou restringe o
fluxo da produ¢do de petréleo, além disso, provoca a instabilidade e perda de fluido para as
formacoes. Devido a tais dificuldades, os fluidos de perfuracdo base aquosa ndo conseguiram
acompanhar os novos desafios que foram surgindo com a evolug¢do da tecnologia, como a

perfuracdo direcional ou em 4dguas profundas. (SCHAFFEL, 2002)

2.1.3.3 — Fluidos base ndo aquosa

Esse fluido € constituido de uma fase ndo aquosa hidrofébica que segundo Gongalves
(2003), lhe conferem vantagens e desvantagens com relagdo aos fluidos base aquosa,

conforme apresentado na Tabela 2.1.
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Tabela 2.1 — Vantagens e desvantagens do fluido base ndo aquosa segundo Gongalves (2003).

Vantagens Desvantagens
Melhora a estabilidade do poco Sao inflamaveis
Pouca interacdo com argilas reativas Contém componentes quimicos que desgastam
elementos de borracha
Reducio de problemas na perfuracio de Oleos nio gelificam
evaporitos
Propriedades do fluido mais estaveis Sao dificeis de viscosificar, dificultando
adensamento
Maior resisténcia a contaminagao Contém alguns elementos téxicos ao meio
ambiente
Reducio no alargamento do poco Baixa biodegrabilidade
Melhor producdo em arenitos contendo argilas Alta solvéncia em gases encontrados durante a
perfuracao, dificultando a detecgdo de kicks
Possivel reaproveitamento do fluido, tornando-o Descontaminacio dos cascalhos devido a
atrativo economicamente restricdes ambientais de descarte
Baixa taxa de corrosio e baixo coeficiente de Menores taxas de penetracao
atrito

Os fluidos base ndo aquosa possuem em sua composicdo um Oleo, que € originado

desde produtos de refino de petroleo e derivados sintéticos provenientes de Oleos vegetais até

moléculas sintetizadas a partir de fracdes de hidrocarbonetos (PANISSET, 2014). Por essa

razdo, segundo Gongalves (2003), a fase ndo aquosa presente no fluido de perfuracdo pode ser

dividida em trés grupos (I, II e III).

Fluido base nao aquosa - Grupo I: apresentam elevado teor de aromaticos em sua
composicido (20-40%), obtendo teores de hidrocarbonetos policiclicos aromaticos
acima de 0,35%. As vantagens de se empregar bases ndo aquosas deste grupo estdo
associadas aos seus baixos custos, grande disponibilidade, baixa viscosidade e
facilidade em formar emulsdes com agua devido ao seu alto teor de moléculas
arométicas. Fazem parte desse grupo os fluidos fabricados a partir do 6leo diesel e
6leo mineral, ambos formados pelo préprio petréleo ou mesmo um produto direto do
refino do petréleo.

Fluido base nao aquosa — Grupo II: podem apresentar determinados teores de
aromaticos, porém nao sao tao elevados quanto o Grupo I. A destilacdo controlada de
petrdleos parafinicos proporciona um teor de teores de hidrocarbonetos policiclicos
aromaticos na faixa de 0,001 % a 0,35%.

Fluido base nao aquosa — Grupo III: apresenta baixo ou negligenciavel teor de

arométicos e teores de hidrocarbonetos policiclicos arométicos abaixo de 0,001%.
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Neste grupo, os Oleos utilizados sdo obtidos através de reacdes quimicas de
compostos relativamente puros ou por separagdes especiais. Sao chamados de fluido
de perfuracdo base ndo aquosa, pois, sdo utilizados como base os dleos sintéticos
como: olefinas interna, linear alfa-olefina, n-parafinas, iso-parafinas, éteres, ésteres
metilicos ou etilicos, ésteres de cadeia longa, acetais, etc.

Na fabricacdo do fluido de perfuracdo base nao aquosa, a utilizacdo somente de 6leo
gera um fluido com propriedades reoldgicas newtonianas, ndo podendo ser utilizado no
transporte de cascalhos de perfuracdo. Por essa razdo, ao invés de utilizar o dleo puro é
utilizado uma emulsdo 6leo-agua para gerar perfis reologicos pseudoplasticos que facilitam a
operacgdo com fluido e o transporte, por arraste, do cascalho. (PETRI, 2014)

Porém, a adi¢cdo de agua ao ja mencionado problema de interacdo do fluido com rochas
argilominerais, o que pode ser minimizado empregando salmouras de cloreto de sédio ou
cloreto de célcio. Além disso, a emulsdo 6leo-dgua deve ser estavel, para isso sdo adicionados
agentes tensoativos com caracteristicas oleofilicas e hidrofilicas. Agentes alcalinizantes, que
saponificam os 4cidos graxos presentes nos emulsificantes, sao utilizados para tornar o fluido
alcalino neutralizando qualquer gés 4cido presente no pog¢o. Sao adicionados ao fluido agentes
redutores de filtrado para diminuir a permeabilidade do mesmo. Para manuten¢do ou
adaptacdo das propriedades reolégicas e gravimétricas sdo incorporados agentes
viscosificantes e adensantes. (PETRI, 2014; GONCALVES, 2003)

Durante a perfuracdo de um pogo, o fluido de perfuracdo chega até a superficie
arrastando consigo cascalho da perfuracdo. Estes cascalhos devem ser separados do fluido
para que os mesmos possam ser descartados e o fluido reinjetado no poco. A possibilidade de
reutilizacdo do fluido de perfuracdo é um dos motivos que tornam o fluido base ndo aquosa
mais economicamente vidvel com relacdo aos outros tipos de fluidos. A separacao de fluido
do cascalho é feito através de equipamentos de separagdo fisica em um sistema chamado

controle de s6lidos. (GONCALVES, 2003)
2.1.4 — Sistema de controle de sélidos

O sistema de controle de sélidos tem por objetivo a reducdo global do custo de
perfuracdo, removendo de forma eficiente os sélidos perfurados e minimizando a perda de
fluidos aderidos aos cascalhos. Os equipamentos utilizados neste sistema sdo usualmente
empregados na indudstria da mineracdo que, com o tempo, foram sendo adaptados e

otimizados para operacao de separacdo de cascalhos e fluido de perfuracdo. (PEREIRA, 2013)
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As configuragdes e equipamentos do sistema de controle de sélidos dependem do tipo e
propriedades do fluido. No cenério brasileiro, os equipamentos mais comuns s30:
desgaseificador, peneiras vibratorias, tanques de decantacdo, hidrociclones, centrifugas
decantadoras e secadores de cascalhos. A Figura 2.2 mostra um esquema da planta de controle

de s6lidos brasileira de uma perfuracdo com fluido base ndo aquosa.

aditivoes
1 1 ] l 1
Tanque L Tanque } Tanque | Tanque |_ Tanque
Primsario [ Desareiadores Dessiltadores | Centrifuga | Fluido Tr'atado:I
- [
: Hidrociclones Hidrociclones Centrifuga
1 Desareiadores Dessiltadores Decantadora
I .
| | .
1 borra da
1 ¥ P
f i centrifuga
| Alta Performance
1

sélido

S6CD Tanque > Centrifuga borra da

Secador entrif
— Decantadora centrifuga

Figura 2.2 — Esquema da planta de controle de s6lidos brasileira.

Os fragmentos de rocha e o fluido de perfuracdo que saem do pog¢o sdo injetados no
sistema de controle de sélidos, passando primeiramente por um desgaseificador atmosférico
que s6 € utilizado quando o fluido encontra-se contaminado por um gas. Apds isso, a mistura
de cascalhos e fluido de perfuragdo passa pelas peneiras primdrias, também chamadas de
scalper.

Essas peneiras apresentam um movimento oscilatorio eliptico, circular ou linear, que
promovem a movimentacao das particulas sélidas levando a répida separacdo do fluido e dos
sOlidos. Peneiras com movimento oscilatério eliptico possuem um angulo de inclinacdo
negativo reduzindo o tempo de retencao do sélido e limitando a capacidade de processamento.
Peneiras com movimento circular ndo apresentam angulo de inclinacdo o que possibilita
trabalhar com multiplas telas e malhas mais finas. J4 peneiras com movimento linear
apresentam angulo de inclina¢d@o positivo, retendo mais fluido e possibilitando trabalhar com

telas de malha mais finas (200 mesh). (PETRI, 2014; PANISSET, 2014)
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Normalmente, as peneiras primérias apresentam abertura entre 10 e 40 mesh e sdo
responsaveis por reter particulas com granulometria na faixa de cascalho e areia segundo a
norma ABNT NBR 6502/95. Os sélidos retidos na peneira sdo levados ao secador de cascalho
e o material passante da peneira é levado para um tanque primario. O liquido transbordado
deste tanque é levado para o tanque da bateria de hidrociclones desareiadores. (ASME, 2005)

Os desareiadores sdo hidrociclones com diametros que variam entre 4 e 12 in.
Apresentam capacidade de processamento entre 50 e 500 gpm e s@o utilizados para remover
s6lidos na faixa granulométrica de areia (ABNT NBR 6502/95). O residuo que sai do
underflow da bateria de hidrociclones desareiadores e enviado as peneiras de alto desempenho
e o liquido do overflow € enviado ao tanque da bateria de dessiltadores. (PETRI, 2014)

Os dessiltadores sdo hidrociclones responsaveis por remover particulas na faixa
granulométricado silte (ABNT NBR 6502/95). Apresentam diametro de 4 a 5 in € um ponto de
corte médio entre 15 e 20 um. O residuo do underflow destes hidrociclones é enviado as
peneiras de alto desempenho e o liquido do overflow é enviado ao tanque da centrifuga
decantadora. (PETRI, 2014)

A centrifuga decantadora tem a funcdo de recuperar o restante do fluido aderido aos
cascalhos e remover particulas com diametro de corte na faixa de 5 a 10 pum. O
funcionamento da centrifuga se baseia no principio de submeter o material a altas forgas G,
acelerando a taxa de sedimentagio dos sélidos. E formada por um tambor rotativo e uma
rosca sem fim no centro do tambor. Durante a centrifuga¢do, os liquidos e sé6lidos finos vao
em direcdo a parede do tambor e sdo levados ao overflow do equipamento. Enquanto as
particulas maiores se concentram na parte externa da camada e sdo trasnportadas pela rosca
sem fim em direcdo ao underflow. (MOREIRA, 2011)

O fluido recuperado pelo overflow da centrifuga decantadora é enviado a um tanque de
fluido tratado. Neste tanque as propriedades fisico-quimicas que o fluido perdeu sdo
recuperadas, adicionando alguns aditivos, podendo ser reinjetado ao poco. O residuo do
undeflow da centrifuga é chamado borra da centrifuga e ndo ha mais tratamento para ele. A
borra da centrifuga € misturada com o residuo do secador de cascalhos até atingir os limites
ambientais de descarte. (PANISSET, 2014)

O liquido descartado pelo underflow da bateria de desareiadores e dessiltadores passa
pelas peneiras de alta performance. Essas peneiras sdo mais complexas e versateis que as
peneiras primarias e conseguem separar particulas mais finas, pois utilizam telas de 200 a 325

APIL. O material retido pela peneira € enviado ao secador de cascalho, enquanto o liquido
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passante € enviado ao tanque da centrifuga decantadora. O conjunto formado pelas baterias de
hidrociclones, desareiadores e dessiltadores, juntamente com a peneira de alta performance
sao chamado de Mud Cleaner. (PETRI, 2014)

Os soélidos retidos pela peneira primaria e a peneira de alta performance sdo tratados
pelo secador de cascalho. O liquido recuperado apds o tratamento no secador de cascalho é
enviado a um tanque do secador e o solido seco é descartado, desde que o teor de base ndo
aquosa esteja dentro das normas ambientais de descarte.

O liquido do tanque do secador é tratado por uma centrifuga decantadora dedicada, que
vai recuperar o restante do fluido e separar os s6lidos mais finos. Caso o liquido que sai do
secador ndo apresente s6lidos ou esteja dentro dos padrdes, a centrifuga decantadora dedicada
ndo € utilizada. A borra da centrifuga dedicada é misturada com o residuo seco do secador de
cascalhos até atingir os limites ambientais de descarte. J4 o liquido do tanque do secador
retorna para o tanque primario fechando o ciclo de processo.

O secador de cascalhos ndo ¢ um equipamento integrante do sistema de controle de
sOlidos, mas € de suma importancia para adequacao dos cascalhos a legislacdo ambiental. Na
Europa e nos Estados Unidos essa legislacdo existe hi alguns anos e é bastante rigida. A
Comissao Oslo/Paris (OSPAR) estabeleceu que o teor de 6leo nos cascalhos descartados em
alto mar, na costa Européia, deve ser inferior a 1%, em massa. (PEREIRA, 2013)

No Brasil, os limites de hidrocarbonetos presentes nos cascalhos, de descarte em alto
mar, sdo determinados pelo Instituto Brasileiro do Meio Ambiente (IBAMA) e seguem as
mesmas exigéncias ambientais previstas pela Agéncia de Protecio Ambiental Americana (US
EPA). Essa lei prevé que o teor miximo para descarte de cascalhos de perfuracdo
contaminados com ésteres vegetais ou ésteres de baixa viscosidade € 9,4% e para olefinas
internas de Cig a Ci3 € 6,9%. Descarte de fluido base diesel é terminalmente proibido, pois
contém muitos hidrocarbonetos policiclicos arométicos (HPA) de alta toxicidade. (EPA,
2000)

A operacdo de secagem do cascalho é uma etapa do sistema de controle de sélidos que
ndo necessariamente tem que estar junto com a perfuracdo. Em perfuracdes maritimas, por
exemplo, o cascalho que sai das peneiras € levado até a costa para que o mesmo seja tratado.
No Brasil, existem varios tipos de secadores de cascalhos utilizados para descontaminacao de

cascalhos de perfuragio.
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2.1.5 — Tratamento dos cascalhos de perfuracao

Na literatura sdo relatados diferentes tipos de técnicas, empregadas por diferentes
secadores, destinados a secagem de cascalhos com fluido de perfuracdo. Além disso, os
residuos de perfuracdo, que sao cascalhos e fluidos, na maioria das vezes sdo depositados em
aterros industriais monitorados ou em aterros com dilui¢o.

Nos aterros monitorados o cascalho é deixado em um local impermeavel por periodo
indeterminado. Nos aterros com dilui¢ao, solo sem contaminacgao € misturados ao cascalho de
perfuracdo para diminuir seu teor de contaminantes (<3%) e é entdo enterrado a uma
profundidade de 1,5 m com solo ndo contaminado, possibilitando assim a utilizagdo do local
para agricultura, uma vez que as raizes nio penetram essa profundidade. Porém a técnica de
aterro nao € muito utilizada atualmente devido ao seu alto custo e pela grande quantidade de
cascalho existente para tratamento. (SOUZA & LIMA, 2002)

Existem também alguns pesquisadores que estdo estudando a potencialidade de
utilizacdo do cascalho de perfuracdo em materiais de construcdo. Este cascalho de perfuracao
funciona como substituinte de parte da areia natural presente em blocos de concretos para
pavimentagao intertravada, concreto armado, materiais ceramicos e cimenticios. (MENEZES
& PAULA, 2014; PIRES, 2009)

Um método que € utilizado para o descarte do cascalho de perfuracao sem utilizagdo de
secador de cascalho € a injecdo de cascalhos em pocos com fratura de formacdes. Neste
método, sdo feitas injecdes periddicas ou continuas de cascalhos com fluido no pogo que
apresenta uma fratura na formacao. O material escoa pelas camadas permeaveis da formacao
até encontrar uma rocha impermeavel e nao fraturdvel. Apds a inje¢do do cascalho e fluido o
revestimento € colocado e a perfuracdo continua. Para utilizar este método € importante que as
formacdes geoldgicas estejam situadas abaixo dos aquiferos de dgua potivel. (SOUZA, 2002)

A técnica de micro-encapsulamento apresentada por Quintero et al. (2001) apresentou
resultados satisfatérios para adequac@o dos cascalhos, inicialmente a 17% de Oleo, a teores
residuais abaixo de 0,0097% de 6leo. A técnica baseia-se na aplicacdo de um emulsificante ao
cascalho, separando os hidrocarbonetos em goticulas menores que 10 pm, em seguida
aplica¢do de um silicato alcalino ao 6leo emulsificado, produzindo capsulas de silica inerte ao
redor das micro-gotas de 6leo. O custo desta técnica ainda ndo é comercialmente competitivo.

A centrifuga filtrante € um equipamento bastante utilizado no tratamento de cascalhos
de perfuracdo e é formada por um tronco conico rotativo dotado de aletas raspadoras que

arremessa o material contra uma tela estaciondria (30 a 65 mesh), que impede a passagem de
16



Capitulo 2 — Revisao Bibliografica

sOlidos mais grosseiros. O fluido recuperado juntamente com os sélidos que conseguem
passar pela tela sdo estocados em um tanque enquanto a torta formada sobre a superficie
interna da tela € raspado pelas aletas e cai para fora do equipamento. A vazdo de
processamento deste equipamento chega a 60 t/h e pode chegar a teores entre 1 e 5% de base
organica aderida no cascalho. Devido a grande variabilidade do tamanho de particulas, forma
das particulas e teor de fluido aderido ao cascalho, a centrifuga filtrante ndo consegue tratar,
em fluxo continuo, o cascalho a teores abaixo dos limites permitidos pela legislacdo. Além
disso o custo de manutencao (troca de telas) deste equipamento € bastante elevado e demanda
um grande tempo de parada para manutencao. (PEREIRA, 2013)

No trabalho de Panisset (2014), o autor estuda um novo equipamento utilizado no
tratamento de cascalhos de perfuracdo chamado Vacuum Conveyed System (VCS), também
conhecido por Mudcube. Este equipamento consiste em uma tela metalica (API 120, 170 ou
200) montada em cima de uma esteira transportadora. Durante o transporte do cascalho é
aplicado uma pressio inferior 4 pressdo atmosférica, gerando um efeito de sucgdo na tela. E
aplicada também uma vibragdo nesta tela para auxiliar na movimentagdo do cascalho e para
evitar o tamponamento da tela. Este equipamento consegue operar vazdes altas como 140 t/h
reduzindo o teor de fase organica no cascalho a 2%, em massa.

O método de incineracdo € mostrado por Toledo (2014) como sendo um processo
aplicado para destinagdo final de varios tipos de residuos, submetendo-os a queima em altas
temperaturas, porém com abundante geracdo de gases poluentes. Tem por objetivo reduzir ou
destruir a matéria organica e decompor os poluentes inorganicos. Porém, essa incineragcao
pode emitir poluentes a atmosfera.

A dessorcdo térmica tem como principio a vaporizacdo dos componentes volateis do
cascalho através de alguma fonte de calor. O processo ocorre vaporizando-se primeiramente a
agua, em seguida ocorre a vaporizacdo da fase organica, a medida que vai atingindo as
temperaturas de ebuli¢do dos hidrocarbonetos. (PETRI e al. 2015)

Segundo EPA (1994), a unidade de dessorcdo térmica (Thermal Desorption Unit —
TDU) utiliza um tambor rotativo aquecido indiretamente por queimadores a diesel. Os
vapores gerados sdo exauridos na parte superior do tambor enquanto a poeira arrastada pela
fase gasosa € retida por um filtro. O equipamento pode chegar a uma capacidade de 2 t/h,
obtém teores de fase organica residual entre 0,3 e 1% e pode operar a uma faixa de

temperatura entre 150 e 560°C. Pelo fato de apresentar temperaturas de operacgdes altas, este

equipamento pode ser categorizado como HTTD (High Temperature Thermal Desorption).
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Ja o equipamento de dessor¢do por rosca sem fim oca (Hollow Screw Flight Dryer)
utiliza uma rosca sem fim oca por onde passa o fluido aquecedor. O cascalho vai absorvendo
calor enquanto ¢é transportado pela rosca sem fim e os vapores que vao sendo gerados sdo
exauridos pela parte superior do equipamento. Este equipamento é categorizado como LTTD,
mas para conservar as propriedades da fase organica, trabalham a uma temperatura entre 204
e 260 °C. O teor final de contaminantes organicos no cascalho pode chegar a teores inferiores
a 1%. (EPA, 1997)

Em equipamentos de dessor¢do térmica, a geracdo de calor pode ser feita através de
métodos mecanicos. Nas unidades de dessor¢cdo termomecanica (Thermomechanical Cuttings
Cleaner — TCC) o cascalho é moido pelo impacto dos martelos até se converter em um po
muito fino, gerando atrito e calor durante o processo. As temperaturas tipicas desta unidade
sdo entre 240°C e 300°C e por essa razao € considerado um LTTD (Low Temperature
Thermal Desorption). Os vapores gerados passam por um ciclone para retirar a poeira gerada
e em seguida em dois estdgios de condensadores. Esta unidade consegue operar a uma vazao
entre 3 ¢ 5 t/h de cascalhos e uma energia especifica entre 0,28 e 0,20 kWh/kg. Esta
tecnologia tem potencial para entrega de cascalhos com teor de fase orginica abaixo de 1%,
em massa. (ORMELOH, 2014; PEREIRA, 2013)

Em uma parceria feita entre a Petrobras S.A e a Albrecht Equipamentos Industriais
Ltda, foi desenvolvida a tecnologia de Tratamento Térmico de Residuos e Materiais
Multifasicos (TTRM+). Esta tecnologia demonstra um quadro positivo para aplicabilidade em
residuos de alguns subprodutos da cadeia produtiva da Petrobras, assim como para insumos
das Unidades de Recuperacdo Secundaria de Hidrocarbonetos (URSH). O material recuperado
¢ de Otima qualidade para ser empregado no refino e os so6lidos organicos residuais do
processo apresentam grande potencial de aplicacdo. Apresenta 4 estagios, dos quais o 1°
estagio € onde ocorre evaporagdo da 4gua e hidrocarbonetos leves, no 2° estigio ocorre a
dessorcdo térmica do Oleo presente no cascalho ou substrato, no 3° estigio ocorre o
craqueamento da fragdo orgadnica pesada restante e mantém agregados os sedimentos
inorganicos e o 4° estigio € a zona pOs-processamento onde podem ser aplicados os processos
de inertizagdo do subproduto sélido gerado. O tempo de residéncia do material neste
equipamento é de 50 minutos. (AZEVEDO, 2014)

Durante a perfuragdo da rocha reservatério, além da contaminagdo do cascalho pela fase
organica do fluido de perfuragdo, pode ocorrer também a contaminagdo pelo petréleo da

formacao, que apresenta compostos muito téxicos como aromaticos € HPA.
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O descarte de cascalhos contaminados com petréleo s6 € permitido apds sua
remediacdo, pois apresentam uma toxicidade muito alta se comparada com a toxicidade de
hidrocarbonetos parafinicos. A legislagdo ambiental prevé um teor maximo de HPA em
cascalhos na ordem de 10 ppm. (MELTON et al., 2000)

Além da utilizacdo em tratamento de cascalhos com fluido de perfuragdo, o TTRM+
também € visto como uma alternativa para a remediacio de cascalhos de reservatdrio, ou seja,
cascalhos de perfuracdo contaminados com petréleo da formacao.

Nao existe um equipamento especifico capaz de promover de forma isolada a
remediacdo de cascalhos de reservatorio. Porém, a unido de diversas tecnologias € capaz de
fazer a remediacdo de solos contaminados com petréleo. A seguir serdo mostradas algumas

destas tecnologias.
2.1.6 — Remediacao de solos contaminados com éleos

Solos contaminados com hidrocarbonetos provenientes do petréleo representam um
perigo ao meio ambiente. A degradacdo natural do petroleo € lenta e por essa razdo a técnica
de biorremediacdo tem sido usada para remediacdo de solos contaminados com petroleo.
Nesta técnica a biodegradagdo natural do petrdleo € acelerada por bactérias ou por tratamentos
de controle de aeracdo e temperatura (QIN er al., 2013). Além disso, a técnica de
fitorremediacdo pode ser usada em conjunto ou de maneira separada para auxiliar neste
processo de degradacao.

Este método baseia-se na utilizacdo de plantas, pois as raizes de algumas plantas
aceleram a degradacao de componentes toxicos do petréleo (MERKL et al., 2005). Ambos os
métodos dependem de reagdes bioldgicas e por isso apresentam um longo tempo de duracao
ligado a uma baixa capacidade de processamento e alto custo.

Alguns autores propdem métodos de quimiorremediacdo para remediacdo de solos
contaminados com petrdleo. Este método baseia-se na utilizacdo de produtos quimicos para
ocorrer reacdes de oxidagcdo dos hidrocarbonetos do petréleo. Alguns produtos utilizados sdo:
peréxido de hidrogénio, persulfato, peroximonosulfato, permanganato e ozonio (DO et al.,
2009; BOCOS et al., 2015; YU et al., 2007).

Além das reacdes de oxidagdo, sdo utilizadas também as extracdes por solventes,
extracOes por arraste a vapor e flotacdo na remediacdo de solos contaminados com petroleo.
(GAN et al., 2009, LEE et al., 2001; AL-OTOOM, 2009). Estes métodos apresentam alto

custo pelo fato de haver a necessidade de separacdo e reciclo do solvente apds o tratamento.

19



Capitulo 2 — Revisdo Bibliografica

Métodos térmicos também sdo usados na remediacdo de solos com petrdleo, € a
chamada termorremediacdo. A incineracdo, mostrada anteriormente, também pode ser
aplicada para retirar todo o petréleo do solo. Para isso sdo utilizadas temperaturas acima de
800°C, nas quais ocorre a queima dos hidrocarbonetos presentes no petréleo. Porém, esta
queima pode emitir poluentes 4 atmosfera (ANTHONY & WANG, 2006; BUCALA et al.,
1994).

Outro método de termorremediacdo € a dessorcdo térmica, que € a vaporizacdo dos
componentes volateis do petrdleo através de alguma fonte de aquecimento. Pina et al. (2002)
investigaram a termorremediagdo, através de dessorcdo térmica por aquecimento
convencional. Estes autores trataram um solo contaminado com diesel a uma temperatura
entre 400 e 900°C, e foi obtida uma eficiéncia de remocao entre 89 e 98%.

Alguns trabalhos da literatura mostram que o tratamento por micro-ondas tem potencial
para utilizagdo na descontaminacdo de cascalhos de perfuragdo e na remediacdo de solos
contaminados com petrdleo e seus derivados. A seguir serdo apresentados algumas definicdes
a respeito das micro-ondas e alguns trabalhos referentes a descontaminagdo e remediagdo

utilizando as micro-ondas.
2.2 — Tecnologia micro-ondas

As micro-ondas sdo ondas eletromagnéticas com frequéncias que variam de 300 a
300000 MHz. Neste intervalo as micro-ondas podem ser divididas em faixas de frequéncia
segundo a Comissdo Federal de Comunicacdes dos EUA (Federal Communications
Commission — FCC).

» Faixa entre 300 MHz e 3000 MHz — UHF (Ultra High Frequencies);
» Faixa entre 3000 MHz e 30000 MHz — SHF (Super High Frequencies);
» Faixa entre 30000 MHz e 300000 MHz — EHF (Extra High Frequencies).

Dentro das referidas faixas, as mesmas sao divididas em bandas conforme descrito na
Tabela 2.2. (MAI et al., 2008)

A aplicacdo das micro-ondas é diversa e cada equipamento utiliza um faixa de
frequéncia para seu funcionamento. De acordo com o regulamento da Comissdo Federal de
Comunicacdes e as Leis internacionais de Radio, quatro frequéncias sdo permitidas
mundialmente para uso em fornos micro-ondas sendo elas: 915 MHz (industrial), 2450 MHz
(cientifico e doméstico), 5800 e 24125 MHz (area médica). A frequéncia mais utilizada para

fornos micro-ondas domésticos € 2450 MHz pelo fato de ser a mesma frequéncia de
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ressonancia das moléculas de 4dgua. A frequéncia de 915 MHz é bastante utilizada em
equipamentos industriais de aquecimento micro-ondas por apresentar uma alta profundidade

de penetracdo. (PECORARO et al., 1997)

Tabela 2.2 — Designagdo das bandas para as faixas micro-ondas.
Banda Frequéncia Banda Frequéncia

L 1a2GHz Q 30 a 50 GHz
S 2a4 GHz U 40 a 60 GHz
C 4 a8 GHz v 50a75 GHz
X 8a 12 GHz E 60 a 90 GHz
K. 12 a 18 GHz W 75a110 GHz
K 18 a26 GHz F 90 a 140 GHz
K, 26 a 40 GHz D 110 a 170 GHz

A eficiéncia de conversdo de energia elétrica em onda eletromagnética em fornos micro-
ondas varia de 50 a 75% para frequéncia de 2450 MHz e 80 a 85% para frequéncia de 915
MHz. (HAQUE, 1999)

O aquecimento dos materiais através das micro-ondas € feito por meio da rotacdo dos
dipolos permanentes das moléculas. Uma onda eletromagnética se deslocando no espaco gera
uma oscilagdo no campo eletromagnético da regido por onde ela passa. Com isso, o dipolo
presente nas moléculas tende a se alinhar com o campo magnético, acompanhando as
oscilacdes da onda eletromagnética. Essa rotacdo do dipolo faz aumentar a energia cinética
das moléculas, ocorrendo o aumento da temperatura. Para moléculas com dipolo induzido
ocorre o0 mesmo fend6meno, mas com intensidades menores. (PANISSET, 2014)

Baixas frequéncias (menores que 100 MHz) fazem com que os dipolos sigam facilmente
as mudancgas no campo sem haver dissipacdo de calor. Ja nas frequéncias altas (acima de 1
THz), as moléculas ndo conseguem responder ao campo eletromagnético. Em frequéncias na
faixa das micro-ondas, o atraso da fase dos dipolos sobre o campo elétrico faz absorver
energia e aumenta a perda dielétrica dada pela relaxag¢ao do dipolo. (HAQUE, 1999)

Existe outro mecanismo de aquecimento que acontece durante 0 aquecimento micro-
ondas, que € a oscilacdo de particulas com carga. O calor é gerado através de perdas por
friccdo, que acontecem através da migracdo de ions dissolvidos quando sob a acdo de um
campo eletromagnético. Estas perdas dependem do tamanho, carga, condutividade dos ions

dissolvidos e interagdo destes com o solvente. Por essa razdo, o aquecimento micro-ondas &
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dito aquecimento seletivo, pois moléculas com maior afinidade as micro-ondas tendem a
aquecer mais rapidamente do que moléculas com baixa afinidade. (SANSEVERINO, 2002)

Em geral, substancias polares sdo boas absorvedoras de micro-ondas (H,O, HCI,
CH;3;0H). Substancias menos polares ou substancias com momento de dipolo nulo absorvem
pouco as micro-ondas (C;H;6, CCly, CO,). Materiais cristalinos com estrutura altamente
ordenada e alguns outros materiais sdo considerados transparentes as micro-ondas
(insuladores), pois permitem a passagem da onda eletromagnética sem haver absor¢do. Metais
refletem as ondas eletromagnéticas (condutores), por essa razdo nio sdo aquecidos pelas
micro-ondas e sdo indicados para construcdo das paredes da cavidade e das guias de onda.
(SANSEVERINO, 2002)

Existem outros meios de diferenciar materiais bons absorvedores e materiais ruins
absorvedores. A propagacao da energia eletromagnética através do material é associada com
valores numéricos de permissividade elétrica (&) que pode ser expressa em funcdo da
constante dielétrica (&') e do fator de perda dielétrica (&") conforme a Equagdo 2.2. Além da
diferenca de valores entre materiais, os valores de permissividade elétrica podem variar com a
frequéncia, temperatura, teor de umidade, estado fisico e composi¢cdo do material.
(MEHDIZADEH, 2010; MEREDITH, 1998)

e=¢&'+ je" 2.2)

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

polarizacio do material. Este é um importante fator, pois a tg(é‘) determina o fator de

dissipacdo que € a habilidade do material de transformar energia recebida em calor. A

Equacdo 2.3 mostra a equacdo para angulo de perda dielétrica.

S = arctg (‘9% .) (2.3)

Materiais com tg(é) <0,1 sdo considerados insuladores, ou seja, sdo transparentes as
micro-ondas. J4 materiais com tg(&) >0,1 absorvem bem a energia micro-ondas e

transformam a energia recebida em calor. Quanto maior o valor da g (&) melhor absorvedor

de micro-ondas é o material. (MEREDITH, 1998)
Além da capacidade de absorver as micro-ondas, o material absorvedor de micro-ondas

apresenta a chamada profundidade de penetracdo. Esse parametro mostra a distancia, a partir

da superficie do material, em que a energia absorvida pelo material decai % (0,368) do valor

de energia na superficie. A profundidade de penetragdo ( D,) pode ser calculada através das
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propriedades dielétricas e o comprimento de onda (A1) utilizando a equa¢do mostrada na
Equagdo 2.4. O comprimento de onda pode ser calculado pela Equacdo 2.5, na qual ¢ € a
velocidade da luz no viacuo com valor de 299792458 m/s e f é a frequéncia da onda. O
comprimento de onda para fornos micro-ondas de 2450 MHz € de 12,236 CM. (MEREDITH,
1998)

(2.4)

b2
r 272’ a2 0
[H(S'H -1
E

A= % 2.5)

Como &” < ¢’, a Equacdo 2.4 pode ser simplificada para a Equacdo 2.6, com uma
margem de erro de 10%. A profundidade de penetragdo ndo significa que distancias a partir de

D, ndo irdo ser aquecidas, significa que distancias a partir de D, receberdo 63,2% ou menos

da energia que incidiu sobre o material.

o _Ae

DY

(2.6)

Segundo Meredith (1998), a densidade de poténcia volumétrica ( p ) dissipada em um

material sendo aquecido pelas micro-ondas pode ser calculada pela Equacdo 2.7, que é
derivada das relacdes de Maxwell, e representa o aquecimento dielétrico do material. Esta

equacdo leva em consideragcdo paradmetros operacionais como frequéncia da onda e magnitude

do campo elétrico (|E| ), além de parametros fisicos do material a ser aquecido como fator de

perda dielétrica, onde g, € a permissividade elétrica no vacuo e tem valor de 8,8541 88.10™"°

C*/(N.m®).

p= 27a~;"()(9"f|E|2 2.7)
Segundo Jia & Jolly (1992), a densidade de poténcia dissipada em um material

dielétrico pode ser escrita integrando o vetor de Poynting, produto vetorial entre campo

elétrico e magnético ( Ex H ), sobre uma superficie fechada de um elemento tetraédrico da

malha numérica. A Equacdo 2.8 mostra a formula da poténcia volumétrica dissipada em um

material dielétrico. A modelagem completa do aquecimento micro-ondas de um material

dielétrico é mostrada no Apéndice A.

0 1
p_ﬁ(—g[ﬁs(ExH)dS) @.38)
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Outra metodologia de calculo da poténcia dissipada no material é através da Lei de
Lambert. Que somente pode ser aplicada se o material, com geometria simples (placa, cilindro

ou esfera), apresentar uma espessura maior que a espessura critica (/,), calculada através da

Equacdo 2.9. Segundo a Lei de Lambert, a absorcdo da energia no interior do material se da
de maneira exponencial através do decaimento da energia, assim como mostrado pela

Equacdo 2.10. Onde, p, € a densidade de poténcia na superficie do material, /| € a distincia

de um ponto até a superficie e o € o fator de atenuacdo mostrada pela Equacdo 2.11.

(AYAPPA et al., 1991)

I = 27 -0,08 (2.9)
P
P = p,exp(-2la) (2.10)
1
8'((1+tg25)é —1)
27
a=" (2.11)
A 2

A densidade de poténcia volumétrica dissipada pode ser calculada também utilizando
calores sensiveis e latentes (quando hd mudanca de fase), pois, quando niao ocorre reagao
quimica, a poténcia dissipada durante o aquecimento micro-ondas apresenta-se como a soma
de ambos. Com isso, pode-se calcular a poténcia dissipada em um material segundo a

Equacdo 2.12, em que M, e M, sdo massa inicial e final do material, respectivamente,
T, e T, sdo a temperatura inicial e final do material, ¢, € o calor especifico a pressdo
constante e L € o calor latente de vaporizacdo. (MEREDITH, 1998)

T,
p:é MifcpdT+(Mi—Mf)L (2.12)
T;

A Equacgdo 2.8 é comumente utilizada para padronizacdo de célculos de poténcia de
saida e eficiéncia energética, em fornos micro-ondas, de acordo com a norma IEC 60705
(International Electrotechnical Commission) e Portaria n° 174/2012 do INMETRO (Instituto
Nacional de Metrologia, Qualidade e Tecnologia). Nesta norma, utiliza-se uma massa inicial
de 4gua de 1000g a 22°C, a qual € aquecida pelo equipamento micro-ondas. Durante o
aquecimento sdo monitoradas a temperatura da agua e a energia elétrica consumida. A razao
entre a poténcia de saida e a poténcia dada pela energia elétrica consumida fornece a

eficiéncia energética do equipamento.
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A Tabela 2.3 mostra exemplos de valores da constante dielétrica, fator de perda
dielétrica, fator de dissipacdo e profundidade de penetracdo para alguns materiais da literatura

a uma frequéncia de 2450 MHz e temperatura de 25°C, segundo e Rossi et al. (2017).

Tabela 2.3 — Propriedades dielétricas e profundidades de penetracao para alguns materiais da

literatura a 2450 MHz. ]
Material e'[-]  &"[] 1g(8)[[] D, [em] Referéncia
Agua (85°C) 56 3 0,0536 4,86 Meredith (1998)
Agua (25°C) 77 13 0,1688 1,32 Meredith (1998)
Agua (gelo -12°C) 3.2 0,003 0,0009 1165,6 Meredith (1998)
Salmoura (0,5 molal) 68 54 0,7941 0,32 Meredith (1998)
Vidro Borossilicato 4,05 0,005 0,0012 784,1 Meredith (1998)
Porcelana 8,9 0,009 0,0010 645,7 Meredith (1998)
Teflon 2,06  0,0004 0,0002 6989,9 Meredith (1998)
Cascalho de perfuracdo 2,101 0,547 0,260 5,20 Rossi et al. (2017)
(0% fluido)
Fluido de perfuracao 8,037 1,409 0,175 3,93 Rossi et al. (2017)
base n-parafina
Fluido de perfuracao 8,191 1,979 0,241 2,84 Rossi et al. (2017)
base olefina interna
n-parafina pura 2,536 0,078 0,031 39,76 Rossi et al. (2017)
olefina interna pura 2,577 0,151 0,058 20,71 Rossi et al. (2017)

* profundidade de penetracdo calculado através da Equagdo 2.4

Em equipamentos térmicos, inclusive de aquecimento micro-ondas, um parametro
muito importante utilizado para comparar os gastos energéticos € a energia especifica (EE).
A Equacdo 2.13 mostra a equacdo da energia especifica inicial que expressa a quantidade de
poténcia de saida do equipamento ( P ) em um determinado tempo (t) por unidade de massa

inicial de material (M ). (PETRI, 2014)
_P-t
EE=P 1/, (2.13)

Um equipamento de aquecimento por micro-ondas pode ser dividido em trés partes:

Guia de Onda, Cavidade e Sistema Elétrico, que sdo ilustrados pela Figura 2.3.
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Guia de

Cavidade Ouda

Sistema
Elétrico

Fonte adaptada: http://www.zmescience.com/science/physics/microwave-oven-from-ww2/
Figura 2.3 — Esquema das principais partes de um micro-ondas doméstico.

2.2.1 — Guia de ondas

Guias de onda sdo estruturas responsaveis por guiar as ondas eletromagnéticas de um
ponto a outro. As guias de onda podem ser retangulares, cilindricas ou coaxiais e a
propagacdo da onda se da pelas reflexdes ocorridas pelas paredes. Um guia de onda ideal é
aquele em que as paredes sdo condutores perfeitos € o interior sdo insuladores perfeitos, pois
desta maneira ndo havera dissipacdo das ondas pelos condutores nem pelos meios dielétricos.
Quando as paredes e o interior da guia de ondas ndo sdo condutores e insuladores perfeitos,
respectivamente, hi perdas durante a passagem da onda. Essa poténcia perdida se chama
atenuacdo e ¢ medida por mW ou dB por comprimento da guia de onda. (POZAR, 1998;
MEHDIZADEH, 2010; VIEIRA, 2003)

A propagacdo da onda no interior da guia de onda pode ser do tipo TE (transversal
electric) e TM (transversal magnetic). Na propagacdo TE o campo elétrico é transversal a
direcdo de propagacdo da onda, enquanto o campo magnético é normal a direcdo de
propagacdo da onda. Na propagacdao TM ocorre o inverso, o campo elétrico é normal e o
campo magnético € transversal a direcdo de propagacdo da onda. (IDA E BASTOS, 1997;
POZAR, 1998)

A guia de onda deve ser dimensionada para que se propaguem ondas monomodo
(single-mode), ou seja, permitem que apenas um modo da onda se propague na guia. Isso
significa que terd apenas uma regido especifica onde ocorrerda o actimulo do campo

eletromagnético. (MEREDITH, 1998)
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A Figura 2.4 mostra uma representacdo das dimensdes de uma guia de onda retangular,
levando em consideracdo que o comprimento da guia de onda ndo interfere na formacao da
onda estacionéria. O projeto das guias de ondas € possivel por meio da equacdo da frequéncia

de cutoff, mostrada na Equacdo 2.14. (HAYT & BUCK, 2003)

'y

z

Figura 2.4 — Representacdo das dimensdes de uma guia de onda genérica.

C m ? n ?
f‘cuw F =S (_) +(_)
T2V (2.14)

Nesta equacdo, a largura (w ) e a altura (/) da guia de onda ndo podem ser inferiores a

meio comprimento de onda (w,h>%). As varidveis m e n representam o indice da

frequéncia de cutoff que acompanha o tipo de propagacao da onda (Ex.: TE,,, ou TMy, ). O
indice m é o nimero de modos de onda presentes na direcdo X € n o nimero de modos na
dire¢do y. Os valores m e n devem ser numeros inteiros € ndo podem ser iguais a zero
simultaneamente. Para dimensionar a guia de onda, é gerada uma lista de combinagdes de
valores de m e n. Dai os valores de w e h devem ser ajustados para que a frequéncia de
cutoff seja menor que a frequéncia do magnetron e para que a combinacao de valor de m e n
resulte em um guia monomodo. (MEHDIZADEH, 2010. MEREDITH, 1998)

Os guias de ondas mais utilizados em fornos micro-ondas comerciais sdo guias
retangulares retos ou retos com curvas, com paredes de liga de aluminio (ou bronze). A
espessura da parede ndo deve ser menor que 1,5 mm em frequéncias de 2450 MHz e 2,5 mm
em frequéncia de 896 MHz. A Tabela 2.4 mostra alguns modelos padrdes e dimensdes
internas de guias de onda (w e h) em fungdo da frequéncia utilizada segundo a Electronic

Industries Alliance Standards (EIA). (MEREDITH, 1998)
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Tabela 2.4 — Modelo e dimensdes de guia de ondas em fun¢do da frequéncia.

Padrao Frequéncia w h Atenuacio (aluminio)
EIA [GHz] [cm] [cm] [dB/cm]
WR975 0,75-1,15 24.8 12,4 0,003
WR430 1,70-2,60 10,92 5,46 0,020
WR340 2,20-3,30 8,64 4,32 0,030
WR284 2,60-3,95 7,21 3,40 0,036
WR159 4,90-7,05 4,04 2,02 0,075
WR90 8,20-12,40 2,29 1,02 0,213
WR42 18,0-26,50 1,07 0,43 0,679

Fonte: http://www.microtech-inc.com/Products/Waveguide-Rigid-Rectangular/p6/
2.2.2 — Cavidade

A cavidade é um recipiente de metal enclausurado colocada ao final da guia de onda por
onde as micro-ondas emitidas pelo magnetron vao ser refletidas sobre o material a ser
aquecido.

As cavidades podem ser monomodo (single-mode) ou multimodo (multi-mode). Como
visto anteriormente, as cavidades monomodo sdo cavidades que permitem que apenas um
modo da onda se propague no interior dela. J4 as cavidades multimodo apresentam véarios
modos de frequéncia ressonante, resultando numa distribuicdo heterogénea do campo
eletromagnético, gerando vérios hotspots. (MEREDITH, 1998)

Na cavidade existem trés maneiras de como a onda eletromagnética se propaga no seu
interior. A propagacdo da onda pode ser do tipo TE ou TM, como nas guias de onda, mas
também podem se do tipo TEM (transversal electric-magnetic). Na propagacao TEM, tanto o
campo elétrico quanto o campo magnético sdo transversais a dire¢cdo de propagagdo e
perpendiculares entre eles. (POZAR, 1998)

Podem existir trés geometrias diferentes de cavidades: retangulares, cilindricas e
esféricas. As cavidades retangulares sdo as mais utilizadas em regime batelada pelo fato de
apresentarem uma melhor acomodacio do material a ser aquecido. Em cavidades retangulares
multimodo, o nimero de modos nas direcdes X, y € z sdo representados por indices (m, n e o)
juntamente com o tipo de propagacao da onda (Ex. TEMy, ). Por exemplo, se uma cavidade
€ TE3y4, ela apresenta 3 modos de onda na direcdo x, 2 modos em y € 4 modos em z. A Figura
2.5 mostra a simulac¢do da onda elétrica em uma cavidade TE3;4 com dimensdes para operagao

a uma frequéncia ressonante de 2452,12 MHz, segundo MEHDIZADEH (2010).
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o1t
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[W!m:l] 0.025 :

Figura 2.5 — Distribui¢do da densidade de poténcia em uma cavidade TE 34 a uma frequéncia
ressonante de 2452,12 MHz.

O projeto das dimensdes de uma cavidade é uma etapa fundamental para o
desenvolvimento de um equipamento de aquecimento micro-ondas. Cavidades de
equipamentos de aquecimento micro-ondas domésticos e laboratoriais sdo, normalmente, de
formato retangular e apresentam as dimensdes d, b e d conforme Figura 2.6.

Na estimativa dos valores de a, b ed considera-se que estes sejam superiores a um
comprimento de onda e que, preferencialmente, sejam multiplos inteiro de meio comprimento

de onda (% 6,12 cm| f € N). Por convecgdo, a=>d =b. (MAI et al. 2008; MEHDIZADEH,

2010)

\ /
- »

Figura 2.6 — Representac@o das dimensdes de uma cavidade genérica.
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Nem sempre o dimensionamento de uma cavidade utilizando muiltiplos inteiros de meio
comprimento de onda gera uma boa distribuicdo do campo eletromagnético no interior da

cavidade. Desta forma, para projetar as dimensdes da cavidade € utilizada a Equagdo 2.15 da

frequéncia ressonante ( f.). (MEREDITH, 1998; MEHDIZADEH, 2010)

= OEGE0)

Nesta equagdo, sao atribuidos aos indices m, n € 0 nimeros inteiros que obedecem

algumas regras. Para ondas TE os valores de m e n ndo podem ser iguais a zero a0 mesmo
tempo, além disso, o deve ser diferente de zero. Para ondas TM os valores de m e/ou n nado

podem ser iguais a zero. Se m, n e o forem todos diferentes de zero ji se define a onda como
sendo TEM. Se houver algum valor igual a zero a onda é TE ou TM, nunca TEM. (HAIDER
etal.,2013)

Feita uma lista com todas as combinac¢des possiveis de valores de m, n e o, estima-se
valores para a, b e d utilizando como referéncia os valores miltiplos de meio comprimento
de onda. Para cada combinacdo de m, neo terd um valor de frequéncia ressonante na
cavidade. Basta encontrar a combinacdo de valores de m, n e o que gere uma frequéncia

ressonante dentro da margem de frequéncia gerada pelo magnetron utilizado. Para uma
frequéncia de 2450 MHz a margem de variacdo da onda é entre 2425 e 2475 MHz.
(MEREDITH, 1993; MEHDIZADEH, 2010)

Este procedimento ird prever a disposi¢do dos modos na cavidade com as dimensdes

especificadas para a, b e d . Caso a disposi¢do dos modos ndo esteja adequada, alteram-se os

valores, um por um, de a, bed até chegar a uma disposi¢io de modos desejada. Por

exemplo, se os valores de referéncia de a, b e d for 30,6 cm (SX% ), 30,6 cm (SX%) e

18,36 cm (3% %) cm, respectivamente, ndo haveria nenhuma combinacdo de m, n e o que

atingisse a frequéncia ressonante entre 2425 e 2475 MHz. Alterando os valores de a, bed

para 32,5 cm, 32,5 cm e 18,10 cm, respectivamente, a cavidade apresentard ondas TEM34;, na
qual apresentard, teoricamente, 3 modos na direcdo X, 4 modos na direcdo y e 1 modo na
direcdo z. (MEREDITH, 1998; MEHDIZADEH, 2010)

A Tabela 2.5 mostra alguns exemplos de dimensdes de cavidade encontradas em fornos

micro-ondas domésticos com frequéncia de 2450 MHz.
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Tabela 2.5 — Dimensdo e poténcia de saida de alguns fornos micro-ondas domésticos a 2450

MHz.
Modelo ] (o] (o] (W]
SAMSUNG GE732K 330 211 309 750
LG MH7044L 358 226 366 900
ESMALTEC EM20 306 230 301 800
MIDEA LIVA MTAG41 334 228 371 850
SHARP R-220k 319 204 336 800
DAEVOO KOR-6L77 295 210 303 700
FRIGIDAIRE FGMV 154CLF 514 227 254 900

2.2.3 — Sistema elétrico

O sistema elétrico de um equipamento emissor de micro-ondas € constituido,
basicamente, dos seguintes componentes: placa de controle, transformador de alta tensdo
(trafo), diodo de alta tensdo, capacitor de alta tensdo e magnetron.

O painel de controle apresenta uma fonte de alimentagdo de baixa tensdo, um micro-
controlador e relés para que o mesmo receba informacdes do usuério e controle o magnetron
através do trafo. Pode conter também alguns dispositivos de seguranga que monitoram o
superaquecimento do trafo, magnetron, exaustor da cavidade, etc. Além de apresentar
componente de seguranca da trava da porta, evitando que o equipamento funcione com a porta
aberta, e controle das ventoinhas de arrefecimento de todo sistema elétrico. (MAI et al., 2008)

A Figura 2.7 mostra o esquema de ligacdo do transformador, capacitor e diodo para
funcionamento do magnetron. O transformador é alimentado com uma tensao de 127/220 Vac
e vai gerar uma tensdo de 2000 Vac no enrolamento maior e uma tensdo de 3 Vac no
enrolamento menor, usado para acender o filamento do magnetron. Quando o terminal de
cima do enrolamento secundario fica positivo, o diodo conduz e carrega o capacitor com
2.000 Vac. Quando o terminal de cima do secundario fica negativo, o diodo ndo conduz e a
carga do capacitor (2.000 Vac) se soma com a tensdo do secundario (2.000 Vac), resultando
numa tensao continua de 4.000 Vac aplicada no filamento. (PETRI, 2014; MAI et al., 2008)

O capacitor de alta tensdo é refrigerado a 6leo com capacitancia entre 0,8 e 0,97 uF e
apresenta um resistor embutido (9 a 10 MQ) para descarrega-lo assim que o forno ¢ desligado.
Normalmente, o diodo retificador utilizado no sistema elétrico apresenta as propriedades de

12 kV e 350 mA, denominado HVM12. O magnetron € o principal componente de um
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7z

equipamento micro-ondas, pois é onde ird ocorrer a geracdo das ondas eletromagnéticas.
Alguns magnetrons comerciais apresentam refrigeragdo a dgua ou ar. A Figura 2.8 mostra os

componentes de um magnetron refrigerado a ar. (PECORARO et al., 1997; PETRI, 2014)

transformador
(trafo)

S

| 1 4000 V
+] 1-
127/220V .
capacitor diodo O)
magnetron
enrolamento "~ enrolamento
primério secundirio
mn

Figura 2.7 — Esquema elétrico de um equipamento emissor de micro-ondas.

O funcionamento do magnetron segue o mesmo principio de um circuito de bobinas e
capacitores gerando campos elétricos e magnéticos varidveis. Como os valores de indutincia e
capacitancia sdo pequenos, o circuito emite oscilagdes em uma frequéncia de 2,45x10° vezes

por segundo, gerando as ondas eletromagnéticas na faixa das micro-ondas. (PETRI, 2014)

Filtro de vazamento
de micro-ondas

Filamento

(catodo)
Imis Dissipadores
permanentes de calor
Aletas
. (Anodo)

cerdmica de sustentagio
do filamento

<— conectores

supressor
de ruido

Fonte adaptada: http://educypedia.karadimov.info/library/e5500_sm_guide_photo.gif

Figura 2.8 — Componentes de um magnetron refrigerado a ar.
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Uma andlise mais detalhada mostra que quando o catodo é aquecido ele emite elétrons
que vao em direcao ao anodo. Porém, devido a acdo do campo magnético criado pelos dois
imas circulares, posicionados entre o catodo e o anodo, estes elétrons descrevem uma
trajetoria circular antes de alcancarem o anodo. Enquanto os elétrons giram e passam
proximos das aletas, eles vao alternando as cargas elétricas positivas e negativas da aleta se
comportando como uma bobina e o espaco formado entre as placas das aletas se comportam
como um capacitor gerando um circuito ressonante. As micro-ondas geradas sdo captadas e

irradiadas pela antena que € posicionada no interior da guia de onda. (MAI et al., 2008)
2.2.4 — Seguranca na operacao

Diferente dos raios ultravioletas, raios x e raios 7y, as micro-ondas sdo ondas
eletromagnéticas com baixa energia ionizante. A radiac@o ionizante € aquela que tem energia
suficiente para arrancar elétrons dos adtomos e causar alteragdes moleculares com efeitos
cumulativos e danos permanentes aos tecidos. A energia que um fdéton de radiacdo ionizante
necessita para arrancar um elétron de um dtomo depende do elemento e varia entre 2,5 e 25
eV. As micro-ondas, numa frequéncia de 2450 MHz, possuem energia de 1,013.10'5 eV,
insuficiente para arrancar um elétron, logo, ndo sendo considerada uma radiac@o ionizante.
Porém, como visto anteriormente, as micro-ondas apresentam energia suficiente para
aumentar a energia cinética das moléculas, aumentando assim a temperatura das mesmas.

(MAI et al., 2008)

Por essa razdo, as micro-ondas causam queimaduras na pele e tecidos humanos.
Segundo Mumford (1961), uma exposicdo de 20 min a uma densidade de poténcia de micro-
ondas de 400 mW/cm? pode causar catarata em olhos de coelhos e uma exposicao continua de
50 mW/cm?® pode ser letal para coelhos e cachorros. Daily et al. (1952) afirma que uma
exposicao de 240 mW/cm?” aos olhos humanos pode causar dor e desconforto, podendo deixar
a pessoa cega. Além dos danos nos tecidos dos olhos, as micro-ondas podem aumentar a

temperatura da pele, musculos, gordura e nervos causando queimaduras. (MEREDITH, 1998)

Todos os equipamentos micro-ondas devem operar dentro dos limites de seguranca
prescritos pelo seu pais. Segundo as normas internacionais IEC 60335-2-90:2015 e IEC
60705:2010, os limites aceitaveis de vazamento de micro-ondas por um equipamento sdo de 5
mW/ cm” para frequéncia de 2450 MHz, medidos 4 uma distancia de 50 mm do equipamento.
A exposicdo a esta densidade de poténcia nao pode ser superior a 0,1 h. Os medidores de

vazamento de micro-ondas devem estar calibrados e ter uma precisao de +0,5 dB e uma faixa
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de medida de 1-100 mW/cm®? (MEREDITH, 1998). O INMETRO (Instituto Nacional de
Metrologia, Qualidade e Tecnologia) também adota como limites aceitaveis de vazamento de
micro-ondas, em territorio brasileiro, a valor de 5 mW/cm? segundo a Portaria Inmetro n°

174/2012.
2.2.5 — Utilizacao das micro-ondas

As vantagens da utilizagdo das micro-ondas para o aquecimento sdo diversas, além de
promoverem um aquecimento rapido e seletivo, as micro-ondas podem apresentar um alto
nivel de automacao e rapido start-up/stopping. Existem diversos pesquisadores que estudam a
utilizacdo das micro-ondas como forma de aquecimento de materiais conhecidos, porém uma
aplicacdo nobre das micro-ondas € o aquecimento de cascalhos de perfuracdo para seu
tratamento. O tratamento de cascalhos de perfuracdo contaminados com fluido base ndo
aquosa utilizando as micro-ondas € recente e mostra-se um grande potencial de aplicagdo. A
seguir serdo apresentados alguns trabalhos utilizando o aquecimento micro-ondas para

descontaminag¢do de cascalhos de perfuracdo.
2.2.5.1 — Descontaminagdo de cascalhos de perfuragcdo via micro-ondas

Shang et al. (2005) estudaram a secagem por micro-ondas, em uma cavidade single-
mode, e reduziram o teor de fase orginica contaminante do cascalho de perfuragdo a niveis
abaixo a 1%. Realizaram também um planejamento fatorial, mostrando que o tempo de
aquecimento e a poténcia aplicada foram os fatores que mais afetaram a secagem dos

cascalhos.

Shang et al. (2006) realizaram estudo de descontaminacdo de cascalhos com fluido de
perfuracdo base ndo aquosa alterando parametros como vazdo de nitrogénio, tempo de
tratamento, poténcia aplicada, teor inicial de dgua e composicdo da fase orgédnica antes e
depois da secagem micro-ondas. Constataram que o uso das micro-ondas para esse fim é
promissor e que foi possivel obter teores residuais da fase organica abaixo do permitido pela
legislacao europeia (1%). Verificou-se que o teor residual de fase orgadnica diminui com

aumento da poténcia aplicada, tempo de residéncia do material e teor inicial de dgua.

Shang et al. (2007) realizaram estudos sobre a influéncia da dgua nas propriedades
dielétricas dos cascalhos, na taxa de aquecimento do cascalho e no ponto de ebulicdo da fase

organica. Realizaram-se simula¢des do campo elétrico e da densidade de poténcia variando o
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teor de dgua. Analisaram a eficiéncia e custo da tecnologia de aquecimento por micro-ondas.
Constataram que a 4gua € o material mais dielétrico presente no fluido de perfuracdo. Foi
verificado que a 4gua livre (extragranular) é o principal responsavel pelo aquecimento e a
agua intersticial (intragranular) tem a funcdo de arrastar os componentes organicos do
cascalho contaminado. O aquecimento via micro-ondas € cerca de 20 vezes mais econdmico

do que o aquecimento convencional.

Robinson et al. (2008) analisaram a utiliza¢do da inje¢cdo de um gas stripping passando
por um leito fixo durante a secagem micro-ondas do cascalho de perfuragdo. Foram utilizados
0 gas nitrogénio e o vapor de dgua, ambos a 120°C e 10 1/min, como gases de stripping. Os
resultados mostraram que a utilizacdo do nitrogénio aumentou a descontaminacdo de fase
organica atingindo uma eficiéncia de remoc¢do proxima a 70%. J4 a injecdo do vapor de agua
aumentou ainda mais a descontaminac¢ao do cascalho - cerca 80% de eficiéncia de remogao -

pelo fato da 4gua realizar o arraste da fase organica livre presente no cascalho.

Robinson et al. (2009) desenvolveram uma unidade continua de secagem de cascalhos
contaminados com fluido de perfuracdo via micro-ondas. Este contava com um conjunto de
magnetrons gerando poténcias entre 5 e 30 kW, operando a uma vazdo de alimentacio entre
100 e 250 kg/h, uma vazdo de gas inerte aquecido de 50 L/min e teores inicias de fase
organica e dgua de 10% cada. Os resultados mostraram que foi possivel obter teores residuais
proximos a 0,1% a uma vazdo de 107 kg/h e energia especifica de 0,14 kWh/kg. Teores
abaixo de 1% foram obtidos a vazdes menores que 150 kg/h e energia especifica de 0,1
kWh/kg. Constatou-se que unidades continuas de descontaminac¢do micro-ondas conseguem
mesmos teores residuais, em comparacio a unidades em batelada, mas com energias

especificas menores.

Robinson et al. (2010) realizaram simulacdes para verificar a influéncia da largura da
cavidade, dimensao do aplicador conico, altura da camada de leito, distancia entre o leito e a
porta da guia de onda. Os resultados das simula¢des numéricas se mostraram de boa
concordancia com os resultados experimentais de descontaminagdo de cascalhos. Além disso,
por meio dessas simulagdes foram propostas geometrias € condi¢des 6timas de operagcdo do

equipamento.

Robinson et al. (2012) realizaram testes de descontamina¢do de cascalhos via micro-
ondas utilizando trés configuragdes de cavidade: cavidade single-mode, cavidade multi-mode

com leito fixo e cavidade multi-mode com agitador. Os resultados mostraram que a eficiéncia
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de remoc¢do do processo passou de 30-50% (leito fixo) para 85-95% (leito agitado). Esse
aumento na remocao € devido a influéncia que a agitacdo do material tem na profundidade de
penetracdo das micro-ondas. Para altas energias especificas a cavidade single-mode

apresentou resultados melhores de remoc¢ao do que a cavidade multi-mode com leito fixo.

Pereira (2013) estudou a descontaminacio de cascalhos de perfuracio via micro-ondas e
constatou que a agua livre € totalmente removida do cascalho e a n-parafina continua a ser
removida mesmo apos a dgua ser evaporada. O set-point da temperatura de controle do vapor,
na faixa estudada, ndo influenciou na secagem, mas teve influéncia na degradagdo da fase
organica recolhida. O aumento da poténcia aplicada, mantendo fixa a energia especifica, piora
a descontaminacdo. Uma menor taxa de aquecimento faz com que haja uma melhor

vaporizacdo da n-parafina e, consequentemente, uma melhor secagem.

Panisset (2014) estudou novas alternativas de equipamentos para o sistema de controle
de solidos, incluindo o secador micro-ondas. O autor discute a possibilidade de utilizagcao do
secador micro-ondas para a descontamina¢do do residuo da centrifuga decantadora que,
atualmente, ndo tem possibilidade de tratamento na centrifuga filtrante da Petrobras S.A. Os
resultados mostraram que a tecnologia micro-ondas é eficaz na descontaminagdo deste
residuo. Anélises cromatograficas indicaram que a fase orginica recuperada ndo sofreu
alteracdo quimica e pdde ser reaproveitada para a fabricacdo de fluidos de perfuragcdo. Através
dos resultados do planejamento de experimento, observou-se que quanto maior a energia
especifica maior a remocdo de fase organica, porém, menor a vazio de processamento. O set-
point da temperatura de controle alta é sempre favoravel a remog¢ao de fase organica, porém

deve-se evitar condi¢des que promovam a pir6olise da n-parafina.

Pereira et al. (2014) estudaram a descontaminac¢do de cascalhos de perfuracao utilizando
um secador micro-ondas batelada. Realizou-se um planejamento de experimentos para
verificar a influéncia do teor inicial de fluido, massa inicial de cascalho e energia especifica
na secagem micro-ondas. Os resultados mostraram essas trés variaveis sdo importantes e que
o aumento do teor inicial de fluido provoca uma diminuic¢ao na eficiéncia de descontaminagdo
do cascalho. J4 o aumento da massa inicial de cascalho e da energia especifica gera um
aumento dessa eficiéncia. Um teor de 0,4% de n-parafina residual foi obtido utilizando uma

energia especifica de 0,9 kWh/kg e um teor inicial de fluido de 16%.

Petri (2014) estudou a influéncia da temperatura e vazao de inerte na descontaminacao

de cascalhos de perfuracdo, sendo que o set-point da temperatura de controle a ser utilizada
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deve ser superior a faixa de ebulicdo da fase organica do cascalho. A vazdo de inerte ndo
exerce influéncia na secagem micro-ondas do equipamento estudado. Além disso, verificou
que o aquecimento e secagem micro-ondas de fluidos base n-parafina e base olefina interna
nao apresentam diferenca, desde que os fluidos tenham mesma razdo O/A e que se alcance a

temperatura de ebuli¢do dos hidrocarbonetos do fluido.

Santos et al. (2014) avaliaram o efeito do tamanho de particula, altura da camada de
leito, composi¢do 6leo/agua do fluido de perfuracio e injecdo de gas de arraste na secagem de
cascalhos de perfuracdo utilizando um equipamento micro-ondas batelada com 6 emissores
micro-ondas de 1 kW cada. Os resultados mostraram que o aumento do didmetro das
particulas e da altura da camada de leito de cascalho melhora a remocao de fluido. O aumento
da altura da camada de leito proporciona menores taxas de aquecimento € com iSSO menor
teor residual de n-parafina, porém alturas maiores afetam na penetracdo de micro-ondas no
material. A secagem sem inje¢do de inerte apresentou uma remoc¢ao de fluido de 75%; ja a
presenca do inerte aumenta a remocao de fluido para 90%, sendo que o aumento da vazio de
inerte ndo apresentou influéncia na remoc¢do. A n-parafina recolhida dos ensaios ndo

apresentou modificacdo quimica, sendo apta a ser reutilizada como fluido de perfuracao.

Pereira et al. (2015) estudaram os aspectos cinéticos do aquecimento e secagem dos
cascalhos de perfuragdo utilizando um equipamento micro-ondas batelada. Os resultados
mostraram que foi possivel obter trés regides de aquecimento: 1* regido, onde ocorre o
aquecimento do cascalho, dleo e dgua; 2° regido, onde ocorre a vaporizacdo de dgua e onde
parte da fase organica livre € retirada do cascalho através do arraste; 3* regido, onde ndo ha
mais variacdo da umidade do cascalho e inicia-se a vaporizacdo da fase organica via

dessorc¢io térmica.

Petri et al. (2015) estudaram a influéncia de alguns pardmetros na secagem de cascalhos
de perfuracdo em um micro-ondas comercial adaptado para descontaminac¢do de cascalhos.
Constatou-se a heterogeneidade da secagem em uma cavidade multi-mode através do
mapeamento do teor residual de fase organica. Verificou-se que fatores como as bordas do
recipiente, localiza¢do do exaustor, posicdo do poco do termopar e hotspots, contribuem para
a heterogeneidade da secagem. Analisou-se a influéncia do teor inicial de fluido e a agitagdo
mecanica do leito de cascalhos, verificando uma variagdo da remocao de fluido de 66% para

84% em um sistema com leito fixo e leito agitado, respectivamente.
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Petri et al. (2017) investigaram a influéncia do tipo de rocha no aquecimento e secagem
via micro-ondas. Os autores constataram que, para alguns tipos de rochas, a taxa de
aquecimento da rocha é maior que a taxa de aquecimento da dgua e do 6leo, sendo a rocha o
material mais dielétrico do meio. Constatou-se que condi¢des com altas taxas de aquecimento
promovem uma menor descontaminacdo quando comparadas com condi¢cdes com baixas taxas

de aquecimento.

Rossi et al. (2016) estudaram a cinética de secagem de cascalhos de perfuracio e seus
componentes. Foi possivel constatar que durante a evaporagdo da 4dgua, a fase orgénica do
fluido sofre um arraste pela dgua, favorecendo a remog¢do da mesma. Apds a vaporizacdo da
agua, o cascalho continua se aquecendo e a remog¢do da fase orginica se da por vaporizagao

dos hidrocarbonetos.

2.2.5.2 — Termorremediagdo de cascalhos de reservatério via micro-ondas

Na fase final da perfuracdo de um pogo de petréleo, a broca comega a triturar as rochas
do reservatdrio. Estas rochas apresentam petréleo em sua composicao, desta maneira se faz
necessario a remediacdo destes cascalhos para seu descarte. A literatura carece de
informacdes sobre a utilizacdo das micro-ondas para remediagdo de cascalhos de reservatdrio
contaminados com petrdleo. A seguir serdo apresentados alguns trabalhos utilizando a
termorremediacao via micro-ondas em solos contaminados com hidrocarbonetos provenientes

do petréleo.

Li et al. (2009) investigaram a utilizacdo das micro-ondas na remediacdo de solos
contaminados com petréleo cru e auxiliado por fibra de carbono. Os autores afirmam que a
utilizacdo das micro-ondas para remediacdo de solos contaminados com petréleo ndo geram
poluentes secundarios. Houve um aumento na eficiéncia de descontaminagdo utilizando a
fibra de carbono, alcancando temperaturas de 700°C em 4 minutos de aquecimento, sendo que
sem a presenca da fibra de carbono a temperatura chegava apenas a 200°C, neste mesmo
tempo. Foi alcancada uma eficiéncia de recuperacdo de petrdleo entre 94 e 99%. O petrdleo
recuperado apresentou hidrocarbonetos muito semelhantes ao petréleo original, ndo havendo

entdo a modificagdo quimica do petroleo apos a remediagdo micro-ondas.

Robinson et al. (2009°) utilizaram um equipamento de aquecimento micro-ondas em
batelada para remediacao de solos contaminados com hidrocarbonetos policiclicos aromaticos

(HPA) leves e pesados. A parte liquida dos solos possuia entre 64% e 71% de HPA e 8 a 15%
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de 4gua em sua composicdo. Os HPA leves se comportaram como material transparente frente
as micro-ondas, no entanto sua eficiéncia de remoc¢do chegou aos 100%, mesmo em
temperaturas baixas. Os HPA pesados apresentaram boa absorcdo de micro-ondas, contudo

sua eficiéncia de remog¢ao esta fortemente ligada a temperatura de controle.

Cione & Petarca (2011) estudaram a remediagdo micro-ondas de solos contaminados
com hidrocarbonetos, querosene sintético e comercial. Os resultados mostraram a forte
influéncia da 4gua na remediacdo de componentes volateis, podendo desta maneira utilizar-se
temperaturas mais baixas de trabalho (140°C). Foi possivel obter uma eficiéncia de remog¢ao
de 100% para os hidrocarbonetos leves e 99% para hidrocarbonetos pesados do querosene.
Foi encontrado também um teor de agua 6timo (0,15 kg 4gua/kg solo seco) para remover

todos os componentes volateis do querosene.

Chien (2012) desenvolveu a tecnologia e o equipamento de aquecimento micro-ondas
para remediac@o de solos in situ contaminados com petréleo. Este equipamento consiste em
um gerador de micro-ondas conectado a uma antena que € aterrada a 4 metros de
profundidade no solo, realizando o aquecimento até completa descontaminacio. Os resultados
mostraram que houve uma boa descontaminag¢do do solo, sendo possivel a utilizagdo do
mesmo para a agricultura. Além disso, os hidrocarbonetos lineares (Cs-Ca), xileno, tolueno e
etilbenzeno apresentaram teores baixos mesmo a uma distancia de 1 metro da antena. A
tecnologia e o equipamento foram patenteados e os autores sugerem a troca do gerador de

micro-ondas de 2 kW por outros geradores mais baratos (750 W) trabalhando em paralelo.

Falciglia et al. (2013) estudaram a remediacdo de solos contaminados artificialmente
com diesel utilizando um forno micro-ondas de laboratério com varia¢do da poténcia de 0,1 a
1 kW. Os resultados mostram que quanto maior a poténcia e tempo aplicados, menor € o teor
residual de hidrocarbonetos no solo remediado. Foi possivel obter teores residuais menores
que 10 mg/kg utilizando temperatura de 250°C e uma completa remocao do diesel utilizando
uma temperatura acima de 300°C. Os autores afirmam que a remediacdo via micro-ondas € a
melhor escolha para tratar solos quando comparados a processos bioldgicos, fisico-quimicos

ou aquecimento convencional, devido a alta eficiéncia de remog¢ao alcancada.

Falciglia & Vagliasindi (2015) realizaram um estudo para verificar a influéncia do
tamanho da particula na remedia¢do via micro-ondas de solos contaminados artificialmente
com diesel. Os resultados mostraram que solos com faixa granulométrica de areia sdo

melhores para se remediar do que solos na faixa de silte e argila. Solos na faixa da areia
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também atingem temperaturas maiores, em todas as poténcias estudadas, seguidos do silte e
da argila. Por fim, para poténcia de 1 kW e tempo de aquecimento superior a 30 minutos foi
possivel obter uma eficiéncia de remog¢do acima de 85% para todos os tipos de solos, sendo

que o solo na faixa da areia chegou a remog¢des de 97%.

Falciglia et al. (2015) conduziram simulagdes eletromagnéticas unidimensionais
transientes de um equipamento micro-ondas de remedia¢do de solos in situ contaminados com
diesel. O solo foi contaminado a um teor inicial de 5122 mg/kg de diesel em base seca. Uma
antena micro-ondas foi inserida em um volume de 2 m® de solo contaminado durante 144h.
Os resultados das simulagdes de temperatura do solo e campo elétrico apresentaram boa
concordancia com os resultados experimentais. Apds 6 dias de tratamento, houve uma
eficiéncia de remocdo de 99% para solos a uma distancia de 20 cm da antena e 52% para
distancia de 80 cm da antena. Os resultados mostraram a boa aplicabilidade da tecnologia e

das simulag¢des, sendo possivel a criacdo de um protétipo através das simulagdes.

Buttress et al. (2016) desenvolveram uma unidade continua em escala semi-industrial
para remediacdo de solos contaminados com hidrocarbonetos policiclicos aromaéticos,
benzeno, tolueno, etilbenzeno e xileno. O equipamento apresentava uma poténcia de 15 kW e
vazdo de 150 kg/h. O teor inicial de contaminantes no cascalho foi entre 1,5 e 2,5% e teor de
agua entre 8,4 e 16%. Os resultados mostram que aplicando uma energia especifica de 0,1
kWh/kg, foi possivel obter uma eficiéncia de remocao entre 60 e 70% de contaminantes € 75 e
90% de agua. Nesse protdtipo, houve alguns problemas com a formagdo de arcos voltaicos
que prejudicaram alguns testes. Os teores residuais e as energias especificas obtidas foram

satisfatorios, tornando viavel a operacdo de remediacao neste equipamento.

Falciglia et al. (2016) estudaram a remediagdo de solos contaminados com
hidrocarbonetos policiclicos aromaticos (HPA) e hidrocarbonetos policiclicos nitro-
aromaticos (n-HPA) utilizando um equipamento micro-ondas escala de bancada. Os teores
iniciais de HPA e n-HPA no solo foram 226,9 mg/kg e 0,84 pg/kg, respectivamente. A
eficiéncia de remocdo de HPA e n-HPA, obtida ap6s 60 minutos de tratamento, chegou a
niveis acima de 90%. Foi constatado que a remo¢ao de HPA e n-HPA seguem quatro etapas
de um mecanismo: vaporizagao por dessorcao térmica, quebra das moléculas, vaporizacdo por

aquecimento seletivo e arraste devido a vaporizacdo dos componentes volateis.

Falciglia et al. (2017) analisaram a influéncia de alguns parametros na remediacdo de

solos in situ utilizando antenas micro-ondas aterradas no solo. Verificou-se que o didmetro de
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particula (chamado textura do solo), umidade do solo e incidéncia do campo elétrico
influenciam bastante na penetracdo e induzem diferencas nas temperaturas alcancadas. A uma
distancia de 100 cm da antena, o solo na faixa granulométrica da areia chegou a temperaturas
de 400°C e o solo na faixa de argila chegou apenas a 200°C. Ap6s 15 dias, os solos na faixa da
areia apresentaram relevante remediacdo a uma distancia de 145 cm, enquanto solos na faixa
da argila apresentaram relevante remediacdo a uma distancia de 76 cm. As simulagdes
realizadas apresentaram boa predicio dos resultados experimentais, validando o modelo

utilizado.
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3 - MATERIAIS E METODOS

ste capitulo apresenta a descricdo das unidades experimentais, as condi¢des
operacionais utilizadas, os materiais empregados, os procedimentos de fabricacdo

e as analises das propriedades fisicas e quimicas dos mesmos.
3.1 - Unidade experimental

Para a execu¢do dos experimentos, foram utilizadas duas unidades experimentais.

1 - Unidade de secagem por micro-ondas escala de bancada denominada UTMB
(Unidade de Tratamento por Micro-ondas em Batelada) utilizada nos testes em batelada para
remediacdo de cascalhos de reservatérios e cascalhos de perfuracio contaminados com
petréleo. Esta unidade fica localizada na Unidade Avancada de Pesquisa da Faculdade de

Engenharia Quimica da Universidade Federal de Uberlandia.

2 - Unidade semi-industrial continua de secagem por micro-ondas denominada UTMC
(Unidade de Tratamento por Micro-ondas em Continuo) desenvolvida para descontamina¢do
de cascalhos de perfuragdo em regime continuo em escala semi-industrial. Atualmente este
equipamento esta localizado nas dependéncias da empresa Alliance Ambiental na unidade

CETTRO em Itaborai-R1J.
3.1.1 - Unidade de tratamento micro-ondas batelada (UTMB)

A UTMB compde-se de um forno micro-ondas doméstico adaptado para realizar o
aquecimento e secagem de cascalhos de perfuracdo em regime batelada. Esta unidade ¢é
composta por dois magnetrons, que operam de maneira alternada, com poténcia de saida de
800 W cada (total 1600 W), eficiéncia de conversdo de energia elétrica em onda
eletromagnética de 62%, frequéncia de 2450 MHz, cavidade com dimensdes de 330x330x181
mm (19,7 L) e guia de onda de aluminio com dimensdes de 90x20 mm. A Figura 3.1 mostra o
esquema do forno micro-ondas e as adaptacdes realizadas para promover o estudo de

descontaminag¢do de cascalhos de perfuracdo.
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Figura 3.1 — Esquema da unidade experimental UTMB.

Em que,

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

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

3 —sistema de valvulas de alimentagdo de inerte (N,);

4 — dissipador de gis na cavidade;

5 — exaustor de vapores;

6 — disco giratorio de aluminio para distribui¢do das micro-ondas;

7 — termopar tipo K com transmissor microprocessado na faixa 20°C a 300°C para
aferi¢do de temperaturas do vapor;

8 — termopar tipo K com transmissor microprocessado na faixa 20°C a 1000°C para
afericao de temperaturas do leito;

9 —recipiente de ceramica (700 mL) onde o material € alocado.

A aquisicdo de sinais de pressdo e temperatura foi feita através de uma placa NI USB-
6009 e o monitoramento e registro desses dados foram implementados no software LabVIEW
2015. Também foi desenvolvido um controle, do tipo on/off, dos magnetrons para controlar a
temperatura dos cascalhos com base em um set-point. O Apéndice B mostra o painel de
controle virtual da UTMB que monitora e registra, em tempo real, os dados de temperatura e
pressdo; apresenta também o diagrama de blocos da programacdo (VI) e o esquema elétrico
de ligacao dos componentes da UTMB e Retorta (descrita na secdo 3.3.1.1) na placa NI USB-

6009.
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Inicialmente o cascalho com teores conhecidos era inserido no recipiente de ceramica e
entdo posicionado no interior da cavidade. Um termopar era introduzido no leito, a porta do
equipamento era fechada e vedada com fita Silver Tape 3M, evitando que houvesse entrada de
O, e saida de vapores pela porta. Em seguida, injetava-se N, (inerte) visando a retirada de
todo ar originalmente presente no interior da cavidade. O painel de controle virtual era

ajustado, definia-se um tempo de aquecimento e iniciava-se o ensaio.

Durante o ensaio, o cascalho era aquecido até atingir a temperatura do set-point,
chamada set-point da temperatura de controle. O painel de controle iniciava o processo de
liga/desliga do magnetron para que a temperatura se mantivesse constante até o fim do tempo

de aquecimento.

Finalizado o ensaio, o magnetron era interrompido e abria-se a porta do equipamento. O
recipiente de porcelana com cascalho era levado a um dessecador com silica para que o
cascalho retornasse a temperatura ambiente e, durante esse processo de resfriamento, ele ndo
absorvesse umidade do ambiente. O cascalho a temperatura ambiente era homogeneizado e
armazenado em uma embalagem Zip Lock, a fim de ter seus teores residuais de 6leo e dgua

analisados posteriormente.
3.1.2 - Unidade de tratamento micro-ondas continuo (UTMC)

A UTMC € um equipamento de descontaminagdo de cascalhos de perfuracdo via micro-
ondas em escala semi-industrial operando em regime continuo. A Figura 3.2 mostra um
esquema simplificado deste equipamento. Esta unidade apresenta uma poténcia de saida de
84.000 W, distribuida em 56 magnetrons (refrigerados a 4gua) de 1500 W cada com
frequéncias de 2458 MHz. A cavidade retangular em aco carbono € revestida externamente

por isolante térmico (12 de rocha) e apresenta um volume interno de 28.000 L.

A unidade apresenta portas de inspecdo, para realizar a manutenciao da cavidade e dos
componentes da moega de descarte de sélido seco e moega de descarte de liquido
condensado. A 4gua de refrigeracdo dos magnetrons e do condensador ¢ bombeada a uma
vazdo de 7000 L/h e 3400 L/h, respectivamente. A cavidade apresenta uma inclinac¢io positiva
de 2°, para que o liquido condensado nas paredes da cavidade possa ser escoado até a moega
de descarte de liquido condensado. As vélvulas de seguranca sdo acionadas quando a pressao

interna da cavidade atinge valores superiores a 200 mmH,O, realizando o alivio da pressdo
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através de sua abertura. Para revolver os cascalhos durante a secagem, a unidade conta com

trés reviradores de cascalhos que eram localizados nas regides I, II e III.

Para realizacdo dos ensaios, o cascalho contaminado com fluido de perfuracdo era
inserido na moega de alimentacdo, com o auxilio de uma retroescavadeira hidraulica. Este
cascalho descia até a esteira e passava por um anteparo, por onde era regulada a altura da
camada de cascalho na esteira. Com o movimento da esteira, o cascalho passava sob os
emissores de micro-ondas e era aquecido até atingir a temperatura controle. Ao atingir esta
temperatura os emissores de micro-ondas se desligavam até que a temperatura do leito
atingisse valores menores que o sef-point, neste momento os emissores micro-ondas eram
ligados novamente aquecendo o cascalho e mantendo-o a temperatura ao redor do set-point. O
controle de temperatura do cascalho era ajustado por regides, ou seja, para cada regiao (I, II

ou III) poderia se ajustar um set-point diferente.

Ao serem aquecidas, a 4gua e a fase organica (6leo do fluido) presentes no cascalho se
vaporizavam e esses gases eram succionados pelo exaustor através dos trés pontos de
exaustdo presentes na cavidade. Os vapores eram levados até o condensador, que fazia a
condensagdo dos mesmos e o liquido, entdo, era armazenado em contentores de plastico. A
parte do vapor que ndo era succionada pelos exaustores, condensava nas paredes internas da
cavidade, escoando até a moega de descarga do liquido condensado. O cascalho seco, sobre a
esteira, era levado até o final da cavidade, descarregado na moega de descarga de solidos

secos e, era entdo, enviado para uma cacamba para receber sua destinacao final.

ponto de exaustdo ponto de exaustio ponto de exaustio
descarte do liquido, L 3 2 !
do condensador

vilvulas de i

seguranga moega de alimentagio
emissores micro-ondas emissores micro-ondas emissores micro-ondas

regido IV regidio 111 regido 11 regido | regido 0

tampa tampa

traseira i A y, [frontal
f‘. e s te1r a ..
~ 4/

moega de descarte . moega de descarte
de solido seco de liquido condensado
vista lateral esquerda

Figura 3.2 — Esquema simplificado da UTMC.
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3.2 — Materiais e procedimentos

Ao longo deste trabalho serdo apresentados os termos descontaminagdo, remediagdo e
secagem de cascalhos. Por essa razdo, optou-se por padronizar o termo descontaminagdo para
o processo de remocgao da fase organica de cascalhos de perfuracdo contaminados com fluido
base ndo aquosa; o termo remediacao foi empregado para o processo de remogdo de petrdleo
de cascalhos de reservatdrios; e o termo secagem foi utilizado para o processo de remocado de

agua de cascalhos perfurados com fluido base aquosa.
3.2.1 — Materiais utilizados nos ensaios da UTMB

Para realizacdo dos ensaios de remediacdo de cascalhos de reservatorio via UTMB,
foram utilizados os seguintes cascalhos: cascalhos de reservatoério perfurados com fluido base

aquosa e cascalhos de reservatorio perfurados com fluido de perfuragdao base ndo aquosa.

O cascalho de reservatdrio perfurado com fluido base aquosa € um cascalho provindo da
perfuracdo de pogos da Bacia de Campos e cerca de 200 kg deste foram doados pela Petrobras
S.A para realizacao dos testes. Este cascalho apresenta em sua composi¢ao fluido base aquosa
e petroleo. A Figura 3.3 mostra uma amostra de cascalho de reservatério perfurado com fluido

base aquosa e o Apéndice C mostra a caracterizacao quimica e fisica do cascalho.

Figura 3.3 — Amostra de cascalho de reservatorio perfurado com fluido base aquosa.

Os cascalhos de reservatério perfurados com fluido base ndo aquosa sdo trés tipos de
cascalhos provindos da perfuracdo de pocos do pré-sal utilizando um fluido base olefina
interna, doados pela Petrobras S.A.. O cascalho de reservatério 1 (CR1) e o cascalho de
reservatério 2 (CR2) s@o provenientes de um mesmo pog¢o, porém de profundidades de
perfuracdo diferentes. J4 o cascalho de reservatério 3 (CR3) é proveniente de outro pogo de
perfuracdo. A Figura 3.4 ilustra as amostras destes cascalhos e o Apéndice C mostram a

caracterizacdo fisica e quimica das mesmas. Nota-se que estes cascalhos apresentam grande
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quantidade de fase orgénica (petréleo + olefina do fluido), pois 0os mesmos foram recolhidos
antes de passarem pela bateria de hidrociclones desareiadores e dessiltadores, equipamentos

que reduzem grande quantidade de liquido dos cascalhos.

CR3

Figura 3.4 — Amostra dos trés cascalhos de reservatorio perfurados com fluido base nao
aquosa.

3.2.2 — Materiais utilizados nos ensaios da UTMC

Nos ensaios realizados na UTMC foram testados quatro tipos de cascalhos, sendo eles:
cascalho de reservatdrio perfurado com fluido base aquosa, cascalho de perfuracao com fluido

base aquosa, cascalho offshore e evaporito fabricado.

Com o intuito de testar a UTMC na remedia¢do de cascalhos contaminados com
petréleo, a Petrobras S.A fez a doacdo de cerca de 200 kg de cascalhos de reservatdrio
perfurados com fluido base aquosa. As propriedades fisicas e quimicas deste cascalho sdo

mostradas no Apéndice C.

O cascalho de perfuracdo com fluido base aquosa é proveniente de pogos offshore,
porém com a utiliza¢do de fluido base aquosa. Cerca de trés toneladas desse cascalho foram
doadas pela Alliance Ambiental para realizacdo dos experimentos. A Figura 3.5 representa
uma amostra do cascalho de perfuracdo com fluido base aquosa e as propriedades fisicas e

quimicas podem ser vislumbradas no Apéndice C.

O cascalho offshore utilizado nos experimentos foi oriundo do processo da perfuracio
de pocos de petréleo com fluido base n-parafina e foi doado pela empresa Petrobras S.A.,
advindo da Central de Cascalhos da Petrobras situada em Carmépolis-SE. Cerca de 60
toneladas de cascalho foram utilizadas nos testes na UTMC, os bags contendo o cascalho

foram armazenados em local seco e arejado, conforme ilustrado na Figura 3.6. A Figura 3.7
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ilustra uma amostra deste cascalho, e as propriedades quimicas e fisicas do mesmo podem ser
vistas no Apéndice C. Nas analises fisicas, nota-se que ha um maior desvio padrdo com
relacdo ao teor de n-parafina e d4gua entre o cascalho contido nos diferentes bags (ilustrado na

Figura 3.6), pois se trata de um conjunto de cascalhos de varias fases de perfuracio.

z 4

Figura 3.7 — Amostra do cascalho offshore utilizado na UTMC.
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A fim de se estudar o efeito do teor de fase orginica no desempenho da secagem, foram
preparadas misturas entre o cascalho offshore (teor de n-parafina médio de 7,12%) e fluido de

perfuracdo base olefina interna de maneira ase obter teores de 7,5, 10 e 12,5%.

O fluido de perfuracdo base olefina interna utilizado foi doado pela Petrobras S.A e

armazenado em 18 contentores de 1 m® conforme ilustra a Figura 3.8.

Devido ao elevado tempo de armazenagem do fluido, a emulsdo 6leo e agua foi
quebrada, separando-se em duas fases. A fase inferior se tratava de agua, s6lidos decantados e
uma pequena porcentagem de olefina interna e a fase superior se tratava de olefina interna
com alguns poucos sélidos em suspensao. Por essa razdo, o fluido de perfuracdo teve que ser
homogeneizado por meio de um agitador, tipo hélice com motor de 2 hp acoplado a um
inversor de frequéncia CFW09. A agitacdo do fluido era realizada de maneira continua e

garantia a homogeneiza¢do do mesmo.

Figura 3.8 — Fluido de perfuragdo base olefina interna utilizado nos testes da UTMC.

Uma vez homogeneizado, amostras do fluido de perfuracao (Figura 3.9) utilizado no
preparo das misturas foram caracterizados quimica e fisicamente conforme mostradas no

Apéndice C.

Para obter os teores iniciais de fase organica supramencionados (7,5, 10 e 12,5%), os
cascalhos offshore dos bags eram misturados com o fluido de perfuracdo. Para estimar a
quantidade de fluido necessario a ser adicionado no cascalho, primeiramente, realizava-se a
homogeneizagdo do cascalho. Neste processo, enchia-se betoneiras (capacidade 300 L) com

cascalho e iniciava-se a homogeneizacdo por 5 minutos. Apds o material estar todo
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homogeneizado, recolhia-se uma amostra de cascalho e fazia-se o teste da Retorta. Com base
neste teste, determinava-se o teor de fase organica presente no cascalho. Fazendo um balanco
de massa, estimava-se a quantidade de fluido necessaria para alcancar o teor de fase organica

desejado.

Figura 3.9 — Amostra de fluido de perfuracdo base olefina interna utilizada nos testes da
UTMC.

Para realizar a mistura do fluido com o cascalho, adicionava-se a quantidade de fluido
calculada na etapa anterior e cada betoneira era deixada ligada por 10 minutos. Apds isso,
recolhia-se uma amostra para o teste da Retorta. Com base no resultados da Retorta, se o teor
de fase organica fosse satisfatério, o cascalho era retornado para os bags e prosseguia para a
proxima batelada de alimentacdo. Caso ndo fosse satisfatorio, refaziam-se os calculos e
adicionava-se mais fluido ou cascalho na betoneira, conforme a necessidade, que funcionava

por mais 10 minutos.

A Figura 3.10 mostra o local de mistura do cascalho offshore com o fluido de
perfuracdo, juntamente com a betoneira e a balanga utilizada para pesar o cascalho. Amostras
de cascalhos offshore contaminados a 7,5, 10 e 12,5% de fase organica sdo mostradas na
Figura 3.11 e as propriedades dielétricas destes cascalhos, no Apéndice C. Lembrando que as
fases orgénicas presentes nestes cascalhos sao a n-parafina proveniente do cascalho e a olefina

interna proveniente do fluido de perfuracdo.

Como nao foi possivel receber a doagdao de um cascalho salino da perfuracdo de pogos
do pré-sal, a op¢do encontrada foi fabricar um cascalho que continha os mesmos teores
salinos de um evaporito. Por essa razio, o evaporito fabricado foi obtido através da mistura de
sal marinho e cascalho offshore em uma propor¢do que mantivesse os teores de sal proximos

ao teor presente no evaporito de campo (tipico de pocos de pré-sal). O Apéndice C mostra a
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composi¢do quimica do evaporito de campo e do evaporito fabricado a uma proporcio de

21% de cascalho offshore e 79% de sal marinho, e sua caracterizacao fisica.

FNGS

7,5% 10% 12,5%

Figura 3.11 — Amostras de cascalho offshore com teor inicial de fase organica de 7,5, 10 e
12,5%.

A fabricacdo do evaporito seguiu duas etapas. Na primeira etapa, os cascalhos offshore
dos bags eram homogeneizados utilizando a betoneira, e apds 5 minutos, recolhia-se uma
amostra de cascalho e fazia-se o teste da Retorta. Com base neste teste, encontrava-se o teor
de fase orginica e agua presentes no cascalho. Realizava-se os cédlculos da quantidade de
cascalho offshore e sal marinho necessarios para atingir a propor¢do de 21/79; em seguida
essas quantidades eram colocadas na betoneira e misturadas por 2 minutos. Com isso o

evaporito fabricado ja estava pronto para receber o fluido de perfuragao.
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A segunda etapa do processo consistia em adicionar o fluido de perfuracdo ao cascalho
para atingir o teor de 7,5% de fase organica, que foi o teor utilizado nos testes de
descontaminag¢dao na UTMC. Através do resultado da Retorta na etapa anterior, determinava-
se a quantidade de fluido necessario para atingir os 7,5% de fase orgadnica no cascalho
evaporito fabricado. O fluido era adicionado ao cascalho na betoneira e realizava-se a
homogeneizac¢do por 10 minutos. Apods isso, recolhia-se uma amostra desta mistura para o
teste da Retorta. Com base no resultado dessa Retorta, se o teor de fase orginica fosse
satisfatdrio, o cascalho era armazenado em uma cacamba e, entdo, seguia para a proxima
batelada de alimentacdo. Caso o teor ndo fosse satisfatorio, refaziam-se os calculos e
adicionava-se mais fluido ou cascalho na betoneira, conforme a necessidade, e permanecia
por mais 10 minutos. A Figura 3.12 mostra uma amostra de evaporito fabricado com teor de
7,5% de fase organica. Foram utilizadas cerca de oito toneladas de cascalho evaporito

fabricado.

Figura 3.12 — Evaporito fabricado com teor inicial de 7,5% de fase organica.

3.3 — Metodologia experimental

3.3.1 — Analises fisicas e quimicas dos materiais
3.3.1.1 — Retorta

A Retorta é um procedimento bastante utilizado para obtencao de teores de 4dgua, fase
organica e solidos em cascalhos de perfuracdo. Neste trabalho foi utilizado um kit Retorta
FANN de 50 mL com 700W de poténcia acoplado a uma placa NI USB-6009 ligada a um
computador como mostrado no Apéndice B. O controle e registro da temperatura da Retorta

eram feitos através do software LabVIEW 2015 garantindo uma melhor precisdo (+3°C) no
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controle da temperatura do que o controlador original do equipamento. (£55°C). A
automatizacao da Retorta via placa de aquisi¢do, foi desenvolvido neste trabalho a fim de se
obter menores desvios padrdes nos resultados das andlises, visto que o equipamento original,

aplicando a norma API-RP 13 B-2, apresenta um desvio padrao médio de 4%.

O procedimento de andlise de teores massicos via Retorta consiste em aquecer um
cascalho até temperaturas acima da faixa de ebuli¢do da dgua e da fase organica para que as
mesmas se vaporizem passando por um condensador e sendo recolhidas em uma proveta,

determinando assim o teor de dgua, fase organica e sdlidos segundo a norma API-RP 13 B-2.

A Figura 3.13 mostra a Retorta e seus principais componentes. A andlise inicia-se com a
inser¢do de uma la de aco no interior do copo da Retorta (cAmara de aquecimento) e a
inser¢do de graxa lubrificante para altas temperaturas na rosca do mesmo. Esse conjunto é
pesado e, entdo, o cascalho ou fluido € inserido no copo da Retorta e pesado novamente. Apos
isso, o condensador é rosqueado ao conjunto e inserido na Retorta. Duas gotas de tensoativo
sdo colocadas na proveta, e que deve ser pesada e posicionada na saida do condensador. O
equipamento € ligado por um tempo minimo de 60 minutos a um sez-point da temperatura de
controle de 500°C, assim como o previsto pela norma API-RP 13 B-2. Ao término desse
periodo, desliga-se o equipamento e retira-se o copo, deixando-o esfriar para ser pesado. A
proveta com o liquido recolhido € pesada e faz-se a leitura do volume de 4dgua e fase organica

recuperadas.

condensador

retorta

1a de aco
copo ou
cachimbo

proveta

tensoativo

Fonte adaptada: http://hamdon.net/products/oil-water-retort-10-ml-50-ml/
Figura 3.13 — Kit Retorta e seus principais componentes.

Alguns cuidados devem ser tomados durante o teste da Retorta, sdo eles: todos os
equipamentos que entram em contato com o fluido e seus vapores devem estar limpos e secos

antes da realizagao dos testes; antes do inicio do teste, a Retorta deve estar a uma temperatura
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inferior a 93 °C, ou seja, ao terminar um teste o equipamento deve esfriar antes que se possa
comecar uma nova andlise; € preciso ter cuidado ao coletar uma amostra de cascalho a ser
analisada para que ela seja representativa; € necessdrio ter certeza de que a proveta a ser usada

terd a capacidade para alocar todo o liquido recolhido durante o teste.
3.3.1.2 — Fluorescéncia de raio X

Os teores de 6xidos dos cascalhos foram obtidos por meio de analises de fluorescéncia
de raio X. Primeiramente, a fase organica e a 4gua dos cascalhos eram retiradas através da
extracdo Sohxlet por 48h com &lcool isopropilico, em seguida fazia-se a secagem do cascalho

em estufa por 24h a 105°C.

Na preparacdo das pastilhas eram utilizados 1 grama de cascalho e 9 gramas do
fundente tetraborato de litio anidro (Li,B4O). O cascalho e fundente eram homogeneizados e
alocados dentro de cadinhos de platina, que eram inseridos na maquina de fusdo a gas Vulcan
2MA. O material era fundido e as pastilhas vitrificadas formadas eram analisadas no

equipamento RFX S8 Tiger utilizando o método QUANT-EXPRESS.

Os resultados obtidos pelas analises no RFX mostram somente os elementos com

ndmero atdmico entre Berilio e Urdnio.
3.3.1.3 — Picnometria

A densidade bulk dos cascalhos foi obtida utilizando-se de uma proveta graduada de 50
mL e uma balan¢a analitica. Foram feitas 10 analises de densidade para cada amostra de

cascalho obtendo um resultado médio juntamente com o desvio padrdo dos testes.

Para realizacdo das analises de densidade real, primeiramente, as amostras de cascalho
eram submetidas a extragao Sohxlet por 48h com 4lcool isopropilico, em seguida fazia-se a
secagem em estufa por 24h a 105°C. A densidade real do cascalho e a densidade dos liquidos
foram determinadas pela técnica de picnometria a gis Hélio realizada no equipamento
AccuPyc 1331 da Micromeritics, com precisdo de + 10" g/cm3. Para cada amostra de rocha

foram feitas trés analises obtendo a média e o desvio padrao dos testes.
3.3.1.4 — Granulometria

Para as andlises granulométricas, os cascalhos eram submetidos a extracdo Sohxlet por

48h com &lcool isopropilico, em seguida fazia-se a secagem em estufa por 24h a 105°C. Para
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evitar o entupimento dos canais do analisador, este cascalho passava por um peneiramento
para classificacdo das particulas maiores que 2,0 mm. Entdo, as amostras de cascalho eram
analisadas através da metodologia de difracdo de raio laser, utilizando o equipamento
MASTERSIZER 2000 e o modelo de Fraunhofer. Foi utilizado como diluente o alcool
isopropilico e, para cada amostra analisada, foi utilizado o banho ultrassénico por um periodo

de 4 minutos, para que houvesse a quebra dos aglomerados de particulas.
3.3.1.5 — Propriedades dielétricas

As propriedades dielétricas dos cascalhos e fluidos de perfuracdao foram mensuradas por
meio do analisador RF Fieldfox Keysight N9913A utilizando a sonda N1501A High
Performance a temperatura ambiente. Os parametros utilizados foram: poténcia de -45 dBm,

IFBW de 10 Hz e faixa de frequéncia entre 300 MHz e 4 GHz.

As amostras a serem analisadas foram homogeneizadas e colocadas em um béquer de
100 mL. Em seguida, apds calibrar o equipamento, a sonda era inserida na amostra em
diversas posi¢des para obter um valor médio da propriedade dielétrica do material. Foram

realizadas 10 medidas para cada amostra e obtidos os valores médios de &', " e 180 .

3.3.1.6 — Cromatografia gasosa e liquida de alta eficiéncia

A extragdo do petrdleo presente no cascalho de reservatério perfurado com fluido base
aquosa foi realizado por meio de um extrator Soxhlet e posterior destilagio do solvente,
utilizando um evaporador rotativo IKA RV 10 Control, para a concentracdo do petrdleo

recuperado.

O petrdleo recolhido do cascalho de reservatério perfurado com fluido base aquosa e as
amostras de olefina recolhida nos ensaios da UTMC foram filtradas através de um filtro de

seringa 0,22 um e analisadas via cromatografia gasosa acoplado ao espectro de massas.

As andlises de cromatografia gasosa foram feitas utilizando-se um cromatografo gasoso
acoplado a um espectrometro de massas (GC/MS) da marca SHIMADZU modelo GCMS-
QP2010, com uma coluna modelo Rxi-1ms de 30 m. Como diluente foi utilizado o dissulfeto
de carbono, de acordo com a norma internacional ASTM D2887, com uma injegdo de 0,2 pL.
Utilizou-se rampas de aquecimento de 40°C até 300°C e 40°C até 250°C (ambos no véicuo)
com taxa de aquecimento de 10°C/min, e permanecendo durante 10 min a temperatura final da

rampa. Visto que nao houve diferenca significativa nos picos gerados nessas duas rampas de
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aquecimento, optou-se por utilizar a rampa de aquecimento de 40°C até 250°C. As

temperaturas do injetor e do detector foram de 300°C e 250°C, respectivamente.

As fases orgénicas (petréleo e olefina) presentes no cascalho de reservatdrio perfurado
com fluido base ndo aquosa foram recolhidas pela centrifugagdo do cascalho em uma
centrifuga a 4000 RPM. A fase organica recolhida foi filtrada em um filtro de seringa de 0,22
mL e enviadas para o CENPES/Petrobras para analises via cromatografia liquida de alta
eficiéncia acoplada a um detector FID com fluido supercritico como solvente de arraste

(HPLC/FID), também denominado cromatografia por fluido supercritico (SFC).

Para realizacdo das andlises de SFC as amostras de o6leo (petréleo + olefina),
primeiramente, eram submetidas a secagem (60°C) sob jato de nitrogénio para obtengdo de
teores de hidrocarbonetos com baixos pontos de ebulicdo. Em seguida, o 6leo era submetido a
extracao com CS, utilizando um cartucho de silica para retencdo do material polar presente. O
solvente era retirado através da secagem (60°C) sob jato de nitrogénio e o dleo era analisado
no cromatdgrafo para determina¢do dos teores de olefinas, saturados, resinas e arométicos. O
teor total de petrdleo era calculado através da soma dos teores de hidrocarbonetos com baixos

pontos de ebuli¢do, hidrocarbonetos saturados, resinas e aromaticos totais.

Optou-se por utilizar o SFC somente para analise das amostras de 6leo dos cascalhos de
reservatorios perfurados com fluido base nio aquosa, pois, esta técnica permite diferenciar os
teores de olefina e teores de petrdleo (arométicos, saturados e resinas), separadamente, com

maior precisao.
3.3.2 — Método hibrido

A anélise do teor de petrleo em um cascalho € bastante complexa, pois métodos
analiticos s@ao demorados e apresentam alto custo. Métodos térmicos de andlise, como a
Retorta, ndo conseguem vaporizar hidrocarbonetos pesados com alto ponto de ebulicdo. Por
essa razdo, neste trabalho foi desenvolvida uma técnica de andlise do teor de petréleo e dgua
no cascalho de perfuracdo denominada Método Hibrido. A origem do nome se deu pelo fato
de se utilizar o conjunto de trés técnicas diferentes de andlise, sdo elas: Retorta, Estufa e

Soxhlet (Figura 3.14).

57



Capitulo 3 — Materiais e Métodos
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Fonte adaptada: https://en.wikipedia.org/wiki/Soxhlet_extractor
Figura 3.14 — Principais componentes do extrator Soxhlet.

No método hibrido, o cascalho contaminado com petréleo e 4gua € homogeneizado e
uma amostra de 50 gramas € submetida ao teste da Retorta segundo a norma API-RP 13 B-2.
Nesta andlise sdo aproveitados somente os resultados de teor de d4gua, pois a retorta ndo atinge

temperatura altas o suficiente para vaporizar hidrocarbonetos pesados do petroleo.

No procedimento da estufa, pesa-se o cartucho do Sohxlet e em seguida é adicionado
cerca de 30 gramas da amostra que € inserida em uma estufa a 105°C por 3,5 h. Apés este
tempo, pesa-se a amostra e encontra-se o teor de liquido evaporado na estufa. Se esse teor de
liquido evaporado for, aproximadamente, igual ao teor de dgua encontrado pela Retorta,
conclui-se que o petréleo presente no cascalho ndo apresenta hidrocarbonetos leves que
vaporizam a uma temperatura abaixo de 105°C. Caso contrério, se o teor de liquido evaporado
for maior que o teor de 4gua encontrado na retorta, conclui-se que, além de dgua, ha também
petroleo que sofreu vaporizagdo a temperatura de 105°C na estufa. Logo, o teor de petroleo
vaporizado na estufa serd a diferenca entre o teor de liquido evaporado na estufa e o teor de

agua da Retorta.

Ap6s o procedimento da estufa, os mesmos cartuchos com as amostra sao colocados no
extrator Soxhlet e inicia-se o processo de extracdo por 48h, utilizado o alcool isopropilico
como solvente do processo. Pode-se utilizar também o n-hexano ou solu¢do 1:1 de

diclorometano|cetona como solvente do processo, neste caso o tempo de extracao necessario é

de 24h.
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Ao finalizar a extragdo Sohxlet, o cartucho € reinserido em estufa por mais 3h a 105°C e
pesado novamente em balanca analitica. A diferenca de massa de cascalho antes e depois da
extracdo fornece o teor de petroleo retirado pelo Soxhlet. A soma do teor de petréleo
vaporizado pela estufa e o teor de petréleo retirado pelo Soxhlet gera o teor total de petrdleo

no cascalho.

O método descrito acima € denominado método hibrido sem troca. H4 também o
método hibrido com troca, que difere unicamente no procedimento da extragdo Soxhlet, pois,
neste método, o alcool isopropilico é trocado a cada 24h para evitar que parte do petrdleo

arrastado pelo solvente retorne para o cascalho.

Tanto o método hibrido sem troca quanto o método hibrido com troca sdo teorias
bastante validas para determinar o teor de petroleo e 4gua em cascalhos de perfuragdo. Para a
utilizacdo destes métodos, é preciso que se fagam testes para avaliar a eficacia dos mesmos.
Por isso, foram testados esses dois métodos em cascalhos de perfuragdo offshore
contaminados artificialmente com petréleo parafinico de densidade média (28,1° API) e agua,

com teores conhecidos por meio de balangcos de massa.

O cascalho de perfuracao utilizado foi o cascalho offshore, que foi purificado por meio
de extracdes Soxhlet e secagem em estufa, apresentando teores nulos de fase organica e dgua.
Em seguida, este cascalho foi misturado com dgua deionizada e petréleo até atingir teores de

10% de agua e teores de petrdleo de 1%, 3%, 5%, 7%, 9%, 12% e 15%.

Para validacdo do método estes cascalhos contaminados artificialmente com petréleo
foram submetidos a anélise pelo método hibrido sem troca e com troca em triplicata e seus

resultados foram comparados com o balan¢o de massa.
3.3.3 — Metodologia experimental dos ensaios na UTMB

3.3.3.1 — Influéncia dos parametros na remediagdo de cascalhos de reservatério perfurados

com fluido base aquosa

Para avaliar a remediacdo de cascalhos de reservatério perfurados com fluido base
aquosa foram utilizados dois pardmetros: set-point da temperatura de controle e energia
especifica. Estes parametros foram aqueles que mais influenciaram os resultados de teores
residuais em testes de secagem de cascalhos de perfuracdo, segundo Panisset (2014) e Petri

(2014).
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Para os ensaios de avaliacdo da influéncia do set-point da temperatura de controle no
cascalho de reservatorio perfurado com fluido base aquosa (teor inicial de petroleo de 6,78% e
teor inicial de 4gua de 25,21%), foi empregada uma massa de 500 g de cascalho e um tempo
de aquecimento de 10 min, resultando numa energia especifica de 0,533 kWh/kg. O set-point
da temperatura de controle foi variada de 100 a 700°C, em intervalos de 100°C, para analisar o
efeito da mesma no teor residual de petréleo no cascalho. A vazdo de inerte (N;) injetada na

cavidade foi de 103 1/min.

A influéncia da energia especifica também foi realizada variando a massa inicial de
cascalho e mantendo fixo o tempo de aquecimento em 10 minutos. Os valores de massa
inicial de cascalhos utilizados foram: 500g, 400g, 300g, 250g, 200g, 150g, 125g e 100g, que
correspondem a energias especificas de 0,53 kWh/kg, 0,67 kWh/kg, 0,89 kWh/kg, 1,07
kWh/kg, 1,33 kWh/kg, 1,78 kWh/kg, 2,13 kWh/kg e 2,67 kWh/kg, respectivamente. Também
foi utilizada uma vazao de inerte (N;) de 103 1/min e um set-point da temperatura de controle

de 500°C.

3.3.3.2 - Influéncia dos parametros na remediagdo de cascalhos de reservatorio perfurados

com fluido base ndo aquosa

Cascalhos de reservatdrio perfurados com fluido base ndo aquosa sdo bastante comuns e
podem ser encontrados tanto em pocos onshore quanto pogos offshore. Durante a remediacao
desses cascalhos, para avaliar a viabilidade da mesma, foi analisada a influéncia do set-point

da temperatura de controle e energia especifica.

Para os testes avaliando a influéncia do set-point da temperatura de controle, foram
utilizados os trés cascalhos de reservatério perfurados com fluido base ndo aquosa com teores
iniciais de fase orgénica (petrdleo e olefina) de 16,5%, 15,3% e 13,0% e teor inicial de dgua
de 10,2%, 9,0% e 13,8%, para os cascalhos CR1, CR2 e CR3, respectivamente. Foi utilizada
uma massa de 300 g de cascalho e um tempo de aquecimento de 10 min, resultando numa
energia especifica de 0,888 kWh/kg. O set-point da temperatura de controle foi variada de 100
a 300°C, em intervalos de 50°C, para analisar o efeito da mesma no teor residual de petrdleo

no cascalho. A vazio de inerte (N») utilizada foi de 172 1/min.

A influéncia da energia especifica foi realizada variando a massa inicial de cascalho e
mantendo fixo o tempo de aquecimento em 10 minutos. Os valores de massa inicial de

cascalho utilizados foram: 300g, 250g, 200g, 150g e 100g que correspondem a energias
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especificas de 0,88 kWh/kg, 1,07 kWh/kg, 1,33 kWh/kg, 1,78 kWh/kg e 2,67 kWh/kg,
respectivamente. Também foi utilizada uma vazdo de inerte (N,) de 172 I/min e um set-point

da temperatura de controle de 300°C.

Nesses testes, foram utilizadas temperaturas de controle mais baixas e vazdes de inerte
mais altas, quando comparado com ensaios de secagem de Petri (2014), pois o cascalho
testado apresentava um elevado teor de fase organica causando, a altas temperaturas, uma alta

quantidade de vapores no interior da cavidade prejudicando a continuacio do teste.
3.3.4 - Metodologia experimental dos ensaios na UTMC

Para iniciar a operacdo na UTMC era preciso realizar o start-up do equipamento. O
procedimento era feito acionando-se a esteira e alimentando cascalho offshore a 7,5% de fase
orginica, a uma vazio de 750 kg/h. A medida que a esteira se movimentava e o cascalho ia
passando sob os magnetrons, os mesmos iam sendo ligados pela resposta de um sensor de
presenca de cascalho. O cascalho ia se aquecendo e, com isso, a dgua e a fase organica
presentes no mesmo eram gradativamente vaporizadas. Esse processo também provocava o
aquecimento da esteira e das paredes da cavidade. Quando a primeira por¢ao de cascalho seco
chegava a moega de descarte de sdlidos secos, a temperatura do leito era analisada. Caso a
temperatura estivesse proxima ao set-point, concluia-se que toda a cavidade havia completado
0 seu aquecimento, caso contrario, a esteira era parada até que se completasse o aquecimento
por completo da cavidade. Apos o start-up, iniciava-se o processo de alimentagdo do cascalho

do ensaio a ser realizado.

No inicio do ensaio, a velocidade da esteira era definida de acordo com a vazdo de
cascalho desejada. O set-point da temperatura de controle de cada regido, o set-point da
pressdo e a escolha dos pontos de exaustdo também eram ajustados. Durante o ensaio, a cada
20 segundos, eram registradas informacgdes sobre: temperatura do vapor na entrada e saida do
condensador, pressdo da cavidade, velocidade da esteira, temperatura do leito e do vapor nas

regides I, II e III.

Ap6s o tempo de residéncia do cascalho na cavidade, iniciava-se a coleta de amostras. A
amostragem do cascalho seco era feita a cada 15 minutos, recolhendo cerca de 500 g de
cascalho na descarga de sélidos secos. Este cascalho recolhido era mantido em um recipiente

de metal até que retornasse a temperatura ambiente e, entdo, era armazenado para posterior
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andlise de Retorta. A amostragem do liquido condensado era feita a cada 30 minutos e era

recolhida uma amostra de 100 ml da descarga do liquido do condensador.

O balanco de massa foi feito recolhendo e pesando todos os materiais sélidos e liquidos
gerados durante o ensaio. A pesagem do cascalho era feita pesando-se uma cagamba de
cascalhos, posicionada na saida da moega de descarte de s6lido seco, no inicio e no fim de
cada teste. Ja o liquido da descarga do condensador e da descarga de liquido condensado era
recolhido por meio de baldes e transferido para um contentor (1 m’) que também era pesado

no inicio e no fim de cada experimento.

A energia especifica do processo era medida através de um contador de consumo
energético instalado no painel de energia da UTMC. O contador era zerado no inicio do

experimento e ao fim realizava-se a leitura da energia total gasta no ensaio.
3.3.4.1 — Andlise do limite mdximo/minimo de teor inicial de fluido no cascalho

Os primeiros testes preliminares realizados foram para determinacdo dos limites
maximo e minimo de teor inicial de fluido no cascalho da alimentacdo. Estes testes tiveram
como finalidade verificar a possibilidade fazer-se a alimentacao por bomba helicoidal (Figura
3.15). Para isso, foram preparadas alimentacdes a 16%, 18%, 20%, 22%, 24%, 26%, 28% e
30% de teor inicial de fluido de perfurag¢do no cascalho, sendo um teor inicial de fase organica
de 10%, 10,7%, 11,9%, 12,5%, 13,4%, 15,5%, 16,1% e 17,2%, respectivamente. O
bombeamento do material foi analisado e feito um checklist do comportamento de cada
cascalho. Este checklist continha informacdes sobre: a possibilidade de fabricacdo da mistura
de cascalho e fluido; a possibilidade de transporte do local de fabricacao até a entrada do silo
de alimentacdo; o comportamento do escoamento do cascalho no interior do silo; o
bombeamento do cascalho pela bomba helicoidal e entupimento da tubulacdo. Ele teve por
finalidade mostrar todas as informacgdes auxiliar na escolha dos teores minimo e maximo de

fluido com os quais o equipamento conseguisse operar.

No entanto, o bombeamento do material, do silo até a moega de alimentacdo da UTMC,
ndo resultou em um processo eficaz, sendo necessaria a utilizacdo de outro processo de

alimentacao.

Uma nova unidade de alimenta¢do foi desenvolvida, utilizando uma empilhadeira e uma
caixa de metal. Desta vez, o cascalho dentro da caixa de metal era colocado diretamente na

moega de alimentacio de maneira manual. Este tipo de alimentacdo apresentou bons
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resultados, mas, pelo fato de ser um processo demorado, ocasionou algumas falhas na
alimentacdo. A partir disso, foi adquirida uma retroescavadeira hidraulica para realizar a

alimentacao do cascalho na UTMC.

Figura 3.15 — Sistema de alimentacio por bomba helicoidal e silo.

Para verificar a viabilidade de transporte dos cascalhos pela esteira foram testados
cascalhos com teores iniciais de fase organica de 7,5%, 10%, 12,5 e 15%. Estes testes tiveram
como finalidade observar o escoamento do material dentro da moega de alimentagdo, a
acomodacao do cascalho sobre a esteira e a qualidade da camada de leito formada sobre a

mesma.
3.3.4.2 — Testes da altura da camada de leito

Objetivando-se determinar a melhor altura da camada de cascalho sobre a esteira,
foram testadas duas alturas de leito, 9 e 12 cm. Nao foi possivel testar uma quantidade maior
de alturas devido a dificuldade de se realizar a modificacdo manual deste parimetro. O
procedimento de stopping do equipamento durava cerca de 30h e, além disso, apds a
modificagdo da altura da fresta de alimentacdo, era necessario realizar o start-up da unidade.
Para cada altura testada era necessario, no minimo, 40 horas de parada e cerca de 2,9
toneladas de cascalho.

Nestes testes foram utilizados todos os trés pontos de exaustdo abertos, o set-point da
pressdo de operacao foi fixado a 50 mmH,0, a velocidade da esteira foi ajustada para obter

uma vazao de alimentagdo de 500 kg/h, o teor inicial de fase organica do cascalho offshore foi
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de 12,5%, set-point da temperatura de controle das regides I, II e III eram de 200, 220, 240°C,
respectivamente, e a altura de alimentacdo era de 9 e 12 cm. Depois de realizados os ensaios,
foram analisados o comportamento da operacdo na UTMC e os teores residuais de fase
organica e dgua no cascalho, para definir a melhor altura da camada de leito a ser utilizada.

A Tabela 3.1 mostra o nome do experimento e a condi¢do experimental de altura da

camada de leito utilizada.

Tabela 3.1 — Condig¢des de operacio dos testes da altura da camada de leito.

Teste Altura
[cm]
Altura_1 9
Altura_2 12

3.3.4.3 — Teste dos pontos de exaustdo

Para definir a melhor configuracio de utilizacdo dos pontos de exaustdo foram
realizados trés testes variando-se a configuragcdo de pontos de exaustdo abertos. A numeragao

dos pontos de exaustdo pode ser vista na Figura 3.2.

No primeiro teste foi utilizado o ponto de exaustdo 1 aberto, o ponto de exaustdo 2
fechado e o ponto de exaustao 3 fechado. No segundo teste foi utilizado o ponto de exaustdo 1
fechado, o ponto de exaustdo 2 fechado e o ponto de exaustdo 3 aberto. E no terceiro teste foi
utilizado o ponto de exaustdo 1 aberto, o ponto de exaustdo 2 aberto € o ponto de exaustdo 3

aberto.

A velocidade da esteira foi ajustada para uma vazdo de alimentacido de 500 kg/h, o set-
point da pressao de operagdo foi fixado em 50 mmH,0O, a altura da camada do leito foi de 9
cm e o teor inicial de fase organica no cascalho offshore de 12,5%. O set-point da temperatura

de controle utilizado nas regides I, II e III foi de 200, 220, 240°C, respectivamente,

O comportamento da operacdo na cavidade, bem como os teores residuais de fase
organica e agua, foi analisado para definir a melhor configuracdo de pontos de exaustdo

abertos.
3.3.4.4 — Teste da pressdo de operacdo

A tltima etapa dos testes preliminares foi para verificar o comportamento da pressdao no
interior da cavidade, comparando os ensaios realizados nas mesmas condi¢des, exceto de

pressdo, que teve condicdes distintas.
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O objetivo de se utilizar uma pressao positiva no interior da cavidade do equipamento é
evitar a entrada de O, do ambiente, para que ndo haja combustdo dos vapores da fase
organica. Com isso, hd um aumento na seguran¢a de opera¢do do equipamento. Ao mesmo
tempo, utilizando uma pressao negativa, haverd uma menor condensagdo de vapor no interior
do equipamento, pois o exaustor funcionard por mais tempo promovendo uma maior remogao

dos vapores no interior da cavidade.

Nestes ensaios, a esteira foi ajustada para operar a uma vazdo de 500 kg/h, todos os
pontos de exaustdo foram deixados abertos, a altura da camada de leito foi de 9 cm, o ser-
point da temperatura de controle das regides I, II e III de 200, 220, 240°C, respectivamente,

com um teor inicial de fase organica no cascalho offshore de 12,5%.

Na primeira condi¢do de pressao, utilizou-se um sef-point da pressdo acima da pressao
atmosférica com valor de 50 mmH,O. A outra condi¢do foi a utilizagdo de um set-point

abaixo da pressdo atmosférica com valor de -50 mmH;0.
3.3.4.5 — Planejamento experimental 3*

A técnica de planejamento de experimentos pode ser utilizada nas etapas de projeto
preliminar, de processo de fabricacdo, de avaliacdo e de melhoria. O planejamento de
experimentos consiste no estudo dos métodos da amostragem e dos problemas correlatos que
surgem. Seu principio basico permite variar de uma s6 vez todos os niveis de todas as
varidveis, de maneira programada e racional. Os objetivos do planejamento sdo coletar os
dados das varidveis dependentes, em funcdo das varidveis independentes e obter uma

correlacdo entre essas variaveis capaz de prever o desempenho do processo da UTMC.

Devido a dificuldade de se ajustar os niveis de teor inicial de fase organica, optou-se por
nao utilizar um planejamento composto central (PCC), ja que este exige cinco niveis. Nesse

sentido, optou-se por um planejamento a trés niveis.
A seguir, sdo apresentadas as varidveis do planejamento experimental a trés niveis:
Varidveis dependentes:

= teor residual de fase organica no cascalho - Y, [%];
= teor residual de dgua no cascalho - Y, [%];

* energia especifica do processo - Y3 [kWh/kg].
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Varidveis independentes:

* teor inicial de fase orgénica no cascalho - X; [-];

= vazdo de processamento - X, [-].
A Tabela 3.2, fornece os valores dos parametros utilizados no planejamento, assim

como suas respectivas varidveis codificadas.

Tabela 3.2 — Codifica¢do das varidveis do planejamento 3,
Variaveis Codificadas -1 0 +1

Teor inicial de fase organica no cascalho [%] 7,5 10 12,5

Vazao de processamento [kg/h] 250 500 750

Uma vez definidos os valores das varidveis e suas respectivas codificacdes, segundo
Box et al. (2005), o conjunto de experimentos necessarios para concluir o planejamento a trés

niveis € mostrado na Tabela 3.3.

Tabela 3.3 — Conjunto de experimentos que contemplam o planejamento experimental a trés

niveis.

Teste X Xp
3k-1 -1 41
3k-2 -1 -1
3k-3 0 +1
3k-4 0 -1
3k-5 -1 0
3k-6 0 0

3k-6_réplica 0 0
3k-7 +1  +1
3k-8 +1 -1
3k-9 +1 0

As outras condi¢des de operacdo foram mantidas fixas com set-point da pressdao de
operacdao em -50 mmH,O0, altura da camada do leito de 9 cm e utilizagdo de todos os pontos
de exaustdo abertos. O sef-point da temperatura de controle das regides I, II e III foi fixado em

200, 220, 240°C, respectivamente.

A fim de verificar a capacidade preditiva da correlacio obtida no planejamento
experimental a trés niveis, realizou-se um ensaio adicional em uma condi¢do experimental

diferente daquela testada no planejamento, mas dentro do intervalo do mesmo.

A condicao escolhida foi com teor inicial de fase organica de 11,25% (X; = 0,5) e uma

vazdo de 375 kg/h (X; = -0,5). As condi¢bes de pressdo de controle, pontos de exaustdo,
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altura de leito e o set-point da temperatura de controle foram mantidos fixos e iguais aos

utilizadas no planejamento de experimentos.
3.3.4.6 — Planejamento experimental 2k

Experimentos conduzidos por Petri (2014) mostraram a grande influéncia do set-point
da temperatura de controle na descontaminacdo do cascalho de perfuragdo em secadores
batelada em escala de bancada. Por essa razdo, testar a influéncia do sef-point da temperatura
de controle na UTMC ¢€ bastante justificivel, podendo ser um importante fator para reducdo

do teor residual de fase organica.

Os testes da influéncia da temperatura foram realizados utilizando-se um planejamento
experimental a dois niveis (2%). Este tipo de planejamento ndo gera uma correlagdo capaz de
prever o comportamento da UTMC, mas mostra o comportamento das varidveis dependentes

ao se modificar as variaveis independentes.
A seguir, sdo mostradas as variaveis do planejamento experimental a dois niveis:
Varidveis dependentes:

= teor residual de fase organica no cascalho — Y, [%];

» energia especifica do processo — Y, [kWh/kg].
Varidveis independentes:

= teor inicial de fase orgénica no cascalho - X; [-];
* vazdo de processamento - X; [-];

= perfil do set-point da temperatura de controle — X3 [-]

A Tabela 3.4 mostra as variaveis independentes e suas codificagdes. As temperaturas
utilizadas no perfil de set-point da temperatura de controle denominado T, foram de 180, 200,
220°C para as regides I, II e III, respectivamente. Ja as temperaturas utilizadas no perfil do
set-point da temperatura de controle denominado Ty foram 200, 220, 240°C para as regides I,

IT e III, respectivamente.

Uma vez definidos os valores das varidveis e suas respectivas codificacdes, segundo
Box et al. (2005), o conjunto de experimentos necessarios para concluir o planejamento a dois

niveis € mostrado na Tabela 3.5.
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As condicodes de operagdo foram mantidas fixas com set-point da pressdo de operacio
em -50 mmH,O0, altura da camada do leito de 9 cm e utilizac@o de todos os pontos de exaustao

abertos.

Tabela 3.4 — Codificagdo das variaveis do planejamento 2k,
Variaveis Codificadas -1 +1

Teor inicial de fase organica no cascalho [%] 7.5 12,5
Vazao de processamento [kg/h] 500 750

Set-point da temperatura de controle [°C] T, Ty

Tabela 3.5 — Testes do planejamento de experimentos 2k,
Teste X; X, X;
2k-1 -1 1 -1
2k-2 1 1 -1
2k-3 -1 -1 -1
2k-4 1 -1 -1
2k-5 -1 1 1
2k-6 1 1 1
1
1

2k-7 -1 -1
2k-8 1 -1

3.3.4.7 — Secagem do evaporito fabricado

Em perfuracdo de pocos de petroleo, para atingir as camadas do pré-sal, € necessario
perfurar camadas de rochas salinas. O evaporito é um exemplo destas rochas e apresenta uma
alta taxa de aquecimento pelo fato de que o sal (NaCl), presente em, aproximadamente, 76%
da composi¢ao do evaporito, interage muito fortemente com as micro-ondas. Isso faz com que
o cascalho seja um bom absorvedor de micro-ondas, transformando-as em calor mais
rapidamente. Assim como visto por Petri (2014), a secagem de rochas com altas taxas de
aquecimento resulta num teor residual mais alto que a secagem de rochas com baixas taxas de

aquecimento.

Para verificar se o equipamento € vidvel na descontaminacao de evaporito, foram feitos

testes comparativos entre o evaporito fabricado e o cascalho offshore, nas mesmas condicdes
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de operagdo e contaminagdo. O teor inicial de fase organica utilizado foi de 7,5% e as vazdes
de alimentacdo utilizadas foram de 250, 500 e 750 kg/h tanto para o evaporito fabricado
quanto para o cascalho offshore. Também foram utilizados todos os pontos de exaustdao
abertos, altura da camada do leito de 9 cm, set-point da temperatura de controle das regides I,

IT e III de 180, 200 e 220°C, respectivamente, e uma pressao de operacdo de -50 mmH,O.

A Tabela 3.6 mostra o nome do experimento e a condi¢do experimental de vazdo e tipo

de cascalho para cada ensaio.

Tabela 3.6 — Condic¢oes de operagdo dos testes do evaporito fabricado.

Teste Vazao Tipo de
[kg/h] Cascalho
Evaporito_1 250 evaporito
Evaporito_2 500 evaporito
Evaporito_3 750 evaporito
Evaporito_4 250 offshore
Evaporito_5 500 offshore
Evaporito_6 750 offshore

3.3.4.8 — Remediacdo dos cascalhos de reservatorio perfurados com fluido base aquosa

A quantidade de cascalho de reservatdrio, enviada pela Petrobras, nao foi suficiente para
preencher totalmente a esteira. Por isso, foi utilizado o cascalho de perfuracdo com fluido
base aquosa para realizar o start-up e o stopping da UTMC. Optou-se por utilizar esse tipo de
cascalho, pois 0 mesmo nao apresenta um teor elevado de fase organica e apresenta teores de

agua proximos aos do cascalho de reservatorio.

O start-up do equipamento foi feito com cascalho perfurado com fluido base aquosa a
um set-point da temperatura de controle de 300°C, que foi mantido neste valor até o fim do
experimento. Ap0s isso foi deixado um espaco vazio de 1 m na esteira para que nao houvesse
contato entre o cascalho perfurado com fluido base aquosa e o cascalho de reservatorio. O
cascalho de reservatério foi totalmente alimentado no equipamento e em seguida foi deixado
outro espago vazio na esteira, também para evitar o contato entre os cascalhos. Por fim, foi
alimentado o cascalho perfurado com fluido base aquosa a uma vazdo de 250 kg/h até que
todo o cascalho de reservatério fosse descartado, realizando o stopping do equipamento. A

Figura 3.16 ilustra o processo descrito anteriormente.
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Figura 3.16 — Esquema de alimentagao dos cascalhos perfurados com fluido base aquosa e
cascalhos de reservatorio.

No momento de descarte de cascalho seco, o cascalho de perfuragdo e o cascalho de
reservatdrio foram descartados em cacambas diferentes, evitando o contato entre eles para nao
prejudicar a amostragem. As amostras de cascalho de reservatério foram retiradas a cada
cinco minutos e as amostras de cascalho perfurado com fluido base aquosa a cada trinta

minutos.

Foram utilizadas também as seguintes condicdes experimentais: todos os pontos de

exaustdo abertos, altura da camada do leito de 9 cm e pressdo de operagdo de -50 mmH,O.

3.3.4.9 — Andlise do liquido recolhido

Testes de cromatografia gasosa acoplada ao espectro de massas foram realizados para
verificar se a descontaminacdo do cascalho de perfuracdo utilizando a UTMC provocou

alteracdo quimica da fase organica recuperada.

Os liquidos recolhidos de alguns ensaios foram submetidos a homogeneizacdo e
filtracdo com filtros de seringa de 0,22 um. Em seguida, retirou-se de cada amostra uma

aliquota que foi analisada no GCMS de acordo com o procedimento mostrado no item 3.3.1.6.

As legendas das amostras liquidas recolhidas, juntamente com suas condicdes de

operac¢do, sao mostradas na Tabela 3.7.
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Tabela 3.7 — Legenda das amostras liquidas recolhidas nos testes da UTMC.

Amostra Legenda do Teor inicial Vazao Temperatura Tipo de
n° ensaio fase organica [%] [kg/h] de controle cascalho
0 olefina interna do fluido* - - - -
1 Altura_1 12,5 500 Ty Offshore
2 Altura_2 12,5 500 T, Offshore
3 3k1 7.5 750 Ty Offshore
4 3k2 7.5 250 Ty Offshore
5 3k3 10,0 750 Ty Offshore
6 3k4 10,0 250 Ty Offshore
7 3k5 7.5 500 Ty Offshore
8 3k6 10,0 500 Ty Offshore
9 3k7 12,5 750 Ty Offshore
10 3k8 12,5 250 Ty Offshore
11 3k9 12,5 500 Ty Offshore
12 2k1 12,5 500 T, Offshore
13 2k2 12,5 750 T, Offshore
14 2k3 7.5 500 T, Offshore
15 2k4 7,5 750 T, Offshore
16 Evaporito_4 7,5 250 T, Offshore
17 Evaporito_1 7,5 250 T, Evaporito fabricado
18 Evaporito_2 7,5 500 T, Evaporito fabricado
19 Evaporito_3 7,5 750 T, Evaporito fabricado

* amostra recolhida do fluido antes de passar pela UTMC

3.3.4.10 — Comparagdo dos balangos de massa

As placas da esteira da UTMC apresentavam duas configuracdes de montagem,
exemplificada pela Figura 3.17. O primeiro conjunto de experimentos na UTMC foi realizado
utilizando a esteira montada pelo lado A, enquanto o segundo conjunto de experimentos foi
realizado com a esteira montada pelo lado B. Para avaliar a melhor configuragdo de
montagem das placas da esteira, foi analisado o vazamento de cascalho por entre as mesmas
por meio do balanco de massa no equipamento, recolhendo e pesando o cascalho e o liquido
nas saidas. Foram comparados os resultados de actiimulo de cascalho dentro da cavidade nos

experimentos com a esteira montada pelo lado A e pelo lado B.

A Tabela 3.8 mostra a legenda dos testes, juntamente com o nome do ensaio, vazao, teor

inicial de fase organica e o lado em que as placas da esteira foram montadas.
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Figura 3.17 — Configuragdo das placas da esteira montada pelos lados A e B.

Tabela 3.8 — Legenda dos testes na comparagdo dos balancos de massa na UTMC.

Teste Nome do Teor inicial Vazao Temperatura
n° ensaio fase orgéanica [%] [kg/h] de controle
3 3kl 7,5 750 Lado A
4 3k2 7,5 250 Lado A
5 3k3 10,0 750 Lado A
6 3k4 10,0 250 Lado A
7 3k5 7,5 500 Lado A
8 3k6 10,0 500 Lado A
9 3k7 12,5 750 Lado A
10 3k8 12,5 250 Lado A
11 3k9 12,5 500 Lado A
12 2k1 12,5 500 Lado B
13 2k2 12,5 750 Lado B
14 2k3 7,5 500 Lado B
15 2k4 7,5 750 Lado B
16 Evaporito_4 7.5 250 Lado B
17 Evaporito_1 7.5 250 Lado B
18 Evaporito_2 7,5 500 Lado B
19 Evaporito_3 7,5 750 Lado B

3.3.4.11 — Comparagdo dos métodos de controle de pressdo

A succdo dos gases no interior da cavidade era feita por um exaustor, conectado a

tubulacdo do condensador, que era acionado com base na pressdo interna da cavidade medida
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por meio de um mandmetro. Foram utilizados dois métodos de controle da pressdo interna da
cavidade. No primeiro método utilizou-se um controlador PID para acionar o exaustor e
manter a pressdo da cavidade ao redor de um set-point. Os parametros do controlador foram
ajustados em testes preliminares pela empresa ONDATEC e foram utilizados os seguintes
valores: Kp = 7, Ki = 0,001, Kd = 0,0002. O segundo método foi a utilizacio de um
controlador on/off, no qual foi mantida a frequéncia do motor do exaustor em 60 Hz para a

configuracdo on e 0 Hz para a configuracio off.

Para os dois métodos, foi utilizada uma pressao de segurancga entre -100 e 200 mmH,O.
Caso a pressdo atingisse um valor inferior a -100 mmH,0, o exaustor era desligado
instantaneamente e, caso a pressao atingisse um valor maior que 200 mmH,O, a valvula de

seguranca era acionada para diminuir a pressao da cavidade.

A eficiéncia dos dois métodos foi comparada por meio dos resultados de média da
pressdo na cavidade durante os testes. A Tabela 3.9 mostra a legenda dos testes, juntamente

com o nome do ensaio € o método de controle utilizado.

Tabela 3.9 — Legenda dos testes na comparagdo dos métodos de controle de pressdo na

UTMC.

Teste Nome do Método de
n° ensaio controle da pressao
3 3kl PID
4 3k2 PID
5 3k3 PID
6 3k4 PID
7 3k5 PID
8 3k6 PID
9 3k7 PID
10 3k8 PID
11 3k9 PID
12 2kl on/off
13 2k2 on/off
14 2k3 on/off
15 2k4 on/off
16 Evaporito_4 on/off
17 Evaporito_1 on/off
18 Evaporito_2 on/off
19 Evaporito_3 on/off
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3.3.4.12 — Monitoramento do vazamento de micro-ondas

Como visto na se¢do 2.2.4, a exposi¢do prolongada ao vazamento de micro-ondas pode
causar queimaduras, catarata e o desenvolvimento de células cancerigenas. Para monitorar o
vazamento de micro-ondas na UTMC foi utilizado um detector digital de micro-ondas da
marca WCM-5M com range de 0-9,99 mW/cmZ, frequéncia de 2,45 GHz, precisdao de +/- 1
dB, visto na Figura 3.18.

Durante os ensaios com vazao de 250 kg/h e teor inicial de fase organica de 7,5% no
cascalho offshore, foram feitos monitoramentos de vazamento de micro-ondas na parte
externa da UTMC. O padrio de medi¢cdo do vazamento de micro-ondas utilizado foi de
acordo com o proposto pelo IRPA (International Radiation Protection Association) e o NCRP
(National Council on Radiation Protection and Measurement), que determina os limites
aceitaveis de vazamento de micro-ondas, por um equipamento, de 5 mW/ cm’ para frequéncia

de 2450 MHz, medidos a uma distancia de 50 mm da superficie do equipamento.

Fonte:www.portableappliancetesters.com.au/Microwave_Leakage_detector
Figura 3.18 - Detector de micro-ondas utilizado neste trabalho.

3.3.4.13 — Monitoramento da dissipacdo de calor no equipamento

Na secdo 2.2.4 foi visto que um contato da pele por 60s em uma superficie a 59°C
provoca necrose da pele. O mesmo efeito pode ser observado quando a pele é exposta a 67°C
por 20s. Uma exposi¢ao da pele a 55°C por 60s ja € o bastante para provocar uma queimadura
moderada. Para verificar se a UTMC apresenta locais em que possa por em risco a seguranga
dos operadores, com relacdo a queimaduras, foram monitoradas a dissipacdo de calor na
superficie externa do equipamento. Esse monitoramento foi feito durante os ensaios com
vazdo de 250 kg/h e teor inicial de fase orginica de 7,5% no cascalho offshore realizados no

protétipo inicial (2014) e no prototipo apds algumas melhorias estruturais (2015)

4



Capitulo 3 — Materiais e Métodos

Para monitorar e registrar a temperatura da superficie externa da UTMC foi utilizado
um termOmetro digital tipo espeto INCOTERM 9791.16.1.00 com escala -50 a +300°C,
resolucdo de 1°C e precisdo de £1°C. A Figura 3.19 mostra o termOmetro utilizado neste

experimento.

A ponta do termOmetro era posicionada na superficie, em que se queria medir a
temperatura, € 0 mesmo era coberto por uma 1a de vidro (material isolante) para evitar ruido
durante a medicdo. Uma vez registrada a temperatura de véarios pontos proximos, era feita

uma média da temperatura do local medido.

A\

Fonte:www.fibracirurgica.com.br/termometro-digital-espeto-com-alarme-incoterm/p
Figura 3.19 — Term6metro digital utilizado para monitorar a temperatura externa da UTMC.
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4 - RESULTADOS E DISCUSSOES

este capitulo, serdo apresentados os principais resultados do método hibrido de
andlise de teor de petréleo e dgua em cascalhos. Além disso serdo apresentados e
discutidos os principais resultados obtidos na UTMB para remediagdo de
cascalhos de reservatorios perfurados com fluido base aquosa e perfurados com fluido base
ndo aquosa. Esta secdo também descreve os principais resultados dos seguintes experimentos
utilizando-se a UTMC: testes preliminares; descontaminagcdo de cascalho de perfuracido
offshore e cascalho evaporito fabricado; secagem de cascalhos perfurados com fluido base

aquosa e remediacdo de cascalhos de reservatorio.

4.1 — Método hibrido para analise de teores de petrdleo e Agua em cascalhos

de reservatorio

O método hibrido de anélise foi desenvolvido neste trabalho para determinar os teores
de petréleo e agua em qualquer tipo de cascalho de perfuracido. A validagdo do método € de
fundamental importancia para sua incorporacdo em analises laboratoriais. As Figuras 4.1 e 4.2
mostram os resultados de validacdo do método de determinagdo do teor de petrdleo e agua,
respectivamente, no cascalho, empregando o método hibrido com troca e sem troca de

solvente; as Figuras 4.1 e 4.2 trazem, ainda, o teor real obtido pelo balan¢o de massa.

Analisando a Figura 4.1 verifica-se que os teores de petroleo obtidos pelo método
hibrido sem troca apresentaram valores sempre abaixo dos obtidos pelo balanco de massa.
Para valores mais altos, maior foi a diferenca entre os teores obtidos pelo método e os do
balanco de massa. Isso indica que o método sem troca ndo consegue extrair todo petréleo do
cascalho e a medida que o cascalho apresenta quantidade maior de petroleo, a diferenca entre
os teores torna-se mais evidente. O método hibrido com troca, também mostrado na Figura
4.1, se revelou bastante eficiente na previsao do teor de petrdleo no cascalho, pois os teores
obtidos em todos os casos testados se mostraram muito préximos dos valores do balanco de
massa. Isso indica que o problema da ndo remog¢do de todo petrdleo na extracdo Sohxlet foi

solucionado e que o método aplicado € valido para prever o teor de petroleo nos cascalhos.

77



Capitulo 4 — Resultados e Discussoes
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Figura 4.1 — Teores de petroleo no cascalho previstos pelo balanco de massa, método hibrido
com troca e sem troca.
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Figura 4.2 — Teores de 4gua no cascalho previstos pelo balan¢o de massa, método hibrido com
troca e sem troca.

Ja para a Figura 4.2, os teores de dgua obtidos pelo método hibrido sem troca e método
hibrido com troca ndo apresentaram diferenca entre eles, pois ambos apresentaram resultados
médios com flutuacdes proximos ao teor obtido pelo balango de massa. Dessa maneira,
verifica-se que a troca do 4lcool da extracdo Sohxlet ndo influencia na analise do teor de adgua.
Os altos valores de desvio padrdo dos teores de 4gua pelo método hibrido s@o, possivelmente,

causados pela dificuldade de se controlar a hidratacdo do cascalho, pelo ambiente, durante a
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fabricacdo das amostras. Esses desvios também podem ser ocasionados por imprecisdes na

leitura de pardmetros de volume de dgua assim como prevista pela norma API-RP 13 B-2.

4.2 Resultados referentes a UTMB

4.2.1 — Influéncia de parametros na remediacio de cascalhos de reservatorios

perfurados com fluido de perfuraciao base aquosa

4.2.1.1 — Influéncia da temperatura

N

Os resultados referentes a influéncia da temperatura na remediacdo do cascalho de
reservatdrio perfurado com fluido base aquosa sdo mostrados na Figura 4.3. Vale ressaltar que

o teor inicial de petréleo no cascalho foi de 6,78%.

9
1 E.E.=0,53 kWh/kg A petroleo
8 | agua
7 _- teor inicial de petroleo
— —— B t ___________
X 6
S 5 A
= a
2 4]
= -
S 3 A
€3 =
2 1%
1 L]
0 ] X L] x X -

100 200 300 400 500 600 700
temperatura de controle [°C]

Figure 4.3 — Teor residual de petrleo e 4gua em funcao do set-point da temperatura de
controle na remedia¢do de cascalhos de reservatério perfurados com fluido base aquosa.

Analisando esses resultados, verifica-se que, de maneira geral, o aumento do set-point
da temperatura de controle gera uma diminuicao no teor residual de petréleo, ou seja, ha uma
melhora na vaporizacdo dos componentes do petrdleo. Para um set-point da temperatura de
controle de 100°C nado houve descontaminac¢do significativa de petrdleo, pois como visto no
Apéndice C, ndo hi presenga significativa de hidrocarbonetos com cadeia carbonica menor

que nove.
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Para um ser-point da temperatura de controle de 700°C, foi possivel obter teores
residuais de petroleo de 3,8%. Nessa temperatura, as faixas de ebulicdo de todos os
hidrocarbonetos do petréleo sdo contempladas, desta maneira o esperado seria a total
vaporizacdo do petréleo. Porém, os resultados apresentados na Figura 4.3 mostram que apenas
44% do petrdleo foi removido durante a secagem, logo, se conclui que o tempo de secagem
utilizado ndo foi suficiente para vaporizar completamente o petroleo do cascalho. Com isso,
verifica-se que, além da temperatura, a energia especifica € um importante parametro na
remediacdo de cascalhos de reservatorio, pois o tempo de exposicdo do cascalho as micro-

ondas pode influenciar no teor residual do mesmo.

Analisando os teores residuais de agua, percebe-se que os mesmos permaneceram
baixos pelo fato da temperatura utilizada nos experimentos ser igual ou maior que a
temperatura de ebulicio da mesma. A partir do set-point da temperatura de controle de 300°C
o teor de dgua permaneceu constante, o que permite inferir o teor de equilibrio da dgua no

cascalho.

Esses resultados mostram que a influéncia da temperatura na remediacdo de cascalhos
com petréleo € bastante pronunciada. Em situagdes como essa, faz-se necessario utilizar uma
alta temperatura para obter baixos teores residuais. Tais resultados sdo semelhantes aqueles
encontrados no trabalho de Petri et al. (2015), no qual foi constatado que, em secagem por
micro-ondas, é preciso utilizar um set-point da temperatura de controle acima do ponto de
ebulicdo do hidrocarboneto mais pesado presente no cascalho de perfuracdo, para que todos

os hidrocarbonetos possam ser removidos por vaporizacao.

A vantagem da remediacdo de cascalhos contaminados com petréleo, utilizando o
equipamento empregado neste trabalho, é que mesmo utilizando elevadas temperaturas (ex.
700°C) ndo houve combustdo do petrdleo vaporizado, pois a atmosfera isenta de oxigénio
presente na cavidade ndo permitiu a reacdo de oxidagao dos hidrocarbonetos. Isso € bastante
desejavel, visto que a oxidacao dos hidrocarbonetos do petroleo geram gases nocivos ao meio
ambiente (ANTHONY & WANG, 2006). A auséncia de oxigénio na cavidade faz com que
nao ocorra a oxidacdo, mas pode favorecer a pirdlise de alguns componentes do petroleo,

assim como observado por Li ef al. (2009) e Pina et al. (2002).
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4.2.1.2 — Influéncia da energia especifica

A Figura 4.4 mostra os resultados de teores residuais de petroleo e dgua apds os ensaios
de remediacao variando a massa inicial de cascalho, ou seja, variando a energia especifica da

operacgao.

4 teor inicial de petroleo ,
A petrdleo

agua

T=500°C

teor residual [%]
1

0 | e
0,4 0,8 1,2 1,6 2 2,4 2,8
energia especifica [kWh/kg]
Figure 4.4 — Influéncia da energia especifica no teor residual de petréleo e d4gua para
remediagdo de cascalhos de reservatdrio perfurados com fluido base aquosa.

Os resultados observados na Figura 4.4 mostram que a energia especifica utilizada na
operacdo tem influéncia consideravel na remediacdo de cascalhos de reservatorio. A medida
que aumenta a energia especifica, os teores residuais de petréleo e dgua diminuem de forma
acentuada. Utilizando uma energia especifica mais baixa, no caso 0,53 kWh/kg, foi possivel
obter um teor residual de 4,5% de petrdleo e 1,27% de dgua, correspondendo a uma eficiéncia
de remocdo de 33,6% e 94,9% de petrdleo e agua, respectivamente. A maior efici€éncia de
remoc¢ao da dgua se da devido a maior facilidade de vaporizagdo da mesma na temperatura de
500°C. Ao se utilizar uma energia especifica de 2,13 kWh/kg os teores residuais foram
reduzidos a, aproximadamente, 0,10% de petrdleo e 0,02% de agua , o que corresponde a uma
eficiéncia de remocao de 98,5% de petrdleo e 99,9% de 4gua. Tais resultados sdo bastante
satisfatorios, visto que o equipamento utilizado conseguiu reduzir significativamente o teor de
petroleo. Ao se utilizar uma energia especifica de 2,67 kWh/kg, houve a descontaminagdo

total de petrdleo do cascalho, sendo adequado para descarte ao meio ambiente.
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7

Os resultados denotam que a tecnologia de secagem por micro-ondas é eficaz na
remediacao de cascalhos contaminados com petroleo, sendo possivel a sua utilizagdo para esta
finalidade. Constata-se também que o equipamento de secagem, utilizado neste trabalho, tem
a capacidade de operar em condi¢des nas quais se pode obter a descontaminacio praticamente

total de petrdleo além da secagem total da dgua do cascalho.

A energia especifica gasta para se atingir baixos teores de petrdleo foi relativamente
alta, pois a vaporizagdo do petrdleo € mais dificil do que a vaporizacdo, por exemplo, da base
nao aquosa de um fluido de perfuracio, pelo fato do primeiro conter componentes de estrutura
mais complexas. No trabalho de Petri et al. (2015), utilizando condi¢des operacionais
semelhantes e cascalho de perfuracdo contaminado com fluido de perfuracao base a base de n-
parafina, foi possivel obter uma eficiéncia de remocdo de 79% de n-parafina com 0,28
kWh/kg de energia especifica. No presente trabalho, por interpolagcdo, para se obter uma
eficiéncia de remocdo de 79% de petroleo, estima-se ser necessario uma energia especifica de

aproximadamente 1,32 kWh/kg.

4.2.2 — Influéncia de parametros na remediacao de cascalhos de reservatorio perfurados

com fluido de perfuracao base nao aquosa
4.2.2.1 — Influéncia da temperatura

Cascalhos de reservatdrio contaminados com petrdleo leve e perfurados com fluido base
nao aquosa sdo muito comuns no cendrio brasileiro, pois sdo cascalhos derivados da
perfuracdo da reserva do pré-sal. A influéncia da temperatura na remediacao destes tipos de
cascalhos foi analisada e os teores de dleo (petrdleo + olefina do fluido) e d4gua sdo mostrados

na Figura 4.5 e 4.6, respectivamente.

Analisando a Figura 4.5, percebe-se, pelos resultados, que os teores residuais dos
cascalhos 1 e 2 apresentaram um comportamento muito préximo entre si. Isso se di pelo fato
de serem cascalhos de um mesmo reservatério de petréleo, porém de diferentes profundidades
de perfuracdo. O cascalho 3 apresentou um teor residual mais baixo em todas as temperaturas

testadas, chegando a teores de 6leo de 4,12%.
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Figura 4.5 — Teor de 6leo nos ensaios da influéncia da temperatura na remediacio de
cascalhos de reservatorio perfurados com fluido base ndo aquosa.
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Figura 4.6 — Teor de dgua nos ensaios da influéncia da temperatura na remediacdo de
cascalhos de reservatorio perfurados com fluido base ndo aquosa.

No geral, quanto maior o set-point da temperatura de controle, menor o teor residual de
0leo, ou seja, maior a descontaminacdo do cascalho, pois componentes com pontos de
ebuli¢do mais elevados vao sendo vaporizados. O cascalho 1 apresenta teor inicial de dleo
maior que o cascalho 2, porém o teor residual do cascalho 1 € ligeiramente mais baixo que do
cascalho 2. Isso se da devido ao fato de que o cascalho 2 apresenta uma granulometria
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consideravelmente menor do que o cascalho 1. A granulometria afeta a secagem de forma
que, quanto menor o tamanho da particula menor a eficiéncia de secagem, ou seja, menor a

quantidade de fase orgéanica removida (Santos et al,. 2014).

Os teores de agua apresentados pela Figura 4.6 mostram o bom desempenho de
secagem de agua apresentado pela UTMB. Em temperaturas acima de 150°C o teor residual
de agua se manteve constante em valores proximos a 0,8%, teor esse que representa uma

remocao de dgua de 94%, 92% e 91% para os cascalhos 1, 2 e 3, respectivamente.
4.2.2.2 — Influéncia da energia especifica

Outro parametro analisado na remediacdo de cascalhos de reservatorio contaminados
com petroleo leve e perfurados com fluido base nido aquosa foi a energia especifica. A Figura
4.7 mostra os resultados de teor residual de 6leo (petrdleo e olefina do fluido) em funcio da

energia especifica gasta no processo.
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Figura 4.7 — Teor de 6leo nos ensaios da influéncia da energia especifica na remediacado de
cascalhos de reservatério perfurados com fluido base nao aquosa.

O comportamento dos teores residuais de 6leo dos cascalhos 1 e 2, mostrado na Figura
4.7, sao semelhantes, pois trata-se de cascalhos do mesmo reservatdrio. Assim como nos
testes da influéncia da temperatura, o cascalho 1, que possui teor inicial maior que o cascalho
2, apresentou um teor residual menor em todas as energias especificas utilizadas, pois houve a

influéncia da granulometria discutida anteriormente.
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O aumento da energia especifica faz com que o teor residual de 6leo diminua, pois esse
aumento implica numa maior quantidade de energia que € adicionada a um sistema com
mesmo tempo de operagdo e massa de material. Esse aumento da energia especifica faz com
que o petrdleo, presente no interior do cascalho, seja removido por vaporizagdo. O cascalho 3
apresentou os menores teores residuais de 6leo, chegando a 2,2% de teor residual com uma
energia especifica de 2,67 kWh/kg. Uma maior descontamina¢@o ndo foi alcangada, pois o

set-point da temperatura de controle (300°C) ndo conseguiu abranger toda a faixa de ebulicdo

da olefina interna, que varia entre 196,0 e 340,8°C.

4.3 Resultados referentes a UTMC

4.3.1 — Testes preliminares de analise de parametros
4.3.1.1 — Testes do limite mdximo/minimo de teor inicial de fluido no cascalho

A primeira parte do estudo dos limites miximo e minimo de teor inicial de fluido no
cascalho foi o teste da unidade de alimentagdo utilizando o silo e a bomba helicoidal. Para
isso, foram preparadas alimentacdes com teor inicial de fluido de 16%, 18%, 20%, 22%, 24%,
26%, 28% e 30%. Cada cascalho com teor inicial de fluido diferente era colocado no silo de
alimentacdo separadamente e ligava-se a bomba helicoidal. Analisava-se o comportamento

fluidodinamico de cada alimentacdo. O checklist de cada amostra é mostrado na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 — Checklist do comportamento do cascalho com diferentes teores iniciais de fluido.

Teor inicial de fluido [%] | 16 18 20 22 24 26 28 30

Teor inicial de fase organica [%] | 10 10,7 11,9 12,5 134 15,5 16,1 17,2
Possibilidade de fabricacao? | v v v v v v v
Possibilidade de ser transportado? | v v v v v v v v
Escoamento em silos com vibracao? | v/ X X X v v v v
Escoamento em silos sem a vibracao? | x X X X X X X X
Bombeamento por bomba helicoidal? | x X X X X v v v
Entupimento da tubulacao? | - - - - v v X X
Conclusao - apto? | x X X X X X v v

legenda: (v') sim; (x) ndo; (-) inconclusivo.
Como visto na Tabela 4.1, o teor minimo de fluido aderido ao cascalho apto a ser
bombeado foi de 28% (16,1% fase organica). Este teor de fase organica estd muito acima do

teor inicial de fase orginica que chega, atualmente, ao secador de cascalhos empregado pela
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Petrobras S.A. no circuito de tratamento de cascalhos. Portanto, o sistema de alimentagdo pelo

método da bomba helicoidal ndo pdde ser utilizado.

Uma vez que o helicoide da bomba estava instalado muito longe da saida do silo, alguns
cascalhos com baixos teores de fluido ndo puderam ser bombeados. Ja que para teores baixos
de fluido, o cascalho ndo consegue chegar até o helicoide. A Figura 4.8 mostra o local do

helicoide da bomba e a saida do silo.

helicoide

Figura 4.8 — Saida do silo e inicio do helicoide no sistema de alimentacdo

Apoés a alteragdo no sistema de alimentacdo, foram testados os limites maximo e
minimo de teor inicial de fluido no cascalho, verificando o comportamento deste cascalho na

moega, esteira e fresta de alimentagdo.

O cascalho foi inserido diretamente no silo € com o movimento da esteira associado a
fresta de alimentagdo, o cascalho formava uma camada de leito. As Figuras 4.9, 4.10 e 4.11
mostram a camada de cascalho, com teor inicial de fase organica de 7,5%, 10% e 12,5%,
respectivamente, a jusante da fresta de alimentagdo. Estas figuras mostram o bom
acondicionamento e a boa qualidade da camada de cascalhos formada com estes trés teores

iniciais de fase organica.

O cascalho com um teor inicial de 15% nao gerou bons resultados. Ao ser inserido na

moega de alimentacdo, pelo fato de apresentar grande fluidez, comecou a vazar pelas laterais
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da esteira. A camada de cascalho formada ficou maior que a altura da fresta, até um ponto em
que comegou a transbordar por cima da esteira. A Figura 4.12 mostra o cascalho a 15%, de

teor inicial de fase orgénica transbordado dentro da cavidade.

Portanto, o limite maximo de teor inicial de fase orginica no cascalho foi fixado em
12,5%. O limite minimo foi fixado em 7,5%, pois valores abaixo desse ficariam muito

proximos do teor limite de fase orginica (olefina/parafina) permitida pela legislac@o brasileira
(6,9%).

5 Y ‘
Figura 4.9 — Cascalho com 7,5% de teor inicial de fase orginica passando pela fresta de
alimentacao.

Figura 4.10 — Cascalho com 10,0% de teor inicial de fase organica passando pela fresta de
alimentacao.
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Figura 4.11 — Cascalho com 12,5% de teor inicial de fae organica passando pela fresta de
alimentacdo.

Figura 4.12 — Cascalho transbordado pelas laterais da esteira depositado no fundo da cavidade
e entupindo a moega de descarte de liquido.

4.3.1.2 — Teste da altura da camada de leito

Os primeiros ensaios de secagem feitos na UTMC avaliaram a melhor altura da camada
de leito durante a secagem. Os resultados de teores residuais dos testes preliminares de

influéncia da altura da camada de leito na UTMC sdo mostrados na Figura 4.13.

Analisando os resultados de teores residuais de fase orgénica e dgua, pode-se concluir
que os teores de 4gua ndo tiveram influéncia da altura da camada de leito. J4 na fase organica,
a altura da camada de leito teve uma importante influéncia, pois utilizando uma camada de 12
cm, obteve-se um teor residual de fase organica de 9,74% e para uma altura de 9 cm, o teor
residual de fase orgénica ficou em torno de 5,75%. Essa diferenca de teores residuais se da,
possivelmente, pela dificuldade de saida dos vapores utilizando-se uma camada mais espessa.
Além disso, utilizando uma camada mais espessa, o material da parte inferior da camada
recebe uma carga de ondas eletromagnéticas menor, devido a baixa profundidade de

penetracdo das ondas.
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Portanto, para que houvesse uma melhor descontaminacdo do cascalho, optou-se por

utilizar uma altura de leito de 9 cm para todos os testes subsequentes.
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Figura 4.13 — Resultados de teores residuais de fase organica relativo aos ensaios variando a
altura da camada de leito.

4.3.1.3 — Teste dos pontos de exaustdo

Com o intuito de avaliar a influéncia dos pontos de exaustdo, distribuidos ao longo do
secador, na eficiéncia de remo¢do da fase organica, foram realizados trés ensaios. Esses
experimentos mantiveram as mesmas condi¢des, com excecdo da abertura dos pontos de

exaustdo. Os resultados de teores residuais sdo mostrados na Figura 4.14.

A Figura 4.14 mostra que houve uma grande influéncia dos exaustores com o teor
residual de fase orgénica e dgua no cascalho. Comparando a utiliza¢do de apenas um ponto de
exaustdo aberto com a utilizacdo de tré€s pontos de exaustao abertos, esta ultima obteve teores
residuais menores. Isso se deu devido a menor condensacdo de vapores no interior do
equipamento, pois havia trés pontos para que os vapores fossem sugados, o que reduzia a

condensacdo e retorno dos mesmos para o cascalho.

Comparando agora a utilizacdo somente do ponto de exaustdo 1 aberto com a utiliza¢do
somente do ponto de exaustdo 3 aberto, esta ultima obteve teores residuais relativamente
baixos quando comparada a primeira. Esta melhora na secagem €, possivelmente, devido a
diminui¢do da condensacdo de vapores na regido III e IV. A melhora pode ser atribuida

também ao maior arraste de fase organica pelos vapores de dgua provindos das regides I e I1.
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Portanto, para melhorar a secagem e diminuir a condensaciao de vapores no interior da

cavidade, durante todos os testes subsequentes foram empregados os trés pontos de exaustao

abertos.
12 —{teor inicial - fase organica
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Figura 4.14 — Resultados de teores residuais dos ensaios variando abertura dos pontos de
exaustdo da cavidade.

4.3.1.4 — Teste da pressdo de operacdo

Para avaliar o efeito da pressdo no desempenho do equipamento foram realizados dois
ensaios nas mesmas condi¢des de operacdo, modificando o set-point da malha de controle de
pressdo em dois niveis: 50 mmH,O e -50 mmH,0. A malha de controle de pressdo estava
operando em automatico, com um controlador PID. Porém, mesmo assim, a variagdo da
pressdo em torno do set-point foi alta, como visto na Figura 4.15. Isso se da pela ma sintonia
dos parametros proporcionais, integrais e derivativos do controlador ou pelos ruidos dos

transdutores de pressao.

Os resultados dos teores residuais dos ensaios variando a pressdo de controle da
cavidade sdo mostrados na Figura 4.16. Analisando esta figura, verifica-se que tanto o teor
residual de agua quanto o teor residual de fase organica sofreram influéncia significante da
pressdo, pois, utilizando uma pressdo positiva ao invés de negativa, o teor residual de fase

organica passou de 5,75% para 2,70%. Na condi¢do de pressao negativa, o exaustor funciona
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por mais tempo e de maneira mais intensa, para alcangar a pressdao negativa, o que faz com

que ele succione mais vapores no interior da cavidade, evitando a condensacao dos mesmos.
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Figura 4.15 — Perfil de pressao ao longo do tempo para ensaios da influéncia da pressao de
operagao na secagem.
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Figura 4.16 — Resultados de teores residuais dos ensaios variando o se?-point da pressdo de
operacio.
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Entdo, utilizando uma pressao negativa (-50 mmH,0) ha uma maior remog¢ao de fase
organica do cascalho. Logo, optou-se por utilizar nos ensaios subsequentes um set-point de -

50 mmH,O de pressao de operagao.
4.3.2 — Planejamento experimental 3
4.3.2.1 — Andlise de superficie de resposta

A influéncia do teor inicial de fase organica (X;) e da vazdo de alimentagdo (X;) foi
analisada através do planejamento experimental a trés niveis. Os resultados de teor residual de
fase organica (Y), teor residual de dgua (Y,) e energia especifica (Y3), sdo mostrados na
Tabela 4.2.

Tabela 4.2 — Resultados das variaveis respostas do planejamento de experimentos na forma de

tabela.
Nome do Xj X, Y, Y, Y;
ensaio [-] [-] [%] [%] [kKWh/kg]

3k-1 -1 +1 4.47 1,20 0,122
3k-2 -1 -1 0,10 0,61 0,279
3k-3 0 +1 7,43 1,57 0,159
3k-4 0 -1 0,82 0,95 0,336
3k-5 -1 0 2,37 1,66 0,222
3k-6 0 0 2,42 1,66 0,213

3k-6_rep 0 0 2,12 1,02 0,214
3k-7 +1 +1 8,04 2,08 0,146

3k-8 +1 -1 2,43 1,07 0,314
3k-9 +1 0 2,70 1,25 0,235

Observando os resultados da Tabela 4.2, percebe-se que em apenas duas condicdes (3k-
3 e 3k-7) propostas pelo planejamento, o equipamento ndo conseguiu reduzir os teores de fase
organica para niveis abaixo do permitido pela legislacio (6,9% em massa). Percebe-se
também que no ensaio 3k-2, o teor residual de fase orginica atingiu um valor bastante baixo
(0,1%), mostrando a grande eficiéncia de secagem do equipamento. A ampla diferencga entre o
teor residual de fase organica do ensaio 3k-2 e 3k-7, mostra que os limites (+1) e (-1) das
variadveis utilizadas foram adequadamente escolhidos. Percebe-se que o teor residual de dgua

nao sofre muita influéncia dos parametros utilizados no planejamento. Os resultados de
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energia especifica mostraram, no geral, que o equipamento proposto conseguiu ser mais
eficiente termicamente do que equipamentos de secagem micro-ondas encontrados na

literatura (PANISSET, 2014; PEREIRA, 2013; PETRI et al. 2015; SANTOS et al., 2015).

Com os resultados do planejamento, foram utilizadas ferramentas estatisticas para obter
informacdes acerca do comportamento da secagem na UTMC. Foram obtidas correlacdes por
regressao multipla para cada resposta do planejamento. A Tabela 4.3, apresentada a seguir,

mostra as correlacdes obtidas considerando um nivel de significancia das variaveis de 95%.

Tabela 4.3 — Correlacdes obtidas pela regressdo miltipla dos resultados do planejamento 3*.
coeficiente de

correlagao determinacao (rz)
Y, =3,388+1,038X, +2,765X, —0,739X; 0,937
Y, =1,307+0,370X, 0,488
Y, =0,228-0,091X, 0,535

Por meio dos resultados apresentados na Tabela 4.3, nota-se que as correlagcdes obtidas
para o teor residual de dgua (Y;) e energia especifica (Y3) apresentaram um coeficiente de
determina¢do muito baixo (<0,54), logo essas correlagdes serdo consideradas como ndo
representativas. Um motivo para que o teor residual de 4gua ndo tenha sido representativo foi
a dificuldade em controlar o teor inicial de d4gua no cascalho, pois este ndo é um parametro
independente. Ao se adicionar fluido ao cascalho, conseguia-se somente fixar o teor de fase
organica ou o teor dgua, nunca os dois a0 mesmo tempo. A energia especifica ndo se tornou
representativa, pois em alguns testes a temperatura do leito ndo conseguiu chegar ao set-point,
enquanto que em outros testes a temperatura, em algumas regides da cavidade, conseguiu
atingir ao set-point e, portanto, houve o controle de temperatura. Esse controle da temperatura
do leito faz com que haja uma economia de energia e, consequentemente, uma reducdo na
energia especifica do processo. A Figura 4.17 mostra a temperatura média nas regides I, Il e
III para os ensaios do planejamento 3*, indicando que nem todos os testes alcangcaram a o set-
point da temperatura de controle de 200, 220 e 240 °C para as regides I, II e III,

respectivamente.

O modelo gerado para o teor residual de fase organica (Y;) apresentou um coeficiente
de determinacdo de 0,937, para um nivel de significancia das varidveis de 95%. Os residuos

entre os valores preditos pela equagdo e aqueles observados experimentalmente se mostraram
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aleatdrios, conforme apresentado na Figura 4.18. Todas essas informac¢des levam a considerar

a correlagdo, obtida para resposta Y, representativa.

280
[ regitol
260 — I ccico 1l
set-point - regido II1
240 ¢+ ---- --- S

—sel-point

220 ---- ----0-p--------F-----

set-point

200 —

oC]

180 —

160 —

temperatura do leito

140 —

120

]00 T T T T T T T T T

1 2 3 4 5 6 7 8 9
experimento [3k]

Figura 4.17 — Média das temperaturas do leito nas regides I, II e III nos ensaios do
planejamento 3,
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Figura 4.18 — Grafico de residuos em fun¢do dos valores preditos.
A Figura 4.19 mostra a superficie de resposta da correlacdo obtida para o teor residual
de fase organica. Pela analise deste grafico € possivel afirmar que quanto menor a vazio e o
teor inicial de fase orginica, menor serd o teor residual de fase orginica. Inversamente, é

possivel afirmar que quanto maior a vazao e o teor inicial de fase organica, maior serd o teor
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residual de fase orgénica. Observa-se também que, tanto pelo modelo quanto pela superficie

de resposta, a vazao tem mais influéncia na secagem do que o teor inicial de fase orgénica.
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Figura 4.19 - Superficie de resposta da correlacio gerada para o teor residual de fase organica.
Tanto a correlagdo quanto a superficie de resposta dao informag¢des muito importantes a
respeito da descontaminagdo dos cascalhos de perfuragdo na UTMC. Um exemplo: se um
cascalho chega com um teor inicial de fase organica de 11,6%, para que esse teor seja
reduzido até 2%, qual seria a vazdo necessaria? A correlagdo prediz uma vazdo de
processamento de 341 kg/h. Outro exemplo: qual € o teor residual de fase orginica operando-

se a UTMC com um cascalho a 9,2% de fase organica e uma vazio de 640 kg/h? Através da

correlacdo obtida, a resposta € 4,38% de teor residual de fase organica.
4.3.2.2 — Verificacdo da capacidade preditiva da correlacdo obtida no planejamento

Para verificacdo da capacidade preditiva da correlacdo obtida, foi feito um ensaio de
secagem em condi¢des diferentes daquelas testadas no planejamento 3%, porém dentro do
intervalo estudado. A Tabela 4.4 mostra a média e o desvio padrdo do resultado do teor
residual de fase organica obtido experimentalmente e o resultado de teor residual de fase
organica predito pelo modelo do planejamento. Para verificar se o valor predito pela
correlacdo empirica condizia com o valor experimental, foi feito um teste de hipdtese
utilizando a distribui¢do de ¢-student. O teste mostra que, com uma confianga de 95%, o valor

predito pela correlacdo € igual ao valor experimental, logo, a equacdo prevista pelo
planejamento experimental foi satisfatoria.
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Tabela 4.4 — Teor residual do ensaio experimental e o predito no modelo.
Teor residual de
fase organica [ %]

média desvio
Valor experimental 2,15 0,23
Valor predito no modelo 2,34 -

4.3.3 — Planejamento experimental 2"

Para testar a influéncia da vazdo, do teor inicial de fase organica e do set-point da
temperatura de controle sobre o teor residual de fase organica, foram realizados os ensaios de
secagem do planejamento experimental 2%, Os resultados do planejamento foram tratados
utilizando o software STATISTICA 7 e os graficos bidimensionais do teor residual em fun¢do
do teor inicial de fase orginica e vazao para os dois set-points da temperatura de controle, sdo

mostradas nas Figuras 4.20 e 4.21.
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Figura 4.20 — Gréfico bidimensional do teor residual de fase orginica em funcao do set-point
do set-point da temperatura de controle e da vazao.

96



Capitulo 4 — Resultados e Discussoes

12 —
c\? | —e=T,
£ 10 b ’
E 4
&n ] 7
S /
8_
2 7/
E - /
D
Z 6~ d
= /
:E - / vazio de 500 kg/h
S 4 o
S
= | &
= ;| M= —WEEET b
I l
7,5 12,5

Teor inicial de fase organica [%]
Figura 4.21 — Grafico bidimensional do ter residual de fase organica em fun¢do do set-point
da temperatura de controle e do teor inicial de fase organica.

A Figura 4.20 mostra que tanto a vazao quanto o sef-point da temperatura de controle
influenciam bastante no teor residual de fase orgdnica. Uma vazdo maior gera teores residuais
altos, j4 uma vazdo mais baixa gera teores residuais também baixos. Ja para o set-point da
temperatura de controle, a tendéncia € invertida, pois quanto maior a temperatura utilizada
(Ty) menor o teor residual, e quanto menor a temperatura utilizada (T,) maior o teor residual.
Isso corrobora o trabalho de Petri er al. (2015), que diz que quanto maior a temperatura

utilizada melhor € a secagem pois ocorre vaporizacdo dos hidrocarbonetos mais pesados

presentes no cascalho.

A Figura 4.21 mostra a mesma tendéncia do sef-point da temperatura de controle, porém
a influéncia do teor inicial de fase organica, para temperaturas mais baixas, € bem pequena.
Utilizando uma temperatura maior, o teor inicial de fase orginica apresenta forte influéncia no
teor residual de fase orginica. O motivo deste comportamento € que utilizando-se uma
temperatura mais baixa (T,), ndo ha uma grande evaporacdo dos hidrocarbonetos da fase

organica, ndo evidenciando bem a influéncia causada pelo teor inicial.

Outras andlises que podem ser retiradas deste planejamento sdo do teor residual de fase
organica e da energia especifica em funcido da vazdo, teor inicial e temperatura, as quais

podem ser vistas nas Figuras 4.22 e 4.23, respectivamente.
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Figura 4.22 — Teor residual de fase organica em fungdo da vazao, do teor inicial e da
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Figura 4.23 — Energia especifica em funcio da vazao, do teor inicial e da temperatura.

A Figura 4.22 mostra que todos os testes feitos utilizando o perfil de temperatura T,
obtiveram um teor residual maior que testes feitos a um perfil de temperatura Ty,. Essa
diferenca é maior quando se utiliza um teor inicial de 12,5% de fase orgénica. A temperatura

de controle utilizada ndo abrange o limite maximo da faixa de ebulicdo dos hidrocarbonetos
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da fase orgéanica. Porém, devido aos hotspots presentes na cavidade, ha, possivelmente, pontos

em que a temperatura do cascalho € maior que o set-point da temperatura de controle.

Analisando a Figura 4.23, observa-se que a energia especifica gasta nos testes com set-
point da temperatura de controle mais alta (T}), foram maiores que os testes utilizando o set-
point da temperatura de controle mais baixa (T,). Esse comportamento pode ser justificado
pelo fato de que para atingir temperaturas maiores na cavidade, os emissores de micro-ondas

ficam mais tempo ligados, gastando mais energia por unidade de massa.
4.3.4 — Secagem do evaporito fabricado

Além da alta taxa de aquecimento, cascalhos contendo sal podem gerar arcos voltaicos e
sobreaquecer os emissores de micro-ondas. Isso pode ocorrer pois 0 NaCl € muito reativo as
micro-ondas. Porém, durante os ensaios de descontaminacdo do evaporito fabricado nao
ocorreu formagao de arcos voltaicos e ndo houve sobreaquecimento dos emissores de micro-

ondas. Os resultados de teor residual dos testes sdo mostrados na Figura 4.24.
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Figura 4.24 — Teor residual de fase orgéanica dos testes de secagem do evaporito.

Os resultados mostrados na Figura 4.24 indicam que, em todas as condi¢des de vazdes,
0 evaporito apresentou teor residual superior ao cascalho offshore, o que pode ser justificado
pelo fato de que o evaporito tem uma taxa de aquecimento mais alta que o cascalho offshore.

A Figura 4.25 mostra a compara¢do do aquecimento micro-ondas de uma amostra de 200 g de
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cascalho offshore e 200 g cascalho evaporito fabricado via UTMB. Segundo Petri et al
(2015), cascalhos com alta taxa de aquecimento tendem a apresentar pior secagem do que
cascalhos que aquecem mais lentamente. Mesmo com as flutuagdes na medida da média dos
resultados, a secagem do evaporito se mostrou tdo promissora quanto a do cascalho offshore,

0 que sugere que este equipamento é capaz, também, de realizar a descontaminag¢do de

cascalhos provenientes da perfuracdo de pocos do pré-sal.

240
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evaporito fabricado

200 —

160 —

temperatura do leito [°C]
o
o
|

O I | I I I | I I 1 | I
0 10 20 30 40 50 60
tempo de aquecimento [s]
Figura 4.25 — Aquecimento micro-ondas do cascalho offshore e cascalho evaporito fabricado.

A Figura 4.26 mostra os resultados de energia especifica gasta nos ensaios de
descontaminag¢do do evaporito fabricado e do cascalho offshore. Nota-se que ndo houve
diferenca significativa entre a energia gasta durante a descontaminacdo do cascalho offshore e
durante a descontaminacdo do evaporito fabricado. Isso mostra que, durante o aquecimento
micro-ondas, esses dois tipos de cascalhos exercem uma maior influéncia no teor residual do
que na energia especifica gasta. A energia especifica gasta para descontaminac¢do do evaporito
(0,122 - 0,259 kWh/kg) € relativamente baixa, validando a utilizagdo da UTMC para

descontaminag¢do de cascalhos do pré-sal.
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Figura 4.26 — Comparacgdo da energia especifica gasta nos ensaios de descontaminacao de
cascalhos evaporito e offshore.

4.3.5 — Remediacao de cascalhos de reservatério com fluido base aquosa e secagem de

cascalhos de perfuraciao com fluido base aquosa

O método de start-up e stopping utilizado nestes testes foram satisfatorios, pois nao
houve nem interferéncia nem contato entre o cascalho de reservatério e o cascalho de
perfuracdo com fluido base aquosa. Os resultados de teor residual e eficiéncia de remocao
deste teste sdo mostrados na Tabela 4.5. Lembrando que a eficiéncia de remocdo € a razdo
entre o teor evaporado e teor inicial. A vazdo de processamento foi de 250 kg/h e set-point da

temperatura de controle foi de 300°C para as regioes I, 11 e I11.

Tabela 4.5 — Resultados de teor residual e eficiéncia de remocao do teste de remediacao de
cascalhos de reservatorio e secagem de cascalho com fluido base aquosa.

Teor inicial Teor residual Eficiéncia de

Cascalho [%] [%] remocao [ %]
Petroleo 6,78 +/-3,44 2,45 +/-2,11 64,1
Reservatorio y
Agua 2521 +/-2,11 0,06 +/-0,02 99,8
Fase organica 0,36 +/-0,06 0,01 +/-0,00 97,2
Base aquosa y
Agua 30,0 +/-2,01 0,05 +/-0,03 99,8
Energia Especifica 0,295 kWh/kg
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Os resultados da Tabela 4.5 mostram que a secagem da agua, presente no cascalho de
reservatdrio e no cascalho de perfuracdo, foi extremamente eficiente nas condig¢des
operacionais utilizadas, pois foi possivel reduzir o teor de d4gua em 99,8%, lembrando que o

teor inicial de 4gua em ambos os cascalhos era considerado relativamente alto.

O teor inicial de fase organica presente no cascalho de perfuracio com fluido base
aquosa era muito baixo, mas mesmo assim as condi¢des operacionais utilizadas conseguiram
levar esses teores a niveis proximos a 0,01%. Isso mostra a boa descontaminacao via UTMC
de cascalhos de perfuracdo com fluido base aquosa e os baixos teores que esta unidade é

capaz de alcancar.

O cascalho de reservatorio apresentou um teor residual médio de 2,45% com um desvio
padrao de 2,11%. Esse alto desvio se da devido a grande variabilidade de teores iniciais de
petroleo presentes no cascalho. A descontaminacdo do mesmo atingiu uma eficiéncia de
64,1%, bem mais baixa que as outras eficiéncias obtidas neste trabalho. Isso pode ser
justificado pela larga faixa de ebuli¢do do petréleo, j4 que o set-point da temperatura de
controle utilizado foi relativamente baixa (300°C) e para remediacdo de cascalhos de

reservatorio a UTMC deve operar a altas temperaturas.

Comparando a secagem de cascalho de reservatdrio, obtidas na UTMC, com os
resultados da secdo 4.2.1, observa-se que a UTMC apresentou um melhor desempenho na
remocdo de petréleo. Pode-se afirmar isso uma vez que, com uma energia especifica de 0,295
kWh/kg, a UTMC conseguiu reduzir o petroleo a teores residuais de 2,45% a uma vazao de
250 kg/h em regime continuo, ja a UTMB, mesmo com uma energia especifica mais alta
(0,500 kWh/kg), conseguiu reduzir somente a 5,0% o teor residual de petréleo a uma vazao de
3 kg/h em regime batelada. Tal comparacdo foi feita entre mesmos tipos de cascalhos e

mesmo set-point da temperatura de controle.

Esses resultados mostram que o equipamento € promissor na descontaminacdo de
cascalhos de reservatdrio e na secagem de cascalhos de pocos perfurados com fluido base
aquosa. E preciso fazer algumas adaptaces para alcancar temperaturas de controle mais altas,
mas, uma vez alcancadas, o equipamento possivelmente conseguird obter uma
descontaminagdo total do cascalho assim como obtido pela UTMB (secdo 4.2.1.2). A energia
especifica e a vazdo de processamento do cascalho de reservatério sdo parametros viaveis

economicamente. Além disso, a descontaminacdo via micro-ondas € vantajosa

ambientalmente, pois ndo emite poluentes a atmosfera.
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4.3.6 — Analise do liquido recolhido

As amostras liquidas recolhidas dos ensaios preliminares de altura da camada de leito,
planejamento 3%, planejamento 2% e descontaminacdo do evaporito podem ser vistos na Figura
4.27. A numeragao das amostras foi feita seguindo a sequéncia dos experimentos realizados e

¢ definida segundo a legenda mostrada anteriormente na Tabela 3.7.

» g N S s 42 = —
J 7 [ o 5

Figura 4.27 — Amostras liquidas recolhidas nos ensaios feitos na UTMC.

As propriedades organolépticas das amostras da Figura 4.27 mostram que existem
diferencas de coloracdo entre as amostras de liquido recolhidas. Analisando essa diferenca de
cor, nota-se que as amostras 4, 6, 7, 8, 11, 14, 16 e 17 apresentam uma coloragdo mais
amarelada, diferente das outras amostras que sao incolores. Estas amostras também
apresentaram um odor 4cido. Essa diferenca de cor e odor entre as amostras pode indicar que
ha a presenca de alguns outros compostos diferentes da fase orgadnica do fluido (olefina

interna e n-parafina).

Uma anélise mais detalhada foi feita para averiguar os componentes presentes nestas
amostras recolhidas, pois essa diferenca de cor e cheiro pode indicar que houve certa
modificacdo quimica da fase orginica durante o tratamento na UTMC. A Tabela 4.6 mostra
os resultados de porcentagem de area dos picos dos hidrocarbonetos presentes em cada
amostra nos testes de cromatografia gasosa. O grafico com os picos do cromatograma €

mostrado no apéndice C.

103



Capitulo 4 — Resultados e Discussoes

Tabela 4.6 — Resultados de porcentagem de area dos picos da cromatografia feita com as amostras recolhidas.

% Area dos picos

Amostra 0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19  emperatum
ebulicdo [°C]

CyH,, 07 35 48 12 08 26 13 08 12 39 09 1,5 16 19 07 12 06 07 16 19 1960
CpHy 16 54 69 28 18 47 27 18 25 59 20 35 32 37 19 29 14 13 31 36 2145
CpHys 14,5 36,1 41,1 24,6 254 29,6 23,1 259 23,6 38,0 16,6 304 22,9 23,9 21,6 33,0 129 10,7 227 295 2340
CuHsy 24,6 35,7 353 33,6 453 35,0 39,2 46,3 40,8 36,2 49,0 38,8 30,2 29,9 38,0 452 22,5 184 295 38,1 2510
CiHs, 91 59 46 85 11,6 7,5 103 11,6 10,1 56 7,7 75 84 81 108 86 83 82 85 82 2710
CiHy, 55 28 19 69 25 53 31 18 27 19 24 33 54 62 37 13 62 73 62 37 2510

Ci¢Hsz 265 86 47 180 51 13,1 99 52 97 73 14,7 11,6 21,5 20,7 11,8 59 259 31,1 224 12,1 284.,5
CsHys 65 09 05 21 1,1 13 19 09 15 07 27 10 31 28 20 09 69 66 29 15 315,0
CyHy 11,1 10 04 24 26 1,1 30 19 25 0,7 42 19 37 30 41 10 124 123 32 15 340,8

CiHyOs - - - - 07 - - 31 - - - - - - - - 24707 - - 321,0
CsHpOy, - - - - 32 - 09 06 07 - - 04 - - 10 - 05 27 - - 3459
C20H3604 - - - - - - - - 0,8 - - - - - - - - - - - 369,1
CieH3 O - - - - 07 - 39 31 38 - - - - - 45 - 247 077 - - 3230
CyHy O - - - - - - 08 - - - - - - - - - - - - - 377,9

*Dados obtidos a partir da base de dados da US Environmental Protection Agency’s EPISuite a 760 mmHg.
. Espectro de massas registrou a mesma probabilidade de ser um éster ou um alcool.

ALCANO ALCENO ESTER ALCOOL
1-Hexadeceno
CiHs; 3-Hexadeceno
5-Hexadeceno
1- Octadeceno C6H504 Allyl Undecyl Oxalate
CisHzs 3- Octadeceno CsH;3,04 Allyl Tridecyl Oxalate
5- Octadeceno C,0H304 Allyl Pentadecyl Oxalate
1-Eicoseno
CyHy 3-Eicoseno
5-Eicoseno

Ci1Hys Undecano
C;2Hys Dodecano
CizHyg Tridecano
Ci4H3y Tetradecano
C;sH;, Pentadecano
Ci¢H3zys Hexadecano

Ci6H340 2-Hexyldecan-1-ol
Cy0H4,O  1-Eicosanol
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As amostras referentes aos testes do efeito da altura da camada de leito na secagem sao
representadas pelos nimeros 1 e 2, sendo que a amostra 1 € referente ao ensaio a uma altura
de 9 cm e a amostra 2 ao ensaio a uma altura de 12 cm. Analisando tais amostras, constata-se
que ndo houve modificacdo quimica da olefina interna. H4 uma presenca maior de alcanos
(Ci2-16) no liquido recolhido, pois se trata da n-parafina presente inicialmente no cascalho.
Percebe-se ainda uma menor presenca dos alcenos Cjg, Ci3 € Cy nas amostras recolhidas,
quando comparada a amostra de olefina do fluido, pois as temperaturas de controle utilizadas

nos ensaios ndo atingiram o ponto de ebulicio de tais hidrocarbonetos.

Analisando as amostras do planejamento 3% (amostras 3 a 11), percebe-se que a olefina
interna das amostras 4, 6, 7, 8 e 11 <ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>