Universidade Federal de Uberlandia
Faculdade de Engenharia Quimica r
& Programa de P6s-Graduagcao em Engenharia }

Quimica
FLAVIA MARQUES FAGUNDES

ESTUDO DA SEDIMENTACAO DE
PARTICULAS EM FLUIDOS DE
PERFURACAO PELO USO DA TECNICA DE
ATENUACAO DE RAIOS GAMA

Uberlandia - MG
2019



FLAVIA MARQUES FAGUNDES

ESTUDO DA SEDIMENTACAO DE PARTICULAS EM
FLUIDOS DE PERFURACAO PELO USO DA TECNICA
DE ATENUACAO DE RAIOS GAMA

Tese submetida ao Programa de Pds-Graduacao
em Engenharia Quimica da Universidade Federal
de Uberlandia como parte dos requisitos
necessarios a obten¢do do titulo de Doutor em
Engenharia Quimica.

Area de concentragdo: Processos de separacao

Orientadores: Fabio de Oliveira Arouca
Jodo Jorge Ribeiro Damasceno

Uberlandia — MG
2019



Dados Internacionais de Catalogacao na Publicag¢do (CIP)
Sistema de Bibliotecas da UFU, MG, Brasil.

F156e
2019

Fagundes, Flavia Marques, 1989-

Estudo da sedimentagdo de particulas em fluidos de perfuracio pelo
uso da técnica de atenuacdo de raios gama [recurso eletronico] / Flavia
Marques Fagundes. - 2019.

Orientador: Jodo Jorge Ribeiro Damasceno.

Coorientador: Fabio de Oliveira Arouca.

Tese (Doutorado) - Universidade Federal de Uberlandia, Programa
de P6s-Graduagao em Engenharia Quimica.

Disponivel em: http://dx.doi.org/10.14393/ufu.te.2019.28

Inclui bibliografia.

Inclui ilustragdes.

1. Engenharia quimica. 2. Sedimentagdo. 3. Permeabilidade.
4. Raios gama. 5. Fluidos de perfuragdo. 6. Reologia. I. Damasceno, Jodo
Jorge Ribeiro, 1957- (Orient.). II. Arouca, Fabio de Oliveira, 1977-,
(Coorient.). III. Universidade Federal de Uberlandia. Programa de P6s-
Graduacdo em Engenharia Quimica. IV. Titulo.

CDU: 66.0

Rejane Maria da Silva — CRB6/1925



TESE DE DOUTORADO SUBMETIDA AO PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM
ENGENHARIA QUIMICA DA UNIVERSIDADE FEDERAL DE UBERLANDIA
COMO PARTE DOS REQUISITOS NECESSARIOS PARA OBTENCAO DO TITULO
DE DOUTOR EM ENGENHARIA QUIMICA, EM 09 DE AGOSTO DE 2019.

BANCA EXAMINADORA

i

Prof. Dr. Fabio de Oliveira Arouca
Orientador (PPGEQ/UFU)

o/

Prof. Dr. F io Lobato
(FEQ/UFU)

Prof. Dr. Aristeu da Silveira Neto
(PPG FEMEC/UFU)

oAt Ltz

Prof. Dr. Bruno Arantes Moreira

~ (PPGEQ/UFRRJ)




Dedico este trabalho aos meus pais,
Maria Abadia e Edgar (in memoriam),
aos meus irmaos, Marden e Marlipe, e ao

meu companheiro, Rafael.

v



AGRADECIMENTOS

Agradeco, antes de tudo, a minha querida mae Maria Abadia pela constante
prontiddo, paciéncia, exemplo de mulher guerreira e por ter investido na minha
formacdo e ao meu pai Edgar (in memoriam), que foi um exemplo de pessoa e de
amigo.

Aos meus irmaos Marden e Marlipe por serem pessoas que eu admiro e que
estdo sempre ao meu lado, me ensinando, além de tudo, como um engenheiro(a) deve
ser.

Ao meu companheiro Rafael por ser uma pessoa que acredita nos meus estudos
e me apoia em cada decisdo tomada.

A toda minha familia que reage com alegria a cada conquista minha e faz a
minha vida mais completa.

Agradeco também a equipe LabSep, aos amigos de pos graduacdo e aos alunos
de iniciacdo cientifica pelos conhecimentos divididos e aos agraddveis momentos de
convivéncia, especialmente a Nara Brandao Costa Santos.

Aos funciondrios do PPGEQ/UFU pela disposicdo em sempre ajudar.

Ao CNPq, a PETROBRAS, a FAPEMIG e a CAPES pelo auxilio financeiro
que tornou possivel a realizacao deste trabalho.

A empresa Eckert & Ziegler Brasil Isotope Solutions pelo empréstimo do
equipamento de deteccdo de radiagao.

Aos professores Fran Sérgio Lobato, Aristeu da Silveira Neto, Bruno Arantes
Moreira e Luis Américo Calcada pelas valiosas corregdes e sugestdes para o término
desta tese.

Um agradecimento especial aos meus orientadores Professor Fibio Arouca e

Professor Damasceno, cujas orientacdes me direcionaram na realizacio deste trabalho.



RESUMO

RESUMO

O desenvolvimento de técnicas para tornar os processos de perfuracdo de pocos de
petréleo mais seguros e produtivos estd em constante estudo. Durante a perfuragdo,
encontram-se diferentes tipos de formagdes rochosas, necessitando de fluidos de
diferentes formulagdes para cada nivel perfurado. O fluido, ao ser bombeado para o
interior do pogo, tem como uma de suas funcdes fazer o carreamento das particulas
geradas pela broca até a superficie, para posterior limpeza e reinjecdo de fluido no
sistema. Além dessa funcdo, ele deve contribuir para a manuten¢do dessas particulas em
suspensao nas situacOes de paradas operacionais ou de confinamento de fluido de
perfuragdo. Para tanto, formulam-se suspensdes com caracteristicas reoldgicas
pseudoplésticas e tixotropicas. No entanto, a sedimentacdo € inevitdvel. Diante deste
cendrio, este trabalho teve como objetivos avaliar a sedimentacdo em fluidos de
diferentes graus de pseudoplasticidade e tixotropia, e também propor equagdes
constitutivas para pressao nos sélidos e o calculo da permeabilidade. Para tanto, fluidos
de diferentes concentracdes de viscosificante carboximetil celulose (0,2, 0,4, 0,6, 0,8 e
1,0% m/m) e de adensante hematita (12,7, 16,9, 24,6 e 31%) foram classificados
reologicamente e estudados, por meio da Técnica de Atenuacdo de Raios Gama
(TARG), a sedimentagdo de particulas. Esta técnica, por ser ndo destrutiva, permitiu o
monitoramento indireto da concentracdo volumétrica de sélidos em longos periodos de
experimentos de sedimentacdo. Assim, verificou-se, tanto pelo comportamento
reologico como também pelo monitoramento da sedimentacdo, que a adicdo do
polimero carboximetil celulose (CMC) ou o adensamento com hematita contribuiram
para o processo de manutencdo das particulas presentes nos fluidos. Além disso,
ratificou-se a hipétese de que a pressao nos sélidos depende somente da concentracao
de particulas e foi apresentada uma proposta de equacionamento para a permeabilidade
do sedimento a partir da equagdo do movimento e da expressdo de velocidade de
sedimentacdo em um conjunto de particula em fluido ndo newtoniano, proposta por
Laruccia (1990). No cdlculo da permeabilidade observou-se que a concentracdo de
CMC pouco influenciou, sendo a acomodacgdo final dos s6lidos no sedimento o fator
que mais contribuiu para os valores encontrados.

Palavras-chave: sedimentacdo, permeabilidade, reologia, atenuagcdo de raios gama,

fluido de perfuragao.
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ABSTRACT

ABSTRACT

The development of techniques to make safer oil well drilling processes is under constant
review. During drilling, there are different types of rock formations, requiring fluids of
different formulations for each drilled level. The fluid, when pumped into the well, has as
one of its functions to carry the particles generated by the drill to the surface, for later
cleaning and reinjection of fluid in the system. Besides, it should contribute to the
maintenance of suspended particles in situations of operational shutdowns or confinement
of drilling fluid. Therefore, suspensions with pseudoplastic and thixotropic rheological
characteristics are formulated. However, sedimentation is inevitable. Concerning this
scenario, this work had as objectives to evaluate the settling in fluids of different degrees
of shear-thinning and thixotropy and also to propose constitutive equations for pressure on
solids and the calculation of the permeability. For this purpose, fluids of different
concentrations of carboxymethyl cellulose (0.2, 0.4, 0.6, 0.8 and 1.0% w/w) and hematite
weighting (12.7, 16.9, 24.6 and 31%) were rheologically characterized and the particles
settling was studied through the Gamma Ray Attenuation Technique (TARG). This non-
destructive technique allowed the indirect monitoring of the volumetric concentration of
solids in long periods of sedimentation experiments. Thus, both the rheological behavior
and the settling monitoring showed that the carboxymethyl cellulose polymer (CMC)
concentration or the hematite addition contributed to the process of maintaining the
particles suspended in the fluids. Also, the hypothesis of pressure on solids only depends
on the concentration of particles was confirmed; and a proposal of the equation for the
sediment permeability was presented based on the equation of motion and the particle
settling velocity in non-Newtonian fluid, proposed by Laruccia (1990). Regarding the
permeability value, it was noticed that the final accommodation of solid sediment in CMC
fluids was the factor that most contributed to the values found.

Key-words: settling, permeability, rheology, gamma ray attenuation, drilling fluid.
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INTRODUCAO

Capitulo 1

INTRODUCAO

O petréleo estd presente no cotidiano das pessoas em diversas situagdes. Ele
¢ utilizado como matéria-prima para a producdo de embalagens,
fertilizantes, asfalto, além de ser uma fonte energética produzida em massa. Desta
forma, desempenha forte influéncia na dindmica do sistema econdmico e monetario de

um pais (ARKELL CONSULTING, 2010; JAFARINEJAD, 2017).

Este produto € resultado da decomposicdo de materiais organicos cobertos por
camadas de rochas sedimentares em condi¢des especificas (CARDOSO, 2005).
Atualmente as maiores reservas sdo encontradas no fundo dos oceanos, em especial no
Brasil, na regido do pré-sal. Os reservatérios encontrados nesta regido, cuja
profundidade total pode chegar até sete quilometros, sdo as motivacdes para o crescente
investimento em tecnologia das empresas de exploracdo desses recursos (PETROBRAS
S.A.). A Figura 1.1 apresenta uma ilustracio da evolucdo das profundidades perfuradas

pela empresa Petrobras S.A.

120m ¢ GAROUPA

MARLIM SUL RONCADOR
78T m M55 RO-8
1597 2000

2220m

Pés-sal

5300m

Pré-sal

Figura 1.1 - llustracdo das profundidades das reservas de petrdleo e gds natural

exploradas pela Petrobras S.A. (Fonte: PETROBRAS S.A.).
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Segundo Petrobras S.A., a quantidade didria de barris de petréleo extraidos no
pré-sal passou de 500 mil em 2014 para o patamar de 1,5 milhdes em 2018. Além disso,
de acordo com a Empresa Brasileira de Administracao de Petréleo e Gés natural, a Pré-
sal Petréleo S.A., a regido do pré-sal brasileiro produziu acima de 10.000 barris de
petréleo por dia por poco em 2015, sendo esta quantidade superior as demais produtoras

de petréleo no mundo, como apresentado na Figura 1.2.

MAIORES PRODUTORES MUNDIAIS

Produtividade por poco
100.000 - )/

Brasil pré-sal

oy E ’
e Arabia Saudita ‘\. Mar Caspio
9 i Nigéria ‘\Wi
1.000

México

Venezuela -
Indonésia

Russia

1004 y
Canada

&S
v

Estados Unidos
10 H\.w/‘

1 | ] ] | | | |
1970 1975 1980 1985 1990 1995 2000 2005 2010 2015 2020

Barris por dia por pogo

Figura 1.2 - llustrac@o da produtividade didria de barris de petréleo por poco (Fonte:

PRE-SAL PETROLEO S.A.).

Diante deste cendrio e dos precos de comercializa¢do deste produto, as empresas
operadoras no pré-sal buscam reduzir os custos e aumentar a produtividade dos pocos
aliada com a manutencdo e aumento da seguranca operacional e ambiental (PRE-SAL

PETROLEO S.A.).

A perfuracdo de um pogo, em razio dos diferentes tipos de formagdes rochosas e
condi¢des de pressdo, acontece em vdrias etapas e requer a utilizacdo de fluidos

formulados especialmente para aquele sistema (CARDOSO, 2005).

Na Figura 1.3 estdo apresentadas duas situagdes que acontecem em um pogo de

petréleo. A primeira imagem (Figura 1.3a) representa uma parada operacional na qual o
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fluxo de fluido de perfuragdo € cessado e as particulas que estavam sendo transportadas
para a superficie, devido ao escoamento ascendente do fluido pelo anular formado entre
a broca e a parede do pogo, tendem a sedimentar. Caso essa situagdo aconteca, prejuizos
ao equipamento e ao po¢o podem ocorrer em razdo a prisdo da broca e aumento do
torque necessdrio para retomar o processo (CAENN et al., 2017). Ja na Figura 1.3b o
poco ja foi perfurado, cimentado e a extracdo do petréleo estd acontecendo. No entanto,
durante a cimentacdo, fluidos de perfura¢do acabam sendo confinados entre a formagao
rochosa e o cimento. Nesta situacdo, os fluidos de perfuracdo sdo aquecidos e dilatam,
aumentando a pressdo naquela regido em razdao do petréleo que estd naturalmente em

temperatura superior.

(a) (b)

Figura 1.3 - [lustracOes de (a) uma parada de injecdo de fluido de perfuracdo no poco e

(b) da extracdo do petrdleo (Fonte: elaborada pela autora).

1.1. Motivacoes

Diante das possibilidades de aumento e continuacdo da producdo de petréleo no
pré-sal brasileiro e também dos problemas operacionais que podem ocorrer e
comprometer o pogo e a seguranca dos operadores e do meio ambiente, ou aumentar os
custos de produgdo, foi verificada a necessidade de avancar no entendimento da

influéncia de alguns agentes modificadores de fluido de perfuracdo na reologia dos
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fluidos e na sedimentacdo gravitacional em batelada de particulas durante a simulagdo
de uma parada operacional ou um confinamento de fluido, além de obter equacdes para

previsdo da pressdo nos sélidos e para permeabilidade do meio.

A reologia de um fluido influencia as condi¢es operacionais dos equipamentos
utilizados no processo. Além disso, o comportamento reolégico pode contribuir ou
prejudicar os processos unitdrios empregados na producdo, como na perfuragdo e

extracdo do petréleo.

As andlises de sedimentacdo foram realizadas por meio da Técnica de Atenuacao
de Raios Gama (TARG). A unidade experimental para aplicacdo deste método € usada
ha anos no Laboratério de Aplicacdo de Radiois6topos da Faculdade de Engenharia
Quimica da Universidade Federal de Uberlandia. Ela foi também utilizada para produzir
dissertacdes (AROUCA, 2003; FAGUNDES, 2015; SANTOS, 2017) e teses
(AROUCA, 2007; MOREIRA, 2014) que permitiram comprovar o seu potencial, pois
possibilita 0 monitoramento de suspensdes concentradas sem interferir na configuracdo

e estabilidade do meio.

1.2. Objetivos

Diante do cenério brasileiro de crescente producdo de petréleo e das dificuldades
encontradas em cada nivel perfurado, objetivou-se avaliar o efeito da concentragdo do
viscosificante ndo newtoniano carboximetil celulose e do adensante hematita no
comportamento reoldgico dos fluidos e na sedimentacdo gravitacional em batelada de
particulas por meio da Técnica de Atenuagdo de Raios Gama. Para tanto, os objetivos

especificos desta tese foram:

a) Caracterizar reologicamente os fluidos;

b) Determinar equacdes para relacionar o comportamento nao newtoniano;
c) Determinar as distribui¢cdes de concentracdo volumétrica de sélidos;

d) Determinar as equagdes constitutivas para pressao nos sélidos; e

e) Calcular a permeabilidade do meio poroso.
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1.3. Estrutura da tese

Nesta tese propde-se apresentar em 5 capitulos o trabalho desenvolvido, como

mostrado a seguir, com seus respectivos conteidos de forma resumida:

Capitulo 1: apresenta a introdug¢do, as motivacdes e objetivos que

orientam a tese.

. Capitulo 2: apresenta uma Revisao Bibliografica sobre fluidos de
perfuracdo, reologia de fluidos, técnicas de atenuacdo e também sobre os

trabalhos considerados mais relevantes na drea da sedimentagao.

. Capitulo 3: descreve os procedimentos adotados para a realizagdo dos

ensaios experimentais, bem como o material utilizado e os equipamentos.
. Capitulo 4: sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos.

. Capitulo 5: denotam as principais conclusdes e contribui¢des do trabalho,
assim como algumas sugestdes para o desenvolvimento de trabalhos

futuros.
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Capitulo 2

REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo sdo apresentadas informagdes sobre fluidos de perfuracéo,
comportamento reolégico ndo newtoniano e técnicas de atenuacdo. Ainda
neste capitulo, sdo apresentadas pesquisas relacionadas ao tema de sedimentacio

gravitacional em batelada em fluidos newtonianos e ndo newtonianos.

2.1. Fluidos de perfuracao

Simplifica-se a defini¢do de perfuracdo de um poco de petréleo como um
conjunto de operacdes com a finalidade de atravessar as formacdes rochosas até a
obtencdo de hidrocarbonetos. Para tanto, faz-se uso de misturas complexas conhecidas
como fluidos de perfuracdo. Entendem-se como complexas as misturas que possuem
produtos quimicos, liquidos, sélidos e, em alguns casos, ar em suas formulacdes

(CARDOSO, 2005; SKALLE, 2015).

Fluidos de perfuragdo sdo utilizados para tornar o processo 4gil e seguro. A
escolha do fluido utilizado nesta etapa € determinante tanto nos custos de perfuracdo

quanto em todas outras varidveis controldveis e combindveis.

Dentre as funcdes esperadas, essas formulagdes devem (CARDOSO, 2005;
CAENN et al., 2017; AMOCO, 2010):

- Transportar os cascalhos para a superficie

O fluido de perfuracdo, bombeado para o interior da broca, € injetado no poco
em forma de jato através de bocais presentes na broca. Estes jatos de fluido sdo
utilizados para limpar os cascalhos gerados no processo de perfuracdo e transportd-los

para a superficie. Os fatores que influenciam o transporte de cascalhos sao: velocidade,
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densidade, viscosidade, rotacdo do tubo e inclina¢do do poco. O aumento da velocidade
e da densidade melhoram o transporte de cascalhos, assim como, geralmente, acontece
quando se aumenta a viscosidade e a rotacdo da broca. Por outro lado, a perfuracio

inclinada dos pogos dificulta o transporte dos cascalhos.
- Exercer pressao hidrostatica

A pressado hidrostética é a forca exercida por uma coluna de fluido e depende
da densidade do fluido, da profundidade do pogo e do campo gravitacional. O fluido de
perfuracdo deve exercer pressao nas paredes do poco de forma a superar a tendéncia de

colapso do sistema devido a invasdo dos fluidos presentes nos poros da rocha perfurada.
- Estabilizar as paredes do poco

A pressao hidrostética contribui para a formagao de uma fina camada de reboco
que ajuda a estabilizar fisicamente a formacao rochosa. Além disso, a camada de reboco
formada, assim como o controle da composi¢do quimica do fluido, contribuem no
controle da perda de filtrado do fluido de perfuracdo para as paredes do pogo, de forma
a evitar interacdes entre os componentes do fluido de perfuracdo e do fluido presente

nos poros da formacao rochosa.
- Lubrificar e resfriar a broca e a coluna de perfuracgao;

No processo de perfuragdo, a rotacdo da broca em contato com a rocha produz
atrito e, por consequéncia, torque, dificultando o movimento. De forma adicional, as
formagdes rochosas fornecem energia térmica ao pogo. Assim, os fluidos de perfuracio
apresentam como fungdes transportar a energia térmica para longe das dreas de atrito,
reduzindo a chance de falha prematura da broca ou danos na coluna de perfuracio, e
também lubrificar a broca e a coluna de perfuracdo, contribuindo para reducdo do

torque.
- Auxiliar na coleta de dados geoldgicos e avaliagido da formacgao

A coleta e interpretacdo de dados geoldgicos sdo usadas para determinar o
valor comercial das zonas perfuradas. Os resultados encontrados determinardo o tipo de
fluido de perfuracdo a ser usado em cada se¢do de pogo e os produtos necessdrios para

manter suas propriedades.
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- Manter os cascalhos em suspensdo em paradas de circulacdo do fluido

Quando os fluidos de perfuracdo ficam parados dentro do poco, os cascalhos
gerados durante o processo de perfuracdo tendem, naturalmente, a sedimentarem.
Comportamentos reoldgicos, como pseudoplasticidade e formacdo de estruturas
gelificadas quando em repouso, dificultam a movimentagdo dessas particulas,
contribuindo para a ndo formacao de sedimentos na regidao da broca e, assim, evitando o

aumento do torque quando reestabelecida a operacao.

Além das fungdes apresentadas, deseja-se que os fluidos (CAENN et al,
2017):

- sejam ambientalmente ndo prejudiciais;

- ndo requeiram métodos incomuns de limpeza dos s6lidos;

- ndo interfiram na produ¢do do pogo; e

- ndo corroam ou causem desgaste excessivo nos equipamentos.

Fluidos de perfuracdo sao formulados a partir de uma base, de sélidos (ativos

ou inertes) e de aditivos (CAENN et al., 2017).

Eles podem ser classificados em relacdo a base como gasosos, aquosos € nao

aquosos (AMOCO, 2010; ASME, 2005).

Fluidos gasosos sao formulados a base de ar ou gas (nitrogénio). Sua utilizacao
¢ mais apropriada, em razdo da poténcia requerida para injetar a quantidade de gis
necessdria para transportar os cascalhos, em pocos que apresentam pressdes de
formagdo baixas. Os fluidos pneumdticos apresentam, como diferencial, taxas de
penetracdo superiores aos praticados com os outros tipos de fluido (AMOCO, 2010;

ASME, 2005).

Os fluidos a base de dgua sdo formulados com argilas ou polimeros e podem
ser apresentadas como emulsdes. Nestas emulsdes, a dgua € a fase continua e particulas
de 6leo (fase dispersante) incorporadas ao fluido, formando uma emulsdo. Estes fluidos
sdo geralmente de facil preparo e de baixo custo de manutengcdo. Os polimeros

adicionados ao fluido aquoso podem ser usados para viscosificar e controlar
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propriedades de filtracdo. A estabilidade térmica dos sistemas de polimeros

compromete-se em temperaturas superiores a 200°C (AMOCO, 2010; ASME, 2005).

Fluidos base ndo aquosa sdo formulados com 6leo ou substancias sintéticas
(olefinas e parafinas). Eles também podem ser formulados como uma emulsao invertida,
ou seja, a fase continua € formada pela base ndo aquosa da solugcdo e a dgua (fase
dispersante) ¢ emulsionada. Eles foram desenvolvidos com o intuito de aumentar a
estabilidade do pogo perfurado. Além disso, apresentam elevado grau de lubricidade e
capacidade de impedir a hidratacdo de argilas. Como desvantagens, t€m-se: o custo para
produzir estes fluidos é superior aos fluidos de outras bases, bem como, os custos de
perfuracdo (armazenamento e transporte para um local de disposi¢ao aprovado), devido

restri¢des ambientais (AMOCO, 2010; ASME, 2005).

Segundo Caenn et al.( 2017) e Asme (2005), os s6lidos presentes nos fluidos
de perfuracio sao os coloides, os cascalhos, o agente adensante e a areia. Esses sélidos
podem ser classificados em ativos ou inertes. Os sdlidos ativos sdo materiais argilosos,
utilizados para viscosificar o fluido, e os sélidos inertes sdo materiais adicionados ao

fluido, como a hematita e a baritina, ou de detritos finos das rochas perfuradas.

Diante das diferentes configuragdes rochosas possiveis de serem encontradas
durante a perfuracdo de um poco, diferentes formulagdes de fluidos sdo desenvolvidas
para atender as necessidades de cada sistema, existindo aproximadamente 5000

diferentes aditivos para incorporar aos fluidos (SKALLE, 2015).

Os aditivos sdo agentes usados para incorporar alguma propriedade essencial
ao fluido. Eles tém funcdo de aumentar densidade e favorecer caracteristicas reoldgicas

e propriedades quimicas ao fluido (CAENN et al., 2017).

Segue uma lista de aditivos comumente utilizados em fluidos de perfuragado e
para alguns deles, sdo apresentados, respectivos exemplos (CAENN et al., 2017,

manual de fluido Petrobras):
- adensantes — baritina, hematita;
- viscosificantes — carboximetil celulose, goma xantana;

- obturantes — carbonato de calcio;
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- controladores de pH — 6xido de magnésio, soda cdustica;
- inibidores de argila - cloreto de potdssio, cloreto de sddio;
- floculantes - soda caustica, cloreto de sédio;

- lubrificantes;

- estabilizantes; e

- emulsificantes.

Neste trabalho foi avaliado o efeito do adensante e do viscosificante de um
fluido no processo de sedimentacdo gravitacional em batelada. Desta forma, foram
apresentadas informacdes somente sobre esses dois tipos de agentes modificados de

fluido.

Agentes adensantes, normalmente, sio minerais inertes utilizados para conferir
peso. Os adensantes mais usados sdo o sulfato de bario (BaSO,) e o 6xido de ferro III
(Fe,03), conhecidos como baritina e a hematita. A baritina possui densidade média 4,10
g/cm3 e a hematita 5,05 g/cm3. O adensamento, além de controlar a invasao dos fluidos
das formacdes para o interior do pogo, contribui com o transporte de cascalhos para a
superficie. No entanto, quando em excesso, prejudica os processos de limpeza do fluido
para posterior reinjecao no sistema; pode induzir fraturas nas formagdes e, neste caso,
perder fluido de perfuracdo até que seja atingido o equilibrio; reduz a taxa de penetragdo
da broca e, por fim, aumenta o custo de producdao e de manutengdo das propriedades

adequadas ao fluxo (CAENN et al., 2017).

Agentes viscosificantes podem ser coloides orginicos ou inorganicos € sao
responsdveis por alterar a natureza reoldgica do fluido. Coloides orgéanicos sdo
polimeros de longas cadeias e de alto peso molecular. Eles sdo usados para adicionar as
formulagGes caracteristicas reoldgicas, evitar a perda de filtrado e estabilizar as
formacdes. Ja os coloides inorginicos sao argilas e conferem viscosidade a suspensao

(CAENN et al., 2017; SKALLE, 2015).

A escolha de um polimero para desempenhar uma determinada func¢do no

fluido de perfuracdo estd associada a sua estrutura quimica e peso molecular. Em fluidos

10
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base aquosa os polimeros usualmente empregados sio (MANUAL DE FLUIDOS
PETROBRAS):

- Amido: devido ao fraco potencial viscosificante, o amido € utilizado

principalmente para evitar a perda de filtrado do fluido de perfuracao.

- Goma xantana: viscosificante que apresenta boa tolerancia ao sal e € estdvel
em uma ampla faixa de pH e temperatura. No entanto, em solugdes muito 4cidas e

temperatura muito elevada podem causar hidrdlise.

- Carboximetil celulose — polimero estdvel para uma ampla faixa de pH e

funciona como controlador de filtrado e modificador reolégico.

- Poliacrilamida parcialmente hidrolisada — polimero de pouca tolerancia ao
sal. Quando comparada com a goma xantana possui maior estabilidade térmica, mas €

menos resistente ao cisalhamento.

Assim, o desempenho do polimero como aditivo de fluidos depende das
condi¢des as quais ele estd submetido, sendo as altas temperaturas, o cisalhamento, a
salinidade ou a acidez fatores que podem comprometer a estabilidade do polimero em

solugdo.

2.2. Reologia

O estudo reoldgico € essencial para as atividades industriais, uma vez que
operagdes e dimensionamento de maquinédrios dependem das propriedades mecanicas
apresentadas pelo fluido, além de contribuir para a padronizagdo dos produtos

fabricados (SHAW, 1975).

Na Figura 2.1 apresenta-se uma classificacdo dos fluidos de acordo com a

resisténcia interna apresentada ao movimento relativo do fluido.

11
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Fluido
| 1
Newtoniano Nio newtoniano
| | 1
Sem tensdo critica Com tensdo critica Viscoelastico
de escoamento de escoamento

Plastico de

Pseudoplastico Bigham
. Herschel-
Dilatante Bulkley

Y

Tempo

Independente Dependente

Tixotrépico

Reopético

Figura 2.1 - Classificacdo reolégica de fluidos (Fonte: elaborada pela autora).

2.2.1. Fluido newtoniano

Um fluido newtoniano, ao ser submetido a diferentes cisalhamentos e mantendo-
se temperatura e pressdo constantes, apresenta como resposta uma resisténcia invaridvel

ao escoamento, chamada de viscosidade absoluta. Este comportamento € descrito pela
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Lei da Viscosidade de Newton (CAENN et al., 2017, BIRD et al., 2002).

Neste caso, a curva de escoamento (tensdo cisalhante em funcdo da taxa de
deformacao), também denominada de reograma, € linear e tem inicio na origem dos
eixos (CAENN et al., 2017; BIRD et al., 2002). A Figura 2.2 ilustra o comportamento

reoldgico de fluidos newtonianos quando submetidos a diferentes taxas de deformacao.

Tensdo cisalhante (Pa)

Viscosidade absoluta (Pa.s)

Taxa de deformacdo s Taxa de deformacédo s

(@) (b)

Figura 2.2 - Curvas a) de escoamento e b) de viscosidade caracteristicas de um fluido

newtoniano em temperatura e pressao constantes (Fonte: elaborada pela autora).

Seja a expressdo geral que relaciona a taxa de deformacdo sofrida por um

fluido em funcdo da tensdo sobre ele aplicada (Equacao 2.1):

T=ny @.1)

em que 7 indica a tensdo cisalhante, 77 a viscosidade aparente e y a taxa de deformacao.

Se 1 ndo depende da tensdo aplicada, diz-se que o fluido € newtoniano, caso contrario,

ele € dito ndo newtoniano.
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2.2.2. Fluido nao newtoniano

Muitos fluidos ndo podem ser descritos pela Lei da Viscosidade de Newton,

por exemplo: fluidos poliméricos, suspensdes, pastas e outros fluidos complexos

(CAENN et al., 2017; BIRD et al., 2002).

Estes fluidos, classificados como ndo newtonianos, apresentam curva reoldgica
ndo linear ou exibem uma tensdo cisalhante critica para escoar. Nestes casos, a
viscosidade aparente além de ser funcdo da temperatura e da pressdo, depende das
condi¢des de escoamento ou do histérico cinemdtico (BIRD et al., 2002). Embora, de
acordo com Chhabra e Richardson (2008), a maioria dos fluidos apresente mais de um

comportamento, um € predominante.
Os comportamentos de fluidos ndo newtonianos estdao apresentados a seguir:
e Fluido sem tensdo critica de escoamento: pseudopléstico e dilatante;

e Fluido com tensdo critica de escoamento: plastico de Bingham e

Herschel-Bulkley;

e Fluido com viscosidade aparente dependente do tempo: tixotropico e

reopético;
e Fluido viscoelastico

A Figura 2.3 mostra as duas primeiras classificagdes de fluidos ndo newtonianos

e o fluido newtoniano.

Os comportamentos mostrados na Figura 2.3 apresentam a mesma resposta de
comportamento independente do histérico dindmico. Nesta situacdo, eles podem ser
agrupados como: pseudopldstico ou dilatante, quando ndo existe uma tensdo minima
necessdria para iniciar o escoamento, e pldstico de Bingham ou Herschel-Bulkley
(também chamados de pseudopldsticos ou dilatantes com tensdo critica), quando ¢é

necessario ultrapassar uma tensao cisalhante minima para que o escoamento ocorra.

14
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Dilatante com tensio critica
Plastico de Bingham

Pseudopléstico com tensdo
critica

Dilatante

Tensdo
critica

Pseudoplastico

Tensdo cisalhante

Newtoniano

Taxa de deformacio

b) Dilatante com tensfo critica

Dilatante

Plastico de Bingham
Pseudopléstico com tensdo
critica

Pseudoplastico

Log (viscosidade)

™\ Newtoniano

Log (taxa de deformacdo)

Figura 2.3 — a) Reograma e b) curva de viscosidade bi-logaritmica (Fonte: adaptado de

REED, 1995) .

2.2.2.1. Fluido sem tensao inicial de escoamento: pseudoplastico e

dilatante

Em fluido pseudoplastico, a viscosidade aparente diminui com o aumento da
taxa de deformagdo, pois o aumento da deformacdo provoca a orientagdo das moléculas

e, com isso, a diminui¢do da viscosidade (SHAW, 1975).

Segundo Thomas (2001), Chhabra e Richardson (2008) e Shaw (1975) fluidos
poliméricos, que sdo exemplos de pseudoplasticos, tém baixa variagdo da viscosidade
aparente em deformacdes muito baixa ou muito alta. Nestes fluidos, a viscosidade em

deformagdo muito baixa, chamada de viscosidade de cisalhamento zero (71g), ou em
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deformacao muito alta, denominada de viscosidade de cisalhamento infinito (7,), tende

a ser constante, como pode ser observado em escala logaritmica na Figura 2.4.

=
o

/

Neo

o

Viscosidade aparente
£

Modelo Power-law =

L 1 L 1 L 1

Taxa de deformacio

Figura 2.4 - Representacdo logaritmica da variacdo da viscosidade aparente

para uma solucdo polimérica (Fonte: adaptado de CHHABRA e RICHARDSON, 2008).

No entanto, este comportamento ndo € facil de ser verificado, pois requer
equipamentos com sensibilidade em baixas deformagdes e robustez para cisalhamentos
. - ~ . 2 . S5 -1

elevados. Geralmente, os limites de deformacdo estdo abaixo de 10~ e acima de 10° s

(CHHABRA e RICHARDSON, 2008).

De acordo Laruccia (1990), a viscosidade de deformagao zero e a de deformacao

infinito podem ser representadas pelas Equagdes 2.2 e 2.3, respectivamente:

T
im[1]- 22
tim | 7] = 7 2.2)
T
lim H _— 2.3)
y—oo Ly

Ja o comportamento em fluido dilatante € inverso ao do fluido pseudopléastico.

A medida que a taxa de deformacdo € aumentada, mais viscoso torna-se o fluido



REVISAO BIBLIOGRAFICA

(SHAW, 1975).

Segundo Shaw (1975), o aumento de viscosidade com a deformacdo é
caracteristica das particulas com efeito de dilatacdo. Nesta situacdo, o cisalhamento

provoca a quebra do empacotamento, permitindo o movimento das particulas.

2.2.2.2. Fluido com tensao inicial de escoamento: plastico de Bingham
e Herschel-Bulkley

Fluido plastico de Bingham apresenta comportamento linear, assim como
fluido newtoniano. No entanto, o escoamento sO se inicia apds a tensdo critica de

cisalhamento ser ultrapassada (CAENN et al., 2017).

Os fluidos Herschel-Bulkley, assim como os fluidos de Bingham, iniciam o
escoamento somente em tensdes superiores a critica e, como os fluidos pseudoplasticos

e dilatantes, a viscosidade é dependente da deformacao aplicada (CAENN et al., 2017).

2.2.2.3. Modelos matematicos

Modelos matematicos para descrever o comportamento da tensdo em funcao da
taxa de deformacgdo de diferentes complexidades sdo apresentados na literatura e os

mais comuns sao apresentados a seguir:

- Modelo Power law, também conhecido por Ostwald de Waele (Equacdo 2.4):
este modelo reoldgico € indicado para deformacOes intermedidrias de uma curva

reoldgica que parte da origem dos eixos.

T=my" 2.4)

sendo m o coeficiente de consisténcia e n o indice de comportamento. Ao analisar o

indice de comportamento, tém-se: se n <1, indicagdo de comportamento

17
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pseudopléstico; se n> 1, indicacdo de comportamento dilatante e, se n = 1, o fluido €

newtoniano (CHHABRA e RICHARSON, 2008).

- Modelo de Bingham (Equacdo 2.5) é também um modelo bi-paramétrico, no
entanto, deve ser utilizado, como o proprio nome sugere, para fluidos plastico de

Bingham.

T =Ty +my (2.5)

em que T, indica a tensdo critica de escoamento (REED, 1995).

- Modelo de Herschel-Bulckey é também chamado de Bingham generalizado,
pois além de apresentar o termo T, apresenta o expoente da taxa de deformacdo que

leva em considerag@o a nao-linearidade entre tensdo e taxa cisalhante, como apresentado

na Equacgdo 2.6 (REED, 1995).

T=1T9+my" (2.6)

- Equacao de viscosidade de Carreau (Equacgdo 2.7): esta equacdo ¢é indicada

quando se trabalha com os limites de deformacao (17 € 1e)-

(1 — ") 2.7)

_ N2 (k-1)/2
(o =,y LF U

sendo k e A pardmetros do ajuste. Quando o fluido em andlise tem comportamento

newtoniano, observa-se = 1, e também k=1 e A=0 (SOCHI,2010).

18
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- Equagdo de viscosidade de Cross (Equacdo 2.8): assim como a equagdo de
Carreau, sdo necessdrios quatro parametros e trabalha-se com os limites de taxa de

deformacao.

n-nw) 1 (2.8)
(Mo —Nw) 1+p)”

sendo p e w pardmetros a serem determinados (CHHABRA e RICHARSON, 2008).

- Modelo de Ellis (Equacdo 2.9): é indicado quando o modelo de Power law

ndo apresenta bons resultados para deformagdes baixas.

Mo (2.9)

em que 71/ 0 valor de tensdo cisalhante observado quando a viscosidade aparente € a

metade do valor da viscosidade cisalhante zero (1) € @ um parametro que indica o grau
de ndo newtoniedade do fluido (quanto maior «, maior a pseudoplasticidade)

(CHHABRA e RICHARDSON, 2008).

2.2.2.4. Fluido com viscosidade aparente dependente do tempo:

tixotropico e reopético

7z

A dependéncia com o tempo é uma transformacdo reoldgica reversivel
relacionada com o historico dindmico. Esse comportamento se deve a formagdo e
fragmentacdo de estruturadas no fluido quando submetidas a taxas constantes de
deformacdo. Quando um fluido comporta-se assim, enuncia-se que ele apresenta

memoria (CAENN et al., 2017).
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De acordo com Shaw (1975), fluidos que apresentam tixotropia respondem ao
cisalhamento constante com a diminuicao da viscosidade enquanto ndo ocorre o estado
de equilibrio entre o rompimento e a reformagao das estruturas. Quando em repouso,

recuperam a conformacao estrutural inicial.

Por sua vez, fluidos reopéticos tem a viscosidade aumentada quando

submetidos, durante um periodo, a deformacdes constantes (SHAW, 1975).

Na Figura 2.5 esta ilustrado o comportamento do fluido tixotropico e do fluido

reopético ao ser aplicado cisalhamento constante.

Viscosidade
Viscosidade

Y
Y

Tempo Tempo

(a) ®)

Figura 2.5 - Ilustragdo do comportamento a) tixotropico e b) reopético de um fluido

quando submetido a deformacdo constante (Fonte: adaptado do manual Brookfield).

Outra forma de avaliar o comportamento reolégico dependente do tempo dos
fluidos estd ilustrada na Figura 2.6. Nela, estd ilustrado o aumento, seguido da
diminui¢cdo da taxa de deformacdo, ambos de forma gradual. Caso o fluido apresente
dependéncia com o tempo, as curvas de tensdo cisalhante em fun¢do da taxa de
deformacido aplicada ndo coincidem, formando entre elas uma drea, denominada de drea

de histerese.
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Tensido cisalhante
Tensido cisalhante

Taxa de deformagio Taxa de deformacdo

(a) (b)
Figura 2.6 - Ilustragdo do comportamento a) tixotrépico e b) reopético de um fluido
quando submetido ao aumentogradual da taxa de deformacdo aplicada, seguido da

diminui¢do também gradual. (Fonte: adaptado do manual Brookfield).

2.2.2.5. Viscoelasticos

Fluidos classificados como viscoeldsticos apresentam caracteristicas eldsticas e
viscosas. A elasticidade refere-se ao comportamento de corpos que obedecem a Lei de
Hooke, os quais, depois de cessada a forca que causou a deformacio, retornam a forma
original. J4 a caracteristica viscosa estd relacionada com a tendéncia de ndo voltar ao
formato original apds também retirada a forca que causou a deformagdo. Neste sistema
transforma-se energia cinética em energia térmica, para vencer a resisténcia de fric¢do
interna. Assim, materiais viscoeldsticos ao sofrerem alguma deformacdo tem parte da
energia envolvida armazenada como energia eldstica e parte dissipada para as

vizinhangas sob a forma de calor (SHAW, 1975).

2.3. Sedimentacao

A sedimenta¢do de particulas € um processo de separacdo do material sélido

em um fluido devido a a¢do do campo gravitacional.

21



REVISAO BIBLIOGRAFICA

O primeiro trabalho encontrado sobre a sedimentacdo de particulas foi no ano
1851. Neste estudo, Stokes avaliou a sedimentacdo lenta de uma particula isolada em

um fluido newtoniano (MOREIRA, 2014).

Em 1916, Coe e Clevenger propuseram uma metodologia para o projeto de
sedimentadores continuos baseado em ensaios em batelada. De forma que os ensaios em
batelada foram realizados entre as concentragdes de sélidos encontrados na alimentacao
do sedimentador continuo e na retirada da lama. Além disso, os autores concluiram que
a velocidade de sedimentacdo da interface depende da concentracao inicial da suspensao
e propuseram uma equagdo para a determinacdo a capacidade do sedimentador

(Equagdo 2.10).

9 =71 1 (2.10)

em que g representa a velocidade superficial dos sélidos, vs, a velocidade de
sedimentacdo das particulas na regido de concentragdo constante, &, a concentracdo

inicial de sélidos e &5, a concentracdo de retirada da lama.

Também foram observadas a formacgdo de quatro diferentes zonas durante o
processo de sedimentagdo. Sao elas: (i) Zona A - regido de liquido clarificado, na qual a
concentracdo de particulas tende a zero, (i1) Zona B - a concentragdo de particula
permanece praticamente constante e igual a inicial, (iii) Zona C - regido de transi¢ao, na
qual a concentracdo de particulas € superior a inicial e a taxa de sedimentacdo diminui
com a proximidade do fundo do sedimentador e, por fim, (iv) Zona D - denominada de

regido de compressdo, pois nela encontra-se o sedimento formado.

Em Kynch (1952) foi apresentada a primeira teoria de sedimentacdo. Neste
trabalho, o autor analisou a sedimentacdo em suspensdes concentradas e assumiu que
este fendmeno € funcdo somente da concentragdo volumétrica de particulas. O processo
foi descrito inteiramente pela equacdo da conservacdo da massa para o constituinte
s6lido sem o conhecimento das forcas que atuam sobre a particula. O autor analisou o

processo de sedimentacdo de soOlidos presentes numa suspensdo contida em um
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recipiente como um processo de propagacao de ondas de equi-concentragdo partindo do

fundo do recipiente de testes.
As hipdéteses utilizadas neste trabalho foram:
= separagdo unidimensional;

= aconcentragdo aumenta com o tempo e com a proximidade do fundo do

recipiente de teste;

= avelocidade de sedimentacdo tende a zero quando a concentragdo tende

ao seu valor maximo;

= a velocidade relativa entre solidos e fluido na sedimentagdo é fungao

da concentragdo local de sélidos;
= os efeitos de paredes sdo despreziveis;

= ¢ uma mistura incompressivel formada por particulas pequenas, de

mesmo tamanho, forma e densidade; e

= a concentracdo de particulas € constante para o plano horizontal do

recipiente de testes.

Assim, foi apresentado (Equacdo 2.11):

des  0q; _
ot oz’ s = &sUs 2.11)

em que a concentragdo de sélidos varia continuamente com o tempo assim como a

velocidade superficial de sélidos varia com a posi¢do ao longo do recipiente de testes.

A Figura 2.7 representa o processo de sedimentagdo descrito por Kynch.
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Figura 2.7- Curva de sedimentagcdo em batelada, mostrando as linhas de equi-

concentragdes conforme o modelo de Kynch (Fonte: MOREIRA, 2014).

Na Figura 2.7 a regido delimitada por AOB representa a regiao do fluido com
concentracdo volumétrica de solidos igual a inicial e velocidade de sedimentagdo
constante, denominada de regido de sedimentagdo livre. Esta regido diminui com o
tempo de sedimentacdo e sdo formadas as regides de transicdo (delimitada por BOC),
regido de formagdo de sedimento (entre a curva OC e o eixo t) e a regido de liquido

clarificado (acima da curva ABC).

Na regido de transicio BOC ainda sdo apresentadas as curvas de equi-
concentracdes com diferentes inclinagdes. Estas curvas partem da origem da base do
recipiente e variam da concentracdo inicial da suspensdo a maxima do sedimento. J4 na
regido abaixo da curva OC o autor apresenta que a velocidade de sedimentacdo € nula e,

portanto, o sedimento é incompressivel.

Adorjan (1975) propds um modelo matemadtico para a sedimentagdo continua e
apresentou a influéncia da altura do sedimento no projeto do equipamento. Ele também
definiu um fator de carga para o dimensionamento de um sedimentador continuo e
indicou a insuficiéncia na quantidade de informacdes quando produzido um sedimento

compressivel.

D’Avila (1976) apresentou um equacionamento mais rigoroso para descrever a
sedimentacdo em batelada, que previa o deslocamento de duas interfaces, uma

descendente e outra ascendente. A abordagem feita utilizou somente as equacdes da
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continuidade e do movimento relativas aos solidos e as equacOes constitutivas de
pressdo nos sélidos e forca resistiva. Essas equacdes constitutivas, segundo o autor, sdo

funcdes exclusivas da concentracao do meio.

J4 D’Avila e Sampaio (1977) enunciaram teoremas de representacdo das
tensoes nos solidos e da forga resistiva. Os autores demonstraram que se o tensor tensao
nos sélidos € funcdo exclusiva da porosidade, ele apresenta somente termos

relacionados a compressao.

Concha e Bustos (1987) propuseram um equacionamento para sedimentacio
que produz sedimento compressivel (Equacao 2.12). A partir da andlise dos resultados
obtidos, os autores concluiram que esta nova apresentacdo do fenomeno de
sedimentacao consegue descrever mais adequadamente o sistema, mostrando ainda que,
no caso de suspensdes muito compressiveis, as curvas de equi-concentracdo ndo sio

linhas retas, como sugeriu Kynch (1952).

685 (ps - pf) g Es
z=0, t>0--"=- ar, (2.12)
deg

em que & indica a concentragdo volumétrica de sélidos, ps a massa especifica de

solidos, py a densidade do liquido, g a gravidade local e P a pressdo nos solidos. Tal
condi¢do foi estabelecida utilizando-se a equagdo do movimento para o sélido em z =

0, onde a velocidade dos solidos é nula.

Damasceno (1992) desenvolveu um modelo matematico para equacionar o
problema de sedimentadores continuos. Neste trabalho, foram estabelecidas equacdes
constitutivas para tensdo nos sélidos e permeabilidade do sedimento para algumas
suspensdes por meio da utilizacdo de raios gama. O autor admitiu que essas variaveis
dependem somente da porosidade local. De acordo com o autor, os resultados obtidos
mostraram que os espessadores apresentam um grande tempo de resposta quando
submetidos a alteracdes nas condicdes operacionais. Outro fato observado foi que a

altura do sedimento é um pardmetro de grande importdncia no projeto de

sedimentadores.
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Franga et al. (1999) apresentaram uma metodologia usada para estimar
pardmetros de permeabilidade e pressdao nos sélidos por meio de dados obtidos na
simulacdo de sedimentacio em batelada. O modelo apresentado considerava a
coexisténcia das zonas de sedimentacdo e de compressdo acoplados as equacdes de
balango global de massa e as restricdes de alturas. Os pardmetros destas equacOes foram
estimados através do ajuste entre os resultados do modelo e dados experimentais da
curva de sedimentacio em batelada. Os valores calculados foram avaliados aos

resultados experimentais e foi concluido que eles se aproximam bastante.

Ruiz (2000) apresentou um estudo sobre sedimentacdo em batelada para
suspensdes aquosas de carbonato de célcio e de caulim com concentragdes volumétricas
iniciais variando entre 2 a 3% em volume, por meio da utilizacio da técnica de
atenuacdo de raios gama. O autor obteve as distribuicdes de concentragdes com a
posicdo e o tempo durante ensaios de sedimentacdo em batelada e a partir do
conhecimento do perfil de concentragdes empregou técnicas numéricas na andlise das
equacgdes da continuidade e do movimento para o sélido. Os resultados demonstraram
que a velocidade de sedimentacdo s6 pode ser descrita como fung¢do tnica da

concentragdo local de sélidos para sedimentos pouco compressiveis.

Arouca (2003) estudou a sedimentacdo em batelada de suspensdes aquosas de
caulim com concentragdes iniciais entre 8 € 12% em volume, por meio da técnica de
atenuacdo de raios gama. A partir dos dados experimentais e da concentracao local, o
autor determinou equacdes constitutivas por meio de ensaios estdticos para a
determinacdo da pressio nos sdlidos e dinamicos para a determinagdo da
permeabilidade do meio poroso. Os resultados obtidos indicaram que as equagdes
constitutivas de pressdo nos solidos e de permeabilidade do meio poroso sdo fungdes

exclusivas da concentragao local dos sélidos.

Segundo Arouca e Damasceno (2005a), conhecimentos sobre concentracao de
s6lidos sdo de extrema importancia na sedimentagdo. Para suspensdes bem diluidas, a
concentracdo de sélidos pode ser obtida através de técnicas de amostragem. No entanto,
o uso dessas técnicas em suspensdes mais concentradas nao apresentam bons resultados.
Sendo assim, os autores avaliaram o uso da técnica ndo destrutiva de atenuacgdo de raios
gama em sedimentacdo em batelada. A técnica de atenuagdo de raios gama possibilita a

medicdo indireta da concentracdo local de sdlidos em varias posicdes verticais do
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recipiente de testes. Os autores aplicaram a técnica para determinagdo de parametros de

equacdes constitutivas para pressao nos sélidos e permeabilidade do meio poroso.

Arouca e Damasceno (2005b) utilizaram a técnica de atenuacao de raios gama
com o objetivo de analisar o comportamento do sistema sélido-liquido, tendo como
base, a forma, a distribuicdo de tamanho e a densidade das particulas. A velocidade
inicial de sedimentacdo das particulas em testes de sedimentacdo em batelada e a
acomodacao delas formando o sedimento foram avaliadas para diferentes matérias. Ao
comparar os resultados obtidos, foi possivel avaliar o significado das varidveis

envolvidas.

Arouca e Damasceno (2005c) trabalharam neste estudo com a sedimentagcdo
em batelada de suspensdo aquosa de caulim. Foi utilizada a técnica de atenuacdo dos
raios gama como fun¢do da concentracio local de sélidos em vdrias posi¢des verticais
do recipiente de testes. Utilizando dados experimentais e a concentrag¢ao local de s6lidos
como funcdo da curva de atenuacgdo, foi possivel determinar equagdes constitutivas.

Segundo os autores, os resultados foram satisfatorios.

Arouca (2007) estudou o fendmeno da sedimentagcdo em batelada de
suspensdes aquosas de diferentes materiais solidos, utilizando a técnica ndo destrutiva
baseada na medida de atenuagdo de raios gama. Os resultados das simulagdes numéricas
mostraram que o modelo misto hiperbdlico-parabdlico descreveu adequadamente o
fendmeno fisico em todo o seu dominio, sem que houvesse a necessidade do uso de
condic¢des de salto nas fronteiras méveis. Além disso, foi observado que a qualidade da
solucdo € melhor para sistemas pouco permedveis e a qualidade das simulacdes se
restringe a qualidade das equagdes constitutivas obtidas para o material sélido. Diversos
resultados em andlises estdticas e dinamicas do comportamento de sistemas sélido-
liquido tornaram possivel a descricdo fisica da sedimentacdo em batelada com base em

propriedades especificas dos materiais sélidos. Foi apresentado um modelo de poténcias

bi-paramétrico para a tensao nos solidos.

A sedimentagdo de particulas em fluidos newtonianos continua a ser estudada,
como apresentado nos trabalhos a seguir. No entanto, devido ao foco apresentado por
este estudo em sedimentacao de particulas em fluido de perfuracdo de pocos de petréleo
que sdo, essencialmente, fluidos ndo newtonianos, optou-se, a partir do ultimo trabalho

relevante realizado somente com fluidos newtonianos e que utilizou a mesma técnica
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que foi empregada na realizagdo deste trabalho (AROUCA, 2007), por desenvolver a
Revisdao Bibliogridfica no estudo da sedimentacio de particulas de fluidos ndo

newtonianos.

Yang et al. 2016 apresentaram um estudo de duas particulas sedimentando em
fluido newtoniano em processo ndo isotérmico. Neste estudo, as particulas, ao iniciarem
a sedimentacdo gravitacional, estavam em temperatura inferior ao do fluido. De forma
adicional, os autores também avaliaram a distancia e angulo de sedimentacdo das
particulas. Nele, os autores concluiram que trés tipos de comportamento ocorreram
durante a sedimentacdo: repulsdo, atracdo e transicdo. Em situacdes de maiores
distancias iniciais e angulos das particulas, ocorreu o comportamento repulsivo e de
transicdo. Em relacdo as diferencas térmicas no sistema foi apresentado que todos os
processos de interacdo entre as duas particulas ocorrem mais cedo e o processo de

repulsao foi melhorado.

Song et al. 2017 realizaram experimentos de sedimentacdo em sistemas com
diferentes viscosidades, densidades e formas de particulas em fluidos newtonianos.
Neste trabalho, uma correlagdo para o coeficiente de arrasto e uma equacdo para a
determinagdo da velocidade de sedimentagdo de particulas em fluido newtoniano, que
considera a esfericidade e a orientacdo de sedimentacdo (avaliada através da drea
projetada) da particula, foi proposta, sendo valida para a faixa do nimero de Reynolds

entre 0,001 e 100 e esfericidade entre 0,471 e 1.

2.3.1. Sedimentacido em fluidos nao newtonianos

Allen e Uhller (1989) estudaram a sedimentacdo de particulas em fluidos
viscoelésticos e perceberam a formacdo de muitas pequenas cavidades que rapidamente
aumentaram de tamanho e se desmancharam quando encontraram o sedimento. O
tamanho das cavidades foi relacionado com o grau de viscoelasticidade do fluido
(Figura 2.8) e, segundo os autores, isto foi resultado da adsorc¢do e/ou formacgao de géis
nas suspensoes. Os autores também mencionaram que na sedimentagdo de uma unica
particula, os efeitos pseudoplésticos influenciam mais o processo. J4 na sedimentacdo

de um conjunto de particulas, os efeitos eldsticos dominam mais o processo. Além
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disso, o efeito do didmetro das particulas sedimentando em fluidos viscoelésticos teve

maior influéncia do que o efeito da massa especifica.

(a) (b) (e)

Figura 2.8- Representacdo da sedimenta¢do, em um tubo bidimensional, em fluido
newtoniano (a) e ndo newtoniano (b e c). O fluido ndo newtoniano utilizado apresentava
moderado comportamento viscoeldstico em b) instantes iniciais da sedimentagao e c)

ap6s certo periodo de tempo. (Fonte: ALLEN e UHLLER, 1989).

Bobroff e Phillips (1998) estudaram a sedimentacdo de um conjunto de
particulas sedimentando em diferentes tipos de fluido pelo uso da ressonancia
magnética nuclear, que permitiu a avaliagdo da sedimentacdo de forma quantitativa e
também a obtencdo de imagens do processo (Figura 2.9). Os autores avaliaram as
curvas de equi-concentragdo da interface sobrenadante/suspensdo. Em fluidos de
comportamento newtoniano verificou-se que a interface sobrenadante/suspensdo
moveu-se em taxa praticamente constante. J4 a sedimentagdo em fluidos com
comportamentos pseudopldsticos de forma isolada quanto em fluidos eldsticos foi

marcada por taxas de sedimentacao dependentes do tempo.
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Figura 2.9 - Imagem de esferas de Nylon sedimentando em fluido viscoelastico.
Imagens 1-6 correspondendo aos tempos 0, 11, 35, 72, 130 e 216 horas,
respectivamente. (Fonte: BOBROFF e PHILLIPS, 1998).

Daugan et al. (2002a) e Daugan et al. (2002b) apresentaram um estudo sobre a
sedimentacao de duas e trés particulas e a influéncia reoldgica no processo. Os autores
afirmaram que a velocidade da particula é fortemente influenciada pelo comportamento
pseudopléstico da solugdo, pois, quando as particulas sedimentaram alinhadas em fluido
com este comportamento e com uma distancia entre elas menor do que uma distancia
critica, foi formado um corredor de viscosidade reduzida e as particulas sedimentaram

juntas com velocidade superior ao de uma particula isolada.

Daugan et al. (2004) trabalharam com sedimentacdo em suspensoes
pseudoplésticas e observaram que o processo nestes fluidos ocorreu de forma diferente
do observado em fluidos newtonianos. Em tempos intermedidrios, ocorreu a
aglomeragdo de particulas e foram formados canais verticais, em nimero constante, €
que favoreceram o processo. No entanto, a separacdo completa foi mais lenta, pois com
a sedimentacdo de parte das particulas, a concentragdo local de sélidos nas posi¢des

superiores diminuiu, resultando na retomada da resisténcia a deformacgdo do fluido
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(Figura 2.10). Segundo os autores, o instante que o processo sofre alteracdo de
comportamento € quando a concentracdo volumétrica de sélidos é 10% da concentracio

volumétrica inicial.

a)i=0s b)i=52s c)t=100s d)t=200s

haal b

e)t=400s ft=600s g)t=800s h)t=1340's

Figura 2.10 - Suspensio pseudopléstica em diferentes tempos de sedimentacdo. No
tempo t=0 (a), a suspensdo estava homogénea. A concentragcdo de particulas
rapidamente diminui com os canais preferenciais de sedimentagdo (b até d). As
estruturas diminuiram com o tempo (e para f). Algumas poucas particulas ainda estavam

suspensas (g e h) (Fonte: DAUGAN et al., 2004).

Gueslin et al. (2006) avaliaram a sedimentacdo de duas esferas em fluido
pseudopldstico, tixotrépico e com tensao inicial de escoamento e observaram que se as
particulas forem langada no fluido a uma distancia menor do que uma distancia critica, a
segunda particula sedimenta mais rdpido, indo de encontro a primeira particula e ambas
passam a cair juntas em um agrupamento estavel (Figura 2.11). Segundo os autores, este
fendmeno deve-se a alteracdes no estado do fluido provocado pela sedimentacdo da

primeira particula e ao efeito de memoria.
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Figura 2.11 - Imagens de duas esferas se aproximando durante a sedimentacdo em

fluido nao newtoniano (Fonte: GUESLIN et al. 2006).

Moreira et al. (2017), utilizando a técnica de atenuacdo de raios gama,
estudaram a sedimenta¢do gravitacional de particulas em suspensdes newtoniana e ndo-
newtoniana, sendo esta pseudopldstica e tixotrdpica. Nas suspensdes ndo newtonianas,
devido ao efeito da aglomeragdo e da formacgao de canais preferenciais de sedimentacao,
as particulas maiores sedimentaram mais rapidamente, modificando a viscosidade do
fluido daquela regido e favorecendo a sedimentacdo das particulas adjacentes. No
entanto, a finalizacao do processo de separacao precisou de um tempo maior devido ao

reestabelecimento das forcas géis do fluido tixotrépico.

Ribeiro et al. (2017) apresentaram um estudo experimental e de simulacio
sobre sedimentacio gravitacional e em batelada em diferentes formulacdes de baritina e
de viscosificante. Os autores verificaram que tanto a viscosidade do fluido quanto a
concentragdo de particulas diminuem a velocidade de sedimentacdo, no entanto, quando

o tamanho das particulas foi aumentado, o comportamento foi o inverso.

Santos et al. (2017 e 2018) trabalharam com fluidos de perfuracio olefinicos,
de razdo 6leo/dgua igual a 80:20 e 60:40, respectivamente, que se diferenciavam pela

presenca do carbonato de cdlcio. A determinacdo da concentragdo volumétrica de
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sOlidos foi realizada utilizando a técnica de atenuagdo de raios gama. Todos os fluidos
apresentaram pseudoplasticidade e tixotropia, sendo estes comportamentos mais
evidenciados nos fluidos que continham carbonato de calcio. Os autores verificaram que
a adicdo do material obturante foi também responsdvel pelo aumento do efeito de
concentragdo de particulas, sendo as distribuicdes de concentracdo na sedimentacao
semelhantes aos encontrados na literatura para fluidos newtonianos. Os autores também
verificaram que as suspensdes que continham material obturante em sua composi¢ao
apresentaram maior concentragdo volumétrica de sélidos e, portanto, maior pressao nos

sélidos.

Fagundes et al. (2018) apresentaram um estudo sobre a sedimentagao
gravitacional de particulas pertencentes e incorporadas em um fluido parafinico de
perfuracao real j4 utilizado em campo. Para tanto, foi utilizada a técnica de atenuacdo de
raios gama e, segundo os autores, embora o fluido apresentasse comportamento
pseudopldstico e dependente do tempo, o perfil de sedimentacao foi semelhante ao que
normalmente ocorre em fluidos newtonianos. Este comportamento foi associado ao
efeito da concentragdo de s6lidos no processo. Além disso, por meio das curvas de equi-

concentrac¢do foi verificada a compressibilidade do sedimento.

2.4. Técnica de atenuacio de raios gama

A técnica de atenuagdo de raios gama (TARG) é uma técnica nio destrutiva e
ndo invasiva e apresenta resultados com boa repetitividade e confiabilidade
(WILLIAMS et al., 1990). Ela permite o monitoramento de diferentes propriedades em
diferentes areas do conhecimento, como na odontologia (ABBOSOVA et al., 2019) na
medicina (KOKSAL et al., 2019), na agronomia (PIRES, 2018), na engenharia
(FAGUNDES et al. 2018 e 2019; SANTOS et al. 2018 e 2019). Esta técnica, em
experimentos de sedimentacdo em fluidos de perfuracdo, permite avaliar a variacdo da
concentragdo volumétrica dos sélidos em diferentes alturas e tempos com uma mesma

amostra.

Seu principio de funcionamento baseia-se na relagdo entre os feixes de raios-y

emitidos pelo radiois6topo e os feixes recebidos no sistema de deteccdo. A diferenca

33



REVISAO BIBLIOGRAFICA

entre estes feixes deve-se, praticamente, devido a atenuacdo dos raios-y pelo meio
fisico. Segundo Gardner e Ely-Jr (1967) a atenuacdo dos feixes de radia¢do sdo fungdo

do coeficiente de atenuagdo massico, da densidade e da espessura do meio fisico.

Para a utilizacdo desta técnica € necessdrio um radioisétopo € um sistema de
deteccao dos raios gama. As fontes de raios gama usualmente utilizadas sdo Americio-
241 e Césio-137. O pico mais energético de raios-y desses radioisétopos apresentam 60
e 660 KeV, respectivamente. Assim, os raios-y emitidos pela fonte de Césio-137 sdo 11
vezes mais energéticos do que os emitidos pela fonte de Americio-241. Além da energia
emitida em cada feixe de radiacdo, avalia-se também a atividade da fonte, ou seja, a
quantidade de feixes de radiacdo emitidos (DAMASCENO, 1992; GARDNER e ELY-
JR, 1967).

O sistema de deteccdo de radiacdo é composto por um cristal cintilador que
detecta os raios gama e os transformam em fétons de luz devido a movimentagao dos
elétrons nas camadas de valéncia (GARDNER e ELY-JR, 1967). De forma
complementar, um sistema ou equipamento eletronico deve ser acoplado ao cristal
cintilador de forma a transformar os f6tons de luz em pulsos elétricos. Em Arouca (2003
e 2007), Moreira (2014), Fagundes (2015) e Santos (2017) foi utilizado, além de um
cristal cintilador, um sistema composto por um tubo fotomultiplicador com pré-
amplificador, um amplificador, uma fonte de alta tensdo, um analisador de canais e um
contador de pulsos para a obtencao indireta da concentracdo volumétrica de sélidos em
diferentes tempos e posi¢cdes de monitoramento. A Figura 2.12 apresenta uma ilustragao

do sistema.

Todo sistema de deteccdo de contagem de pulso de radiacdo possui um tempo
de resolugdo ('), também conhecido como tempo morto. Por defini¢io, nenhuma
contagem pode ser feita durante este tempo, pois ele corresponde ao periodo no qual o
sistema ndo consegue diferenciar se a emissdo de radiacdo que estd chegando a ele
pertence a uma ou a vdrias emissdes da fonte de radiacdo. Este tempo € funcdo de
caracteristicas do detector, pré-amplificador, amplificador e do sistema de gravacdo

(GARDNER e ELY-JR, 1967).
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|-Fonte de americio- 241
2-Recipiente de testes
3-Detector de cintilagiio Nal{TL)
4-Vahwula fotomultiplicadora com
pré-amplificador

5-Fonte de alta tensio
6-Contador de pulsos
T-Amplificador

8-Analisador de canais SCA
9-Placa de aquisicdo de dados
10- Computador

Figura 2.12 - Ilustra¢ao da unidade de aplicacdo de radioisétopos (Fonte: adaptado de

MOREIRA, 2014).

A fracdo do tempo em que a contagem de pulsos ndo pode ser realizada é o
produto da intensidade de radiacdo que chega ao sistema com o tempo de resolugdo
(I;7"). Entdo, a fracdo de tempo em que a contagem pode ser realizada é 1 — I;7'. Desta
forma, a contagem corrigida deve ser obtida quando a intensidade de radiacdo for
dividida pela fracdo do tempo disponivel para contagem (GARDNER e ELY-JR, 1967)
(Equacdo 2.13):

;

Ri=—t—
Y=L

(2.13)

sendo [; e R; a intensidade de radiacdo detectada com e sem a correcio pelo tempo de

resolugdo do sistema (t'), respectivamente.
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Segundo Damasceno (1992), um procedimento para determinar o tempo de
resolugdo do sistema, alternativo ao procedimento com dois radioisétopos sugerido em
Gardner e Ely-Jr (1967), seria a utilizacdo de dois meios atenuantes diferentes,

conforme o procedimento descrito a seguir.

Inicialmente obtém-se a intensidade de radia¢do no sistema sem a utilizac¢do de
qualquer meio atenuante (Iy). Em seguida, realiza-se a obtencdo da intensidade de
radiacdo com um dos meios atenuantes, denominado de A, entre o radiois6topo € o
sistema de deteccdo e desta contagem subtrai-se I, obtendo assim I;. O mesmo
procedimento € realizado quando utilizados os dois meios atenuantes alternativos juntos
(A e B) e quando utilizado somente o meio B, obtendo, respectivamente, I4g € I5. Outra
medida necessdria € a contagem de intensidade de pulsos quando a fonte de radiacdo
estd selada por uma placa de chumbo, I,4. Com estes valores, torna-se possivel a

determinacdo do tempo de resolucdo do sistema de detec¢do pela Equagdo 2.14

(GARDNER e ELY-JR, 1967):

, IAB_IA_IB+Ibg
T = > 5 > (2.14)
1,7+ 1" — Iyp

Para relacionar os resultados obtidos por meio da TARG e ja corrigidos pelo
tempo de resolucdo do sistema com a concentracdo volumétrica de solidos, utiliza-se a

expressao de Lambert (Equacdo 2.15) (GARDNER e ELY-JR, 1967):

In (—) — Be, (2.15)

sendo R, e R a contagem corrigida de pulsos que chegam ao sistema de detec¢do sem e

com sdlidos no meio, respectivamente, e S uma constante experimental.

A determinacao da curva de calibracdo de um sistema bifésico (s6lido-liquido)
pode ser realizada, como sugerido por Fagundes (2015), com os seguintes resultados

experimentais:
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~ . P R
- concentracdo volumétrica de sélidos inicial (&55) € In (R—O), e
h

~ o 212 R
- concentragdo volumétrica de sélidos zero (&,=0) e In (R—°)=0.
0

em que Rj é a contagem corrida de pulsos na suspensdo homogénea, que foi obtida nos

instantes iniciais do experimento, &gp,.

Por fim, como apresentado na secdo anterior (2.3), pesquisas envolvendo o
monitoramento da concentracdo volumétrica de so6lidos durante a sedimentacdo
gravitacional em batelada em fluidos de comportamento reoldégico newtoniano e nao
newtoniano, a exemplos dos fluidos de perfuracio de pogos de petrdleo, utilizaram a

técnica de atenuacdo de raios-y e comprovaram o seu potencial.

A revisdo bibliogrifica apresentada neste capitulo contempla uma abordagem

tedrica e os principais trabalhos para a evolucao desta tese.
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Capitulo 3

MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo sdo apresentados os materiais € métodos utilizados para o
desenvolvimento deste trabalho que consiste no estudo da influéncia do
viscosificante carboximetil celulose e do adensante hematita na reologia e na
sedimentacdo gravitacional em batelada de particulas, além da determinagcdo das

equagoes constitutivas de pressdo nos solidos e de permeabilidade.

Para facilitar o entendimento, adianta-se que o estudo do efeito do
viscosificante foi realizado em fluidos de perfuracio aquosos com 4% v/v de carbonato
de célcio e preparados no Laboratério de Separacdo Sdélido-Liquido (LabSep) da
Universidade Federal de Uberlandia. Por outro lado, o efeito do adensante foi avaliado

utilizando fluidos de perfuracao complexos cedidos pela Petrobras.

3.1. Carboximetil celulose (CMC)

A carboximetil celulose é um polimero anidnico derivado da celulose e com
razoavel solubilidade em &4gua. Ele é utilizado em diversos produtos devido as suas
caracteristicas de ndo toxidade, biodegradabilidade e biocompatibilidade, sendo
encontrado em produtos farmacos, em alimenticios, em téxteis e em fluidos de
perfuracdo de pocos de petroleo. Este polissacarideo, no entanto, possui elevada
sensibilidade aos fatores temperatura, pH e forcas idnicas, ocorrendo mudangas em suas
propriedades e conformacdo (SILVA, 2018; ARINAITWE e PAWLIK 2014; PEREIRA
etal.,2018).

Em fluidos de perfuracdo, o CMC, além de ser utilizado como aditivo

viscosificante e redutor de filtrado, apresenta boa resisténcia ao cisalhamento aplicado
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pela broca. Se tratando de fluidos base dgua, adiciona-se, em média, 2 Ib/bbl (5,7 g/L)
(MANUAL DE FLUIDOS PETROBRAS).

As andlises do efeito do viscosificante foram realizadas com o sal sédico de
carboximetil celulose da marca Synth, cujas especificacdes, segundo a fabricante, sdo:

teor em sodio: 6,5-95% b.a. e méximo de impurezas: 0,002% com metais pesados.

3.1.1. Preparo das solucoes de carboximetil celulose

Com a finalidade de avaliar o comportamento de um conjunto de particulas
sedimentando em fluidos aquosos de diferentes concentragdes do polimero carboximetil

celulose, foram feitas solu¢des cujas composi¢des estdo apresentadas na Tabela 3.1.

Tabela 3.1 - Composi¢ao das solu¢des aquosas de carboximetil celulose.

Solucio Agua destilada  Formaldeido Carboximetil celulose

(m/m) (mL) 36,5-38% (mL) (g)
CMC 0,2% 998 2
CMC 0,4% 996 4 4
CMC 0,6 % 994 6 6
CMC 0,8 % 992 8 8
CMC 1,0% 990 10 10

A escolha das concentracdes das solugdes aquosas de CMC para este estudo
esta relacionada com o trabalho de Moreira (2014). O autor avaliou a suspensdao aquosa
polimérica de CMC 0,6% m/m com 4% de CaCOs;, possibilitando assim ser uma
referéncia comparativa aos resultados aqui apresentados. Além disso, o Moreira (2014)

também utilizou a Técnica de Atenuacdo de Raios Gama.

As solugdes foram preparadas em béqueres. Neles, foram adicionados a dgua
destilada e o formaldeido, e iniciado a agitacdo no misturador em hélice, modelo RW

20D2Mn, do fabricante Ikal.abortech (Figura 3.1). Em seguida, o CMC foi adicionado
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lentamente e a agitacdo mantida em 1500 rpm até dissolu¢do do polimero (15 minutos),

conforme procedimento realizado por Moreira (2014).

Figura 3.1 - Misturador em hélice.

A sugestdo de adicdo, da mesma quantidade em gramas de polimero, de
mililitros de formaldeido a soluc¢do foi apresentada em Pereira (2006). Segundo o autor,

este procedimento retarda a degradacdo do polimero na solugéo.

3.1.2. Massa especifica das solucdes de carboximetil celulose

A determinacdo da massa especifica das solucdes foi realizada utilizando
picndmetro de vidro com capacidade de 25 mL, em temperatura de 25°C, e a 4gua como
fluido de comparagdo (py,p= 0,99823 g/cm3). A massa especifica obtida para cada

solucdo estd apresentada na Tabela 3.2.
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Tabela 3.2 - Massa especifica e desvio padrao das solu¢des de CMC.

Solucio (m/m) Média Desvio padriao
(g/em?) (g/em’)

CMC 0,2 % 0,9996 0,0004
CMC 0,4 % 0,9997 0,0001
CMC 0,6 % 1,0011 0,0016
CMC 0,8 % 1,0024 0,0008
CMC 1,0% 1,0026 0,0013

3.1.3. Carbonato de Calcio

O carbonato de cdlcio (CaCOs3) € um produto adicionado em fluidos de
perfuracdo de pocos de petréleo para exercer funcao de material obturante (MANUAL
DE FLUIDOS PETROBRAS). Ele € utilizado para selar os poros das rochas perfuradas
e, assim, evitar a perda do fluido, uma vez que a pressdao no anular deve ser maior do

que a pressao na formagdo rochosa, e também evitar o surgimento de fraturas no pocgo.

Segundo Yan et al. (1996) apud Manual de Fluidos Petrobras, particulas
maiores ou de tamanhos préximos ao tamanho do poro ddo origem ao reboco externo.
Por sua vez, particulas menores conseguem penetrar a formacao aderindo as paredes ou
mesmo obstruindo a garganta do poro Segundo os autores, a obstrucao maxima do poro

ocorre quando o didmetro da particula é 1/2 a 2/3 do diametro do poro médio rocha.

As amostras de carbonato de cdlcio utilizadas foram adquiridas da empresa
Provale Industria e Comércio S/A em sacos de 25 Kg e armazenadas em recipientes
com tampas. Para a utilizacdo do carbonato de cdlcio foi realizado, previamente, o

quarteamento dos solidos e as andlises seguintes.
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3.1.4. Massa especifica do carbonato de calcio

A massa especifica do carbonato de cdlcio foi determinada, a partir de cinco
medidas distintas de uma mesma amostra, por picnometria a gas hélio utilizando o
aparelho Gas Pycnometer da Micromeritics, modelo AccuPyc 1330. O valor médio

obtido para a massa especifica do s6lido CaCOs foi (2,888+0,002) g/cmS.

3.1.5. Analise granulométrica do carbonato de calcio

A andlise granulométrica do sélido foi realizada por meio da técnica da
difracdo a laser no Malvern Mastersizer Micro Plus MAF 5001. A dispersao dos sélidos
foi realizada em um becker com 500 mL de dgua e 20 mL de solucao de Calgon 25g/L.
Para contribuir com a dispersdo das particulas, também foi realizado um banho

ultrassOnico em temperatura ambiente € em rotacao 2500 rpm por 30 seg.

O ajuste que melhor representou os resultados da distribuicdo de tamanhos do

carbonato de cdlcio foi o Rosin-Rammlet-Bennet (RRB) (Equacao 3.1).

X=1—exp (— (%)n> 3.1

em que D' e n  sdo parAmetros do modelo e X representa a fragdo volumétrica de
particulas com didmetro menor ou igual ao diametro D. Segundo Pecanha (2014), o
parAmetro D’ corresponde ao didmetro de particula tal que 63,2% da massa da amostra
referem-se a particulas menores do que Dg3, € 0 pardmetro n nao apresenta significado

estatistico.

Na Figura 3.2 apresenta-se a distribuicao cumulativa de tamanho obtida para o
carbonato de célcio, assim como os valores dos parametros e o ajuste ao modelo de

RRB.

42



, 43
MATERIAIS E METODOS

1,0 4

0,8 +

0,6 1

0,4 1

D' (um) n(-) r2
2746 1,37 0,997

X- Fracao volumétrica cumulativa (-)

0,2 1
m  Carbonato de célcio
Ajuste por RRB
0,0 T T . ; . ; = : -
0 20 40 60 80 100

Diametro caracteristico (um)

Figura 3.2 - Distribui¢do de tamanho de particulas, parametros e ajuste por RRB para o

carbonato de cédlcio (Fonte: elaborada pela autora).

Os diametros volumétricos das particulas correspondentes a 10% (Do), 50%
(Dos), 90% (Dgg), assim como o didmetro médio de Sauter (Ds,) da distribuicdo

cumulativa estdo dispostos na Tabela 3.3.

Tabela 3.3 - Diametros volumétricos caracteristicos das particulas.

Dy,1(um) Dos(um) Dyo(um) Ds,(pm)
5,42 21,17 49,93 13,10

3.1.6. Concentracao volumétrica de solidos

Para avaliar a sedimentacdo de CaCOj3 nas solucdes aquosas de CMC, foram
preparadas suspensdes de mesma concentragdo volumétrica de sélidos (£,=4%). Para

tanto, a massa de soOlidos adicionada nas suspensdes foi calculada utilizando as

Equagdes 3.2 e 3.3.
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Vs Vs
= — = .2
m; = Vip; (3.3)

sendo m, V e p a massa, o volume e a massa especifica, respectivamente. Os indices s, [
indicam sélido e liquido, respectivamente, € o simbolo t indica que devem ser

contabilizadas os dois componentes do sistema.

3.1.7. Densidade das suspensoes de carboximetil celulose com CaCOj;

A determinacdo da densidade das suspensdes seguiu 0 mesmo procedimento
descrito na secdo 3.1.2 e os resultados encontrados para esses fluidos estdo apresentados

na Tabela 3.4.

Tabela 3.4 - Densidade e desvio padrao das suspensdes de CMC com CaCOs.

Média  Desvio padrao

Suspensao

(g/enr’) (g/enr’)
CMC 0,2 % 1,070 0,010
CMC 0,4 % 1,073 0,001
CMC 0,6 % 1,075 0,005
CMC 0,8% 1,076 0,004
CMC 1,0% 1,077 0,004

3.2. Hematita

Em fluidos de perfuracdo, agentes adensantes sdo essenciais para aumentar a

densidade da suspensdo, garantindo a estabilidade do pogo por controlar a pressdo das
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formagdes rochosas, e para aumentar a taxa de penetracdo da broca. A barita é o
adensante atualmente mais utilizado em fluidos de perfuracdo, no entanto, as reservas
onde se retira este mineral estdo chegando a quantidades e qualidades reduzidas. Desta
forma, materiais particulados alternativos de alta densidade, como calcita e hematita
estdo sendo estudados (QUERCIA et al., 2009; JIANG et al., 2018; CAENN et al.,
2017; ABDOU et al., 2018).

A hematita, uma alternativa ao uso da barita, apresenta como vantagens a
diminui¢do da concentracdo desse mineral na formulacdo do fluido para alcancar o
mesmo peso na suspensdo e também diminuicdo na perda de fluido, resultando na
reducdo dos danos a formacao. Além disso, este mineral apresenta alta solubilidade em
meios 4cidos, baixa taxa de atrito e reducdo do potencial de erosdo, segundo Quercia et

al. (2009).

Os fluidos de perfuragdo adensados com hematita para o presente estudo foram
formulados e preparados no Centro de Pesquisa da Petrobras (CENPES) e, portanto,
devido as politicas da empresa, ndo foi possivel apresentar os outros componentes €
quantidades das formulagdes. No entanto, garante-se que foi preparado um fluido
aquoso polimérico base com antiespumante, bactericida, emulsificante, controlador de
pH e sal. Apds essa etapa, os fluidos foram finalizados com a adi¢do de quantidades

adequadas de hematita e denominados de H1, H2, H3 e H4.

3.2.1. Caracterizaciao da hematita e dos fluidos

Para caracterizar os solidos e os fluidos formulados com hematita, foram
determinadas: a massa especifica dos soélidos, a densidade de cada fluido e a

concentragdo volumétrica de sélidos.

A caracterizagdo dos fluidos adensados com hematita se diferenciou da
utilizada nos fluidos formulados com CMC em razdo deles terem sido fabricados no

Centro de Pesquisa da Petrobras.

Para a obtencdo da massa especifica dos sdlidos foi necessdrio realizar

previamente o teste no Kit Retorta marca FANN, modelo 210463 com 50 mL de
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capacidade, como indicado em Caenn et al. (2017). Nesse experimento, colocou-se uma
amostra de fluido em uma célula de teste, que foi aquecida em (400+40)°C, e a parte
aquosa do fluido evaporada e coletada em uma proveta. O sélido restante na célula de
teste foi entdo caracterizado da mesma forma descrita na se¢ao 3.1.4, por picnometria a
gés hélio.

Para a determinacdo da densidade do fluido foi realizada a picnometria em

vidraria de 25 mL, em temperatura de 25°C, como descrito em secdo 3.1.2.

A determinagdo da concentra¢do volumétrica de s6lidos foi realizada utilizando
as Equacdes 3.2 e 3.3 e os valores obtidos de massa especifica de sélidos, densidade do
fluido e os volumes observados pelas andlises da retorta. Os resultados encontrados para

essas caracterizagOes encontram-se na Tabela 3.5.

Tabela 3.5 - Parametros estimados para o estudo em fluidos adensados com hematita.

Caracterizaciao H1 H2 H3 H4

Massa especifica dos

2,311 £ 0,003 3,201 £0,001 3,669+0,002 3,955+0,001
solidos (g/cm?)

Densidade do fluido
1,170 £ 0,006 1,369 +0,001 1,582 +0,001 1,750+ 0,003
(g/cm®)
Concentracao
volumétrica inicial 12,7+0,2 16,9+ 0,4 24,6 +£0,3 31,0£0,6
de solidos (%)

Os s6lidos obtidos no teste em Kit Retorta também foram utilizados na anélise
da distribuicdo granulométrica. O procedimento experimental foi 0 mesmo descrito na
secdo 3.2.1 e os resultados foram ajustados ao modelo de Rosin-Rammlet-Bennet
(RRB) (Equacdo 3.1). A Figura 3.3 apresenta a distribui¢do cumulativa de tamanho
desses solidos e o ajuste de cada curva ao modelo RRB e no Apéndice A sao

apresentados esses resultados de forma separada.
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Figura 3.3 - Distribui¢do de tamanhos das particulas e ajuste RRB para os sélidos de

hematita (Fonte: elaborada pela autora).

Os diametros caracteristicos das particulas (Dg;, Dos, Dog € D35) obtidos da

distribuicdo cumulativa para os s6lidos estdo apresentados na Tabela 3.6.

Tabela 3.6 - Diametros volumétricos caracteristicos das particulas de hematita.

Suspensdo Dg; (um) Dgs(um) Dyo(um) D3, (um)

H1 3,14 13,04 35,46 7,03
H2 3,44 13,57 34,99 7,54
H3 3,69 14,29 36,20 8,28
H4 2,54 10,95 33,34 6,07

3.3. Reologia

As andlises reoldgicas das solucdes foram realizadas utilizando um

viscosimetro Brookfield, modelo DV2TLV (Figura 3.4), com acoplamento para



MATERIAIS E METODOS

amostras pequenas € geometria cone rotativo e placa fixa. Para a aquisi¢do de resultados
foi realizada a auto calibragcdo do equipamento apds liga-lo e utilizado o software

RheocalcT. Os testes foram realizados em triplicata.

Figura 3.4 - Viscosimetro Brookfield DV2T.

O viscosimetro Brookfield mede a viscosidade do fluido em velocidades fixas
de rotacdo com a utilizacdo de uma mola calibrada pela empresa Brookfield e um
spindle acoplado, o qual deve estar imerso na amostra a ser analisada (Figura 3.5). A
resisténcia viscosa da amostra contra o spindle faz com que a mola desvie e essa

deflexdo estd relacionada com o torque.

Figura 3.5 - Principio de funcionamento do viscosimetro (Fonte: elaborada pela autora).
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Nos experimentos reoldgicos desta tese somente um recipiente de amostra foi
utilizado, o SC4-13R, e para possibilitar o controle da temperatura com dgua em 25°C
foi utilizada uma camisa em conjunto com um banho ultra termostitico da Quimis,

modelo Q214M2.

Os spindles utilizados para obtencdo de medidas reoldgicas, a depender do
experimento, foram: SC4-18, SC4- 25 e SC4-34. A Figura 3.6 mostra uma fotografia
deles e a Tabela 3.7 apresenta informagdes, segundo o manual do equipamento, sobre as

dimensoes e a taxa de deformag¢do maxima de cada spindle.

a) b) c)

Figura 3.6 - Spindles a) SC4-18, b)SC4-34 e c) SC4-25.

Tabela 3.7 - Dimensdes e taxa maxima de deformacao dos spindles.

Taxa de
Diametro Altura
Spindle deformacao
(mm) (mm) o 1
maxima (s™)
Altura
SC4-18 17,48 31,72 296
| 9 | sc42s 478 1321 44

Diametro

SC4-34 9,39 24,23 56
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3.3.1. Comportamento reolégico das solucoes de CMC

As solucdoes de CMC foram avaliadas reologicamente quanto ao tempo de
hidrata¢do do polimero, ao espessamento, a pseudoplasticidade e a dependéncia com o

tempo.

3.3.1.1. Tempo de hidratacao

De acordo com Bicalho (2015) e Melo et al. (2013), ap6s o preparo da solugdo
sugere-se esperar a hidratacdo do polimero antes de iniciar os experimentos. Neste
periodo, as propriedades reoldgicas sofrem alteracdes até que se alcance a interacdo

maxima do polimero com a dgua.

O procedimento de determinacdo deste tempo foi baseado na tese da
pesquisadora Bicalho (2015) que realizou testes reoldgicos com solucdes de goma

xantana a cada 24 horas apds o preparo do fluido.

Para este trabalho, foi avaliada a resposta reoldgica das solu¢des de CMC nos
tempos 0, 24, 48 e 72 h apds o preparo das mesmas. O procedimento experimental para
esta avaliacdo e para o espessamento € a pseudoplasticidade foi o mesmo e serd

apresentado a seguir (na secdo 3.3.12).

3.3.1.2. Espessamento e pseudoplasticidade

Para a avaliacdo da influéncia do tempo de hidratagcdo, do espessamento e da
pseudoplasticidade na reologia das solugdes de CMC foram obtidos resultados, em
estado estaciondrio, para diferentes taxas constantes de deformag¢do com um unico

spindle, o SC4-34.

Para iniciar o experimento sempre da mesma condi¢do, antes da aplicacdo de
cada deformacdo constante, as solucdes foram submetidas a um pré-cisalhamento na

maior taxa possivel do spindle utilizado (56 s™) durante 1 min. Este procedimento foi
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repetido antes do inicio de cada taxa constante de deformagao pré-determinada (de 5 até

-1 . , . .~ .
50 s™), enquanto o viscosimetro operava dentro da faixa de precisao descrita no manual.

Os resultados obtidos por meio deste procedimento experimental foram
ajustados por Power law (Equacdo 2.4) e foi realizada uma andlise estatistica entre os

indices de comportamento (n) e também entre os indices de consisténcia (m).

T=my" 2.4)

sendo m e n, respectivamente, os indices de consisténcia e de comportamento, T a

tensdo cisalhante e y a taxa de deformacao.

3.3.1.3. Tratamento estatistico

Os resultados obtidos com os experimentos reoldgicos para avaliar o tempo de
hidratacdo do polimero carboximetil celulose foram avaliados estatisticamente por um
teste de hipdtese bicaudal para amostra pequena (t-Student). Esta andlise teve a
finalidade de avaliar se podem ser considerados iguais os indices de comportamento e
de consisténcia obtidos pelo ajuste de Power Law na solugdo aquosa de mesma

concentragdo de CMC, porém, em diferentes tempos apds o preparo.
Assim, as hipéteses formuladas foram as seguintes:
e Hj (hipétese nula): iCMC,x horas — iCMC,y horas
e H, (hipdtese alternativa): icycx horas # Lcmc,y horas

sendo icycxhoras © Indice do ajuste de Power Law analisado no tempo x apds o

preparo € icyc,y horas © Mesmo tipo de indice em um tempo diferente do x.

Para esta avaliag¢do foi escolhido o nivel de significancia (o) de 5%.
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3.3.14. Dependéncia com o tempo

Apés avaliar o comportamento ndo newtoniano, foram realizados experimentos
para verificar se havia dependéncia com o tempo nas solugdes de diferentes
concentragdes de CMC. Para tanto, foi analisada a histerese entre as curvas de aumento

e diminui¢do gradual da deformacdo pelo método de integracdo numérica dos trapézios.

Nesse tipo de teste também foi realizado um pré-cisalhamento, no entanto,
neste caso, este procedimento foi realizado uma tnica vez no inicio. Além disso, para
trabalhar na maior e na mesma faixa de taxas de deformagdes em todas as solucdes de
CMC (entre 10 e 40 s'l), foi necessdrio utilizar diferentes spindles de mesma geometria.
Assim, nas solucdes de CMC 0,2 e 0,4% foi utilizado o spindle SC4- 18, nas solugdes
CMC 0,6 e 0,8% utilizou-se o spindle SC4-34 e na CMC 1,0%, o spindle SC4-25.

3.3.2. Comportamento reoldgico das suspensoes aquosas poliméricas

adensadas com hematita

A reologia das suspensdes aquosas poliméricas adensadas com hematita foi
avaliada pelo comportamento apresentado pelas curvas de escoamento e pelas curvas
obtidas ao aplicar a mesma taxa constante de deformacdo apds diferentes tempos de

repouso.

3.3.2.1. Curva de escoamento

A determinagdo da curva de escoamento foi necessdria para avaliacdo do
espessamento e da pseudoplasticidade das suspensdes em andlise. Para tanto, foi
utilizado o spindle SC4-34 e foi realizado o seguinte procedimento experimental:
aplicacdo de um pré-cisalhamento em 44 s' durante 1 min e aplicacdo de um
cisalhamento constante. Este procedimento foi realizado para as taxas previamente
escolhidas de 0,1, 0,5, 1, 5 e 10 sl Os valores de tensdo de cisalhamento obtidos por
este procedimento em conjunto aos de taxa constante de deformacdo quando em estado

estaciondrio, foram ajustados por Power Law (Equagdo 2.4).
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3.3.2.2. Tempo de repouso

A avaliacdo do comportamento do fluido apds diferentes tempos de repouso
permite a avaliagdo da suspensdo quanto a dependéncia com o tempo. Para tanto, foi
aplicado um pré-cisalhamento em 44 s durante um 1 min, em seguida um repouso, e,
por fim, um cisalhamento em taxa constante de 1 s por 1 min. Os tempos de repouso

escolhidos foram 10 seg, 10 min e 30 min.

3.4. Unidade de aplicacao de radioisotopos

A unidade de aplicacdo de radioisétopos era formada por uma estrutura
metélica, uma fonte radioativa e um sistema de deteccdo, conforme apresentado na
Figura 3.7. A estrutura metélica possuia uma plataforma movel. Nesta, por sua vez, foi
acoplada, em um lado, uma peca cuibica de chumbo que continha o Americio-241 e, no
outro lado, o sistema de detec¢do de radiagdo acoplado a outra peca de chumbo. A
radiacdo do Americio-241 foi colimada por meio um orificio cilindrico de 5 mm no

meio atenuante e no sistema de deteccao, que foram alinhados.

1- DigiBase
2 I = 4 2- Detector de cintilagao
%l \|/ J/ 3-Tubo de teste com fluido
—— 4- Radioisotopo
Digigase | Cristal cintilador -@_---—---—| Americio 5- Estrutura metalica com

241 o
Nal(Tl) L 24| plataforma elevatoria
6- Computador

=5 6

.WE_

Figura 3.7 - llustragdo da unidade de aplicacdo de radioisétopos (Fonte: elaborada pela

autora).
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O sistema de detec¢do de radiacdo (Figura 3.8) era composto por:

- um cristal cintilador de iodeto de sédio (Nal) ativado por Télio: como
apresentado na se¢do 2.4, o cristal de iodeto de sédio tem fungdo de transformar a
radiacdo absorvida em fétons de luz. Ou seja, ao receber a energia do radiois6topo, os
elétrons do iodeto de s6dio vao para uma camada de valéncia mais energética e quando

retornam ao estado natural, emitem fétons de luz (GARDNER e ELY-JR, 1967);

- um Digibase da ORTEC: aparelho que combina um pré-amplificador e
detector de altas voltagens com um analisador digital de canais. Assim, ele transforma
os fétons de luz emitidos pelo cristal em pulsos amplificados de corrente elétrica (fétons

energéticos); e

- um computador com o software Maestro: utilizado para determinar a
intensidade de radiacdo detectada pelo cristal cintilador por meio do célculo da 4rea do

pico energético do radioisétopo.

Figura 3.8 - Fotografia do sistema de detec¢do de radiacao.

Antes de qualquer determinagdo utilizando esse sistema, o Digibase foi
ajustado para calcular a area bruta do espectro de emissdo de radiacdo do americio

localizado em 60 KeV.
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Para a realizacio do experimento de monitoramento da sedimentagdo
gravitacional em batelada, uma amostra homogénea, de aproximadamente 500 mL de
suspensao, foi colocada em um tubo cilindrico de vidro de fundo fechado de 350 mm de
altura, 55 mm de didmetro interno e 3 mm de espessura, e, em seguida, colocada no
centro da unidade metalica, entre a fonte radioativa e o sistema de detec¢do. Para cada
repeticdo, em cada posicdo e em cada tempo experimental foram obtidos 6 contagens de

pulsos de 20 seg cada.

As amostras de fluido de CMC com carbonato de calcio, assim como as
amostras de fluido adensado com hematita, foram agitadas utilizando o misturador em
hélice, apresentado anteriormente na Figura 3.1 e, em seguida, colocadas no tubo de
teste e agitadas manualmente com o auxilio de uma peca axial perfurada com geometria

cilindrica desenvolvida por Ruiz (2000).

3.4.1. Determinacio do tempo de resolucao do sistema

A determinagdo do tempo de resolugdo do sistema de detec¢io de radiagdo (')
foi realizada de acordo com o procedimento apresentado na secio 2.4. Para tanto, foram
utilizadas duas placas acrilicas de espessuras diferentes, denominadas de placa A e
placa B. Este método, como apresentado em Damasceno (1992) é um procedimento
alternativo ao sugerido por Gardner e Ely-Jr (1967), que utilizaram dois radiois6topos

de energia diferentes.

A Tabela 3.8 apresenta a média dos valores obtidos experimentalmente para o

célculo do parAmetro tempo de resolugdo do sistema (7'= (1,69 + 11,2)- 10 S).
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Tabela 3.8 - Média dos valores usados para a estimativa do tempo de resolucio do

sistema.

Intensidade média de
radiaciao (s'l)

Iag 2990,83
I, 1548,35
Ip 1923,99
I, 1,68

3.4.2. Determinacio da curva de calibracio do sistema

A determinacgdo da curva de calibra¢ao do sistema também foi apresentada no
capitulo 1 (INTRODUCAO), secdo 2.4. Para tanto, como sugerido por Fagundes
(2015), utilizou-se dois resultados experimentais obtidos durante a sedimentacdo

gravitacional em batelada:

~ _ PO R
e Concentragdo volumétrica de sélidos inicial (gg) € In (R—"), e
h

~ - 1 R
e Concentragdo volumétrica de sélidos zero (g,=0) e In (R—°)=O.
0

Este procedimento apresenta a vantagem de nao ser necessdria a formulacao de
diferentes suspensdes de diferentes concentracdes de sélidos como realizado
anteriormente nas pesquisas desenvolvidas no LabSep e, portanto, permitindo a
determinacdo de curva de calibracdo também em fluidos de perfuracdo fornecidos

prontos pelo CENPES.

3.5. Equacoes constitutivas

A obtengdo de equagdes constitutivas € necessdria para determinar a equagao

do movimento para sistemas solido-liquido e assim, posteriormente, possibilitar a
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simulacdo do fendmeno de sedimentacdo gravitacional em batelada e contribuir nos

processos que envolvem a perfuragdo e a extrag@o de petréleo do poco.

Assim, equagdes constitutivas foram determinadas correlacionando pressao nos
s6lidos (P;) com &, e calculada a permeabilidade no meio poroso (K) para um sedimento
com pouca compressibilidade. Para tanto, os resultados experimentais utilizados foram
obtidos com a utilizacgdo da TARG quando o sedimento apresentava tendéncia a
estaticidade. Assim, foi realizado um novo monitoramento da concentragdo volumétrica

de sélidos ao longo da altura do sedimento.

As equacdes constitutivas foram desenvolvidas a partir das equagdes de
conservacdo da massa para o sélido e para o fluido e da equacdo do movimento para o

componente sélido (Equagdes 3.4 a 3.6) e com a adoc¢do das hipéteses:
a) Sistema isotérmico e nao reacional;

b) Escoamento unidimensional (Figura 3.9);

¢) Liquido incompressivel;

d) Efeitos de parede desconsiderados;

e) Fluido nao newtoniano;

f) Velocidades e taxas de cisalhamento baixas (Reynolds baixo);

g) Regime permanente;

h) Uniformidade de concentracdo da amostra;

i) Sedimento isotrépico;

J) Forga resistiva representada pela equagdo de Silva Telles e Massarani (1979);
k) Tensdo nos sélidos € funcdo exclusiva da porosidade local;

1) Velocidades das fases sdlida e liquida nulas no topo e no fundo da coluna de

sedimentagio; e

m) Termos inerciais na equagdo do movimento para sélidos sdao despreziveis.
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0s, O0&v de.v
T or T% oy T0 &% G4
s 0srv desv
f fvr _ Y5 _ _
oot~ T TV g G:3)

dvg v aT

(3.6)
Psés (E"’ Us E) = 97 +M + gs(ps - pf)g

em que Vs, ¢ sdo a velocidade intersticial, a velocidade superficial dos sdlidos, vy, qf
sdo a velocidade intersticial, a velocidade superficial do fluido, Ty € o tensor tensao total

e M a forga resistiva.

Vidraria

| Liquido clarificado

lz
» Sedimento

Figura 3.9 - Ilustragdo do eixo considerado para a determinacio da pressao nos solidos e

da permeabilidade do sedimento (Fonte: elaborada pela autora).

Utilizando as hipédteses dos termos inerciais serem despreziveis (Equacao 3.7)
e da tensdo nos sélidos ser fungio exclusiva da porosidade (D’AVILA, 1976) (Equacio

3.8), tém-se:
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v v
PsEs (a_ts + v, a—;) = () (3.7)
T, =— Pl (3.8)

sendo I a matriz identidade.

Para representar a forga resistiva para fluidos ndo newtonianos foi utilizada a

expressdo apresentada em Silva Telles e Massarani (1979) (Equagdo 3.9).

(3.9)

A

1 T prVEllqll 1%, a2(1")

sendo K a permeabilidade do meio poroso, A*a taxa de cisalhamento caracteristica,
T(1*) a tensdo cisalhante caracteristica, c, ¢; e ¢, fatores geométricos, g;(1*) € a,(1*)

tensoes normais e q a velocidade superficial da mistura.

Ao considerar a hipétese de baixas velocidades e taxas de cisalhamento, tem-
se a simplificacdo da forca resistiva que desconsiderou as forcas inerciais (nimero de

Reynolds) e os efeitos de tensdes normais (nimeros de Deborah), dada pela Equacado

3.10.

T(A*)) .

1
M= E(‘ = (3.10)

Portanto, substituindo-se as Equacdes 3.7, 3.8 e 3.10 na Equacgdo 3.6, foi

possivel obter a Equagdo 3.11:

9z k

P, 1/ T
= <_ 1" >q+£s(ps_pf)g G.11)

Considerando as equacdes da continuidade para os dois componentes, as

condigdes de contorno no fundo do recipiente, vy = vy = 0, juntamente com a hipdtese
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de que o processo de sedimentacdo em batelada seja unidimensional (eixo z), tem-se

uma restricdo cinematica (Equagdo 3.12) (D’AVILA 1976).

EVs = —&fVf (3.12)

Considerando também as Equagdes 3.13 e 3.14:

q = &5 (vs — vy) (3.13)

gte =1 (3.14)

Foi possivel reescrever a equacdo do movimento, conforme apresentado na

Equacao 3.15:

9z k

P, 1/ T
= <_ 1" )vs+€s(ps_pf)g (3.15)

Para o sistema em repouso, vy = vg = 0, temos a expresséo para o calculo da

pressdo nos soélidos, como apresentada em Damasceno (1992) (Equacao 3.16).

L (3.16)
P = (o= p7)g | &) dz
0

em que z indica o eixo de referéncia medido a partir do topo do sedimento de altura L.

Para a determinacdo da permeabilidade do sedimento, por sua vez, as

consideragdes vy = vs = 0 ndo puderam ser feitas. Para tanto, foram necessdrias

60



MATERIAIS E METODOS

expressoes para a relacdo entre tensdo cisalhante caracteristica e taxa de deformacado

(viscosidade efetiva), assim como para a velocidade de sedimentacao dos sélidos.

Laruccia (1990), ao trabalhar com fluidos ndo newtonianos, propds equacoes
para a determinacdo da viscosidade efetiva. Essas equacOes foram utilizadas no

desenvolvimento desta tese. Sao elas (Equacdes 3.17 e 3.1.8):

~ _ Dglps —pr)(D) (3.17)
") = 8000)
= vt%@) (3.18)

sendo D o diametro da particula, g a gravidade local, v, a velocidade terminal da
particula, e 8(0) e (@) fungdes da esfericidade (Equagdes 3.19 e 3.20), validas para
0,5<p<1

6(9) = —3,450% + 5,250 — 1,41 (3.19)

Q2(p) = 1,65 — 0,650 (3.20)

Laruccia (1990) também propds uma expressao para a determinacao tedrica da

velocidade de sedimentagdo do sélido em fluido ndo newtoniano (Equagdo 3.21).

EsVs (1- gs)(4,693 Regen (3.21)

Ut

em que Rege, representa o nimero de Reynolds generalizado, isto €, obtido ao

considerar o fluido ndao newtoniano (pseudopléstico ou dilatante).
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A expressdo para a determinagdo do nimero de Reynolds generalizado,
conforme apresentada em Equagdo 3.22, também foi proposta por Laruccia (1990) e

considera a forma da particula.

pvE6(9) (3.22)
Regen = —T(l*)

No entanto, para a utilizacdo da equagdo velocidade de sedimentacdo dos
solidos (Equacao 3.21), foi necessdria a determinacdo da velocidade terminal das

particulas no fluido.

Para tanto, calculou-se a velocidade de sedimentagcdo das particulas para uma
concentragdo volumétrica de s6lidos definida em cada fluido. O procedimento adotado
foi: verificou-se o tempo necessdrio, nas diferentes posicdes monitoradas, para que a
suspensao apresentasse a concentragdo estipulada. A partir desses resultados, calculou-
se a variacdo da posi¢cdo com o tempo para uma concentracdo volumétrica de sélidos
definida. O procedimento para obtengao dos resultados para esta avaliacao estd ilustrado

na Figura 3.10.

0,045
1 CMC 0,2%
0,040+ —m—z=4cm

0,035 1
0,030 1
0,025 1 E
0,020 1 \g\
0,015 w
0,010-
0,005 1

0,000 - T T T T T T T T T T T T
02 10 20 30 40 50 60

Tempo (h)

i\E\E\
E\E\'\i—!\ﬁ

Concentracao volumétrica de sélidos (-)

Figura 3.10 - Ilustracdo da obtencao dos valores de posi¢@o e tempo para uma

concentra¢do fixa (Fonte: elaborada pela autora).
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A Figura 3.10 apresentou a forma de obtenc¢do de um dos valores usados no
célculo da velocidade de sedimentacdo dos sélidos. Por exemplo, para calcular a
velocidade quando a suspensdo CMC 0,2% apresentasse &5 = 3%, utilizou-se como um
dos pontos experimentais: z =4 cm, t = 2 h. O mesmo procedimento foi realizado para

as outras posi¢cdes monitoradas.

Por fim, a expressdo para o cdlculo da permeabilidade do meio poroso foi
obtida pela substituicdo das Equacdes 3.17 a 3.21 na Equacgdo 3.15, como apresentado

na Equacdo 3.23.

D%g(ps—py) (1—55)(4'693’?352511) (3.23)
_( 180(0) )

Es

K= P,

2 —&(ps — pr)9]

Neste capitulo foram apresentados os materiais, as metodologias e o0s

equipamentos utilizados para a realizacdo deste estudo.
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Capitulo 4

RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo sdo apresentados os resultados e as discussdes deste
trabalho. Com a inten¢do de tornar a leitura mais dindmica, optou-se por
apresentar primeiro todos os resultados e discussdes referentes a avaliacdo do
viscosificante carboximetil celulose e, em seguida, os relacionados ao adensante

hematita.

4.1. Resultados e discussoes referentes ao viscosificante CMC

Fluidos aquosos viscosificados com o polimero carboximetil celulose foram
avaliados reologicamente e apds adi¢do de 4% v/v de carbonato de cdlcio, foram
monitorados pela Técnica de Atenuacio de Raios Gama (TARG) durante o processo de
sedimentacdo gravitacional em batelada. Apds a sedimentacdo, resultados de
concentragdo volumétrica de soélidos obtidos também pela TARG permitiram a
determinacdo de equacdes constitutivas para pressdo nos sélidos e o calculo da

permeabilidade do sedimento.

4.1.1. Reologia

As andlises reoldgicas foram limitadas as solugdes aquosas de CMC em razao
da baixa capacidade dos fluidos, principalmente os menos viscosificados, em manter em

suspensdo as particulas de carbonato de célcio.
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4.1.1.1. Analises reolégicas em diferentes tempos de hidratacao da

solucao de CMC

Com a finalidade de garantir que o polimero utilizado para viscosificar o fluido
estivesse hidratado, foram analisados os resultados reolégicos de diferentes solucdes de
CMC em diferentes tempos de hidratacao (0, 24, 48 e 72 h). Os resultados encontrados
foram obtidos em estado estaciondrio com a utilizacdo do spindle SC4-34 no

viscosimetro Brookfield.

As curvas de escoamento para as solucdes aquosas de CMC estdo apresentadas

nas Figuras 4.1 a 4.5.

2,2
---#--- () horas
---®--- 24 horas
= 2.0- A 48 horas i
o ---w--- 72 horas
N
= ,::;tif;::
= i
125
‘5 1,6-
) e
[lav] i:f;ﬁ;f .
95]
5 144
=
112 T T T T T T T T
30 35 40 45 50 55

Taxa de deformacao (s'l)

Figura 4.1 - Curvas de escoamento da solu¢do de CMC 0,2% em diferentes tempos de

hidratagao.
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5
---m--- ( horas ;
~--®-- 24 horas e
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:S 3 ] ,lj;;; g
< /,;;;‘
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Q 4
18 2 A
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%
]
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Figura 4.2 - Curvas de escoamento da solucdo de CMC 0,4% em diferentes tempos de

hidratacao.
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Figura 4.3 - Curvas de escoamento da solugao de CMC 0,6% em diferentes tempos de

hidratacao.



RESULTADOS E DISCUSSOES
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Figura 4.4 - Curvas de escoamento da solu¢ao de CMC 0,8%em diferentes tempos de

hidratacao.
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Figura 4.5 - Curvas de escoamento da solucao de CMC 1,0% em diferentes tempos de

hidratacao.
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As taxas constantes de deformacgdo (5 a 50 s aplicadas em cada solucdo
foram limitadas pelo spindle. Além disso, segundo o manual do viscosimetro
Brookfield, o equipamento retorna respostas precisas somente quando o torque estd
entre 10 e 100%. Assim, a caracterizacdo reoldgica da solucdo de CMC 0,2% (Figura
4.1) s6 foi possivel para taxas proximas ao limite superior de deformacdo do spindle
utilizado (56 s']) e, portanto, somente foram obtidos resultados para as taxas de
deformacdo pré-definidas entre 35 e 50 s. Por sua vez, a solu¢io de CMC 0,4%
(Figura 4.2), em razdo do aumento do viscosificante, pode ser avaliada em um intervalo

de deformagdao maior (de 15 até 50 s'l).

Em relacdo as respostas reoldgicas obtidas na solucdo CMC 0,6% (Figura 4.3),
o viscosimetro apresentou boa precisdo para todas as taxas de deformacao selecionadas
(5 até 50 s™), desta forma, para esta solucdo e este tipo de andlise, obteve-se o maior

nimero de pontos experimentais.

Ja as solugdes com maiores concentracdes de viscosificante, CMC 0,8%
(Figura 4.4) e CMC 1,0% (Figura 4.5), com a utilizagdo do spindle SC4-34, s6 puderam
ser avaliadas nas deformacgdes pré-definidas de 5 até 40 s e 5 até 15 s,
respectivamente. Desta forma, a quantidade de pontos experimentais obtida para a
solucdo CMC 1,0% foi determinante para a escolha do ajuste reolégico de Power law

(bi-paramétrico).

Outro fato que também contribuiu na defini¢do da expressdo para ajustar os
resultados obtidos foi que, segundo Magalhaes et al. (2016), o ajuste que melhor
representou os resultados reoldgicos foi o mesmo utilizado nesta pesquisa, o de Power
law. Além disso, para Melo et al. (2013) as solugdes de CMC ndo apresentaram
resisténcia inicial ao escoamento devido as fracas forgas entre particulas e também entre
moléculas, indicando também que o ajuste reoldgico bi-paramétrico utilizado foi
adequado para o ajuste aos resultados experimentais. Por fim, Dolz et al. (2007)
apresentaram que a tensdo inicial de cisalhamento foi pequena e praticamente

independente da concentracdo do polimero CMC.

Assim, os resultados encontrados para cada tempo de hidratagdo e em cada
solucdo foram ajustados por Power law e os indices de consisténcia e de

comportamento, assim como o coeficiente de determinagdo, estdo apresentados na

Tabela 4.1.
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Tabela 4.1 - Parametros e coeficientes de determinagdo do ajuste reoldgico de Power

law para as solugdes aquosas de CMC em diferentes tempos de hidratagdo.

Tempo (horas)
CMC (%) Power law

0 24 48 72

m (Pas™ 00876 0,0946 0,0842 0,0970

0,2 n(-) 07973 0,7736 0,7986 0,7608
r? 0,9991 09960 0,9984 0,999

m (Pas™) 02747 02589 02546 02566

0,4 n(-) 0,736 07441 0,7477 0,7453
r? 0,9996 09996 0,9997 0,9996

m (Pas™ 07152 0,7027 0,7032 0,7088

0,6 n(-)  0,6820 0,6853 06859 0,6843
r? 0,9990 10,9993 0,9991 0,9993

m (Pas™ 16167 17477 1,7550 1,7458

0,8 n(-) 06277 0,6056 0,6048 0,6072
r? 0,9994 09993 0,9998 0,9998

m (Pas™ 33637 4,1571 42850 4,5421

1,0 n(-) 05762 05004 04933 04710
r? 0,9996 0,9999 0,9999  0,9997

A avaliacdo da Figura 4.1 e dos indices de comportamento da solucio CMC
0,2% apresentados na Tabela 4.1 permitiu verificar que o polimero CMC, mesmo em
baixa concentragdo, conferiu a solu¢gdo comportamento ndo newtoniano pseudoplastico

(n<1), como mencionado por Skale (2015).

Ainda avaliando a solu¢do CMC 0,2%, observou-se que o polimero também foi
responsdvel pelo aumento da resisténcia ao escoamento quando comparado com a dgua

pura em temperatura de 25°C (0,00091 Pa.s em Bird et al. (2002)).

Ao avaliar as respostas reoldgicas nas menores deformacdes aplicadas (Figuras
4.1 a 4.5), percebeu-se um maior desvio de medidas nas menores deformacdes,
principalmente evidenciado nos experimentos com o CMC 1,0%. Este comportamento

também estd relacionado com o viscosimetro utilizado, pois ele foi desenvolvimento
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para trabalhar em taxas de deformacdo intermedidrias. Assim, os maiores desvios nos
indices, tanto de consisténcia quanto de comportamento para todos 0s tempos

analisados de uma mesma solugio, foi observado na solu¢do mais viscosificada.

Apesar deste comportamento, todas as solugcdes aquosas viscosificadas
apresentaram caracteristicas de fluido ndo newtoniano pseudoplastico, representados
pelo indice de comportamento de Power law inferior a 1, assim como em Magalhaes ef

al. (2016), Melo et al. (2013) e Cancela et al. (2005).

Para a avaliacdo do tempo de hidratacdo do polimero nas solucdes foram
realizados testes estatisticos para amostras pequenas (t-Student). Nestes testes foram
avaliados os valores de p dos indices de consisténcia e de comportamento das 3
repeticoes de testes reoldgicos de cada solugdo e cada tempo de hidratacdo. Para tanto,
os valores de p foram avaliados segundo o nivel de significancia de 5% e as hipéteses
adotadas foram de igualdade estatistica (hipétese nula) e de desigualdade estatistica

(hipotese alternativa) entre os indices avaliados.

Os resultados das andlises estatisticas de t-Student estdo apresentados na

Tabela 4.2. Os indices utilizados nesta andlise encontram-se no apéndice B.

Ao analisar a Tabela 4.2 verificou-se que a hipdtese nula foi rejeitada para
todas as comparagdes de tempo com os resultados de 0 h de hidratagdo das solugdes
CMC 0,4%, 0,8% e 1,0%, pois o valor de p foi menor do que 5%. No entanto, para as
demais horas analisadas, a hipdtese nula ndo pdde ser rejeitada, significando que ndo
houve alteragdes reoldgicas, segundo a avaliagdo estatistica de t-Student, entre os

tempos 24 e 72 horas.

Os autores Melo et al. (2013), ao compararem o tempo de hidratacdo do
polimero CMC, mostraram que as curvas de escoamento e de viscosidade para os
diferentes tempos de hidratacdo (de O a 72 horas) se sobrepuseram, indicando que o
polimero foi solubilizado totalmente durante o preparo das solucdes. Para esses autores,
o CMC solubiliza-se bem em &4gua em razdo dos fons sddio nele presentes que

provocam a solvatacao.
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Tabela 4.2 - Valor p do teste t-Student para as comparagdes entre os indices de

consisténcia e entre os indices de comportamento nos diferentes tempos de hidratagao.

Tempo (horas)

CMC (%) Power law gﬁ)?;:; 24 48 7
0 09443 00606 0.3996
m (Pas®) 24 _ 07370 0.5893
o 48 ] _ 02815
’ 0 09571 08580 02771
n (=) 24 _ 09233 04683
48 ] _ 02604
0 00053 00040 00025
24 ~ 02328 03715
mPas®) 4o ] _ 05165
0.4 0 00302 00089 00073
" () 24 _ 02630 0.6267
48 ] _ 03329
0 05322 06292 08084
24 ~ 09776 0.7976
mPast) 4 ] _ 08421
0,6% 0 05557 06121 0.5409
") 24 ~ 09392 0.801
48 ] _ 08710
0 00032 00067 00156
24 ~ 07104 09571
m(Pas®) g ] ~ 07853
0.8% 0 00017 00048 0,0293
" o) 24 ~ 08070 06184
48 ] _ 05744
0 00023 00002 00019
24 _ 02443 0,0899
mPas®) 4o ] ~ 01531
1,0% 0 000304 00002 00014
" () 24 _ 05120 0.1297
48 ] ~ 01355

No entanto, nos trabalhos de Melo et al. (2013), que avaliaram o tempo de
hidratacdo dos polimeros carboximetil celulose, e de Bicalho (2015), que avaliou o
tempo de hidratacdo da goma xantana, ndo foram realizadas andlises estatisticas para
comparacgdo dos resultados experimentais. Assim, foi considerado que a diferenca entre

os resultados de hidratacdo aqui apresentados foram evidenciados pela andlise utilizada.
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Por fim, esta andlise apontou que em todas as solucdes, apds as primeiras 24
horas do preparo, os indices de consisténcia e de comportamento nio foram diferentes,
indicando que nesse tempo, a intera¢do maxima do polimero com a solucdo ja estava
estabelecida. Portanto, para as demais andlises reoldgicas e testes de sedimentagdo,

foram utilizados os fluidos apds 24 horas do preparo.

4.1.1.2. Comparacdes reologicas para solucoes de diferentes

concentracoes de CMC

Apés verificar que as solugdes de concentragdes iguais de carboximetil
celulose apresentaram comportamento reoldgico estatisticamente igual apds as
primeiras 24 horas do preparo, utilizou-se os resultados referentes a esse tempo para
comparar as curvas de escoamento e de viscosidade aparente das diferentes solucdes

(Figura 4.6 e 4.7) e fazer a Tabela 4.3.
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Figura 4.6 - Curva de escoamento para cada solugdo de CMC.
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Figura 4.7 - Curva de viscosidade para cada solu¢do de CMC.

Tabela 4.3 - Parametros e coeficiente de determinagdo do ajuste de Power law para as

diferentes solu¢des de CMC.

2

CMC (%) m(Pas™) n(-) r
0,2 0,0946  0,7736 0,9960
0,4 0,2589 0,7441 0,9996
0,6 0,7027 0,6853 0,9992
0,8 1,7477 0,6056 0,9992
1,0 4,1571  0,5004 0,9999

Os parametros encontrados no ajuste dos resultados experimentais por Power
law (Tabela 4.3) e as Figuras 4.6 e 4.7 permitiram avaliar, como o esperado, que o
aumento da concentra¢do do viscosificante CMC contribuiu com a pseudoplasticidade
das suspensdes (MAGALHAES et al., 2016; MELO et al., 2013). Este comportamento
foi verificado pelo aumento da arqueadura da curva tanto nos reogramas quanto nas
curvas de viscosidade aparente com o aumento da concentragdo de CMC, além do
indice de comportamento que diminuiu com a adicdo do polimero na solugdo

(CHHABRA e RICHARDSON, 2008; ABDELRAHIM e RAMASWAMY, 1995).
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Além disso, foi observado que o aumento da concentragdo de CMC também
favoreceu o espessamento das solucoes (MAGALHAES et al., 2016; MELO et al,
2013; CANCELA et al., 2005), representado pelo crescimento do indice de consisténcia
(CHHABRA e RICHARDSON, 2008; CANCELA et al., 2005; ABDELRAHIM e
RAMASWAMY, 1995).

Segundo Diaz et al. (2004), a adicio do CMC promove a estruturacdo das
moléculas resultando no aumento da viscosidade do meio devido ao aumento da forca
de coesdo intermolecular. Este, por sua vez, contribui para a formacdo de aglomerados
nas solugdes, resultando em uma maior resisténcia ao escoamento. No entanto, segundo
Machado (2002), quando uma deformacao é aplicada e aumentada, ha a orientagdo das

estruturas moleculares, favorecendo o afinamento reversivel do fluido.

Na Figura 4.8 foram colocados os indices de consisténcia e os de

comportamento para as solu¢des de CMC para fins de comparacao.
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Figura 4.8 - Variacdo dos indices de consisténcia (m) e de comportamento (n) com a

concentracdo de CMC.
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Ao analisar a Figura 4.8, foi observado, assim como em Gomez-Diaz e Navara
(2003), que o indice de consisténcia foi mais influenciado pela concentragdo do

polimero do que o indice de comportamento.

Com a finalidade de relacionar os indices de comportamento e os indices de
consisténcia aos valores de concentragdo de CMC, realizou-se um ajuste utilizando a

Equacado 4.1.

i =a+ b(C,)" (4.1)

sendo C, a concentracdo do agente modificador de propriedades do fluido, para este
caso, ele corresponde a concentragdo massica do polimero, i o indice de comportamento
ou o de consisténcia com seus respectivos parametros experimentais, a, b e d. Esses
parametros e o coeficiente de determinagdo para cada ajuste estdo dispostos na Tabela

4.4.

Tabela 4.4 - Parametros e coeficiente de determinacio do ajuste dos indices de

Power law com a concentracdo de polimero.

Ajuste com indice de Ajuste com indice de

comportamento (n) (-)  consisténcia (m) (Pa.s™)

a 0,7886 (-) 0,1089 (Pa.s™)
b -0,2881 (-) 4,0210 (Pa.s™)
d 2,0261 (-) 3,6810 (-)
r2 0,9999 0,9972

Ao analisar os valores apresentados na Tabela 4.4, verificou-se que a expressao
utilizada para cada ajuste dos indices de Power law em fun¢do da concentracdo de
CMC, com seus respectivos parametros, foi adequada e ndo linear. O comportamento
nao linear dos indices de Power law com a concentracdo de viscosificante foi também

observado em Cancela et al. (2005). Neste trabalho, os autores concluiram que o indice
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de consisténcia aumenta ndo-linearmente com o aumento da concentragdo de CMC,

enquanto que o indice de comportamento diminui da mesma forma.

O parametro a deveria ser relacionado com os valores dos indices de
comportamento e de consisténcia da dgua, ou seja, n igual a 1 e m igual a 0,0009146
Pa.s. No entanto, devido aos baixos desvios encontrados nos experimentos reoldgicos
quando aplicadas as taxas de deformacdes de 5 e 50 s, acredita-se que exista uma
relagdo entre os indices de Power law que altera os valores esperados para a situacio de
auséncia do viscosificante CMC. Além disso, pontua-se que nas solucdes estudadas

foram adicionadas a mesma quantidade de g de CMC em mL de formaldeido.

Ja o sinal do parametro b indicou a tendéncia de crescimento ou diminui¢cdo do
indice com o aumento da concentragdo de CMC e, por fim, o parAmetro d indicou que o
indice de consisténcia variou mais com a adi¢do do viscosificante do que com o indice

de comportamento.

4.1.1.3. Caracterizacao tixotropica das solu¢cées de CMC

Com o objetivo de avaliar a tixotropia nos fluidos, percebeu-se a necessidade
de operar o viscosimetro nas mesmas taxas de deformacdo, de 10 a 40 s™, para as
diferentes concentragdes de CMC. Assim, foi utilizado o spindle SC4-18 para CMC
0,2% e 0,4%, o spindle SC4-34 mantido para as concentracdes 0,6% e 0,8% e o spindle
SC4-25 para CMC 1,0%.

As curvas de escoamento para o aumento e a diminuicdo gradual da

deformacdo em cada solugdo estdo apresentadas em conjunto na Figura 4.9.
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Figura 4.9 - Curvas das respostas reoldgicas referente ao aumento e diminuicao da taxa

de deformacdo.

As respostas obtidas com a realiza¢do deste experimento foram utilizadas para
verificacdo da existéncia de uma area entre as curvas de aumento e de diminui¢do da
deformacdo de cada solug@o. O cdlculo desta area foi realizado pelo método numérico

dos trapézios e os valores encontrados estdo apresentados na Tabela 4.5.

Tabela 4.5 - Area da histerese para cada solucdo de CMC.

Area de
CMC (%)
histerese (Pa/s)

0,2 0,700
0.4 -0,792
0,6 -0,125
0,8 12,579
1,0 20,622

Avaliando a Tabela 4.5 percebeu-se que para as concentracdes iguais ou
inferiores a 0,6%, a area de histerese esta distribuida de forma aleatéria em torno do

valor zero, indicando que nao houve diferenca significativa entre os valores das duas
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curvas para a mesma taxa de deformacdo. Este comportamento relaciona-se com
pequenas variacdes nas respostas apresentadas pelo viscosimetro. J4 para as
concentracdes de CMC 0,8 e 1,0% foi observada uma diferenca maior entre as curvas de
taxas crescente e decrescente, sendo a curva de aumento de deformacdo posicionada

superiormente.

Assim, foi possivel afirmar que o aumento da concentragdo do CMC, a partir

da concentragdo 0,8%, foi responsdvel pelo comportamento tixotrépico das solugdes.

O comportamento dependente do tempo de solugdes aquosas com o aumento
da concentragdo do CMC também foi observado por Abdelrahim e Ramaswamy (1995),

Dolz et al. (2007) e Karatas e Arslan (2016).

4.1.2. Sedimentacao

A sedimentagdo de carbonato de cdlcio em fluidos aquosos de diferentes
concentragdes de polimero carboximetil celulose foi monitorada pela técnica de
atenuacdo de raios gama nos tempos 0, 1, 2, 3, 4, 6, 8, 10, 12, 16, 20, 24, 30, 36, 42, 48,
54 e 60 h ap6s a homogeneizacdo. Neste periodo, a vidraria com o fluido ndo foi

retirada da unidade experimental.

A suspensdo (500 mL) foi monitorada em 8 posicoes diferentes (0,5, 4, 8, 12,
16, 20 e 23 cm acima da base da vidraria) com o intuito de varrer toda a sua altura. Em
cada posicao e tempo monitorado foram captados 6 pulsos de intensidade de radiacdo
ndo atenuada de 20 seg de duracdo cada. Estes resultados foram corrigidos pelo tempo
de resolucdo do sistema (Equagdo 2.13) e transformados em concentragdo volumétrica

de solidos pela utilizacdo da constante de calibracdo e pela Equagdo 2.15.

Ademais, para tornar possivel a realizacdo deste procedimento experimental a
distancia e em diferentes tempos de teste, foi realizada a automatizacdo da plataforma
elevatdria que contém o sistema direcionamento/detec¢cdo de radiacdo, cujo codigo esta

apresentado no apéndice C, e utilizado o software Team Viewer.
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4.1.2.1. Determinacio da curva de calibracdo da TARG

Como apresentado na secdo 2.4, a relacdo entre os pulsos de radia¢do captados
pelo sistema de deteccdo (cristal cintilador e Digibase) e corrigidos pelo tempo de
resolugdo do sistema sdo relacionados com as concentragdes volumétricas de solidos

utilizando-se uma constante, chamada de 3, conforme Equacao 2.15.

A determinagdo da curva de calibragdo da TARG através da obtencdo de J,
como sugerido por Fagundes (2015), deu-se a partir de dois resultados experimentais
em cada sistema suspensdo de CMC e CaCOs;. A Tabela 4.6 apresenta a média dos

valores da constante experimental 3.

Tabela 4.6 - Constante experimental J3.

CMC Média Desvio
0,20% 4,854 0,282
040% 4,637 0,014
0,60% 4,708 0,347
0,80% 4,566 0,078
1,00% 4,441 0,180
Geral 4,641 0,233

De forma complementar, foi determinada a constante 3 para o caso de uma
suspensdao de agua e 4% v/v de carbonato de célcio, ou seja, sem a adicdo do
viscosificante CMC. Nesta situacdo, foi obtido o valor médio de 4,546+0,351 para a
constante e realizada uma andlise para verificar a existéncia de diferenca estatistica
entre a constante 3 obtida para cada sistema. Para tanto, assim como realizado com os
parametros do ajuste reolégico de Power law nas andlises de hidratacdo das solu¢des de
CMC, foi realizado um teste estatistico bicaudal para amostras pequenas (t-Student) e

com o nivel de significancia () de 5%.

Para esta anélise, foram formuladas as hipoteses:

e Hy (hipétese nula): B, e = Beyeme
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e H, (hipdtese alternativa): fc, ., # ﬂCy,cmc

em que Bc, . © ﬁcy_ cmc representam a constante de calibragdo da Equagéo de Lambert

(Equacdo 2.15) obtida na concentragdo x de viscosificante € em uma concentragao

diferente da x, respectivamente.

Os valores utilizados para a andlise estatistica das constantes de calibracdo
estdo dispostos no apéndice D e os resultados encontrados neste tratamento estatistico

(valor de p) estdo apresentados na Tabela 4.7.

Tabela 4.7 - Valor p do teste t-Student para as constantes de calibracido da equagdo de

Lambert.
CMC (%) 0,2 0,4 0,6 0,8 1
0 0,3008 0,6748 0,5978 0,9239 0,6703
0,2 - 0,2544 0,6028 0,1643 0,0996
0,4 - - 0,7396 0,1977 0,1335
0,6 - - - 0,5274 0,3017
0,8 - - - - 0,3301

Por meio da Tabela 4.7, pdde-se afirmar que todas as andlises estatisticas de t-
Student apresentaram valor de p superior a 5%, assim, ndo foi possivel rejeitar a
hipdtese nula, ou seja, as curvas de calibracio da TARG obtidas nas suspensdes com

4% vIv de CaCOs;, nao puderam ser consideradas diferentes.

Portanto, a concentracdo de carboximetil celulose e a de formaldeido ndo
interferiram no valor da constante 3 e a variacdo na atenuacdo de raios gama deu-se,

neste caso, exclusivamente, pela concentragdo volumétrica do carbonato de calcio.
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4.1.2.2. Distribuicoes de concentracoes de CaCO3; em solucoes aquosas

com diferentes concentracoes de CMC

As comparagdes entre as distribuicdes de concentragdes nas cinco suspensoes

aquosas de CMC e carbonato de célcio estdo apresentados nesta sec¢ao.

A Figura 4.10 apresenta as distribui¢des de concentracdes para as suspensoes
de diferentes concentragdes de viscosificante na posi¢do de monitoramento 0,5 cm

acima da base do tubo de testes.
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Figura 4.10 - Distribuicdes de concentragdes de CaCOs em solugdes aquosas com

diferentes concentragdes de CMC na posi¢do z = 0,5 cm acima da base.

Ao observar as distribuicdes de concentracdes de carbonato de célcio

apresentados na Figura 4.10 foram reconhecidas 3 regides classicas da sedimentacdo:
- regido de sedimentacdo livre;
-regido de transi¢do; e

-regido de formacao do sedimento.
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Inicialmente todas as suspensdes estavam com a concentracao de sélidos igual
a inicial (4%) e, portanto, como deveriam, todas as suspensdes comegaram O processo

de separagdo com todas as particulas em sedimentagao livre.

A regido de sedimentacgdo livre, na qual a concentragdo volumétrica de s6lidos
€ igual a inicial e a velocidade de sedimentacdo das particulas € constante, teve maior
duracdo nos fluidos mais concentrados de polimero. Este fato pdde ser relacionado com
a consisténcia da suspensdo, pois ao sedimentar, a particula desloca o fluido abaixo dela

e quanto maior a resisténcia a deformacao, mais lento e dificil € o processo.

Ja na regido de transi¢do, a concentracdo de solidos estava entre a inicial da
suspensao e a concentragdo méaxima do sedimento. Esta regido também apresentou
maior duracdo nas suspensdes com mais CMC, sendo ele o responsdvel por este

acontecimento.

Embora a deposi¢do dos sélidos tenha ocorrido em todos os casos, a tendéncia
a estaticidade foi mais acentuada nas suspensdes menos concentradas com relagdo ao

CMC.

Além disso, foi notado que embora partindo da mesma concentracdo inicial de
solidos (4%), a concentragdo final do sedimento, apds 2,5 dias de separacdo, foi
diferente nas cinco suspensdes estudadas. Para esta andlise, ressaltou-se a existéncia de
fluido entre as particulas mesmo na regidao de sedimento formado. Isto, pois as
particulas ndo se encaixaram perfeitamente uma nas outras e, também, em razdo do
fluido exercer uma forca dependente da viscosidade e contraria ao deslocamento,

chamada de forca de arraste.

Portanto, como as amostras de carbonato de célcio foram retiradas de um
mesmo lote e foi realizado o quarteamento antes de cada pesagem para posterior adi¢dao
na solucdo, considerou-se que nao havia diferenca significativa de granulometria e de
esfericidade entre as amostras adicionadas em cada suspensao e, assim, a diferenca nos

ensaios foi causada pela viscosidade.

Em relacdo as distribuicdes de concentragcdes, notou-se que elas foram
gradualmente modificadas com o aumento da quantidade de polimero. Ao comparar os

resultados aqui apresentados com os de Moreira (2014), foi observado que o aumento
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do viscosificante contribuiu para a percep¢do do comportamento de aglomeracdo de

particulas, como apresentado na Figura 4.11.
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Figura 4.11 - Variagdo da concentracdo volumétrica de sélidos na posi¢dao z = 0,5 cm
acima da base (a) em todas as concentragdes de viscosificante e (b) somente nas

suspensdes CMC 0,8 e 1,0%.

Na Figura 4.11a foi possivel verificar que a formacao do sedimento aconteceu

de forma acentuada nos fluidos menos pseudoplésticos e tixotropicos. A sedimentacao
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na suspensdao CMC 0,2% permitiu verificar que a curva de concentragdo volumétrica de

solidos apresentou a inclina¢do de aproximadamente 90°.

Para as demais suspensdes, com o aumento da concentracio de CMC,
verificou-se que a inclinacdo da curva que representou a deposi¢cdo dos solidos de
carbonato foi menos acentuada e apresentou mais de uma inclinacao para as suspensoes
0,8 e 1,0%. Estas diferentes inclinagcdes nas curvas para as diferentes concentragdes de
CMC na posi¢cdo de monitoramento 0,5 cm indicaram o aumento do efeito de

aglomeracdo de particulas.

O efeito de aglomeragdo de particulas estd relacionado com a polidispersao dos
s6lidos e com o comportamento ndo newtoniano do fluido. Como apresentado nos
trabalhos de Allen e Uhlher (1989), Daugan et al. (2002a, 2002b e 2004), Gueslin et al.
(2006) e em Moreira et al. (2017), as particulas maiores deformam com maior
facilidade o fluido, formando um canal de viscosidade reduzida e contribuindo com a
sedimentacdo das particulas ao redor. Ja as particulas menores e que estavam mais
distantes das maiores, sedimentam como se estivessem isoladas e, portanto, ndo sdo

favorecidas pelos canais de menor resisténcia a0 movimento.

Desta forma, as suspensdes menos viscosificadas apresentaram sedimentagao
com distribui¢cdes mais parecidas com os encontrados em fluidos newtonianos, como
apresentado nos trabalhos Damasceno (1992), Arouca (2007) e Moreira (2014) que
estudaram sedimenta¢do em fluidos newtonianos. J4 as suspensdes que apresentaram
maior tixotropia, tiveram as distribuicdes de concentracdes mais proximas dos
encontrados na literatura para sedimentagdo em fluidos ndo newtonianos, como visto

também em Moreira (2014).

Para avaliacdo das distribui¢des das concentra¢des nas curvas de transicdo da
concentracdo de sélidos inicial para a regido de liquido clarificado em cada suspensao

sdo apresentadas as Figuras 4.12 a 4.17.
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Figura 4.12 - Distribuigdes de concentragdes de CaCO3; em solugdes aquosas com

diferentes concentragdes de CMC na posi¢cao z = 4 cm acima da base.
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Figura 4.13 - Distribuicdes de concentragdes de CaCO3 em solugdes aquosas com

diferentes concentracdes de CMC na posi¢do z = 8 cm acima da base.



RESULTADOS E DISCUSSOES

- 0,06

‘Uj | z=12cm ® CMC0,2%

=) — ® CMC 0,4%

= 0,05 s~ 4% || A CcMCO0.6%

2 ] v CMC0,8%

o « < CMC 1,0%

= 0,04 - L 4

< ﬁvvv 1 <

.9 e A vV < <« 4

Y

g 0034 "4, v v «

E im .. A s, v v < < <

S 0024 % s o. : Yoy

Q .. ° e o A A

18'1 .l ® [ ]

s 0,01 - .., ® o o

E " - u n u

(D]

g 0,00 T T T T T T T T T T T T

8 0 10 20 30 40 50 60
Tempo (h)

Figura 4.14 - Distribui¢gdes de concentragdes de CaCO3; em solugdes aquosas com

diferentes concentra¢des de CMC na posi¢ao z = 12 cm acima da base.
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Figura 4.15 - Distribuicdes de concentragdes de CaCOs em solugdes aquosas com

diferentes concentracdes de CMC na posi¢do z = 16 cm acima da base.
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Figura 4.16 - Distribui¢gdes de concentragdes de CaCO3; em solugdes aquosas com

diferentes concentra¢cdes de CMC na posi¢do z = 20 cm acima da base.
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Figura 4.17 - Distribuicdes de concentragdes de CaCOs em solugdes aquosas com

diferentes concentracdes de CMC na posi¢do z = 23 cm acima da base.
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Por meio das Figuras 4.12 a 4.17 foi possivel verificar que o liquido clarificado
foi formado mais rapidamente nas suspensdes menos viscosificadas, ou seja, a

separacdo solido-liquido foi dada mais rapidamente nestas suspensoes.

Além disso, verificou-se que, mesmo apds duas semanas de sedimentagdo, o
fluido localizado nas posi¢des superiores da vidraria de teste apresentava maior

opacidade, conforme se observa na Figura 4.18.

(a) (b) () (d (e)
Figura 4.18 - Vidraria de teste com suspensdao CMC (a) 0,2, (b) 0,4, (¢) 0,6, (d) 0,8 e (e)

1,0% apos 2 semanas de sedimentagao.

Desta forma, reforcou-se a ideia que mesmo apds duas semanas de
sedimentacdo, as particulas menores foram mantidas em suspensdo nos fluidos mais
concentrados. Além disso, avaliou-se o tempo necessario para que o fluido na posicao z
= 0,5 cm acima do recipiente de testes apresentasse a concentracdo volumétrica de

s6lidos de 5, 10, 15, 20, 25 e 30%, como apresentado na Tabela 4.8.

Assim, embora os resultados de concentracdo para o sedimento tenham sido
observados somente na posi¢do 0,5 cm acima da base (Tabela 4.8) em razdo da altura
desta regido, eles foram obtidos apds certo tempo de experimento e, portanto, foram
relacionados com as diferentes taxas de sedimentacdo das particulas, assim como

apresentado nos trabalhos de Fagundes et al. (2018) e de Santos et al. (2017 e 2018).
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Tabela 4.8 - Tempo aproximado, em horas, para a verificacdo da concentragao

volumétrica de sélidos na posi¢do 0,5 acima da base da vidraria para as suspensdes de

CMC e CaCOs.

& (%) CMCO0,2% CMCO04% CMCO0,6% CMCO0,8% CMC1,0%

5 0,05 2,00 4,00 7,34 7,20
10 0,22 2,52 5,24 11,10 24,25
15 0,44 3,00 6,41 13,00 28,15
20 0,60 3,60 7,21 14,70 33,00
25 0,66 4,56 9,15 20,00 47,80
30 1,13 10,90 - - -

Desta forma, observou-se, em razdo do tempo experimental necessdrio para a
sedimentacio do carbonato de célcio (s6lido utilizado como agente obturante em fluido
de perfuracdo), que os fluidos formulados no LabSep com CMC e CaCO; foram
simples e de baixa estabilidade comparando-os com fluidos utilizados nas perfuracdes
de pocos de petrdleo. No entanto, mesmo assim, foi possivel notar que o CMC
contribuiu para a fun¢do de manter em suspensdo as particulas quando o fluido nio esta

sendo escoado.

4.1.3. Equacoes constitutivas

As suspensdoes de CMC e carbonato de célcio foram deixadas em repouso
durante o periodo de 2 semanas com o intuito da concentracio volumétrica do
sedimento apresentar tendéncia a estaticidade. Apds este tempo, foram feitas novas
medidas utilizando a TARG, mas em posi¢des mais proximas uma das outras. Neste
caso, 0 monitoramento da concentracao de sélidos iniciou-se na posi¢do z = 0,5 cm
acima da base do recipiente e foi finalizado na primeira posicdo monitorada na regido de
liquido clarificado. Entre estas posi¢cdes, foram realizados monitoramentos a cada 0,5

cm de altura do sedimento.

Os resultados experimentais também foram corrigidos pelo tempo de resolucao
do sistema (Equacdo 2.13) e por meio da curva de calibracdo, apresentada na secdo 2.4,

transformados em concentragdo volumétrica de sélidos.
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Os valores de concentragdo volumétrica de carbonato de célcio em funcdo da
posicdo do monitoramento estdo apresentados em figuras diferentes (Figuras 4.19 a
4.23), pois, neste tempo, o sedimento apresentou concentragdo volumétrica de sélidos

préxima para todos os casos em que foi avaliada a influéncia do polimero CMC.
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Figura 4.19 - Variacdo da concentracdo volumétrica de s6lidos com a posi¢ao apds 2

semanas de sedimentacdo no fluido CMC 0,2%.
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Figura 4.20 - Variacdo da concentracdo volumétrica de s6lidos com a posi¢ao apds 2

semanas de sedimenta¢do no fluido CMC 0,4%.
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Figura 4.21 - Variacdo da concentragcdo volumétrica de s6lidos com a posi¢ao apds 2

semanas de sedimentagao no fluido CMC 0,6%.
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Figura 4.22 - Variacdo da concentracdo volumétrica de s6lidos com a posi¢ao apds 2

semanas de sedimentagdo no fluido CMC 0,8%.
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Figura 4.23 - Variagdo da concentrag@o volumétrica de solidos com a posi¢ao apos 2

semanas de sedimentagao no fluido CMC 1,0%.

Por meio das Figuras 4.19 a 4.23 foi observado que os desvios da concentragao
volumétrica das particulas no sedimento em cada posi¢cdo de monitoramento foram
maiores nos fluidos mais viscosificado. Esta diferenca na acomodacdo das particulas de
CaCOs pode ser sido ocasionada em razdo da consisténcia, como apresentado na se¢do
4.1.1.2, e também da tixotropia (Tabela 4.5) apresentadas por estes fluidos. Desta
forma, as particulas de CaCO3 que conseguiram deslocar o fluido localizado em uma

posicdo logo abaixo delas, acomodaram melhor.

4.1.3.1. Pressao nos solidos

Para a obtencdo de uma equacdo de pressdo nos sélidos para cada sedimento
foi utilizada a Equacdo 3.16, o método numérico de integracdo dos trapézios e as
hipdteses apresentadas na se¢do 3.5. Além disso, utilizou-se o valor de gravidade local
de 9,807 m/s?, os valores de massa especifica dos s6lidos apresentados na secdo 3.1.4 e

as densidades dos fluidos, apresentados na Tabela 3.2.
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Os valores obtidos de pressdo nos solidos calculados foram ajustados com a

Equacdo 4.2:

P, = logs (—=) (42)

sendo e e f parimetros experimentais relacionados com a concentracio volumétrica de
s6lidos maxima no sedimento apds 2 semanas de sedimentacdo. As Figuras 4.24 a 4.28

apresentam os valores experimentais e a curva de ajuste para cada sedimento.

140
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Figura 4.24 - Valores experimentais e curva de ajuste de pressao nos sélidos em funcao

da concentracdo volumétrica de s6lidos no sedimento formado no fluido CMC 0,2%.
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Figura 4.25 - Valores experimentais e curva de ajuste de pressao nos sélidos em funcao

da concentracdo volumétrica de s6lidos no sedimento formado no fluido CMC 0,4%.
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Figura 4.26 - Valores experimentais e curva de ajuste de pressdo nos s6lidos em funcdo

da concentrag¢do volumétrica de s6lidos no sedimento formado no fluido CMC 0,6%.
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Figura 4.27 - Valores experimentais e curva de ajuste de pressao nos sélidos em funcao

da concentracdo volumétrica de s6lidos no sedimento formado no fluido CMC 0,8%.
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Figura 4.28 - Valores experimentais e curva de ajuste de pressao nos solidos em fungao

da concentragdo volumétrica de sélidos no sedimento formando no fluido CMC 1,0%.
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Pela analise dos pardmetros experimentais apresentados nas Figuras 4.24 a
4.28, observou-se que os valores obtidos para o pardmetro e indicam a concentracio
volumétrica méxima de sélidos no sedimento. Por outro lado, o pardmetro f estd
relacionado com a passagem da regido do sedimento para a regido de liquido
clarificado. Para este parametro, o sedimento formando a partir das suspensdes menos
viscosificadas apresentaram valores mais proximos de 1, indicando que o processo de

separacao nessas suspensodes havia terminado.

Assim, ao analisar o sedimento que apresentou menos variacdes de
concentragdo volumétrica de sélidos e também o parAmetro f mais préximo de 1,
indicando que o processo de separagdo havia finalizado (Figura 4.24), verificou-se que o
sedimento apresentou comportamento incompressivel e que a equacdo utilizada no

ajuste foi adequada.

Acredita-se que a incompressibilidade, em fluidos de perfuragdo, é um
comportamento desejdvel, pois o fluido, ao ser confinado durante o processo de
cimentacdo do pogo e posteriormente aquecido devido a extracdo do petrdleo, dilata.
Diante deste fato, uma alternativa ao aumento de pressdo no sistema em razdo da
extracdo do petrdleo € a transmissdo de pressao pelo sedimento naturalmente formado
naquela regido, para uma regido exposta a formacado rochosa que foi planejada para esta

situacgdo.

Assim, pelos resultados apresentados nesta secao, o aumento da viscosidade do
fluido afetou a compressibilidade do sedimento, sendo o comportamento incompressivel

mais pronunciado em suspensdes menos viscosas.

Este comportamento nao foi o observado em Moreira (2014). O autor, ao
trabalhar com a sedimentacdo de particulas de carbonato de cdlcio de didmetros
caracteristicos e fluido CMC 0,6% m/m semelhantes ao utilizado para a tese aqui
apresentada, encontrou um sedimento de comportamento compressivel. No entanto,
ressalta-se que o monitoramento da sedimentagdo realizada pelo Moreira (2014) teve
duracdo inferior (aproximadamente 1 hora). Assim, acredita-se que, caso o autor tivesse
esperado um periodo maior para a obten¢do dos resultados que foram utilizados na
determinagdo da pressdo nos sélidos, ele teria encontrado um sedimento de mesmo

comportamento ao aqui apresentado.
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Ja a pressdo nos sdlidos, quando comparada nos sedimentos que apresentaram
concentragdo volumétrica maxima de CaCOj préxima (CMC 0,2 e 0,4% e CMC 0,8 e
1,0%), nao foi muito influenciada pelo aumento da concentragdo do viscosificante.
Assim, como apresentado no Teorema 1 por D’Avila (1976), a adogio da hipétese do
tensor tensdao total da equacdo do movimento para o componente sélido ser funcdo

exclusiva da concentracdo volumétrica de s6lidos € indicada.

4.1.3.2. Permeabilidade do sedimento

Antes da obtencdo da permeabilidade do sedimento foi necessédria obter uma
relagdo entre pressdo nos solidos e posicdo do monitoramento e também determinar a

equacao para o calculo da velocidade de sedimentacdo dos sélidos.

Os resultados calculados para pressio nos solidos (Equacdo 3.16)
correspondentes as posi¢cdes de monitoramento foram plotados nas Figuras 4.29 a4.33 e

ajustados pela Equacdo 4.3.

P, = az’ (4.3)
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Figura 4.29 - Valores experimentais e curva de ajuste de pressdo nos solidos em funcao

da posi¢dao do monitoramento no fluido CMC 0,2%.
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Figura 4.30 - Valores experimentais e curva de ajuste de pressao nos sélidos em funcao

da posi¢ao do monitoramento no fluido CMC 0,4%.

140
A CMC0,6%

120 4 — Ajuste
= a (Pa.m™(-b) b (-) 2
A&~ 100 8555,309 1,145 0,992
7]
Q
= 804
)
5]
2 60 -
=
g 401
5]
7]
=
& 20+ 74

0

0,000 0,005 0,010 0,015 0,020 0,025

Posicéo (m)

Figura 4.31 - Valores experimentais € curva de ajuste de pressao nos solidos em fungao

da posi¢do do monitoramento no fluido CMC 0,6%.
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Figura 4.32 - Valores experimentais e curva de ajuste de pressao nos sélidos em fungao

da posi¢do do monitoramento no fluido CMC 0,8%.
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Figura 4.33 - Valores experimentais e curva de ajuste de pressao nos solidos em fungao

da posi¢do do monitoramento no fluido CMC 1,0%.
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Como observado pelos resultados experimentais e pelo pardmetro b da
expressdo de ajuste utilizada, o crescimento da pressao nos sélidos em relagdo a posicao
de monitoramento para este caso (baixa compressibilidade) nio foi o esperado, pois ndo
apresentou comportamento linear. Acredita-se que este fato foi consequéncia da

quantidade de resultados experimentais e do tempo de sedimentagao.

A partir desta andlise, pontua-se que o parametro a deveria representar uma
constante de proporcionalidade entre pressdo nos sélidos e posi¢do de realizacdo do
monitoramento para o sedimento avaliado. Diante disto, verifica-se que no instante
igual a duas semanas de sedimentacdo, houve a diminuicdo deste parametro com o

aumento da concentragdo de viscosificante.

Dando seguimento as determinacdes necessdrias para o cdlculo da
permeabilidade do meio, fez-se necessario a determinacdo da velocidade de

sedimentacao dos sélidos em cada sistema.

A velocidade de sedimentacdo foi obtida por meio do ajuste linear dos pontos
experimentais que relacionavam a posi¢do de monitoramento do sedimento com o
tempo de sedimentacdo para uma concentracdo volumétrica de solidos fixa. Assim,
estes resultados referem-se as alturas monitoradas durante as primeiras 60 horas de
sedimentacdo de particulas. Esses resultados foram obtidos conforme procedimento
apresentado na secdo 3.5 e, para o estudo do leito de CaCO; formado em solugdes de
diferentes concentracdo de CMC, foi escolhida a concentracdo volumétrica de sélidos
de 3%. A Figura 4.34 mostra os resultados experimentais obtidos apds este
procedimento, e o valor de velocidade de sedimentacdo de sélidos encontrado para cada

suspensao estd apresentado na Tabela 4.9.
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Figura 4.34 - Posi¢do de monitoramento versus tempo de sedimentacdo dos solidos

quando & = 3% em cada suspensdo de CMC.

Tabela 4.9 - Velocidade de sedimentacdo dos sélidos em &5 = 3% em cada suspensio

de CMC.

CMC (%) vg(m/s)

0,2 0,099
0,4 0,035
0,6 0,015
0,8 0,010
1,0 0,003

A Figura 4.34 e a Tabela 4.9 mostram que a quantidade do polimero CMC
adicionada em um fluido influenciou na velocidade de sedimentacdo das particulas,
como observado pro Laruccia (1990). Portanto, quanto maior a concentracio de CMC,

mais lenta € a separacao gravitacional em batelada das particulas.

Estes valores foram utilizados para a determinacdo da equagdo que relaciona a
velocidade de sedimentacdo com a concentragdo volumétrica de sélidos, proposta por

Laruccia (1990) (Equacao 3.21).
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A esfericidade utilizada (@ = 0,6) foi obtida do trabalho de Moreira (2017)
para o carbonato de cdlcio que possuia os didmetros caracteristicos (Tabela 3.3)
semelhantes ao obtidos nos experimentos para esta tese. J4 o didmetro utilizado foi o de

Sauter (D3 ).

Assim, foi determinada a velocidade de queda da particula para cada sistema,

como apresentado na Tabela 4.10.

Tabela 4.10 - Velocidade terminal de sedimentagdo em cada suspensao de CMC.

CMC (%) v, (m/s)

0,2 0,0034
0,4 0,0012
0,6 0,0005
0,8 0,0004
1,0 0,0001

Como apresentado por Laruccia (1990), a velocidade terminal de
sedimentacao, apresentada na Tabela 4.10, foi inferior a velocidade de um conjunto de

particulas.

A permeabilidade do sedimento foi obtida com o valor de concentracio
volumétrica mixima de sélidos (parametro e da Equagdo 4.2), apés 2 semanas de
sedimentacao. Para este calculo e devido ao comportamento ndo linear da relacio entre
pressao nos sélidos e posi¢cao de monitoramento, foi escolhida uma altura intermedidria
de sedimento (z = 15 cm acima da base). Além disso, ressalta-se que a dependéncia
reologica com o tempo ndo foi considerada na obtencdo da permeabilidade. Os

resultados encontrados estdo apresentados na Figura 4.35.
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Figura 4.35 - Permeabilidade do leito apds 2 semanas de sedimentacdo de CaCO3; em

fluidos de diferentes concentracdes de CMC.

Os resultados encontrados para a permeabilidade do leito formado apds duas
semanas de sedimentacdo, em fluidos de diferentes concentragdes de CMC, indicam o
aumento da permeabilidade com o aumento do viscosificante. Esta afirmagdo pode ser
feita quando comparadas as permeabilidades obtidas no sedimento formado a partir dos
fluidos CMC 0,2 e 0,4%, pois se acredita que o processo de separacdo solido-liquido
neles havia sido finalizado e eles apresentaram concentragdes volumétricas maximas de

s6lidos no sedimento semelhantes.

Moreira (2014) também avaliou a permeabilidade do leito. No entanto, como
mencionado na discussdo sobre a pressdo nos solidos, o autor encontrou um sedimento
compressivel e, assim, obteve valores de permeabilidade em funcdo da concentracdo de
particulas. Além disso, ele ndo utilizou uma expressdo para a velocidade de
sedimentacdo em funcdo da concentracdo volumétrica de sdlidos e utilizou outro
procedimento para a determinacdo da viscosidade do fluido CMC 0,6%. Diante do
apresentado, nao foi possivel comparar os valores de permeabilidade, embora utilizado

o mesmo sélido e suspensao.
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4.2. Resultados e discussoes referentes ao adensante hematita

Fluidos aquosos poliméricos adensados com hematita foram avaliados
reologicamente e monitorados pela TARG durante a sedimentagdo. Em seguida, foram
determinadas equacgdes constitutivas para pressdes nos solidos e calculada a
permeabilidade de cada sedimento. Como mencionado na se¢do 3.2.1, com os solidos
obtidos pelas as andlises de retorta, foi calculada, utilizando as Equacdes 3.2 e 3.3, a
concentracdo volumétrica de sélidos em cada fluido, sendo o H1 o fluido que possuia o
menor adensamento (12,7%), seguido dos fluidos H2 e H3 (16,9 e 24,6%),

respectivamente, € o H4, que apresentava maior adensamento, com 31%.

Os resultados relativos ao estudo de fluidos aquosos poliméricos adensados
com hematita apresentados nesta tese foram submetidos na revista Journal of Petroleum
Science and Engineering com o titulo: “Gravitational solid-liquid separation of water-
based drilling fluids weighted with hematite through the gamma-ray attenuation
technique” e publicados em maio de 2019 (Doi: 10.1016/j.petrol.2019.05.054).

4.2.1. Reologia

Os fluidos adensados com hematita ndao foram avaliados quanto ao tempo de
hidratacdo, pois eles foram preparados no CENPES (Centro de Pesquisa da Petrobras) e
enviados para estudo no LabSep. Desta forma, os experimentos reoldgicos com as
suspensoOes de hematita foram conduzidos para avaliar consisténcia, pseudoplasticidade

e dependéncia com o tempo.

4.2.1.1. Comparacées reologicas para solucoes de diferentes

concentracoes de hematita

Com a finalidade de comparar o comportamento reolégico de suspensdes de
diferentes concentracdes de adensante hematita, as amostras foram submetidas as etapas
de pré-cisalhamento seguidas de deformagdo constante repetidas vezes. Apds o

estabelecimento do estado estaciondrio foram obtidos os resultados experimentais e
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preparadas as curvas de viscosidade aparente e de escoamento (Figuras 4.36 e 4.37) e

realizado os ajustes por Power law (Tabela 4.11).
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Figura 4.36 - Curva de viscosidade para cada fluido adensado com hematita.
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Figura 4.37 - Reograma e ajuste por Power law para cada fluido adensado com

hematita.
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Tabela 4.11 - Parametros e coeficiente de determinacdo do ajuste de Power law para as

curvas reologicas dos fluidos adensados com hematita.

Fluido m (Pa.s™) n(-) r?

H1 1,344 0,397 0,993
H2 2,569 0,380 0,938
H3 4,964 0,294 0,984
H4 8,683 0,202 0,996

Ao analisar as Figuras 4.26 ¢ 4.37 e a Tabela 4.11 foi possivel confirmar o
comportamento pseudopléstico das suspensdes, pois os valores em estado estaciondrio
da viscosidade aparente diminuiram com o aumento da deformacdo nas amostras, as
curvas reoldgicas de tensdo cisalhante em funcdo da deformacdo apresentaram
arqueadura para baixo e os indices de comportamento (1) estavam compreendidos entre

0 e 1(CHHABRA e RICHARDSON, 2008; MACHADO, 2002).

Quando comparadas as curvas reoldgicas de cada suspensao, foi verificado que
fluidos mais adensados apresentaram maior resisténcia ao escoamento (confirmado
pelos maiores indices de consisténcia, m) e maior pseudoplasticidade em razdo dos
menores valores obtidos para os indices de comportamento (CHHABRA e

RICHARDSON, 2008; MACHADO, 2002; SANTOS et al., 2018).

Assim, pdde-se afirmar que, embora existam outros componentes na
formulagdo dos fluidos que contribuiram para o comportamento reoldgico aqui
apresentado, o adensamento com a hematita foi responsavel por evidencid-lo. Este
comportamento também foi verificado por Magalhdes et al. (2016) em solucdes
aquosas poliméricas de goma xantana e também de carboximetil celulose adensadas

com barita.

Os indices de comportamento e de consisténcia dos fluidos adensados com
diferentes quantidades de hematita foram ajustados pela Equacdao 4.1 e estdo
apresentados na Tabela 4.12. Neste caso, C, corresponde a concentracdo volumétrica de

s6lidos na suspensao.
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Tabela 4.12 - Parametros e coeficiente de determinagdo do ajuste dos indices de Power

law com a concentragcao de hematita.

Ajuste com indice de  Ajuste com indice de

comportamento (n) consisténcia (m)
(-) (Pa.s")
a 0,426 (-) 0,637 (Pa.s™)
b -3,824 () 156,426 (Pa.s™)
d 2,417 (-) 2,539 (-)
r? 0,993 0,992

Assim como apresentado para as solugcdes de diferentes concentracdes de
viscosificantes, as expressoes para o ajuste dos indices de Power law obtidos para as
suspensdes aquosas poliméricas que continham diferentes quantidades de hematita na
formulagdo foram adequadas e ndo linear. De forma semelhante ao encontrado na
andlise do CMC, o indice de consisténcia aumentou, enquanto que o indice de
comportamento diminuiu de forma ndo-linear com a concentracdo de solidos nas

suspensoes de hematita.

4.2.1.2. Caracterizacao tixotropica das suspensées com hematita

A dependéncia com o tempo, também definida como tixotropia, foi avaliada
pela resposta quando submetida uma baixa taxa constante de deformacgdo (1 s apos
diferentes tempos de repouso (10 segundos, 10 minutos e 30 minutos), como disposto

na Figura 4.38.

A partir da observagdo da Figura 4.38 foi possivel, mais uma vez, confirmar
que o adensamento contribuiu para o aumento da tensdo cisalhante quando submetido a

uma mesma taxa de deformagao, apds o0 mesmo tempo de repouso.

Além disso, ao comparar as respostas nos diferentes tempos de repouso para
cada fluido, foi visto que quanto maior o repouso, maior a resisténcia ao escoamento no
inicio da deformacao e que apds algum tempo, as trés curvas do mesmo fluido atingiram

o mesmo valor, o que indicou que a quebra e a formacdo das estruturas gelificadas no
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fluido alcancaram o equilibrio. Conforme Chhabra e Richardson (2008), este

comportamento estd relacionado com a tixotropia das suspensdes.

| = 10s e 10min 4 30min]

Tensao cisalhante (Pa)

Tempo (s)

Figura 4.38 - Resposta reoldgica ao cisalhamento constante apds diferentes tempos de

repouso.

4.2.2. Sedimentacao

O monitoramento da sedimentagdo gravitacional em batelada, simulando
paradas operacionais em pogos de petréleo de perfuracdo, foi realizado por meio da
mesma técnica utilizada no monitoramento das suspensdes de CMC e CaCOs;. Este
método ndo destrutivo foi utilizado no monitoramento das suspensdes adensadas com

hematita por um longo periodo (50 dias).

4.2.2.1. Determinacio da curva de calibracao

Para determinar B, utilizou-se a contagem de pulsos quando a suspensdo foi

homogeneizada, o que correspondeu a concentracdo volumétrica inicial de sdlidos, e a
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contagem de pulsos na regido com concentracdo de liquido clarificado. Os resultados

sao mostrados na Tabela 4.13.

Tabela 4.13 - Constante de calibragdo nas suspensdes adensadas com hematita.

H1 H2 H3 H4
pG-) 1,190 8,216 10,021 11,101

Os resultados apresentados na Tabela 4.13 permitiram afirmar que a
concentragdo de hematita, diferentemente do observado com o viscosificante CMC,
influenciou a atenuagdo dos feixes de americio e, portanto, foram obtidos valores

diferentes para cada fluido estudado.

Os resultados influenciaram de forma mais acentuada a variagdo da
concentracdo de sélidos quando pequenas diferencas de intensidade de radiacdo foram

obtidas pelo sistema de deteccao, sendo o fluido H1 o mais afetado.

4.2.2.2. Distribuicoes de concentracoes em suspensdoes aquosas

poliméricas adensadas com hematita

A sedimentagdo de particulas em fluidos complexos adensados com hematita

foi avaliada pela TARG e as distribui¢des obtidas estdo apresentadas nas Figuras 4.38 a

4.40.
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Figura 4.38 - Distribuicdes de concentragdes em suspensdes adensadas com hematita na

Tempo (dias)

posi¢do z=0,5 cm acima da base.
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Figura 4.39 - Distribuicdes de concentragdes em suspensdes adensadas com hematita na

posicdo z=16 cm acima da base.
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Figura 4.40 - Distribuicdes de concentragdes em suspensdes adensadas com hematita na

posicdo z=23 cm acima da base.

As Figuras 4.38 a 4.40 mostraram o processo cldssico de sedimentacio

definido por Kynch (1952):
- regido de sedimentacdo livre;
- regido de formagdo de sedimentos;
- regido do sedimento; e
-regido de liquido clarificado.

Todos os fluidos iniciaram o processo de sedimentacdo na regido de

sedimentacao livre, e o fluido mais pesado (H4) apresentou essa regido por mais tempo.

A regido de formacao de sedimentos foi menor nos fluidos menos pesados (H1,
H2 e H3). Assim, observou-se uma tendéncia a estaticidade do sedimento € uma maior
regido de liquido clarificado, ou seja, a separagdo sélido-liquido foi mais rdpida que em

H4.

Para algumas posi¢cdes monitoradas, a concentracdo volumétrica de solidos

aumentou para posteriormente tender a zero (z = 16 cm para HI e z = 23 cm para H4).
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Esse fato ocorreu no estudo de Fagundes et al. (2018) também, o que, de acordo com a
teoria de Kynch (1952), estd relacionado ao aumento da regido intermedidria antes que a

concentracdo de sélidos tendesse a zero.

Ao comparar as regides de liquido clarificado das suspensoes (Figura 4.40) foi
verificado em H1 que os valores de concentragdo no fluido foram diferentes de zero.
Este fato pdde ser relacionado a diferenca entre a intensidade maxima e minima da
radiacdo em cada sistema, que resultou em menores valores de . Portanto, qualquer
variacdo na intensidade da radiagdo causou uma grande variacdo na concentracdo de

solidos.

Além disso, ao analisar as Figuras 4.38 a 4.40, verificou-se que a separagdo
s6lido-liquido nos fluidos H1, H2 e H3 ocorreu diferentemente daquela em H4, na qual
a concentracdo de s6lidos aumentou mais gradualmente, como observado em Fagundes
et al. (2018). Como o fluido H4 continha a maior concentra¢do de hematita, sua taxa de
sedimentacdo diminuiu em razdo do efeito de concentracdo de sélidos, pois os sélidos
ao sedimentarem, empurraram o liquido das posi¢cdes mais baixas e como resposta, o
liquido foi forcado a se mover para cima, desacelerando a sedimentacdo. Este efeito é
mais pronunciado em sistemas mais concentrados e também foi observado nos estudos

de Daugan et al. (2004) e Moreira et al. (2017).

Embora as -caracteristicas pseudopldsticas das suspensdes tenham sido
atestadas por experimentos reoldgicos, as particulas ao sedimentarem, aplicaram uma
baixa deformacdo no fluido; por essa razdo, essas suspensdes se comportaram como
fluidos newtonianos (CHHABRA e RICHARDSON, 2008). Além disso, as
distribuicdes de concentracOes apresentadas nesta secdo foram semelhantes aos
encontrados nos fluidos newtonianos por Moreira et al. (2017), também observado por

Santos et al. (2018) e Fagundes et al. (2018) em fluidos ndo newtonianos.

Ainda avaliando o periodo de sedimentagdo, ndo foi possivel verificar se os
canais de sedimentacdo e os aglomerados de particulas se formaram devido a alta

concentragdo de solidos e colorac@o dos fluidos.

Assim, as Figuras 4.38 a 4.40 mostraram que o aumento na quantidade de
hematita em suspensdes aquosas poliméricas contribuiu para elevar a estabilidade em

relacdo a sedimentacdo gravitacional em batelada de particulas.
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4.2.3. Pressao nos solidos

Apds monitorar a concentragdo volumétrica de sélidos por 50 dias, foram

obtidas informacgdes sobre o sedimento.

As posicoes avaliadas pela TARG foram de z = 0,5 cm acima da base do
recipiente de testes até a primeira medi¢do de fluido na regido de liquido clarificado.
Estas novas posi¢Oes de andlise foram definidas com o intuito de melhor avaliar o

sedimento, como mostra a Figura 4.41.
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Figura 4.41 - Distribui¢cao da concentracdo de sedimentos no dia 50.

A concentragdo volumétrica de sdlidos em fungdo da posicdo foi
numericamente integrada pelo método dos trapézios para calcular a pressdao nos sélidos
(Equagdo 3.16). Os valores foram ajustados na Equacdo 4.2, como mostrado na Figura

4.42 e na Tabela 4.14.
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Figura 4.42 - Pressdo em fun¢do da concentracdo volumétrica de sélidos no dia 50.

Tabela 4.14 - Parametros de ajuste e coeficiente de determinagdo de pressdo em sdlidos.

Fluido e () f(Pa) 7?2
H1 0,241 0,900 0,922
H2 0,249 0,917 0,994
H3 0,347 0,766 0,998
H4 0,385 0,924 0,997

O sedimento formado em cada suspensao mostrou pouca compressibilidade,
uma vez que todo o sedimento apresentou aproximadamente um valor constante de

concentragdo volumétrica de sélidos.

O aumento de hematita resultou em um sedimento com maior concentracio e
altura. Entretanto, as suspensdes H1 e H2 apresentaram sedimentos com quase a mesma
concentragdo; a altura do sedimento H2 foi maior que a do HI, pois o H2 apresentou
maior concentracdo inicial de solidos e, consequentemente, a pressdo nos solidos

também foi maior.

Ao ajustar a pressdo nos solidos como uma fung¢do da concentragdo
volumétrica, o parametro e correspondia a concentracio maxima de soélidos, e o

pardmetro f foi mais influenciado pela diferenca de concentracdo de sdlidos entre a
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regido de sedimento e de liquido clarificado. Para o fluido H3, o pardmetro f apresentou
o mais diferente dos quatro valores devido ao desvio de concentragdo volumétrica de

s6lidos em relagdo ao encontrado no fundo do recipiente de teste.

Assim, apesar da pouca compressibilidade dos sedimentos, quanto maior a
concentragdo volumétrica inicial de s6lidos na suspensdo, maior foi o valor de pressao
nos sélidos. Além disso, o perfil da relacdo entre pressdo e concentracdo volumétrica
satisfez a observacao fisica de que a pressdao sobre os sélidos € zero na auséncia de

sélidos.

Neste capitulo foram apresentados e discutidos os principais resultados
relacionados ao efeito do viscosificante CMC e do adensante hematita no processo de
sedimentacdo e na determinacdo das equacdes constitutivas pressdo nos sélidos e no

célculo da permeabilidade do sedimento.
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Capitulo 5

CONCLUSOES

Conclusdes do efeito do viscosificante carboximetil celulose:

e A hidratacdo do polimero CMC estéd diretamente relacionada com o preparo das
solucdes. Elas foram analisadas pelo teste t-Student e ndo apresentaram
diferengas estatisticas entre os parametros de Power law para os tempos de

hidratacdo de 24 a 72 h para o nivel de significancia de 5%.

e O aumento da concentracdo do viscosificante carboximetil celulose, além de
aumentar a consisténcia da solugdo, conferiu ao fluido comportamento
pseudopléstico e tixotropico. O aumento da consisténcia e da pseudoplasticidade
foram confirmados por meio do ajuste de Power law, ou seja, m aumentou e
n<1 diminuiu com o aumento da concentragdo de CMC. J4 o comportamento
dependente do tempo foi avaliado por meio da area da histerese. Por esta
avaliacdo, verificou-se que somente as solucdes estudadas de CMC 0,8 e 1,0%

apresentaram tixotropia, sendo esta crescente com o aumento do polimero.

e Os indices de Power law para cada suspensdo de CMC foram bem ajustados por

uma equacao cujo expoente variou entre 2 e 4 (Equacao 4.1).

e A constante de calibracdo beta (Equacdo 2.15) ndo foi influenciada pelo
aumento das particulas poliméricas de carboximetil celulose, visto que este
parametro ndo apresentou diferenca estatistica pelo teste t-Student para as
suspensdoes de CMC 0,2 a 1,0% com 4% v/v de CaCO3; e também para a

suspensao formulada somente com dgua e mesma quantidade e tipo de sélido.

e O aumento do polimero CMC influenciou a sedimentacdo das particulas de
carbonato de calcio. Em fluidos mais viscosificados (CMC 0,8 e 1,0%), as
distribuicdes de concentracdes de sdlidos mostraram que houve aglomeracdo de
particulas, como apresentado na Figura 4.11. Ademais, como apresentado na

Tabela 4.8, o carbonato de cdlcio sedimentou mais rdpido nos fluidos menos
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viscosificados. Assim, para a concentracdo de carbonato na posi¢do z = 0,5 cm
acima da base do recipiente de teste passar de 4% (gg59) para 25%, foram
necessarias, para o fluido CMC 1,0% mais do que 45 h de sedimentagdo,
enquanto que, no fluido menos viscosificado (CMC 0,2%) necessitou-se de

aproximadamente 1 h.

e A compressibilidade do sedimento e, portanto, a pressao nos solidos obtida apds
duas semanas de sedimentacdo foram influenciadas pela acomodacgdo final das
particulas. Este, por sua vez, foi diretamente influenciado pelo comportamento
ndo newtoniano das suspensOes. Ou seja, a suspensdo menos viscosificada
(CMC 0,2%), por apresentar uma velocidade de sedimentacdo das particulas
maior do que a velocidade nas outras suspensdes, formou um sedimento cujas
concentracdes volumétricas de sélidos pouco variou com a posicio do
monitoramento, indicando que o sedimento estava proximo da acomodagdo
final. Desta forma, a escolha do ajuste (logaritmico) para pressao nos sélidos em
fun¢do da concentrac@o volumétrica de sélidos foi definida pelo comportamento

do sedimento formado no fluido CMC 0,2%.

e A incorporagdo do comportamento reoldgico dos fluidos na obtenc¢do da
permeabilidade, por meio da viscosidade efetiva e do ndmero de Reynolds
generalizado, demonstrou-se importante, pois mesmo que a separacdo total
sOlido-liquido ndo tenha ocorrido, os sedimentos obtidos a partir da

sedimentacao em suspensdes mais viscosas apresentaram maior permeabilidade.

Conclusdes do efeito do adensante hematita:

e A variagcdo da concentracdo de hematita afetou o comportamento reolégico das
suspensoes, € as mais pesadas mostraram maior viscosidade, pseudoplasticidade
e dependéncia com o tempo. O aumento da viscosidade e da pseudoplasticidade
foi avaliado pelo ajuste de tensdo cisalhante em fun¢do da taxa de deformacgao
aplicada por Power law. Os valores de consisténcia aumentaram, enquanto que o
de comportamento, sendo necessariamente menores do que 1, diminuiram com o

aumento da concentracdo da hematita. O ajuste de cada tipo de indice com a
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concentracdo volumétrica de s6lidos (Equacdo 4.1) indicou comportamento nao-
linear por meio do expoente d acima de 2 para ambos os casos. A tixotropia das
suspensoes foi avaliada pela aplicagdo de uma pequena taxa de deformagao apds
diferentes tempos de repouso. Neste caso, verificou-se que as suspensdes mais
adensadas (H3 e H4, com 24,6 ¢ 31% de sdlidos) apds tempos maiores de
repouso (10 e 30 min) necessitaram de também maiores tempos de aplicacdo de
deformacdo constante para apresentarem viscosidade aparente em estado

estacionario.

O adensamento da hematita afetou o comportamento reolégico e o peso das
suspensoes; como consequéncia, afetou o perfil de sedimentacdo. O fluido com
maior densidade (H4) apresentou maior estabilidade na manutencdo das
particulas em suspensdo, assim como apresentado na distribuicio de
concentragdo volumétrica de s6lidos em z = 23 cm, na qual, pr6ximo ao dia 15
de monitoramento, houve uma grande variacdo da concentracdo de solidos (de
31% para proximo de zero), enquanto os demais fluidos (H1, H2 e H3)
apresentaram as maiores variagdes na concentra¢do volumétrica de sélidos nos

dias iniciais de monitoramento (Figura 4.39, entre os dias 0 e 5 dias).

A pressdo sobre os solidos dos fluidos adensados com hematita foi obtida
quando os sedimentos ja apresentavam uma tendéncia a estaticidade. Assim,
apesar de o H4 apresentar maior estabilidade para manter as particulas em
suspensao, seu sedimento, monitorado apds 50 dias do inicio do processo,
apresentou maior pressdo (P; = 1600 Pa), confirmando que a pressdo sobre os

s6lidos € influenciada pela concentracio de sélidos das suspensdes.
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Sugestoes para trabalhos futuros:

1. Avaliar a transmissibilidade de pressio do sedimento de CaCOs3 apds
diferentes tempos de sedimentacgao;

2. Avaliagdo da transmissibilidade de pressdo em sedimentos de diferentes
compressibilidades; e

3. Validar a metodologia proposta para o célculo da permeabilidade do

leito.

O presente capitulo apresentou as principais conclusdes referentes ao efeito do
viscosificante carboximetil celulose e do adensante hematita na reologia e na
sedimentacdo dos sélidos. Nele, também foram apresentadas sugestdes para trabalhos

futuros.
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No apéndice A sdo apresentadas, de forma separada, as distribui¢des

cumulativas de tamanho das particulas que constituiam os fluidos H1, H2, H3 e H4.
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Figura A.1 - Distribuicdo de tamanhos das particulas e ajuste RRB para os

sé6lidos do fluido H1.
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Figura A.2 - Distribuicdo de tamanhos das particulas e ajuste RRB para os

sOlidos do fluido H2.
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Figura A.3 - Distribui¢cdo de tamanhos das particulas e ajuste RRB para os

solidos do fluido H3.
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APENDICE B

Neste apéndice sdo apresentados os indices de consisténcia e de comportamento para

as 3 repeticdes de cada solucdo de CMC em cada tempo de hidratacio.

Tabela B.1 — Indices do ajuste reolgico de Power law para as 3 repeticoes de cada

solucdo de CMC em cada tempo de hidratac@o.

CMC 0,2% |0 horas | 24 horas | 48 horas | 72 horas
R1|0,08772| 0,11224| 0,08168| 0,12032
m (Pa.s™) |R2[0,08722| 0,07984 | 0,08601| 0,08601
R3|0,08808 | 0,07361| 0,08499| 0,08808
R1|0,80581| 0,73188| 0,80916| 0,70441
n(—) |R2/0,79868| 0,81606| 0,79146| 0,79146
R3/0,78672| 0,83765| 0,79503| 0,78672
R1/0,99628 | 0,97602| 0,99607| 0,9966
r? R2(0,99935| 0,99202| 0,9993| 0,9993
R3/0,99931| 0,99763| 0,99841| 0,99931

CMC0,4% |0 horas |24 horas |48 horas | 72 horas
R1|0,27482| 0,2607| 0,25772| 0,2591
m (Pa.s™)|R2|0,27863| 0,25536| 0,24961| 0,25649
R3|0,27072| 0,26056| 0,25638 | 0,25425
R1|0,73516| 0,7406| 0,74573| 0,74338
n(—) |R2(0,73356| 0,7474| 0,75157| 0,74541
R30,73881 | 0,74426| 0,74575| 0,74698
R1|0,99934| 0,99898 | 0,99948| 0,99947
r? R2|0,99949| 0,99963| 0,9996| 0,99958
R3|0,99969 | 0,99968 | 0,9994| 0,99935

CMC 0,6% |0 horas |24 horas |48 horas |72 horas
R1|0,74082| 0,72697 | 0,73918| 0,74645
m (Pa.s™) |R2(0,71107 | 0,69522| 0,69239| 0,70143
R3[0,69414| 0,68609| 0,67869| 0,67953
R10,67527| 0,67784| 0,67379| 0,67237
n(—-) |R2/0,68323| 0,68841| 0,68978| 0,69647
R3|0,68758 | 0,68992 | 0,69438 | 0,69425
R1[0,99891| 0,99912| 0,99886| 0,99931
r2 R2| 0,999 0,99912| 0,99893| 0,99876
R310,99874| 0,99909 0,999| 0,99915
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CMC 0,8%

0 horas

24 horas

48 horas

72 horas

m (Pa.s™)

R1

1,5781

1,73881

1,79119

1,79648

R2

1,6284

1,75825

1,734

1,72416

R3

1,64386

1,74617

1,74068

1,71816

R1

0,63318

0,60568

0,59899

0,59841

R2

0,62598

0,604

0,60751

0,61512

R3

0,62388

0,60709

0,60789

0,61159

R1

0,99941

0,99915

0,99977

0,99972

R2

0,99904

0,99899

0,99935

0,99955

R3

0,99944

0,99922

0,99968

0,99964

CMC1,0%

0 horas

24 horas

48 horas

72 horas

m (Pa.s™)

R1

3,24893

4,34012

4,30604

4,83874

R2

3,35641

4,04569

4,28635

4,41325

R3

3,48803

4,0914

4,26265

4,38298

n(-)

R1

0,58783

0,48125

0,49361

0,44771

R2

0,57528

0,51433

0,49538

0,48158

R3

0,56561

0,50576

0,49078

0,48424

R1

0,99836

0,99972

0,99996

0,99936

R2

0,99933

0,99994

0,9999

0,99921

R3

0,99943

0,99999

1

0,99941
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APENDICE C

Neste apéndice € apresentado o cédigo desenvolvido no software livre Arduino 1.8.5
para a automatizacio da plataforma elevatdria da unidade experimental de atenuacdo de raios
gama (TARG). Para tanto, foram utilizados um mddulo relé de 4 canais com tensdo de 5 V de

corrente continua € um microcontrolador arduino UNO.

Cadigo:

int relel = 7; /*Botao para escolher o quanto a plataforma ira subir*/
int rele2 = 8; /*Botdo para escolher o quanto a plataforma ird descer*/
int rele3 = 9; /*Botdo para iniciar o movimento da plataforma*/

void setup()

pinMode(relel, OUTPUT);
pinMode(rele2, OUTPUT);
pinMode(rele3, OUTPUT);

Serial.begin(9600); /Enviar e receber dados em 9600 baud

void loop()
{
Serial.printin("#HHHHHEHEHEHEHAHAA),
Serial.println("INSIRA O DESLOCAMENTO:");
int x = 0; // varidvel para armazenar o movimento da plataforma

int y = 0; // varidvel para iniciar o movimento da plataforma
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Serial.println("Deslocamento de: (a=1mm, b=5mm, ¢c=10mm, d=-1mm, e=-5mm, f=-
10mm, g=16mm, h=21mm, i=32mm, j=43mm, l=-16mm, m=-21mm, n=-32mm, o=-

43mm)");
do {
x = Serial.read();

}

while
((x!=a)&&(x!=b)&&(x!="c)&&(x!='d") & & (x =" ) & & (X =" & & (x!="g) & &(x!="h") &
&(x!=1)&&(x!=1)&&X!=T)&&(x!='m") & & (x!="n")&&(x!="0"));

if (x == ‘a){digitalWrite(relel, HIGH); delay(100); digitalWrite(relel,
LOW);Serial.println(" 1mm." );}

else if (x == 'b'){digitalWrite(relel, HIGH); delay(500); digitalWrite(relel,
LOW);Serial.println(" 5Smm." );}

else if (x == /'c"){digitalWrite(relel, HIGH); delay(1000);digitalWrite(relel,
LOW);Serial.println(" 10mm." );}

else if (x == 'd){digitalWrite(rele2, HIGH); delay(100); digitalWrite(rele2,
LOW);Serial.println(" -Imm.");}

else if (x == 'e)){digitalWrite(rele2, HIGH); delay(500); digitalWrite(rele2,
LOW);Serial.println(" -5mm.");}

else if (x == 'f){digitalWrite(rele2, HIGH); delay(1000);digitalWrite(rele2,
LOW);Serial.printIn(" -10mm."); }

else if (x == ‘g)idigitalWrite(relel, HIGH); delay(1700);digitalWrite(relel,
LOW);Serial.println(" 16mm." );}

else if (x == 'h"){digitalWrite(relel, HIGH); delay(2200);digitalWrite(relel,
LOW);Serial.println(" 21mm." );}
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else if (x == 'i"){digitalWrite(relel, HIGH); delay(3400);digitalWrite(relel,
LOW);Serial.println(" 32mm." );}

else if (x == J)idigitalWrite(relel, HIGH); ~delay(4600);digital Write(relel,
LOW);Serial.println(" 43mm." );}

else if (x == T1T){digitalWrite(rele2, HIGH); delay(1700);digitalWrite(rele2,
LOW);Serial.println("-16mm." ); }

else if (x == 'm’){digitalWrite(rele2, HIGH); delay(2200);digitalWrite(rele2,
LOW);Serial.println("-21mm." );}

else if (x == 'n"){digitalWrite(rele2, HIGH); delay(3500);digitalWrite(rele2,
LOW);Serial.printIn("-32mm." );}

else if (x == r'o){digitalWrite(rele2, HIGH); delay(4600);digitalWrite(rele2,
LOW);Serial.println("-43mm." );}

Serial.println("Confirma o deslocamento?(s ou n)");
do {
y = Serial.read();
}
while ((y !='s") && (y !="n"));

i N — ) {digital Write(rele3, HIGH);delay(1000);digital Write(rele3,
LOW);Serial.println("START"); }

}
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APENDICE D

No apéndice D sdo apresentadas as constantes de calibragdo (B) da equagdo de
Lambert para as 3 repeticdes de cada monitoramento de sedimentagio pela aplicagdo da

TARG.

Tabela D.1 — Constante de calibracdo () da equacdo de Lambert para as 3 repeticdes de

cada monitoramento da sedimentacao pela aplicacdo da TARG.

CMC (%) 0 0,2 0,4 0,6 0,8 1
R1 4,810 | 4,555 4,65 4,984 | 4,633 | 4,2857
R2 4,678 | 5,116 | 4,6381 | 4,319 | 4,4809 | 4,6382
R3 4,148 4,89 4,622 | 4,8212 | 4,585 | 4,3988
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