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RESUMO

Durante a perfuracdo de um poco de petréleo, o controle da pressao exercida pelo fluido que
ocupa a regido anular, formada entre a coluna de perfuracao e a formacéo rochosa, é essencial
para 0 sucesso da operacdo. Se a pressdo exercida pelo fluido for menor que a pressdo de
poros, ocorrera a indesejavel invasdo de fluidos aprisionados nesses poros para dentro do
poc¢o. Se por outro lado, a pressdo exercida pelo fluido for muito alta, pode ocorrer a fratura
da formacéo rochosa, ocasionando a penetracao do fluido na formacéo rochosa, que em casos
extremos pode levar ao colapso do pog¢o. Na perfuracdo em aguas profundas e ultraprofundas
a dificuldade no controle da pressdo no anular é ainda maior, uma vez, que muitas vezes essa
faixa operacional é estreita. Para ajustar a pressao ou peso do fluido no espaco anular, tem-se
muitas vezes, a necessidade de reduzir a densidade do fluido. Uma das maneiras de atingir
esse objetivo é a injecdo de particulas sélidas finas de baixa densidade ao fluido, sendo que
esferas ocas de vidro sdo comumente utilizadas. A recuperacdo de grande parte dessas esferas,
para posterior reuso, é primordial para garantir a viabilidade econémica desse procedimento.
Mini-hidrociclones sdo equipamentos com grande potencialidade para essa aplicacdo por
apresentarem elevada eficiéncia de separacdo, ocuparem pequeno espaco e poder processar
grandes capacidades quando arranjados em baterias compactas. A proposta desse trabalho é
estudar as variaveis geométricas diametro de underflow, comprimento da regido cilindrica e
angulo da regido conica em busca da selecdo de uma geometria para um mini-hidrociclone
com diametro da regido cilindrica de 30 mm, operando com um fluido pseudopléastico. Obtida
a geometria foram entdo estudados os efeitos da pressdo de entrada e da concentracdo
volumétrica de areia nas respostas capacidade, razdo de liquido, eficiéncia total de separacédo
de areia e eficiéncia total de separacdo de esferas, sendo esta Ultima resposta usada para
avaliar se o arraste indesejado de esferas para corrente de underflow por parte da areia era
significativo. A geometria selecionada apresentou alta eficiéncia total de separacédo de esferas
(proximo de 80%) e de areia (94%). Os resultados do estudo do arraste de esfera demonstra
que para concentracdes volumétricas de areia na alimentagdo de 9% a eficiéncia total de
separacao de areia cai drasticamente para ordem de 68%, porém altas eficiéncias de separacédo
de esferas continuam a ser atingidas, demonstrando que areia ndo é responsavel pelo arraste
significativo das esferas.

Palavras chave: Eficiéncia de separacdo, hidrociclone modular, planejamento de

experimentos, fluido de perfuracédo, controle de densidade.
iX



ABSTRACT

During oil well drilling, it is essential to control the pressure exerted by the fluid occupying
the annular region, formed between the drill string and the sidewall of the well. If the
pressure exerted by the fluid is lower than the pore pressure, there will be an undesirable
invasion of fluid trapped in the pores into the well. On the other hand, if the pressure exerted
by the fluid is very high, the fracture of the rock formation can occur, causing the penetration
of the fluid in the rock formation, which in extreme cases can lead to the collapse of the well.
The difficulty in controlling the annular pressure when drilling in deep water or ultra-deep
water is even greater, since the operating window is usually narrow. In order to adjust the
pressure, or weight of the drilling fluid, in the annular region, there is often a need to reduce
the density of the fluid. One way to achieve this goal is to inject fine and low density particles
into the fluid. Hollow glass spheres is being commonly used. The recovery of these spheres,
for later reuse, is fundamental to ensure the economic viability of this method. Mini-
hydrocyclones are equipment with great potential for this application because they have high
separation efficiency, occupy small space and the capacity limitation can be overcome by
installing compact batteries. Hence the purpose of this work is to study the geometric
variables: underflow diameter, length of the cylindrical region and angle of the conical region
in order to select an geometry for a mini-hydrocyclone (Dc = 30 mm) operating with a
pseudoplastic fluid. In the geometry selected, the effects of inlet pressure and sand
volumetric concentration on the capacity, liquid ratio, total sand separation efficiency and
total spheres separation efficiency were evaluated to determine if spheres were undesirably
dragged into the underflow by the sand. The geometry selected showed high efficiency of
spheres separation (close to 80%) and sand (94%).Moreover the results demonstrate that for a
high sand volumetric concentrations at feed (9%) the sand separation efficiency drops
sharply to the order of 68% but high spheres separation efficiencies continue to be achieved,
demonstrating that sand is not responsible for a significant drag of spheres to underflow
current.

Keywords: Separation efficiency, modular hydrocyclone, experimental planning, drilling

fluid, density control.



CAPITULO 1 - Introducéo

O petroleo é o responsavel por atender grande parte da demanda energética mundial, j&
o0s seus derivados exercem um papel fundamental nas industrias farmacéuticas, quimicas e de
plasticos por exemplo. Outro fator relevante sobre essa riqueza é a grande influéncia na
politica e economia mundial que paises onde esse recurso natural é encontrado em grande
quantidade exercem. Com isso, o estudo em melhorias técnicas no processo de exploracéo e a
descoberta de novas jazidas sdo dois assuntos de grande interesse para paises e empresas
responsaveis pela exploracdo desse recurso.

As primeiras descobertas e exploracdo de reservas de petroleo foram realizadas em
terra (onshore). No entanto, a necessidade de atender a crescente demanda mundial por esse
produto junto com um maior conhecimento em areas como geologia e geofisica e o
desenvolvimento de novas tecnologias, tornaram viavel a descoberta e exploragdo de grandes
reservatorios em ambientes maritimos (offshore), inicialmente em &guas rasas, posteriormente
em aguas profundas e mais recentemente ultraprofundas como é o caso do pré-sal brasileiro
(THOMAS, 2004).

Segundo o site da PETROBRAS a descoberta do pré-sal esté entre as mais importantes
das ultimas décadas. A camada pré-sal € composta por grandes reservas de Oleo leve de
excelente qualidade e de alto valor comercial, colocando o Brasil em uma posicédo de destaque
frente a crescente demanda mundial por petréleo e seus derivados. Ainda segundo o site da
prépria empresa a producédo diaria de petréleo do pré-sal subiu da média de 41 mil barris em
2010 para a faixa de mais de 1,5 milhdo de barris em 2018. A empresa pontua também, que
para a descoberta, perfuracdo e operacdo desses pocos com seguranca e eficiéncia, novas
tecnologias foram desenvolvidas e continuam a se desenvolver em parcerias com
fornecedores, universidades e centros de pesquisas.

Segundo Thomas (2004) a perfuragdo de um poco de petroleo é realizada por uma
sonda. Na perfuracéo rotativa, as rochas sdo fragmentadas devido a rotacdo e o peso aplicado
a uma broca situada na extremidade de uma coluna de perfuracdo. As rochas fragmentadas
sdo continuamente retiradas por meio de um fluido de perfuracdo, sendo que o fluido é
injetado por bombas no interior da coluna de perfuragdo e retorna a superficie através do

espaco anular formado pelas paredes do pogo e a coluna. No caso da perfuracdo maritima
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convencional o fluido ainda passa no espaco anular de um grande tubo de perfuracédo
denominado riser, que se estende da plataforma até o leito marinho.

Ainda segundo Thomas (2004), no processo de perfuragdo ao se atingir uma
determinada profundidade, a coluna de perfuracdo é retirada e uma coluna de revestimento
com um didmetro inferior ao da broca anteriormente utilizada é descida e cimentada, com o
objetivo de isolar as rochas atravessadas. Apos a etapa de cimentagdo a coluna de perfuracéo
€ novamente descida no po¢o, porém, com uma broca na extremidade com diametro menor

que a coluna de revestimento instalada. Um esquema da perfuracdo convencional em
ambiente marinho é apresentado na Figura 1.1.

- Riser Marinho
Coluna de Perfuragdo
Fluido de Perfuragio

Gradiente de Pressao

J Colunas de
Revestimentos

4 A Perda

Circulacio

Q)

Figura 1.1-Esquema da perfuragéo convencional maritima. Adaptado de Rhem et al. (2008).

O controle da presséo na regido anular entre a formacao rochosa e a coluna é essencial
para garantir a seguranca e estabilidade do poco durante o processo de perfuracdo. E
importante destacar que para uma operacdo segura a pressdo exercida pelo fluido de

perfuracdo na regido anular deve ser suficientemente alta para que a pressdo nos poros da
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estrutura rochosa seja menor, evitando assim, a migragdo do fluido contido nesses poros para
dentro do pogo fendbmeno conhecido como kick. No entanto, uma pressao excessivamente alta
na regido anular pode acarretar fraturas na formacdo rochosa resultando em perdas de
circulacdo, fenébmeno em que o fluido de perfuracdo penetra a estrutura rochosa e que em
casos extremos pode levar ao colapso do pogo. Assim, a pressdo exercida pelo fluido na
regido anular deve estar preferencialmente entre esses dois limites que formam a chamada
janela operacional como pode ser vista na Figura 1.2 (ROCHA; AZEVEDO, 2009).

Pressdo

Pressdo de
Fratura

Profundidade
%

Estabilidade \
dopogo |

Janela de
Pressdo de / \ Opemcia
Poros \

v \

Figura 1.2- Janela de Operac¢do. Adptado de Rhem et al. (2008).

A perfuracdo em A&guas profundas ou ultraprofundas € um processo muito mais
complexo e caro se comparado a perfuracdo de pogos onshore (exploragdo petrolifera em
terra) e offshore de aguas rasas. Uma das grandes dificuldades impostas durante a perfuracédo
nesses ambientes é o fato da janela operacional ser muitas vezes estreita, sendo fundamental,
portanto, um controle extremamente eficiente de presséo (PEKER, 2012).

Em operagdes offshores com grandes profundidades a perfuracéo utilizando o método
convencional (overbalanced drilling methods) é dificil, uma vez, que o peso da lama no
espaco anular do riser exerce uma pressdo muito alta no fundo do pogo, dificultando a
manutencdo da pressdo dentro da faixa de seguranca (AMARAL, 2008). Visando a superagao
desse problema, o desenvolvimento e aplicagdo de novos métodos alternativos se torna

essencial para garantir o0 sucesso e a seguranca no processo de perfuracdo. Destaca-se aqui,
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dois métodos propostos o de perfuracdo com gerenciamento de pressdao (Managed Pressure
Drilling -MPD) e de perfuracdo sub-balanceada (Underbalanced Drilling — UBD).

Embora essas duas alternativas oferecam o gerenciamento de pressdo do pog¢o durante
a perfuracdo, elas se diferem tecnicamente em como esse objetivo é atingido. Enquanto a
perfuracdo com gerenciamento de pressdo (MPD) mantém a pressdo de fundo do pogo
levemente acima ou igual a pressdao de poros, buscando sempre operar dentro da janela
operacional, a perfuracdo sub-balanceada (UBD) é planejada para garantir que a pressdo no
fundo do poco esteja sempre abaixo da pressdo de poros, e por isso, induz o influxo de fluidos
para dentro do poco, subsequentemente, para superficie (OSTROOT et al., 2007).

A perfuracdo com gerenciamento de pressao (MPD) é definida pela IADC -
International Association of Drilling Contractors — como: “ um processo adaptativo usado
para controlar precisamente o perfil de pressdo anular ao longo do pogo”. O objetivo dessa
técnica é determinar os limites de pressdo do ambiente no fundo do pocgo, ou seja, delimitar a
janela operacional e gerenciar a presséo exercida pelo fluido no anular do pogo de acordo com
0 necessario para garantir uma operagdo segura (RHEM et al., 2008).

Esse método compreende basicamente trés técnicas, pressdo constante de fundo de
poco (constant bottom-hole pressure — CNHP), pressurized mud-cap drilling (PMCD) e duplo
gradiente (dual gradiente — DG). Neste trabalho apenas a perfuracdo com duplo gradiente seréa
abordada de forma mais detalhada.

A perfuracdo com duplo gradiente consiste na reducdo da densidade da lama presente
no riser a valores proximos ao da densidade da agua do mar, com isso, a lama apresenta dois
gradientes de pressao hidrostética: um no riser, com valores bem préximos ao da agua do mar
e outro na regido anular do poco (AMARAL, 2008). Uma das maneiras de se obter essa
reducdo consiste de um sistema de injecdo de particulas sélidas de baixa densidade no riser,
sendo comumente empregada a injecdo de esferas ocas.

A necessidade de novos equipamentos, que geralmente ndo estdo presentes quando se
realiza uma perfuracdo convencional, eleva o investimento necessario para uma perfuracdo
utilizando essa técnica.

Assim, o desenvolvimento de esferas ocas que pudessem ser utilizadas em um
processo convencional de perfuracdo, evitando um maior gasto com equipamentos necessarios
para execugdo do processo ndo convencional, tornou-se de grande interesse. Para isso ser

possivel, essas esferas devem possuir algumas caracteristicas como, por exemplo: resistir a



altas pressoes, temperaturas e ainda a altas taxas de cisalhamentos, uma vez que entram em
contato direto com a broca, situagéo que ndo ocorre na perfuragdo em duplo gradiente.

A empresa 3M desenvolveu esferas que podem atender tais requisitos. Porém o
sucesso de uma operacdo utilizando essas esferas ndo depende apenas de suas caracteristicas,
mas também de uma baixa perda dessas particulas nos equipamentos de separacdo utilizados
no tratamento do cascalho, uma vez, que esfera e fluido serdo injetados novamente no
processo apds um prévio tratamento. Se uma significativa parte é perdida nos equipamentos
grandes quantidades de esferas deverdo ser alimentadas ao processo para suprir essas perdas,
tornando o processo inviavel.

Diante disso, o objetivo do presente trabalho € estudar a aplicacdo de mini-
hicrociclones na separacéo de microesferas ocas de vidro utilizadas na perfuracdo de pocos de
petroleo. Para isso, uma mistura composta por esferas, areia e um fluido viscoso, € submetida
a um processo de hidrociclonagem, sendo que o resultado desejado para uma possivel
aplicacdo é que a maior parte dessas esferas saia na corrente de overflow, juntamente com o
fluido, e a areia, que simula o cascalho, saia na corrente de underflow com o minimo de
esferas e fluido.

No presente trabalho buscou-se respostas para trés perguntas primordiais, sendo elas:

e ¢ possivel obter uma alta recuperacéo de esferas utilizando mini-hidrociclones?
e O arraste de esferas por parte do cascalho (areia) é relevante?
e O arraste de esferas se torna um problema quando a solucdo é composta por

uma alta concentracdo de areia?



CAPITULO 2 — Revisdo Bibliografica

A secdo apresentada a seguir contém uma revisdo, ou estado da arte, dos principais

assuntos que se mostram relevantes para o entendimento e construgdo desse trabalho.
2.1- Fluido de perfuracéo

Fluidos de perfuracdo podem ser definidos como sendo uma mistura complexa de
solidos, liquidos, produtos quimicos e, dependendo do caso, até gases. Quimicamente podem
apresentar aspectos de suspensdo, dispersdo coloidal ou emulsdo, a depender das
caracteristicas dos seus componentes (THOMAS, 2004).

Os diferentes fluidos de perfuracdo, também comumente chamados lamas de
perfuragdo, podem ser classificados ainda a partir do seu constituinte principal, denominado
fase dispersante, em: fluidos a base de agua, 6leo ou ar (CUNHA FILHO, 2012). A esses
fluidos, ainda sdo incorporados aditivos que sdo responsaveis por controlar uma ou mais
propriedade de interesse. Diante disso, segundo Caenn et al. (2011) todos os fluidos de
perfuracdo sdo compostos por:
¢ fluido base: 4gua, 6leo ou ar;

e solidos: ativos e inertes;
¢ aditivos para manter certas propriedades desejadas.

As propriedades mantidas pelos aditivos podem ser classificadas como controle de:

e peso da lama — densidade;

¢ viscosidade — espessamento, diluicdo, modificagcdes na reologia;

e perda de fluido — filtrado, infiltracdo, perda de circulacao;

e atividade quimica — alcalinidade, pH, lubrificag&o, emulsificagéo, etc.

A escolha de um fluido apropriado as condi¢bes de perfuracdo é de grande
importancia para 0 sucesso da operacdo de perfuragdo e para garantir uma operacao rapida e
segura (BLEIER, 1990). Segundo Canuto (2016) as principais funcdes de um fluido de
perfuracdo séo:

e remover e transportar os cascalhos gerados do poco;

e controlar as pressdes da formacéo;



e manter os solidos em suspencéo, quando ocorrer paradas;
e manter a estabilidade do poco;

e minimizar os danos a formacéo produtora;

o limpar e resfriar a broca e lubrificar a coluna;

e transmitir poténcia hidraulica para equipamentos e a broca;
o facilitar a cimentacdo e complementacdo do poco;

e minimizar o impacto ambiental, etc.
2.1.1- Reologia do fluido de perfuracao

A reologia é a parte da ciéncia que estuda o comportamento do escoamento e
deformacdo de qualquer tipo de material sendo ele gas, sélido ou liquido (TATAR et al.,
2017). Apesar de estudar todos os tipos de materiais, obteve o seu maior desenvolvimento no
estudo do comportamento de escoamento de suspensdes em tubo e outros condutos (CAENN
et al., 2011). Segundo Mitchell (2007), o comportamento de um fluido durante o seu
escoamento é governado pelo regime que se encontra, existindo basicamente dois tipos de
regime, o fluxo laminar e o turbulento, sendo:

1- regime laminar: prevalece a baixas velocidades. O escoamento é ordenado e a relacéo
pressdo-velocidade é funcdo das propriedades viscosas do fluido;

2- regime turbulento: prevalece a altas velocidades. O escoamento é desordenado sendo
governado principalmente pelas propriedades inerciais do fluido escoando, sendo as
equac0es de fluxo empiricas.

Ainda segundo Mitchell (2007), em regime laminar as equacdes que relacionam o
comportamento de fluxo com as caracteristicas do fluido, sdo baseadas em certos modelos
reolégicos. Um fluido pode ser caracterizado como sendo, por exemplo, um fluido
newtoniano, pseudoplastico, plastico de Bingham, fluido de Herschel-Bulkey.

Os tipos de fluidos sdo geralmente representados em graficos que relacionam a tensao
de cisalhamento e a taxa de deformacédo, também denominados reogramas, como pode ser

visto na Figura 2.1.
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Figura 2.1-Curvas de tensdo de cisalhamento em funcdo taxa de deformacéo para diferentes

modelos reoldgicos. Adaptado de: Caenn, (2001).

A tensdo de cisalhamento representa a for¢a por unidade de area de cisalhamento,
sendo expressa em funcdo do gradiente de velocidade conforme a Equacdo 2.1 para fluido

newtoniano.

dv
tz—ud—x (2.1)

Em que u é a viscosidade e g_v é o gradiente de velocidade.
X

Na Equacéo 2.1 o sinal negativo deve-se ao fato do transporte de momento ocorrer no
sentido contrario ao do gradiente de velocidade, ou seja, 0 transporte ocorre no sentido de
maior para menor velocidade (MITCHELL, 2007).

O modulo do gradiente de velocidade é denominado taxa de deformacdo, sendo

definido de acordo com a Equagdo 2.2:



v{dq (22)

dx

com isso, a Equacdo 2.1 pode ser reescrita na forma da Equacdo 2.3, valida pra fluidos

newtonianos.
T=—py (2.3)

A viscosidade é uma propriedade que representa a resisténcia de um fluido ao
escoamento. Quando a viscosidade de um fluido é independente da taxa de deformacao (), o
fluido é denominado newtoniano. Como apresentado na Figura 2.1 fluidos newtonianos
apresentam um comportamento linear quando se plota tensdo de cisalhamento em fungéo da
taxa de deformacdo (MITCHELL, 2007). O simbolo, pu, sem nenhum subscrito é utilizado
nesse trabalho para representar a viscosidade de um fluido Newtoniano.

A grande maioria dos fluidos utilizados nas operacdes de perfuracdo e cimentagédo de
um pogo apresenta comportamento de fluidos ndo newtonianos. Nesses fluidos a viscosidade
é dependente da taxa de deformacdo, ou equivalentemente, da tensdo de cisalhamento a que
estdo submetidos. De acordo com Mitchell (2007), fluidos ndo newtonianos podem ser
divididos em trés categorias gerais:

1- a viscosidade do fluido é independente do tempo;
2- a viscosidade do fluido é dependente do tempo, podendo ser tixotropico ou reopético;
3- o fluido exibe algumas propriedades que sdo caracteristicas de sélidos.
Todos os tipos de fluidos apresentados na Figura 2.1 sdo independentes do tempo.

Fluidos denominados plasticos de Bingham, requerem uma tenséo finita, tp, denominada
tensdo limite de escoamento ou tens&o critica, para escoarem. Em uma tensdo menor que t,

o fluido se comporta como s6lido e ndo escoa. Como apresentado na Figura 2.1 aplicada uma
tensdo maior que a tensdo limite, esses fluidos apresentam um comportamento linear quando
visualiza a relagdo entre tensédo de cisalhnamento e a taxa de deformacdo. O modelo

matematico é dado pela Equacéo 2.4.
T="Tp+UpY (2.4)

Em que os parametros tg e p, representam, respectivamente, a tensao limite de

escoamento e a viscosidade plastica.



Fluidos pseudoplésticos ou dilatantes, por sua vez, ndo apresentam tensdo critica
sendo, portanto, bem representados pela lei de poténcia ou equacdo de Ostwald de Waele,

representado pela Equacéo 2.5.
T=kj" (2.5)

Em que k é o indice de consisténcia e n € o expoente, que para fluidos pseudoplasticos

assume valores entre 0<n<1 e para fluidos dilatantes n>1.

Define-se viscosidade aparente, L, pela Equagéo 2.6 como:

u, = kit (2.6)

para fluido peseudoplasticos a viscosidade aparente diminui com o aumento da taxa de
deformacdo, ja para fluidos dilatantes, como n>1, a viscosidade aparente aumenta com o
aumento da taxa de deformagéo.

Outro modelo apresentado na Figura 2.1 e bastante utilizado para descrever o
comportamento de fluidos utilizados na perfuracdo de pocos é o modelo de Herschel-Bulkley.
Fluidos que sdo descritos por esse modelo apresentam uma tensao critica, em que aplicada
uma tensdo menor que a limite o fluido néo escoa, e quando uma tensdo maior que a limite é

aplicada, seguem uma lei de poténcia. Esse modelo € representado pela Equacao 2.7.
=15 +kj" (2.7)

Onde tq, k e n representam a tens&o critica, indice de consisténcia e o expoente da lei
de poténcia, respectivamente.

Alguns fluidos de perfuracdo desenvolvem ainda uma estrutura gel reversivel quando
estdo em repouso. Este estado semirrigido adquirido pelo fluido deve-se, principalmente, as
interacdes elétricas formadas entre particulas dispersas no fluido (CAENN et al., 2011).

A forga gel de alguns fluidos, como aqueles compostos de agua doce e argila, aumenta
com o0 tempo apoOs a agitagdo ser interrompida, fendmenos caracteristicos de fluidos
tixotropicos. Se esses fluidos, apds algum tempo de repouso, forem submetidos a uma taxa de
cisalhamento constante, a estrutura gel sera quebrada e sua viscosidade diminuird com o
tempo até se alcancar a viscosidade de equilibrio. Com isso, um fluido tixotropico apresenta a
sua viscosidade efetiva dependente ndo apenas da taxa de deformacéo, mas também do tempo
(CAENN et al., 2011).
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A forga gel é medida utilizando-se um viscosimetro rotacional sendo o procedimento
padrdo apresentado na norma APl RP13B-1. A forca gel inicial € um pardmetro que mede a
tensdo necessaria para colocar o fluido em movimento apés um repouso de 10 s. A forca gel
final, por sua vez, € medida ap6s um intervalo de repouso de 10 min. A diferenca entre essas
duas grandezas indica a capacidade do fluido de gelificar com o tempo. Medidas apds 30 min
e apoés 4 h de repouso também sdo comumente realizadas na inddstria do petrdleo
(MITCHELL, 2007).

A forca gel ideal de um fluido de perfuracdo deve ser apenas alta o suficiente para
manter em suspensdo a barita e o cascalho em uma eventual parada. Uma forga gel
excessivamente alta ndo € desejavel, uma vez, que dificulta a separacdo na superficie do
cascalho e dos gases presentes no fluido, e ainda, aumenta muito a pressdo necessaria para
restabelecer a circulagcdo apos uma parada. A forca gel, quando muito alta, pode ser reduzida
com um agente anti-espessante, como a lignina solubilizada, ou aumentada, quando muito

baixa, com adi¢do de bentonita ou outro agente espessante (CAENN et al., 2011).
2.2- Perfuragao com duplo gradiente (DG)

As dificuldades técnicas e os altos custos envolvidos na exploracdo e perfuracdo de
petréleo e gas em aguas ultraprofundas limita a execu¢do de muitos projetos nessa area. Em
vista disso, o0 método de perfuracdo com duplo gradiente (DG) tem sido proposto para
viabilizar uma operacdo mais simples, segura e econdmica, aumentando assim, a exploragédo
de recursos encontrados em grandes profundidades (STANISLAWEK e SMITH, 2006).

Na técnica de duplo gradiente a pressdo dentro do pog¢o € a soma de dois gradientes de
pressdo sendo, um exercido pela lama menos densa que se encontra entre o leito marinho e a
superficie e o outro pela lama mais densa que se encontra dentro do pogo. Um esquema
ilustrativo da pressdo de fundo de po¢o — bottom-hole pressure (BHP) — em funcdo da

densidade e profundidade é apresentado na Figura 2.2.
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Método tradicional

(gradiente simples) Duplo Gradiente
BHP=Hp:g BHP = (H: p: + Hp pp)g
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Figura 2.2- Perfil de presséo no poco para perfuracdo tradicional e duplo gradiente. Adaptado

de Cohen et al. (2015).

Segundo Rhem et al. (2008) a implementacdo da perfuracdo com duplo gradiente

fornece solugdes para alguns graves problemas enfrentados na perfuracdo de um poco, sendo

que as principais vantagens de sua aplicacdo sao:

diminuir o ndmero total de colunas de revestimentos requeridas e
consequentemente, minimizar a reducéo do diametro do poco;

reduzir o tempo nao produtivo (nonproductive-time — NPT) associado ao
aprisionamento de tubos;

evitar influxo de fluidos para dentro do pogo (kicks);

limitar a perda de circulacéo;

aumentar a taxa de penetracao;

solucionar alguns problemas associados a perda de circulacdo em perfuracédo

em aguas profundas.

A reducdo do namero total de colunas de revestimento necessarias na perfuracdo de

um pogo quando se emprega a técnica de duplo gradiente é de interesse comercial, uma vez

que o revestimento € uma das etapas mais caras envolvidas em uma perfuragdo. Sua parcela

no custo total pode atingir cerca de 15% a 20% em operag¢des no mar e até 50% em terra
(THOMAS, 2004).

O namero e o comprimento das colunas de revestimentos sdo determinados em fungéo

das pressdes de poros e de fratura previstas. Essas medidas indicam o risco de aprisionamento

da coluna por diferenca de pressédo, ocorréncia de kicks, desmoronamento das paredes de poco
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ou a perda de fluido para a formagdo (THOMAS, 2004). A Figura 2.3 apresenta o gradiente
de pressdo e o numero tedrico de colunas de revestimento para alcancar uma profundidade
objetivo. A Figura 2.4 apresenta o gradiente de pressdo e o numero tedrico de colunas de

revestimento quando se emprega a técnica de duplo gradiente.
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Figura 2.3- Numero teérico de colunas de revestimento na perfuracdo com gradiente simples.
Adaptado de Fossum, (2013).
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Figura 2.4- Numero teorico de colunas de revestimento na perfuracdo com duplo

gradiente.Adaptado de Fossum, (2013).
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A reducdo da densidade da lama de perfuracdo para valores proximos a da agua do
mar pode ser feita utilizando-se trés diferentes técnicas, sendo elas: a injecdo de particulas
solidas de baixa densidade na base do riser, a injecdo de gas também na base do riser —
técnica denominada gas-lift — e o bombeamento da lama de perfuracdo, através de uma
tubulacdo de menor didmetro, para a superficie técnica conhecida como riserless system
(COHEN e DESKINS, 2006). Um esquema dessas técnicas é apresentado na Figura 2.5.
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Figura 2.5- Diferentes técnicas de perfuracdo com duplo gradiente. Adaptado de Cohen;
Deskins, (2006).

2.2.1 - Riserless

No sistema de perfuracdo riserless, como o proprio nome ja indica, a necessidade de
um riser é eliminada. Bombas triplex, centrifugas, elétricas submersiveis ou de diafragmas
localizadas no leito marinho sdo responsaveis pela elevacdo da lama de perfuracdo a
superficie através de uma tubulacdo (MAURER et al., 2001).

Segundo Cohen e Deskins (2006) pelo menos trés grupos desenvolveram esse tipo de
técnica de duplo gradiente sendo eles: Shell E&P’s Subsea Pumping System, Conoco-led
Subsea Mudlift Drilling JIPs e Baker-Transocean’s DeepVision System. Todos eles sdo
baseados na presenga de um sistema de bombeamento no leito marinho, diferindo
significativamente apenas nos projetos dos modulos submersos (COHEN e DESKINS, 2006).

Embora esse sistema proporcione uma maior flexibilidade na solugéo de algumas
situacOes de perfuragdo, alguns fatores limitam a sua utilizagdo, como os altos custos
envolvidos na sua implementacdo e as dificuldades de operacdo e manutengdo das bombas,
que operam no fundo do mar (MAUERER et al., 2001).
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2.2.2 — Sistema Gas-lift

No sistema gas-lift, gas, geralmente nitrogénio, é injetado para dentro do riser a partir
de sua base, reduzindo assim, a densidade da lama de perfuracdo que se encontra dentro do
riser. A implementacdo dessa técnica apresenta alguns desafios como: o alto custo de
compressores e do gas nitrogénio, que podem encarecer o custo de perfuracdo na ordem de
$20.000 — $30.000 por dia, problemas com corrosdo, o fato da compressibilidade do gas
causar um gradiente de pressdo nao linear e a dificuldade na desgaseificacdo do fluido para
sua posterior reinjecdo para dentro do pogo (COHEN e DESKINS, 2006; MEDLEY et al.,
1995).

2.2.3 — Sistema com injecao de particulas sélidas leves

Nesse sistema particulas sélidas de baixa densidade séo injetadas para dentro do riser
a partir de uma base, objetivando diminuir a densidade da lama que retorna por esse duto. E
uma técnica muito similar ao sistema gas-lift, apresentando como vantagem o fator de nao
requerer grandes gastos com compressores e nitrogénio. Outra grande vantagem ¢é o fato de
gerar um gradiente de pressdo linear, uma vez, que essas particulas sdo incompressiveis. O
emprego de esferas ocas de diversos materiais como vidro, compdsitos, plasticos entre outro
tem sido investigados (MAURER et al., 2001).

O uso de esferas ocas de vidro — hollow glass spheres (HGS) — na criagdo de uma
lama de baixa densidade tem sido amplamente investigado, seja para aplicacdo na técnica de
perfuracdo sub-balanceada (Underbalanced Drilling — UBD) ou para a de duplo gradiente. A
principal vantagem do uso dessas esferas € o fato delas serem um aditivo inerte, ou seja,
exerce a funcéo de reduzir a densidade da lama de perfuracdo sem afetar outras propriedades
da composicdo da lama. Outra grande vantagem é que a sua utilizacdo ndo exige nenhum
equipamento extra ou um maior treinamento dos operadores. Apesar dessas vantagens, 0 UsO
de esferas ocas de vidro em perfuracdo é ainda tratado como uma tecnologia recém-chegada,
por isso, uma investigacdo extensiva sobre a sua utilizagdo como agente redutor de densidade
do fluido de perfuracéo ainda é necessaria (HALKYARD et al., 2014; ALBAHRANI et al.,
2017).

O primeiro grande estudo no desenvolvimento de uma técnica economicamente viavel
de duplo gradiente envolvendo o uso de esferas ocas como agentes redutores de densidade foi
conduzido a partir de um projeto industrial conjunto — joint industry-project (JIP) — proposto

pela empresa Maurer Technology Inc. Durante a primeira fase desse projeto uma grande
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variedade de configuracGes foram estudadas pelos pesquisadores sendo a configuragéo
selecionada a apresentada na Figura 2.6 (COHEN e DESKINS, 2006).

’

— Separador Bomba
: (lama e esferas)

Tubo de perfuragdo
Lama e esferas

Cabeca

Leito do poqo\

Rocha

Figura 2.6- Sistema de perfuracdo com duplo gradiente utilizando esferas ocas desenvolvido

por Maurer Technology Inc. Adaptado de Maurer et al. (2003).

Cohen e Deskin (2006), apontam que embora o0 conceito seja simples, essa tecnologia

apresenta alguns desafios como:

o desenvolvimento de esferas que suportem condi¢cdes extremas;

a determinacdo dos efeitos que essas esferas causam na reologia do fluido de
perfuracdo, e com isso, determinar modelos de comportamento reoldgico;

0 desenvolvimento de bombas capazes de bombear fluido que contém essas
esferas;

0 desenvolvimento de equipamentos capazes de entregar grandes quantidades
dessas esferas no riser préximo ao assoalho marinho;

0 desenvolvimento do procedimento de controle de pogcos quando essas esferas
sdo utilizadas;

0 desenvolvimento de métodos para separar essas esferas do fluido de maneira

rapida e eficiente.

Nos ultimos anos, métodos para superar esses desafios estdo sendo estudados. Com

objetivo de avaliar a degradacdo de esferas de compdsitos da marca 3M de 2 e 3 mm, Maurer

et al. (2003) realizaram um experimento em que esferas de vidro na concentracdo de 25% em

volume e um fluido de perfuracdo a base de &gua foram continuamente circulados em um
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poco teste. Apds 8 h de funcionamento, ndo foi encontrado qualquer problema em bombas e
outros equipamentos utilizados e nenhuma degradagéo nas esferas foi notada.

O efeito das esferas de vidro na reologia do fluido de perfuracdo foi objeto de estudo
de Kutlu (2013). Segundo o autor, os resultados obtidos demonstraram que 0 comportamento
reologico do fluido misturado com esferas ndo difere muito do comportamento do fluido de
perfuracdo convencional. A mesma observacao foi feita por Maurer et al. (2001) em que a
maioria dos fluidos testados com esferas ocas de vidro apresentou o comportamento reolégico
parecido com o fluido padrdo, ocorrendo apenas o aumento da viscosidade quando se
aumentava a concentracdo de esferas ou cascalho na mistura. Os autores observaram também,
gue com altas concentrac@es de solidos, seja cascalho ou esfera, algumas salmouras (CaCl; e
CaBr,) exibiram um comportamento reoldgico néo usual.

Para a implementacdo desse sistema de duplo gradiente representado na Figura 2.6
necessariamente todas as esferas devem ser separadas da lama de perfuracdo quando essa
lama retorna para o navio ou plataforma. Depois de separadas, essas esferas podem ser
circuladas e injetadas na base do riser novamente, enquanto o fluido de perfuracdo sem a
presenca de esferas é circulado através da coluna de perfuracdo (COHEN e DESKINS, 2006).
Com isso, essa separacdo € um objeto de estudo de grande interesse.

Os diametros de microesferas ocas de vidro comerciais variam de 8 a 125 microns.
Peneiras vibratdrias convencionais utilizadas no tratamento da lama de perfuracéo apresentam
telas de 20 a 80 mesh (762 a 177 microns), ou seja, a separacdo efetiva ndo pode ser
alcancada utilizando esse equipamento (HALKYARD et al., 2014).

Devido a grande dificuldade na separacdo de microesferas ocas de vidro da lama de
perfuracdo o desenvolvimento de esferas maiores, com diametros que variam de 2 a 3 mm,
gue possam ser facilmente separadas por peneiras vibratorias convencionais foi considerado
no projeto industrial conjunto, proposto pela Maurer Technology Inc. Segundo a companhia
isso garantiria uma separacdo de 100% das esferas e asseguraria a ndo circulacdo de nenhuma
esfera para dentro da coluna de perfuracdo evitando assim, problemas no controle de poco
(MAURER et al., 2001).

De acordo com Maurer et al. (2001) testes demonstraram que hidrociclones
convencionais podem separar efetivamente todas as esferas de vidro maiores da lama de
perfuracdo, mas ndo nas altas vazdes requeridas em operacdo offshores (800 a 1200 gpm).
Nos testes os fragmentos de rochas mais pesados que as esferas eram coletados no underflow

enquanto as esferas e a maior parte do fluido compunham a corrente de overflow.
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A partir dos resultados de Maurer et al. (2001), visando a separacgdo total das esferas
desenvolvidas nas altas vazOes requeridas em operagdo, um hidrociclone maior, de 12 in, foi
testado em uma segunda fase do projeto. Nos testes dois diferentes fluidos, um a base de dgua
e um a base de 6leo sintético contendo cada 20% em volume de esferas e 3% em volume de
cascalho foram utilizados. Eficiéncias de 100% foram alcangadas em todas as condicgdes
estudadas (MAURER et al., 2003).

2.3 — Novas propostas de perfuracéo utilizando microesferas ocas de vidro

Como visto na secdo anterior, a utilizagdo da técnica de duplo gradiente requer a
instalacdo de equipamentos que ndo estdo presentes na perfuragdo convencional. Como
grande parte do aparato de perfuracdo é alugado pelas empresas exploradoras, 0 custo com
aluguel e manutencdo de equipamentos é maior quando se utiliza esse método nao
convencional de perfuracgéo.

A utilizacdo de esferas ocas de vidro na perfuracdo convencional foi possivel a partir
do desenvolvimento de uma nova geracdo de esferas ocas. Segundo Arco et al. (2000) essas
esferas séo inerte, apresentam grande resisténcia a altas pressoes e temperaturas, apresentando
uma elevada pressdo de colapso. A distribuicdo granulométrica dessas familias de esferas
varia de 8 a 125 micras, j& a espessura da parede varia de 0,5 a 2 pm. Segundo Minhas et al.
(2015) geralmente quanto menor a esfera e mais espessa a parede maior sera a sua

resisténcia. A Figura 2.7 apresenta uma ilustracdo de uma microesfera oca de vidro.

1-2 ym

Figura 2.7- llustragdo de uma microesfera de vidro oca.

SOUZA et al. (2015) estudaram a resisténcia ao cisalhamento de uma familia dessas
novas microesferas desenvolvidas pela empresa 3M. O ensaio, realizado em escala piloto,
consistiu no bombeamento em loop, durante 60 h, de uma solugdo de &gua industrial

viscosificada com goma xantana contendo microesferas de vidro. O loop para circulagéo da
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mistura possuia uma restrigdo que simulava uma broca e os parametros foram ajustados para
obter um regime de escoamento semelhante @ de um poco real. Durante todo o0 ensaio, a
massa especifica do fluido foi monitorada, uma vez que se ocorresse a quebra das
microesferas um aumento nessa medida era esperado. Os autores observaram, entretanto, que
0 material apresentou grande resisténcia ao cisalhamento, ja que ndo foi observada mudanca
na massa especifica do fluido durante o ensaio.

Um estudo de campo em uma plataforma offshore localizada no Vietnd utilizando
microesferas ocas HGS 5000, produzidas pela empresa 3M, foi conduzido por Ovcharenko e

Devadass (2010). Algumas das conclusdes dos autores foram:

— é esperado que o uso dessas microesferas no fluido de perfuracéo resolva os problemas de
perda de circulagdo que ocorrem em um posso explorado pela JV Vietsovpetro;

— todo o processo que envolve o preparo do fluido pode ser feito com equipamentos que ja

estdo presentes na plataforma, sem requerer nenhuma modificacao;

— ndo houve problemas técnicos na operacdo dos equipamentos durante 0 bombeamento da
mistura contendo essas esferas pelo sistema de controle de sélidos. Além disso, a perda e a
quebra de esferas ficaram dentro do nivel aceitavel,

—a recirculacdo de quase 100% das esferas é possivel utilizando apenas 0s equipamentos
disponiveis na plataforma usada para teste.

Outro estudo de caso que discute os resultados da utilizagdo de esferas ocas de vidro
na perfuracdo de um poco de petréleo na Venezuela é apresentado por Blanco et al. (2002). A
perfuracdo utilizando esferas comegou na profundidade de 8362’ ¢ continuou até se atingir a
profundidade de 10265°. Segundo os autores ndo houve qualquer problema durante a
perfuracdo. Além disso, a combinacdo das esferas de vidro com o fluido a base 6leo se
mostrou estavel, apresentou boas caracteristicas reolégicas e boas propriedades de filtracéo.

2.4 — Sistema de controle de solidos

A fase de tratamento ou condicionamento do fluido de perfuracdo consiste na
aplicacdo sequencial de diferentes equipamentos de separacdo, que tem como objetivo
recuperar o fluido de perfuragdo para sua reutilizagdo. O desafio consiste em remover 0s
solidos provenientes da fragmentacdo da formacdo, minimizando as perdas de componentes
valiosos como barita, bentonita e fluido (CAENN et al., 2014; THOMAS, 2004).
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Quando o controle de sélidos ndo é feito de maneira eficiente torna-se necessario
diluir e adicionar produtos quimicos para recuperar as propriedades desejadas do fluido. As
vantagens de um controle de sélido eficaz sdo apresentadas por Caenn et al. (2004) como:

1- menor quantidade de aditivos e barita é requerida;
2- melhores propriedades reoldgicas sdo alcancadas devido a reducédo da viscosidade plastica;

3- a viscosidade plastica mais baixa facilita a remo¢do de gas aprisionado, assim, densidades
de lamas mais baixas podem ser utilizadas de maneira segura;

4- 0 baixo teor de sélidos e a menor viscosidade contribuem para uma taxa de perfuracédo
mais rapida;

5- menor risco de aprisionamento de tubos, devido a possibilidade de rebocos mais finos;

6- menor desgaste da broca.

Ainda segundo os autores, a escolha da configuracéo e dos equipamentos do sistema
de controle de sélidos dependera do tipo de fluido de perfuracdo utilizado, das formacdes que
estdo sendo perfuradas, dos equipamentos disponiveis e dos requisitos legais de descarte. A
Figura 2.8 apresenta um esquema de uma planta brasileira de controle de sélidos para uma

perfuracdo feita com fluido de base ndo aquosa.
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Figura 2.8- Esquema de uma planta de controle de sélidos brasileira. Petri. (2014).

Na planta esquematizada na Figura 2.8, o fluido e os fragmentos de rochas que
retornam do poco passam primeiramente por um desgaseificador atmosférico, que apenas é

utilizado quando o fluido encontra-se contaminado com gas (PETRI, 2017).
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Ap0s passar por esse equipamento, o fluxo é direcionado para as peneiras primarias.
Nessa operacdo as particulas mais grossas sdo retidas pela tela da peneira vibratdria e sdo
encaminhadas para o secador de cascalho, enquanto o fluido e as particulas menores passam
através da tela e seguem para proxima etapa de separacdo. Inicialmente, as peneiras primarias
faziam o uso de telas de mesh maior que 30, sendo que os solidos passantes eram compostos
por particulas menores que 850 ou 540 um. Com o avango da tecnologia foi possivel utilizar
telas mais finas com por exemplo a de 200 mesh (PETRI, 2017; PANISSET, 2014).

O material passante pela peneira primaria é levado para um tanque primario. O liquido
transbordado desse tanque passa para o tanque que alimenta a bateria de hidrociclones
desareiadores. A bateria consiste de um conjunto de dois a quatro hidrociclones de 8’ a 20’
responsaveis por remover sélidos na faixa granulométrica da areia (THOMAS, 2004). As
correntes do underflow dos hidrociclones sdo encaminhadas para uma peneira de alto
desempenho, enquanto as correntes de overflow sdo enviadas para um tanque que alimentara a
bateria de dessiltadores.

A bateria de dessiltadores consiste em um conjunto de 8 a 12 hidrociclones de 4’ a 5’
que sdo responsaveis pela remocdo de particulas de dimensao equivalente ao do silte, sendo o
diametro de corte na faixa de 15 a 20 pm. Assim como ocorre nos desareiadores, as correntes
de underflow sdo encaminhadas para as peneiras de alto desempenho enquanto as correntes de
overflow sdo enviados ao tanque que alimentara a centrifuga decantadora. A associacdo desses
dois tipos de hidrociclones com uma peneira para processar o underflow de ambos é
denominada mudcleaner. Os sélidos retidos na peneira de alta performance sdo enviados o
secador de cascalho enquanto o passante € enviado para o tanque de suc¢do da centrifuga
decantadora (THOMAS, 2004; PANISSET, 2014; PETRI, 2017).

A centrifuga decantadora tem funcdo de remover particulas com didmetro de corte na
faixa de 5 a 10 um. Nesse equipamento as particulas maiores sdo encaminhadas para o
underflow enquanto o fluido e os solidos finos sdo encaminhados para o tanque de fluido
tratado. Nesse tanque alguns aditivos podem ser adicionados com objetivo de recuperar
alguma propriedade fisico-quimica desejada do fluido, sendo esse fluido reinjetado para
dentro da coluna de perfuracéo (PETRI, 2017).

Os solidos retidos nas peneiras primarias e nas peneiras de alta performance sdo
tratados pelo secador de cascalho. O fluido recuperado apds esse tratamento € enviado ao
tanque do secador. Esse liquido presente no tanque € tratado por uma centrifuga decantadora.

A borra da centrifuga é misturada com o cascalho seco até se atingir os limites ambientais de
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descarte. Ja o liquido do tanque do secador retorna para o tanque priméario (PETRI,2017;
PANISSET, 2014).

Como visto cada equipamento é projetado para separar do fluido, particulas de um
determinado tamanho de uma maneira econdmica e eficiente. A Figura 2.9 ilustra as faixas de
tamanho de particulas geradas durante a perfuracdo de um pogo e 0s equipamentos

responsaveis pelo controle de sélidos com suas respectivas faixa de operacéo.
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Figura 2.9- Faixas tipicas de tamanho de particulas e equipamentos usuais no controle de
solidos na perfuracdo de pocos de petroleo e gas. Adaptado de: Malagalage et al. (2017).

2.5- Hidrociclones

Ciclones projetados para operar com liquidos sdo denominados ciclones hidraulicos ou
hidrociclones. Sdo equipamentos amplamente utilizados na separacdo liquido-liquido e
solido-liquido, que encontraram vasta aplicacdo industrial principalmente nas areas de
mineracdo, petroquimica e alimentos (BRADLEY, 1965; YANG et al., 2010).

O principio basico de separacdo de um hidrociclone é a decantacdo centrifuga. No
equipamento a alimentacdo da suspensdo é feita a partir de uma entrada tangencial criando
assim, um movimento rotacional. Devido a esse movimento, as particulas em suspensao sao
submetidas a uma aceleracdo centrifuga, tornando possivel a separacdo de diferentes
tamanhos de particulas de um fluido (SVAROSVKY, 200).

A geometria convencional de um hidrociclone consiste de uma regido cilindrica
conectada a uma parte conica. As particulas em suspensdo em um liquido adentram o

equipamento a partir de uma entrada tangencial localizada na parte de cima da regido
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cilindrica. As particulas mais grosseiras juntamente com parte do fluido sdo eliminadas por
um orificio inferior denominado underflow ou apex. J& a outra parte do fluido juntamente com
as particulas mais finas é eliminada a partir de um tubo de saida localizado na parte central
superior que pode se projeta para dentro do equipamento. Essa projecdo € denominada vortex
finder enquanto o orificio de saida é denominado overflow. A Figura 2.10 apresenta a
configuracdo convencional de um hidrociclone.
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Figura 2.10- Escoamento e dimensdes caracteristicas de um hidrociclone. Adaptado de
Bradley (1965).

Os hidrociclones sdo equipamentos extremamente versateis que podem ser projetados
para alcancar diferentes objetivos. Os principais campos de atuacdo podem ser divididos em:
— separacao sélido-liquido;
— separacao de solidos diferentes;
— separacao de liquidos diferentes;
— separacao géas-liquido.
Quando o objetivo é separar um solido de um liquido os hidrociclones podem ser
projetados para duas aplicacOes distintas a clarificacdo e a concentracdo. Hidrociclones

clarificadores tem como objetivo produzir uma corrente de overflow com a menor quantidade

de solidos possivel. Sdo hidrociclones projetados para garantir uma alta eficiéncia de
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separagdo, e como um maior redirecionamento de fluxo para corrente de underflow é
necessario a capacidade concentradora desse equipamento é baixa, sendo a corrente de
underflow diluida (MOGNON, 2015).

J& hidrociclones concentradores tem como objetivo gerar uma corrente de underflow
com a menor quantidade da fase continua (liquido) possivel, ou seja, com altas concentraces
de solidos. Como séo hidrociclones projetados para que a maior parte da fase continua seja
direcionada para o overflow, esses equipamentos, geralmente, ndo apresentam uma alta
eficiéncia total de separacdo e, consequentemente, apresentam uma maior quantidade na
corrente de overflow.

Hidrociclones também podem ser projetados para classificar um sélido por diferenca
de tamanho ou separar solidos diferentes. Nessas aplicagdes os solidos podem ser separados
de acordo com a diferenca de tamanho de particulas, densidade ou formato (BRADLEY,
1965).

Outra aplicacdo mais recente de hidrociclones é na separacdo de liquidos imisciveis.
Nessa parte se destaca o grande interesse na separacao de 6leo-4gua em que 6leo existe como
fase dispersa. Um dos grandes desafios na utilizacdo de hidrociclones para esse fim € a
pequena diferenca de densidade existente entre os dois fluidos (KHAROUA et al., 2010).

Hidrociclones também podem ser adaptados para conseguir efetuar a separacdo gas-
liquido. Se um gas é introduzido junto a alimentacdo ele se movera em direcdo ao centro por
ser uma regido de baixa pressdo, e devido ao deslocamento do fluido ocasionado pelo campo
centrifugo (BRADLEY, 1965).

Uma das grandes vantagens da utilizagdo de um hidrociclones frente a outros
separadores centrifugos € a sua simplicidade de construcdo e o fato de ndo apresentar partes

maveis. Outras vantagens de sua aplicacdo sdo apresentadas por Svarovsky (2000):

—grande versatilidade sendo utilizados para varios propdsitos diferentes;

—sd0 equipamentos simples, baratos para comprar, instalar e operar. Além de requerer pouca
manutencao;

—tem tamanho reduzido quando comparado a outros equipamentos de separacao,
caracteristica importante para quando a disponibilidade de espaco € limitada;

— as grandes tensdes cisalhantes existentes em seu interior durante seu funcionamento € uma
vantagem quando o interesse € a classificagdo de solidos, uma vez, que ocorre a quebra de
aglomerados. Outra vantagem seria facilitar a separagdo quando fluidos pseudoplasticos

sdo utilizados.
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Svarovsky (2000) apresenta também, algumas desvantagens da aplicacdo de

hidrociclones, sendo elas:

—o0 hidrociclone ap6s a sua instalacdo e operagdo € um equipamento de certa forma
inflexivel devido a sua grande sensibilidade a variacdo na vazdo e concentracdo de
alimentacéo;

—existem limitacbes quanto a sua capacidade de concentracdo e clarificacdo. Essas
limitacdes podem ser superadas com o uso de operagdes multiestagios, porém com um

maior custo e espago requerido;
—sdo suscetiveis a abrasao;

—As grandes tens@es cisalhantes no interior do hidrociclone impedem a floculacédo de certos

solidos.
2.5.1 — O escoamento em hidrociclones

Apesar de sua estrutura geométrica e funcionamento simples, a descricdo do
escoamento da fase liquida e do movimento das particulas dentro de um hidrociclone é uma
tarefa bastante complicada e essencial para o entendimento do processo de separacdo e
otimizacdo de hidrociclones (WANG et al., 2008).

Hidrociclones sdo equipamentos que essencialmente convertem energia de pressao,
fornecida por uma bomba, em forca centrifuga o que possibilita a separacdo de solidos
suspensos de uma solucdo. A entrada tangencial no topo da parte cilindrica e a alta velocidade
da suspensdo concede ao fluido um movimento rotacional. A forca centrifuga devido a esse
movimento rotacional é responsavel por acelerar os sélidos em direcdo a parede (VIEIRA,
2006).

A mistura alimentada realiza entdo, um movimento espiral de elevada rotacdo em
direcdo a saida inferior do equipamento, apex, sendo as particulas maiores ou mais pesadas
encaminhadas para parede do cone. A corrente de underflow € composta entdo por sélidos
concentrados na parede do cone e uma parcela do fluido. Como a abertura do orificio de
underflow € relativamente pequena, particulas de menor massa e tamanho que se
concentraram distante da parede e a outra parcela do fluido sédo forcados a realizar um
movimento espiral reverso no centro do hidrociclone para deixarem o equipamento atraves do
vortex finder. Assim, em sintese tem-se a formacdo de um vortex descendente externo e um
vortex ascendente interno (VIEIRA, 2006; ASME, 2005). Devido ao movimento de rotagéo

do fluido uma zona de baixa pressao € criada no eixo central do equipamento, possibilitando a
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entrada de ar, quando suas saidas estdo em contato com atmosfera, criando uma coluna de ar
no centro do equipamento comumente denominada air core (BRADLEY, 1965).

A velocidade do escoamento em qualquer ponto do hidrociclone pode ser dividida em
trés componentes: axial, radial e tangencial. Em relacdo a velocidade axial € possivel notar
um forte fluxo em direcdo a saida de underflow proximo a parede do hidrociclone. Essa
corrente descendente é parcialmente contrabalanceada pelo movimento ascendente que ocorre
na regido central do equipamento, definindo assim, uma regido de velocidade axial (LZVV).
Um fato importante de pontuar € o comportamento da velocidade axial perto do vortex finder.
Nessa regido existe um forte fluxo descendente induzido pela parede do vortex finder podendo
causar o efeito conhecido como curto-circuito que consiste na passagem direta do fluido de
alimentacédo para a corrente de overflow (SVAROVSKY, 2000; MOGNON, 2015). A Figura
2.11 (a) apresenta o perfil de velocidade axial em um hidrociclone.

Quanto a componente radial ela € muito menor se comparado as outras duas
componentes de velocidade e, por isso, de dificil medicdo. A velocidade radial é em direcéo
ao centro e sua magnitude diminui com a diminuigcdo do raio. Na regido acima da borda do
vortex finder pode existir zonas de recirculacdo e bem préximo a parede do vortex finder a
velocidade radial em direcdo ao centro é elevada, contribuindo também para ocorréncia de
curto-circuito (SVAROVSKY, 2000). A Figura 2.11 (b) apresenta o perfil de velocidade

radial em um hidrociclone.
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Figura 2.11- (a) Perfil de velocidades axiais em um hidrociclone; (b) Perfil de velocidades

radiais em um hidrociclone. Kelsall, (1952) apud Svarovsky. (2000).
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A velocidade tangencial € de grande relevancia por ser a responsavel pela geracao das
forcas centrifugas e de cisalhamento atuantes em um hidrociclone (VIEIRA, 2006). Partindo
da parede a componente tangencial da velocidade do fluido aumenta com a diminuicdo do
raio até certo ponto localizado em um raio menor que o raio de abertura do vortex finder.
Acima do vortex finder esse ponto se encontra proximo a parede do vortex finder. Apesar
desse fendmeno e do efeito de parede a componente tangencial pode ser considerada
independente da posicdo vertical, assim, tem-se envelopes em forma de cilindros coaxiais de
velocidades tangenciais constantes (BRADLEY, 1965; SVAROVSKY, 2000). A Figura 2.12
apresenta o perfil de velocidades tangenciais em um hidrociclone.
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Figura 2.12- Perfil de velocidades tangenciais em um hidrociclone. Kelsall, (1952) apud
Svarovsky (2000).

Ja em relacdo ao movimento das particulas dentro do equipamento a teoria classica de
separacao aponta que particulas presentes no fluxo estdo sujeitas a duas forcas opostas, sendo
a primeira a forga centrifuga que age em direcéo a parede, e a segunda, a forca de arraste que
age em direcdo ao centro do equipamento. A forca centrifuga acelera a taxa de decantacdo da
particula, separando particulas de acordo com tamanho, forma e densidade. Particulas que se
sedimentam mais rapidamente se movem em direcdo a parede, onde as velocidades sdo mais
baixas e sdo encaminhadas para a abertura do underflow. J& particulas com menor velocidade
de sedimentacdo, sdo encaminhadas para zona de baixa pressdo localizada no eixo central do
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equipamento devido a forca de arraste, saindo no orificio de overflow. A Figura 2.13
apresenta um esquema das forcas atuantes nas particulas dentro de um hidrociclone e a

distribuicédo das velocidades radiais e axiais no equipamento (WILLS; FINCH, 2006).
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Figura 2.13- Dinadmica das forgas atuantes em um hidrociclone e a distribuicdo de velocidades
dentro de um hidrociclone. Adaptado de Wills e Finch, (2006).

2.5.2 — Regimes de operacao de hidrociclones

Neesse et al. (2004) propos trés diferentes regimes de operacgdo para um hidrociclone
baseado no tipo de descarga do underflow sendo eles: descarga em spray, regime de transicao
e descarga em corda.

Para baixas concentracdes de solidos uma descarga em forma de spray é observada.
Nesse tipo de regime ocorre a formacgédo de uma coluna de ar no centro do equipamento que se
estende por todo seu comprimento. Quanto a separagdo, esse regime proporciona uma alta
recuperacdo de solidos, porém, com uma baixa concentra¢do de solidos na corrente de under
resultando em uma maior quantidade de solidos finos nessa corrente (NEESSE et al., 2004;
DUBEY etal., 2017).
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Em concentragfes de solidos moderadas ocorre o regime de transi¢do entre descarga
spray e descarga em corda. Esse regime € instavel e mudancas repentinas entre descarga spray
e em corda sdo observadas (NEESSE et al., 2004; DUBEY et al., 2017).

Com o aumento da concentracdo de solidos na alimentacdo a quantidade de sélidos
presentes na corrente de under também aumenta e, acima de um ponto critico, a taxa de
acumulacao de sélidos na parte conica do hidrociclone é maior que a taxa de descarga. Com
isso, parte dos sélidos é forcada a deixar o equipamento pela corrente de over, reduzindo
consequentemente, a recuperacao de sélidos no underflow. Outro fato importante nesse
regime é que a coluna de ar formada no centro do equipamento some parcialmente, a descarga
do under assume o formado de corda, sendo caracterizada por uma altra concentracdo de
solidos e uma menor presenca de particulas finas (NEESSE et al., 2004; DAVAILLES et al.,
2012). A Figura 2.14 apresenta uma representacdo esquematica desses trés tipos de regimes
observados.

Separacdo em ] Separacéo em
meio diluido estado de transicdo meio denso
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sélidosﬁ

Air core

Air core instavel

pouca quantidade

de sedi residuos de Muitos
¢ sedimentos sedimento sedimentos
. descarga | descarga
spray %& combinada corda

Figura 2.14 — Regimes de operacdo de hidrociclones. Adaptado de Neesse et al. (2004).
2.5.3 — Variaveis de interesse e conceitos fundamentais

Nesse topico sdo apresentadas as principais varidveis relacionadas ao estudo de

hidrociclones bem como os conceitos fundamentais para o entendimento quantitativo da
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separacgdo/classificacdo de particulas no equipamento, sendo eles: concentracdo massica,
vazdes volumétricas, eficiéncia total de separagdo, razdo de liquido, eficiéncia total reduzida,
capacidade concentradora, eficiéncia granulométrica e eficiéncia granulométrica reduzida e,

por fim, os conceitos de didmetro de corte e didmetro de corte reduzido.
2.5.3.1 — Concentracdo massica

O conhecimento das concentracGes massicas das correntes de alimentacdo e underflow
é importante para o calculo da eficiéncia de separacdo do hidrociclone, essa grandeza pode ser

facilmente determinada por métodos gravimétricos utilizando-se, respectivamente as

Equaces 2.8 e 2.9.
cw, = Vs (2.8)
Wa
cw, =5y 2.9)
WU
Em que:

[IP%2) €C 9

— 0s subscritos “a” ¢ “u” se referem a corrente de alimentagdo e underflow

respectivamente;
— W € a vazdo massica da mistura sélido-liquido;
— Cw é a concentracdo massica de sélidos;

— Ws é a taxa massica de solidos.
2.5.3.2 — VVazdes volumétricas

As vazes volumétricas das correntes de alimentacéo (Q,) e underflow (Q,, ) podem

ser facilmente determinadas através das Equacfes 2.10 e 2.11, respectivamente.

Q, - (2.10)
Pa

Q= Nu (2.12)
Pu

Em que p, e p, indicam a densidade da mistura solido-liquido nas correntes de

alimentacdo e Underflow, respectivamente. Essas densidades podem ser determinadas pelas

Equacdes 2.12 e 2.13, respectivamente.
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Plig

Pa = (2.12)
Plig
1+Cw, { —1}
Psol
P
pu = ‘:) _ (2.13)
1+Cw, ["q—l}
Psol

2.5.3.3 — Eficiéncia total de separacéo

A eficiéncia total de separacéo (1) é definida como a razéo entre a quantidade méssica

de solidos presentes na corrente desejada e a quantidade massica de solidos alimentados no
equipamento.

Como no presente trabalho € de interesse que a maior quantidade de areia deixe o
equipamento pela corrente de underflow e que a maior quantidade de esferas ocas de vidro

deixe o hidrociclone pela corrente de overflow, a eficiéncia total de separacéo de areia ( Ngyeia

) e de esferas (Mesferas) S80 dadas pelas Equagdes 2.14 e 2.15.

CWuareia Wu
Nareia = oW, W (2.14)
Aareia - @
Cw, W,
TMesferas = —eSferaW (2.15)
Besfera = A
em que:

— Cw,__ €aconcentracdo massica de areia da corrente de underflow ;
— CWalareia é a concentracdo massica de areia da corrente de alimentacéo;
— Cw,_ € aconcentracdo massica de esferas da corrente de overflow;

— CWalesfera € a concentracdo massica de esferas da corrente de alimentacéo;

— W, € avazdo massica da corrente de overflow.

2.5.3.4 — Razdo de liquido

A razdo de liquido (R ), como o prdprio nome ja indica, é definida como a raz&o da

quantidade de liquido presente na corrente do underflow e a quantidade total de liquido

alimentada ao equipamento.
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O hidrociclone age como um divisor de correntes, fendmeno conhecido como “efeito

T”, por isso, parte dos so6lidos alimentados ¢ arrastada para a corrente de underflow sem ser

pela acdo da forga centrifuga. A R pode ser expressa Equagéo 2.16.

L= —://VV: g: ngv:; (2.16)

Uma alta razdo de liquido indica que grande quantidade de fluido é direcionada para

corrente de underflow, o que contribui para que uma maior quantidade de solidos seja

coletada nessa corrente. Assim, quando o objetivo € a clarificacdo da corrente de overflow, o
hidrociclone opera com altas raz6es de liquidos e com altas eficiéncias totais de separacao.

Ja quando o objetivo é concentrar a corrente de underflow, uma baixa razao de liquido

é desejada, o que pode, a depender do caso, diminuir a eficiéncia total de separacéo.
2.5.3.5 — Eficiéncia total reduzida

A eficiéncia total reduzida (n') é uma correcdo a eficiéncia total que considera
somente as particulas que foram coletadas na corrente de underflow devido a acdo da forca
centrifuga, desconsiderando as particulas que foram arrastadas para esse corrente devido ao

efeito T. A expressdo que representa esta correcao é dada pela Equacdo 2.17.

p=1=Re (2.17)

2.5.3.6 — Capacidade concentradora

A capacidade concentradora (C.) de um hidrociclone nada mais é que a razéo entre a

concentracdo massica de solidos da corrente de underflow e a concentracdo massica de sélidos

da corrente de alimentagdo. Pode ser expressa pela Equagéo 2.18:

c, =W (2.18)
Cw,
2.5.3.7 — Eficiéncia granulométrica, eficiéncia granulométrica reduzida,

diametro de corte e diametro de corte reduzido

No estudo de hidrociclonagem, as vezes, se faz necessario o conhecimento das
eficiéncias de separacdo de particulas por tamanho. A representacdo grafica desses dados é

conhecida como curva de eficiéncia granulométrica.
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A eficiéncia granulométrica para um determinado diametro de particula d,
representada por G(d), € a razdo entre a quantidade de particulas com didmetro d presentes na
corrente de underflow e a quantidade de particulas com didametro d alimentadas no
hidrociclone. Conforme a Equacéo 2.19.

_ WsyAX,,(d)

c(d)= Ws,AX, (d)

(2.19)

Em que os termos AX,(d) e AX,(d) representam a fracéo de sélidos com didmetro d
nas correntes de underflow e alimentacéo, respectivamente.

A Equacdo 2.19 pode ser simplificada inserindo o conceito de eficiéncia total, de
acordo com a Equacéo 2.20.

6(d) —nXu(@)

=1 AX, (0) (2.20)

Assim como a eficiéncia total reduzida a eficiéncia granulométrica reduzida (G’(d))
também considera apenas a separagdo por tamanho resultante da atuacdo do campo
centrifugo. A eficiéncia granulométrica reduzida pode ser calculada de acordo com a Equacéo
2.21.

G(d)-Ry,

Gld)= 1-R,

(2.21)

O diametro de corte (dgy) € definido como o didmetro da particula que € coletada

com uma eficiéncia granulométrica de 50%, por sua vez, o didmetro de corte reduzido (dgq)

representa o didmetro de particula que apresenta uma eficiéncia granulométrica reduzida de
50%.

2.5.4 — Estudos de mini-hidrociclones publicados na literatura

A separacdo de particulas porosas finas de catalisador utilizando um mini-hidrociclone
com diametro de 25mm foi objeto de estudo de Yang et al. (2013). O catalisador utilizado era
um material com densidade aparente de 2,23 g/cm?®, com didmetro médio de 3 um e com cerca
95% das particulas menores que 7 um. O hidrociclone utilizado no estudo apresentava as
seguintes propor¢Oes das variaveis geomeétricas: Do/Dc=0,24, Lc¢/De=1,48 ¢ 6 = 6°. Os
autores observaram que para uma vazdo de 0,85 m*h e uma razdo de liquido de 7,5% a

eficiéncia total de separacdo ficou em torno de 88% e o didmetro de corte foi de
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aproximadamente 1,7 um. Os mesmos autores realizaram ainda, testes de campo que
demonstraram excelente correspondéncia com os resultados laboratoriais.

Bicalho et al. (2012) estudaram a aplicacdo de mini-hidrociclones modulares na
recuperacdo da levedura Saccharomyces cerevisiae utilizadas no processo de fermentacdo na
indUstria do &lcool. A levedura foi utilizada em sua forma granulada, e apresentou densidade
de 1240 kg/m® e uma distribuicdo granulométrica na faixa de 1,8 — 12 pm. Os autores
avaliaram os efeitos do diametro da alimentacdo, do didmetro do overflow, do angulo da
regido conica e da queda de pressdo nas respostas capacidade, eficiéncia total de separagéo e
razdo de liquido. Na realizacdo dos experimentos o didmetro da regido cilindrica, o
comprimento do vortex finder, o didmetro do underflow e a concentracdo massica de
leveduras na alimentacdo foram mantidos constantes, sendo seus valores os seguintes: 10 mm,
15mm , 3mm e 1% respectivamente. Os autores reportaram eficiéncias entre 36,64% e
92,02%, razéo de liquido variando de 31,74% a 84,30% e capacidade na faixa de 0,1183 a
0,4579 m*h. Segundo os autores, a eficiéncia total de separacdo maxima foi atingida
reduzindo-se todas as variaveis geométricas e aumentando a queda de pressao, ja a razdo de
liquido foi favorecida utilizando-se os menores niveis de todas as variaveis contidas no
planejamento.

Neesse et al. (2015) estudaram a utilizacdo de um mini-hidrociclone (Dc = 10 mm) na
separacdo de particulas finas de baritas em uma concentracdo na alimentacdo de 150g/L. O
material sélido apresentou didmetro maximo de 7 um ,didmetro médio de 1,5 um e densidade
de 4500 kg/m®. O objetivo do estudo, segundo os autores, era melhorar a eficiéncia de
separacdo de particulas submicrémicas. Para atingir esse objetivo, os autores avaliaram a
influéncia da presséo, que variou de 5 a 60 bar, e a temperatura, que variou de 10°C a mais de
60°C. Os autores reportaram que a altas pressoes o didmetro de corte foi de 0,5 um ,e que a
operacdo em temperaturas elevadas causa uma melhora significativa na separacdo devido a
menor viscosidade da agua.

A utilizacdo de mini-hidrociclones (Dc = 30mm) como apoio as centrifugas
decantadoras na unidade de controle de sélidos do fluido de perfuracao foi objeto de estudo de
Mognon (2015). O material sélido utilizado no estudo foi rocha fosfatica de densidade 3,17
glcm® e faixa granulométrica de 0,2- 200 pm. A primeira fase do estudo consistiu da
otimizacdo de parametros operacionais (pressdo) e geometricos (comprimento do vortex
finder, comprimento da regido cilindrica, angulo da regido conica e didmetro do underflow),

sendo utilizado 4gua como fluido e uma concentracdo massica de solido de 1%. A geometria
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Otima selecionada desse estudo foi entdo testada variando-se a viscosidade do fluido, a
concentracdo de solidos e o didmetro de underflow novamente (por ter afetado muito as
respostas no estudo de otimizacdo nédo foi fixado na geometria 6tima). Segundo o autor, 0s
resultados obtidos para geometria 6tima mostraram altos niveis de eficiéncias totais (81-89%)
com razdes de liquido reduzidas. O autor pontua também, que o estudo da operacdo com
fluido pseudoplastico possibilitou a obtencdo de expressées empiricas para capacidade, razdo
de liquido, eficiéncia total de separacio e didmetro de corte com R? superior a 0,986.
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CAPITULO 3 — Material e Métodos

3.1 — Unidade experimental

A unidade experimental foi montada no Laboratério da Unidade Avancgada de
Pesquisa da Faculdade de Engenharia Quimica da Universidade Federal de Uberlandia. A

Figura 3.1 apresenta um esquema da unidade utilizada.
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Figura 3.1- Unidade experimental

Os equipamentos representados na Figura-3.1 sdo listados a seguir:

1. sistema de aquisi¢do de dados, composto por um computador e uma placa de aquisicéo
National Instruments M-Series USB-6003.

2. inversor de frequéncia WEG, modelo CFW 700.
3. display de vazdo massica com sinal de saida proporcional a 4 a 20 mA (Metroval).

4. agitador mecanico de 1 CV acoplado a um inversor de frequéncia para o controle da
rotacdo (Metal Corte, modelo B80a4).
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5. moto-bomba helicoidal estacionéria de 2 estagios (Sew-Eurodrive modelo DZ1001S4),
com bocal de entrada e saida de 3 in, rotagdo de eixo de 342 rpm e pressao de descarga de
9,0 kgf/ cm?;
6. hidrociclone modular.
7. tanque de aco inox com volume aproximado de 115L.
8. mandmetro digital indicador de pressao, para faixa de pressédo de 0 a 100 psi.
9. medidor de vazéo do tipo coriolis com pressio maxima de 9,0 kgf/cm?.
10. inversor de frequéncia WEG modelo CFWO08.
A Figura 3.1 ilustra também a corrente de by-pass, que durante o experimento era
completamente interrompida pelo fechamento de uma valvula. Outro ponto importante de
ressaltar é o fato da corrente de underflow e overflow retornarem para o tanque de

alimentacao.
3.2 — Hidrociclones

Os hidrociclones empregados nesse estudo apresentam uma configuracdo modular
como pode ser visto na Figura 3.2. A grande vantagem da utilizacdo de um dispositivo
modular é possibilitar diferentes variagdes na geometria do equipamento de uma maneira

simples e rapida.

Figura 3.2- Esquema hidrociclones modulares. Mognon. (2015).

A camara de alimentacdo foi fabricada em poliuretano enquanto os moédulos foram
confeccionados em poliacetal usinado. Os nimeros presentes na Figura 3.2 identificam os
seguintes médulos:

1. vortex finder: esse médulo permite alteracdo no comprimento do vortex finder (Lv);
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2. regido cilindrica: esse mddulo permite alteracdo no comprimento da regido cilindrica (Lc);
3. regido conica: esse mddulo permite alteracdo no angulo do tronco de cone (6);
4. orificio de underflow: esse modulo permite alteracdo no diametro do orificio de underflow
(Du).
Durante todo o estudo, as dimensdes comprimento do vortex finder, didametro do
vortex finder, didmetro da regido cilindrica, e 0 médulo de entrada retangular foram mantidos

constantes e suas medidas sdo: 20 mm, 10,5 mm, 30 mm, 6 mm x 9 mm.

3.3 — Material Particulado

3.3.1 - Areia

Como visto no topico 2.4 o cascalho gerado durante a perfuracdo de um poco de
petrleo e gas apresenta uma ampla faixa granulométrica que varia dependendo da
profundidade e formagéo que esta sendo perfurada. Segundo Mognon (2015), a escolha de um
material particulado que represente fielmente o cascalho se torna dificil devido a essa grande
variabilidade de tamanho de particula e propriedades fisicas a depender das condicdes
encontradas na perfuragéo.

Com isso, a selecdo do material foi feita levando-se em conta:

— a selecdo de um material com granulometria dentro da faixa encontrada nos solidos
gerados durante a perfuracdo, como apresentado na Figura 2.9;

—densidade proxima a dos sélidos encontrados no sistema de controle de sélidos;

—disponibilidade do material e facilidade de compra;

—facilidade de disperséo.

Optou-se assim, pela utilizacdo da areia normal brasileira fina nr. 100 fornecida pelo
Laboratorio de Materiais de Construcao Civil do Instituto de Pesquisas Tecnoldgicas (IPT). O
material apresentou densidade real de 2,7586 g/cm® + 0,0009 g/cm® mensurada por
picnometria gasosa utilizando o equipamento AccuPyc 1330 da Micromeritics e uma
distribui¢do granulométrica ampla na faixa de 70,9 um a 563 pm com dsg de 230 pum.

Pereira (2010) coletou amostras de diversos pontos do sistema de controle de solidos
de uma exploracdo onshore. As amostras foram provenientes de cinco diferentes sondas de
petréleo e gas sendo amostradas as correntes de entrada e saida das peneiras primarias,

dessiltadores e secador de cascalho. A massa especifica dos sélidos presentes nessas
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diferentes correntes variou de 2,44 glcm® - 2,78 glcm®, sendo que a areia utilizada nesse

estudo se encontra dentro dessa faixa.

A distribuicdo granulométrica do material apresentada na Figura 3.3 foi obtida através

da técnica de difracdo de raio laser, utilizando o equipamento MasterSizer 2000 da marca
Malvern. Os dados detalhados fornecidos pelo equipamento sdo apresentados no APENDICE

A e o certificado de calibragdo do equipamento ¢ apresentado no APENDICE G.
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Figura 3.3- Andlise granulométrica da areia.

3.3.1 — Esferas de vidro ocas

As esferas de vidro ocas do modelo HGS19K46 utilizadas nos experimentos foram

doadas pela empresa 3M. Essas esferas sdo capazes de suportar elevadas tensdes de

cisalhamento e pressfes até 19000 psi, como pode ser vista na Figura 3.4.
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Figura 3.4 Manutencao das propriedades das esferas em funcéo da presséo. Adaptado do

catalogo da empresa 3M.
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A esfera HGS19K46 apresentou densidade real de 0,47 g/cm® + 0,0003 g/cm® e uma

faixa granulométrica de 7 um a 63 um, sendo mais estreita se comparado a areia, como pode

ser visto na Figura 3.5. Os dados detalhados s&o apresentados no APENDICE — B. Foi

realizada ainda, uma microscopia eletronica de varredura, utilizando o equipamento Zeiss

EVO MAI0, para melhor observagdo e caracterizacdo desse material, uma das imagens

obtidas é apresentada na Figura 3.6.
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Figura 3.5- Andlise granulométrica das esferas HGS19K46.
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Figura-3.6- Imagem das esferas HGS19K46 obtida pela técnica de microscopia eletronica de

varredura.
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A partir da anélise da Figura 3.7 e comparagdo com a Figura 2.9 observa-se que a
distribuicdo granulométrica da areia se encontra dentro da faixa de solidos de perfuracdo
gerados, enquanto a distribuicdo granulométrica das esferas se encontra na mesma faixa da
barita. A barita € um componente valioso, utilizado para ajustar a densidade do fluido de
perfuragdo, ou seja, assim como as esferas, a perda de barita no sistema de tratamento de

solidos deve ser minimizada.
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Figura 3.7- Distribui¢do granulométrica das esferas e da areia.

3.4 — Fluido pseudoplastico

Um comportamento reoldgico similar a de um fluido de perfuracdo real foi obtido
utilizando uma solugdo aquosa de goma xantana como fluido nos experimentos desenvolvidos
nesse trabalho.

Segundo Melo (2008) a goma xantana é um biopolimero produzido a partir de
fermentagdo utilizando-se bactérias, sendo bastante utilizada na industria petrolifera como
agente viscosificante devido ao alto grau de pseudoplasticidade e elevada viscosidade
conferida a uma mistura. Ainda segundo Melo (2008), a goma xantana exibe diversas
vantagens quando utilizada como agente espessante, estabilizante e gelificante frente a outras
opcoes similares.

As andlises reoldgicas foram realizadas no redmetro Brookfield R/S plus presente no

Laboratdrio de Processos de Separacdo da Faculdade de Engenharia Quimica da Universidade
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Federal de Uberlandia. Os dados sdo obtidos instantaneamente com o uso do software Rheo
3000, sendo necesséario inserir a amostra (cerca de 50 mL). Durante a analise a temperatura foi
mantida constante em aproximadamente 26,5°C com auxilio do banho acoplado ao
equipamento, além disso, as viscosidades dindmicas dos fluidos foram obtidas no modo de
taxa de cisalhamento controlada, sendo utilizada uma faixa de 0 a 1000 (1/s). As analises
foram feitas utilizando-se o spindle coaxial de 40 mm (CC-40).

Na realizacdo de todos os experimentos desse trabalho optou-se pela utilizacdo de uma
solucdo aquosa contendo 0,6% (em massa) de goma xantana, sendo que 0s experimentos s
eram realizados apds um periodo minimo de 24 h de descanso da solucéo preparada.

Os dados reologicos obtidos, no reémetro Brookfielf R/S plus, foram utilizados para
definicdo dos pardmetros do modelo de Herschel — Bulkley representado pela Equagédo 2.7
obtendo-se um coeficiente de determinagdo, R?= 0,99.

A Figura 3.8 apresenta o reograma do fluido, juntamente o ajuste obtido para 0 modelo
de Herschel — Bulkley, ja a Figura 3.9 apresenta a viscosidade dindmica do fluido em funcgéo

da taxa de cisalhamento.
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Figura 3.8-Reograma da solucdo aquosa com 0,6% (em massa) de goma xantana.
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Figura 3.9- Viscosidade dinamica da solucdo em funcéo da taxa de cisalhamento.
3.5 — Planejamento experimental para selecdo do hidrociclone

Com objetivo de estudar os efeitos das varidveis comprimento da regido cilindrica
(Lc), angulo da regido conica (6) e didametro de abertura do orificio de underflow (Du) nas
respostas capacidade (W, ), razdo de liquido (R ), eficiéncia total de separacéo de areia (
Nareia ) © eficiéncia total de separacdo de esferas (mMesferas), realizou-se um planejamento

fatorial 3", utilizando-se a técnica de superficie de resposta para selecdo da geometria mais
adequada que conciliasse altas recuperacdes de areia e esferas. A Tabela 3.1 apresenta 0s

niveis utilizados para as variaveis de estudo selecionadas.

Tabela 3.1- Niveis dos fatores que compdem o planejamento de selegdo do hidrociclone.

Nivel 0 (°) Lc (mm) Du(mm)
-1 6 42 4
0 7 62 6
1 8 82 8
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O planejamento é composto por um total de 27 experimentos e foram realizados nas
seguintes condigdes experimentais:
— concentracdo volumeétrica de areia na alimentacao de 1%;
—concentracdo volumétrica de esferas na alimentagéo de 1%
—fluido aquoso com 0,6% em massa de goma xantana;
—presséo de entrada de 25 psi.
A escolha dessas condicdes experimentais baseou-se no fato de que:
—a concentracdo volumétrica de sélidos na alimentacdo de 1% é uma condi¢édo classica no
estudo de hidrociclonagem;

— a adicédo de 0,6% em massa de goma xantana no preparo do fluido possibilitou a obtencao
de um fluido com caracteristicas pseudoplasticas, sem grandes dificuldades de dispersdo na
unidade experimental;

—25 psi € a pressdo que possivelmente levaria ao menor desempenho na segunda etapa do
estudo (onde variou-se a concentracao volumétrica de areia e a pressao de entrada). Assim,
se 0 desempenho do hidrociclone nesse primeiro planejamento fosse baixo, a pressdo
minima do segundo estudo deveria ser aumentada, pois 0 aumento na concentracdo de
solidos diminuiria ainda mais o desempenho do equipamento.

Os resultados obtidos foram tratados pelo software STATISTICA 10.0 permitindo a
obtencdo de correlacBes empiricas para as variaveis respostas. As variaveis codificadas

representadas por Xy, X .€Xp,, que representam os valores dos niveis apresentados na

Tabela 3.1, sdo facilmente obtidas pelas Equacgdes 3.1, 3.2 e 3.3, respectivamente.

X = L= (3.)
Xic= %0)_62 (3.2)
Xpu 2% (3.3)

O conjunto total de 27 experimentos é apresentado na Tabela 3.2.
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Tabela 3.2- Planejamento fatorial 3.

Experimento | X, Xo Xbu Experimento | X Xp Xbu
1 -1 -1 -1 15 0 0 +1
2 -1 -1 0 16 0 +1 -1
3 -1 -1 +1 16 0 +1 0
4 -1 0 -1 18 0 +1 +1
5 -1 0 0 19 +1 -1 -1
6 -1 0 +1 20 +1 -1 0
7 -1 +1 -1 21 +1 -1 +1
8 -1 +1 0 22 +1 0 -1
9 -1 +1 +1 23 +1 0 0
10 0 -1 -1 24 +1 0 +1
11 0 -1 0 25 +1 +1 -1
12 0 -1 +1 26 +1 +1 0
13 0 0 -1 27 +1 +1 +1
14 0 0 0

3.6 — Planejamento experimental para determinacao de arraste de esferas

Selecionada uma geometria mais adequada para o hidrociclone, a partir do tratamento
de dados obtidos do planejamento experimental apresentado na Tabela 3.2, era desejado
estudar os efeitos das variaveis pressao de entrada e concentracdo volumétrica de areia nas
respostas capacidade, razdo de liquido, eficiéncia total de separacdo de areia e de esferas.

Neste sentido, foi proposto um planejamento fatorial 3 para estudar como essas duas
variaveis afetavam as respostas estudadas com auxilio do software STATISTICA 10.0. O

planejamento foi realizado nas seguintes condi¢fes experimentais:

— concentracdo volumétrica de esferas de 5%, por se obter uma densidade da mistura

proxima a da agua e por questdo de disponibilidade do material;
—fluido aquoso com 0,6% em massa de goma xantana.
A Tabela 3.3 apresenta os niveis adotados para as variaveis pressdo (P) e concentracéo

volumetrica de areia ( CVygis )-
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Tabela 3.3- Niveis dos fatores que compdem o planejamento para determinagdo do

arraste de esferas para corrente de underflow.

Nivel P (psi) CVareia (%0)
-1 25 1
0 35 5
1 45 9

Sendo importante informar aqui, que se utilizando essas condi¢Ges experimentais foi

possivel obter massas especificas da suspensdo (fluido + areia + esferas) préximas a da agua,
como pode ser visto:
—suspensao (1% areia, 5% esferas): p,, =0,99 g/lcm® = 8,27 Ibm/gal;
—suspensao(5% areia, 5% esferas) p,,, =1,06 g/cm® = 8,85 Ibm/gal;
—suspensdo (9% areia, 5% esferas) p,, =1,13 g/cm® = 9,43 Ibm/gal.
Estando na faixa de densidade usualmente adotada na perfuracdo de pogos como pode

ser visto na Figura 3.10.
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Figura 3.10- Densidade de diferentes fluidos utilizados na perfuracgéo.
As variaveis codificadas de presséo (Xp) e concentracdo volumétrica de areia (XCVareia

) podem ser obtidas, respectivamente, pelas Equages 3.4 e 3.5.

P[psi]—35
Xp=—o-—— 3.4
p 10 (3.4)
CV.peia[%0] -5
CVareia = arelzl_: 0] (35)

46



A Tabela 3.4 apresenta o planejamento executado na avaliagdo do efeito de

concentracdo volumétrica de areia e da pressdao no arraste de esferas para corrente de

underflow.
Tabela 3.4- Planejamento para determinacao do arraste de esferas.
Experimento XCV,ein Xp
1 -1 -1
2 -1 0
3 -1 +1
4 0 -1
5 0 0
6 0 +1
7 +1 -1
8 +1 0
9 +1 +1

3.7 — Procedimentos experimentais

Nessa se¢do serdo descritos e detalhados os procedimentos adotados para obtencéo dos

resultados apresentados nesse estudo.

3.7.1 — Caracterizacao do material

3.7.1.1 — Anélises granulométricas

As andlises granulométricas dos soélidos utilizados nesse trabalho foram obtidas por
meio da técnica de difracdo de raio laser, utilizando-se na analise o equipamento MasterSizer
2000, no Laboratério de Processos de Separacdo da Faculdade de Engenharia Quimica da
Universidade Federal de Uberlandia.

Segundo Pereira (2010), o método de difracdo de raio laser baseia-se no fato de que o
laser ao passar através de uma suspensdo sofre difracdo, sendo angulo dessa difragédo
inversamente proporcional ao tamanho das particulas presentes na amostra. Essa técnica
analitica encontrou vasta aplicacdo na medida de distribuicdo de tamanhos de bolhas, gotas,

particulas dispersas em agua ou ar, etc.
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Ainda segundo Pereira (2010), os equipamentos que utilizam essa técnica contém uma
fonte laser de comprimento de onda fixo (tipicamente 0,63 pm), um detector apropriado
(sendo geralmente uma célula fotoelétrica) com uma série de detectores discretos. O meio de
dispersdo das particulas pode ser liquido ou gasoso.

Devido as dificuldade de obtencdo dos parametros Opticos (indice de refracdo e
absorcdo) dos materiais particulados utilizados, optou-se pela utilizacdo do modelo de
Fraunhofer para determinacao da distribuicdo de tamanho das particulas de areia e de esferas
ocas de vidro. A metodologia de Fraunhofer dispensa o conhecimento do indice de refracédo

dos materiais sélidos.
O procedimento adotado nas anélises é descrito a seguir:
—ajuste das configuracbes do equipamento de acordo com material e meio dispersante
utilizado (agua);
—alinhamento dos lasers na velocidade de bombeamento de 1400;
—adicdo de aproximadamente 500 ml de &gua em um béquer;
—retirada das bolhas e ajuste da velocidade de bombeamento para 1400;
—leitura do background,
—adicdo da amostra de s6lidos homogeneizada;
—ajuste da velocidade para 2000;
—leitura da distribuicdo de tamanhos (5x) fornecendo a média dos ensaios;

—tratamento dos dados obtidos.
3.7.1.2 — Determinacao da densidade real dos materiais particulados

A determinacdo da densidade real da areia e da esfera foi feita no Laboratdrio de
Processos de Separacdo da Faculdade de Engenharia Quimica da Universidade Federal de
Uberlandia utilizando-se o picnémetro a gas AccuPyc 1330 da Micromeritics.

O picndmetro a gas determina o volume real de um sélido, poroso ou nédo, pela
variacdo da pressdo do gas numa camera de volume conhecido. Heélio é o gas mais utilizado
por ser inerte e penetrar com certa facilidade os poros da amostra (CARDOSO, 2012).

O funcionamento do equipamento é descrito por Cardoso (2012), o equipamento é
composto por duas camaras de volumes conhecidos, sendo elas: a cdmara onde a amostra é
colocada e a cAmara de expansdo. Antes de iniciar a analise, a amostra presente na respectiva

camera € sujeita a um processo de purga com hélio, objetivando a remocéo de impurezas e
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umidade. Em seguida, o sistema e mantido a pressdo atmosférica, a cAmara de expansao é
isolada, fechando a valvula de expansdo e a cAmara contendo a amostra é pressurizada com
hélio ate a pressdo de 19 psig, estimando-se assim, o volume do sélido. Posteriormente, a
valvula de expansao foi reaberta e a presséo interna reduzida. Sendo todo esse procedimento
automatico. A densidade entdo é estimada através da relacdo entre a massa da amostra (dado
de entrada) e o volume de solido estimado.

O procedimento de preparacdo da amostra, insercdo da amostra no equipamento, e

leitura é resumido abaixo:

— material € seco em uma estufa a 105°C por 24 h;

— pesa-se a cubeta de 3,5 cm?®;

— adiciona-se a massa de material a cubeta e pesa-se novamente;

— determina-se a massa do material adicionado;

— insere-se a cubeta no picndmetro informando a massa do material adicionado;

— O equipamento realiza 5 medic¢des informando ao final do processo a densidade real
média e o desvio padrao.

3.7.1.3 — Anélise morfoldgica das esferas

Para garantir que as esferas de vidro ocas utilizadas nos experimentos nao estavam
quebradas foi realizado a microscopia eletronica de varredura garantindo, assim, uma melhor
caracterizacdo do material quanto a sua morfologia. As analises foram feitas na Faculdade de
Engenharia Quimica da Universidade Federal de Uberlandia, utilizando-se o equipamento
Zeiss EVO MA10. O microscopio eletronico de varredura utiliza feixe de elétrons de alta
energia e pequeno didmetro para geracdo de sinais na superficie da amostra. Os sinais gerados
sdo coletados por detectores, sendo que os dados sdo coletados de uma area selecionada e uma
imagem bidimensional é formada. Esse equipamento é capaz de realizar analises morfoldgicas
de superficies de diversos materiais: particulados, polimeros, proteinas, sementes, entre

outros.
3.7.2 — Procedimento adotado nos ensaios de hidrociclonagem
3.7.2.1 — Selecao do hidrociclone
Os procedimentos realizados na execucdo do planejamento experimental apresentado

na Tabela 3.2 s&o listados a seguir:
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— preenchia-se o0 tanque da unidade experimental com aproximadamente 80 L de &gua da

rede de abastecimento;

—a unidade ndo contava com uma valvula para esgotamento da tubulagdo, assim, em um

experimento prévio o volume de agua que permanecia na tubulacéo foi estimado em 10L;

—calculava-se entdo, a quantidade total de dgua presente no sistema (tanque + tubulacgdo)
somando-se 10L a quantidade de agua presente no tanque.

— ligava-se o sistema de agitacdo e bombeamento, deixando a valvula de by-pass aberta;

—adicionava-se a gquantidade de goma xantana necessaria para garantir uma concentracao
massica de 0,6%;

—0 sistema de bombeamento e agitacdo era ligado no maximo, visando a completa dispersao

da goma xantana adicionada (quando ndo era mais observado grumo de goma xantana);

—apds a completa dispersdo da goma xantana, era adicionado formol na concentracdo de 1
ml por grama de goma xantana adicionado. Em seguida, o sistema era deixado em repouso
por 24 h;

—ap06s 24 h era feito o reograma do fluido e comparado com o reograma de uma solucao

aquosa padréo de goma xantana a 0,6% em massa,;

—garantido a concentragdo massica de goma xantana no fluido o sistema de agitacdo e
bombeamento era religado;

—adiciona-se a quantidade de areia e esferas para garantir uma concentracdo volumétrica de

1% de areia e 1% de esferas;

—apo6s a completa homogeneizacdo da solucdo ( ndo era observado acimulo de areia no
fundo do tanque, nem predominéncia de coloracdo branca devido a esferas proximo a
superficie do tanque) a valvula de by-pass era fechada, direcionando o fluxo para o
hidrociclone ;

— o sistema de controle ela ajustado para uma pressao de entrada de 25 psi;

—com a estabilizagdo da pressdo e da corrente de alimentagdo o experimento era iniciado. A
interface grafica do sistema de controle é apresentada no APENDICE E;

—a vazdo da corrente de alimentacéo era mensurada pelo medidor de vazéo enquanto a vazao
da corrente de underflow era mensurada através da coleta cronometrada dessa corrente em
um béquer de 2 L;

—por fim, eram coletadas amostras das correntes de alimentagédo e underflow (em triplicata)

em béqueres de 100 mL previamente pesados;
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—apo6s o fim dos testes com uma geometria, a valvula de by-pass era reaberta e 0s médulos

eram trocados, a fim de se obter uma nova geometria para teste;

—adicionava-se ao sistema certa quantidade de fluido e solidos para garantir a manutencao

das concentracfes durante todos 0s 27 experimentos.
3.7.2.2 — Determinacéo da ocorréncia do arraste de esferas

Os procedimentos realizados na execucdo do planejamento experimental apresentado

na Tabela 3.4 sdo listados na sequéncia:

— preenchia-se 0 tanque da unidade experimental com aproximadamente 80 L de &gua da
rede de abastecimento;

—a unidade ndo contava com uma valvula para esgotamento da tubulagdo, assim, em um

experimento prévio o volume de agua que permanecia na tubulacéo foi estimado em 10L;

—calculava-se a quantidade total de dgua presente no sistema (tanque + tubulagdo) somando-

se 10L a quantidade de 4gua presente no tanque.
— ligava-se o sistema de agitacdo e bombeamento deixando a valvula de by-pass aberta;
—adicionava-se a quantidade de goma xantana necessaria para garantir uma concentracao
massica de 0,6%;
—0 sistema de bombeamento e agitacdo era ligado no maximo, visando a completa dispersao
da goma xantana adicionada (quando ndo era mais observado grumo de goma xantana);
—apds a completa dispersdo da goma xantana, era adicionado formol na concentracdo de 1
mL por grama de goma xantana adicionado. Em seguida,o sistema era deixado em repouso
por 24 h;

—apo6s 24 h, era feito o reograma do fluido e comparado com o reograma de uma solucéo
aquosa padréo de goma xantana a 0,6% em massa;

—garantido a concentracdo massica de goma xantana no fluido, o sistema de agitacdo e
bombeamento era religado;

—adiciona-se a quantidade de areia e esferas para garantir uma concentracao volumetrica de
1% de areia e 5% de esferas;

—apbés a completa homogeneizacdo da solucdo a valvula de by-pass era fechada,
direcionando o fluxo para o hidrociclone;

— 0 sistema de controle ela ajustado para uma pressdo de entrada de acordo com o

planejamento proposto;

51



—com a estabilizacdo da pressédo e da corrente de alimentacao o experimento era iniciado;

—a vazdo da corrente de alimentacdo era mensurada pelo medidor de vazdo, enquanto a
vazdo da corrente de underflow era mensurada através da coleta cronometrada dessa

corrente em um béquer de 2 L;

— eram realizadas as coletadas amostras das correntes de alimentacdo e overflow (em

triplicata) em béqueres de 100 mL previamente pesados;

—ap0s a coleta de amostras, ocorria a reposi¢édo de fluido e solidos para garantir as condicdes

experimentais previstas no planejamento.

3.7.3 — Procedimento adotado para determinacdo das concentracoes

massicas de esferas e areia nas correntes coletadas

Para determinar a composicdo das amostras coletadas foi adotado o seguinte

procedimento:

—logo apbs a coleta, os béqueres eram pesados, possibilitando obter a massa da amostra

coletada;

— cada amostra era diluida e colocada em um baldo de decantacdo por 24 h;

—apds 24 h, areia era retirada pela abertura da vélvula inferior do baldo de decantacdo e
colocada em um béquer;

— 0 béquer era colocado para secar durante 24h em uma estufa a 105°C, e depois era pesado,
possibilitando determinar a massa de areia da amostra coletada;

—todo material que sobrou apés a retirada da areia do baldo de decantacdo era filtrado em
um sistema a vacuo, utilizando-se um papel de filtro de abertura de poros de 3 pm;

—ap06s a filtragem o papel de filtro era colocado em uma estufa a 105°C por 4 h e depois era
pesado, possibilitando determinar a massa de esferas das amostras.

Um esquema representando o procedimento adotado e apresentado na Figura 3.11.
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Figura 3.11- Procedimento para determinacdo das massas de areia e esferas da amostra.
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CAPITULO 4 — Resultados e Discussoes

Nesse capitulo serdo apresentados e discutidos os resultados obtidos através da
realizacéo dos planejamentos e procedimentos experimentais descritos no capitulo de Material

e Métodos.
4.1 — Resultados obtidos para selecdo do hidrociclone

Os resultados completos obtidos na realizacdo dos ensaios referentes ao planejamento
apresentado na Tabela 3.2 sdo apresentados no APENDICE C.
O tratamento estatistico desses resultados possibilitou a obtencdo de expressdes

empiricas para as variaveis respostas capacidade (W,), razdo de liquido (R ) e eficiéncia
total de separacdo de esferas (mesferas) €M fungdo das varidveis independentes codificadas
selecionadas para o0 estudo (X ., Xg,Xpy)- Essas expressoes séo apresentadas em sua forma

matricial nas Equagdes 4.1, 4.2 e 4.3 e apresentam apenas as varidveis que afetaram

significativamente as respostas, considerando nivel de significancia de 5%.
Cabe informar aqui, que para resposta eficiéncia total de separacdo de areia (Myreiz )

ndo foi possivel obter uma expressdo, uma vez que as variaveis geométricas escolhidas para
estudo ndo apresentaram efeitos significativos. Uma possivel explicacdo é o fato da areia
utilizada no estudo apresentar uma alta densidade e tamanho relativamente grande para
aplicacdo de mini-hidrociclones. Com isso, independentemente da geometria utilizada, uma

alta recuperacdo de areia na corrente de underflow foi atingida, girando em torno de 97%.

23,57 0 0 15,57
W, (%):1430,5:%r 34,26 X"+xT| 0 -78 0 |X 4.1)
~32,28 1557 0 -12,01
~1,22 0 -073 0
R (%)=33,76+|13,47 [X"+X"|-0,73 0 -0,94|X (42)
~3,09 0 -094 0
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0 0 094 0
Nesferas (%6) = 66,60 +( 13,20 |XT +X0,94 0 0|X (4.3)
2,37 0 0 0

O vetor de varidveis independéntes codificadas X é dado pela Equagéo 4.4.

Xic
X=|Xpy 4.9
Xo

Observa-se a partir das equacles apresentadas anteriormente que todas as varidveis
estudadas afetaram significativamente pelo menos uma resposta de interesse. Os valores de R?
encontrados para as Equacdes 4.1, 4.2 e 4.3 foram de 0,938; 0,9758 e 0,9483,
respectivamente. Esses valores de R® demonstram que os modelos propostos conseguem

explicar satisfatoriamente a variabilidade dos dados obtidos.

Pela Equacdo 4.1 pode-se observar que a variavel diametro de underflow (Xp,)
apresentou efeito positivo individualmente e negativo quadratico. Como o efeito individual é
muito maior que o efeito quadréatico, pode-se afirmar que o diametro de underflow tem efeito
positivo na capacidade de processamento do equipamento. Ja variavel comprimento da regido
cilindrica (X ) tem efeito individual positivo tanto em sua forma individual quanto na sua
interacdo com a variavel angulo da regido cénica.

De maneira geral, segundo Mognon (2015) pode-se relacionar um aumento na vazao
de alimentacdo (W,) com a redugdo das constri¢des fisicas impostas por cada variavel e o
aumento do volume disponivel dentro do equipamento imposta com a mudanca de cada

variavel. Isso explica o fato do incremento de Xp,e X, proporcionar um aumento no fluxo

do equipamento, e assim, aumentar W, .

Com relagdo a variavel angulo da regido conica (Xg) pouco se pode concluir pela

simples analise da Equacdo 4.1, uma vez, que os efeitos da variavel individual e quadratico

apresentam efeitos negativos mas, a sua interagdo com X, . apresenta efeito positivo da
mesma ordem de grandeza da variavel individual.

Os efeitos sobre a capacidade podem ser mais bem visualizados e compreendidos com
o auxilio de superficies de resposta apresentadas na Figura 4.1, sendo que para facilitar os
eixos sdo representados pelas variaveis originais. Na construcao das superficies, o nivel para a
terceira variavel (aquela ndo representada no eixo) foi o nivel intermediario (0).
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Figura 4.1 — Superficies de resposta para capacidade (W, ).
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Com relagéo a razéo de liquido (R ), o efeito do didmetro de underflow foi o mais

expressivo, e como esperado, um aumento na dimensdo dessa variavel geométrica ocasionou
um aumento na razéo de liquido ja que o efeito da varidvel individual é muito maior que 0s
efeitos de interag&o.

O angulo da regido conica tem efeito inversamente proporcional a razdo de liquido,
sendo o segundo efeito mais significativo sobre essa resposta. Segundo Bradley (1965) para
um didmetro fixo de abertura de underflow, o aumento do angulo de cone ocasiona um
aumento no diametro do air core, contribuindo assim, para diminuicdo da vazdo da corrente

de underflow, e consequentemente, daR . Ja Mognon (2015) alerta para o fato de que a

diminuicdo de © acarreta a reducdo das constricdes aplicadas ao fluxo descendente de fluido

no interior do equipamento, contribuindo assim, para o aumento daR .

A varidvel comprimento da regido cilindrica, de maneira ndo esperada, apresentou um

efeito negativo sobre a R . Como o aumento do comprimento da regido cilindrica contribui

para diminuigdo da restricdo aplicada ao fluxo descendente, era esperado que essa variavel

tivesse ou um pequeno efeito positivo sobre R .

A explicacdo para esse fato reside em como o planejamento proposto na Tabela 3.2 foi
executado. Sabe-se da importancia da aleatoriedade da ordem de execuc@es dos experimentos
e devido a facilidade de troca dos mddulos de underflow e angulo da regido cbnica optou-se
por realizar primeiro todos os experimentos com o menor nivel de Lc, randomizando a ordem
dos modulos que alteram 6 e Du. O mesmo foi feito depois para o nivel intermediario e maior
de Lc.

Como a unidade experimental ndo é dotada de um dispositivo de controle de
temperatura, a agitacdo mecéanica e o0 bombeamento continuo que a mistura era submetida,
ocasionava 0 aumento de temperatura durante a execucdo dos experimentos. Essa variacdo
atingiu até 17°C entre o primeiro para o Ultimo experimento do dia. Assim, quando mudava-
se 0s modulos que variavam Lc a temperatura ja se encontrava mais elevada se comparada ao
nivel menor de Lc utilizado anteriormente, e por consequéncia a viscosidade da mistura era
menor.

Mognon (2015) utilizando os mesmos modulos utilizados no presente trabalho e
demonstrou o forte efeito positivo da viscosidade sobre a razdo de liquido. Segundo o autor

essa influéncia positiva esta ligada a maior dificuldade de inversdo do fluxo helicoidal
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descendente para a direcdo do duto de overflow, ocasionando, portanto uma maior descarga de
fluido pela corrente inferior.

Como isso, o efeito negativo de Lc na razdo de liquido deve-se na verdade a menor
viscosidade do fluido, e ndo a mudanca dessa varidvel geométrica. As superficies de respostas

obtidas para a R sdo apresentadas na Figura 4.2. Na construcdo das superficies, o nivel para

a terceira variavel (aquela ndo representada no eixo) foi o nivel intermediario (0).

Razdo de Liquido (%)

6 6  Du(mm)

D
(=)

B
S

[y}
S

Razao de Liquido (%)

0
42 6

Lc (mm)
Figura 4.2 — Superficies de respostas para razdo de liquido (R ).

No que diz respeito a eficiéncia total de separacdo de esferas (Mesferas), O efeito do

aumento do didmetro de underflow é mais uma vez o mais significativo. Como um aumento
de Du ocasiona um maior direcionamento do fluido para corrente de underflow, uma maior
quantidade de esferas é direcionada para essa corrente, diminuindo assim, a recuperacao de

esferas na corrente de overflow.
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Comparando-se as Equacges 4.3 e 4.2 observa-se que os coeficientes para as variaveis

codificadas Xge a interagdo X, . Xp, invertem de sinal. Com isso, conclui-se que as

condigdes que favorecem a razdo de liquido desfavorece o direcionamento de esferas para

corrente de overflow, e consequentemente diminui Megferas - AS Superficies de resposta para

eficiéncia total de separacdo de esferas sdo apresentadas na Figura 4.3.
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Figura 4.3- Superficies de respostas para eficiéncia total de separacéo de esferas.
4.1.1 — Verificacdo dos modelos propostos

Para analisar melhor a precisdo e exatiddo das correlagdes empiricas propostas para

W, , R e mesferas fOI feita a comparagao dos valores previstos pelas Equacdes 4.1, 4.2 e 4.3,

considerando o nivel de significancia de 5%, e os valores observados experimentalmente. As

Figuras 4.4, 4.5 e 4.6 ilustram essa andlise. Tem-se que de modo geral, as equagdes propostas
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se mostraram coerentes quantitativamente e qualitativamente com os resultados experimentais

observado nos ensaios.
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Figura 4.4 — Valores preditos e observados para capacidade.
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Figura 4.5 — Valores preditos e observados para razdo de liquido.
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Figura 4.6 — Valores preditos e observados para eficiéncia total de separacéo de esferas.

Na analise de regressdo multipla algumas hipoteses sao assumidas, como, a variancia
dos erros ser constante e 0s erros apresentarem uma distribuicdo normal. Para validar o
modelo essas hipdteses devem ser entdo confirmadas. Para testar a homocedasticidade
(variancia dos erros constante) pode-se utilizar o gréafico dos residuos em funcdo dos valores
preditos, sendo que os residuos devem estar bem distribuidos em torno de zero sem apresentar
uma tendéncia. Quanto a hipotese da normalidade, esta pode ser checada a partir do gréafico de
probabilidade normal dos residuos, sendo que os pontos devem se localizar proximos a linha
normal e a banda construida a partir do nivel de significancia adotado, sendo nesse estudo 5%.
A partir das analises das Figuras apresentadas no APENDICE F, observa-se que os residuos
estdo bem distribuidos em torno de zero, e mesmo que alguns pontos, no grafico de
probabilidade normal dos residuos, se apresentem um pouco fora da banda isso ndo invalida a
tendéncia normal do erro.

Como visto, ndo foi possivel obter modelos para eficiéncia total de separacao de areia.
Como em todas as configuracdes testadas altas eficiéncias de separacdo foram alcancadas, a
variacdo observada na eficiéncia de areia, entre 0s experimentos em grande parte fica dentro
do erro experimental da medida, impossibilitando o ajuste. A Figura 4.7 apresenta as

eficiéncias de separacdo de areia com seus respectivos erros padrao.
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Figura 4.7- Eficiéncias de separacdo de area obtidas e os respectivos erros padréo.

4.1.2 — Relacdo entre razédo de liquido e eficiéncia total de separacdo de

esferas para os experimentos de selecdo do hidrociclone

Segundo Svarovsky (2000), se uma fracdo do liquido (R ) é direcionada para

corrente de underflow, uma mesma fracdo de todos os soélidos, presentes na corrente de
alimentacdo, também sera direcionada para essa corrente independentemente de suas taxas de
sedimentagdo. Fendmeno conhecido como efeito T.

A Figura 4.8 correlaciona os valores de eficiéncia total de separacédo de esferas e razdo
de liquido obtidos durante a execucdo do planejamento experimental para selecdo da
geometria do hidrociclone. Observa-se uma tendéncia linear, onde a eficiéncia total de
separacgdo de esferas é inversamente proporcional a razdo de liquido. Além disso, nota-se que
para razbes de liquidos préximas a 20% a eficiéncia total de separacdo de esferas é de
aproximadamente 80%, resultado que demonstra que a fracdo de 20% esferas que foi
direcionada para corrente de underflow ocorre quase que exclusivamente devido a divisdo de
fluxo (efeito T) e ndo devido a acdo da forca centrifuga. Em outras palavras, se fossem
definidas eficiéncias de esferas em relacdo a corrente de underflow e determinadas as
eficiéncias reduzidas de esferas, como definido pela Equacdo 2.17, obter-se-iam valores

préximos a zero.
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Figura 4.8 — Eficiéncia total de separacdo de esferas em funcédo da razdo de liquido para os

experimentos de sele¢do do hidrociclone.
4.1.3 — Determinacéo da configuracéo do hidrociclone

Como para todas as geometrias testadas altas eficiéncias de separacdo de areia foram
alcancadas, a selecdo dos pardmetros geométricos do hidrociclone baseou-se na escolha do
hidrociclone que maximizasse a recuperacdo de esferas na corrente de overflow.

Como visto, as duas varidveis que mais afetaram a resposta eficiéncia total de
separacdo de esferas foram o didmetro de abertura do underflow, de forma negativa, e 0
angulo da regido conica, de forma positiva . Assim, optou-se pela selecdo do menor didametro
de abertura do orificio de underflow e maior angulo.

Como o efeito do comprimento da regido cilindrica ndo foi tdo significativo para
separacgdo de esferas, optou-se pelo maior comprimento da regido cilindrica visto que quanto
maior essa dimensdo maior a capacidade do equipamento. A Tabela 4.1 apresenta a

configuracao selecionada.

Tabela 4.1 — Configuragdo geométrica do hidrociclone selecionado.

Variavel Valor
Lc 82 mm
0 8°
Du 4 mm
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4.2 — Resultados obtidos para determinacao do arraste de esferas

O conjunto completo dos resultados obtidos na realizacdo do planejamento
apresentado na Tabela 3.4 podem ser conferidos no APENDICE D.
O tratamento estatistico dos resultados possibilitou a obtencao de expresses empiricas

para vazao de alimentacdo ou capacidade do equipamento (W, ), eficiéncia total de separagéo
de areia (ng,peia ), razao de liquido (R ) e eficiéncia total de separacéo de esferas (Nesferas)-

Essas expressdes sdo apresentadas pelas EquacOes 4.5, 4.6, 4.7 e 4.8 constando apenas as
variaveis que influenciaram significativamente a resposta adotando um nivel de significancia
de 5%.

kg 261,22\ 1 . 1(-18,78 38,83
W, | —= |=1923,81+ YT+v Y (4.5)
h 255, 44 38,83 9,22
~15,31 716 0
Nareia (%) =88,01+ YT+YT Y (4.6)
0 0 0
-5,66 ~1,49 0
Ry (%) =13,87+ YT+vT Y 4.7)
0,45 0 O
505\ 1 7(201 0
Nesferas (%0) =87,83+[0’35jY +Y ( 0 OJY (4.8)

Em que o vetor de variaveis codificadas Y e dado pela Equacdo 4.9.

Xev. .
Y — Cvarela (4.9)
Xp

Nota-se a partir das equagdes anteriores, que com exce¢do da Mgreijq . tanto presséo
quanto a concentracdo volumétrica de areia na alimentacdo foram significativas para as
respostas de interesse. Os valores de R® encontrados para as equagdes propostas foram de
0,999; 0,997; 0,998 e 0,997 para W, Mareia, RL €Mesferas, respectivamente. O que
demonstra que essas equacgdes sao capazes de prever o comportamento das respostas dentro da
faixa estudada.

Partindo-se da analise da Equacdo 4.5, observa-se que tanto a concentracdo
volumétrica de areia quanto a presséo exerceram forte efeito positivo na capacidade vazao de

entrada do equipamento. O efeito positivo de XCVareia era esperado, uma vez que 0 aumento
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na concentracdo de areia na solucdo contribui para o aumento da densidade da solugéo e,
como o sistema de bombeamento ndo demonstrou qualquer limitacdo, ndo haveria motivo
para observar uma diminuicdo do fluxo de solucéo direcionado ao equipamento. Lynch et al.
(1975) também observaram que a capacidade aumentava, quando em uma pressdo de entrada
constante aumentava-se a concentragdo de sélidos na faixa de 0 a 15%, acima dessa faixa 0s
autores observaram comportamento contrério. JA& no que diz respeito a pressdo, 0
comportamento exibido ja era esperado pelo fato da pressao ser a for¢a motriz responsavel
pelo escoamento no interior do hidrociclone.

Outro fato que pode ser observado analisando a Figura 4.9, que contrasta o
comportamento da capacidade frente a pressdo e a concentracdo volumétrica de areia na

alimentacdo, é o fato de para pressdes maiores o efeito positivo da Cvyej, Ser maior. 1sso

pode ser explicado pelo aumento da temperatura, ja citado, que ocorre durante a realizacdo
dos experimentos, sendo importante ressaltar, que o efeito da temperatura sobre a viscosidade

ndo segui uma tendéncia linear.

x 1% areia
® 5% areia
® 9% areia

O T T T T T 1
20 25 30 35 40 45 50

Presséo (psi)

Figura 4.9 — Capacidade para diferentes pressdes e concentracdes volumétricas de areia.

No que diz respeito a eficiéncia total de separagdo de areia, a Unica variavel que
afetou significativamente a resposta foi a concentracdo volumétrica de areia na alimentagéo.
A partir da Figura 4.10 observa-se que a mudanca de concentracdo volumetria de areia na
alimentacdo de 1% para 5% pouco afetou a resposta. No entanto, com o0 aumento da
concentracdo volumetria para 9% a eficiéncia total de separagdo de areia caiu drasticamente.

Isso demonstra que para concentragdes acima de 5% os efeitos de interacdo particula —
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particula tende a reduzir a velocidade de sedimentacdo de maneira significativa, diminuindo,

assim, a eficiéncia total de separacdo de areia.

100 - y 5 u
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s 80 - x 1% areia
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70 - o . o ® 9% areia
60 T T T T T 1

20 25 30 35 40 45 50
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Figura 4.10 — Eficiéncia total de separacdo da areia para diferentes pressdes e concentracdes

volumeétricas de areia.

A partir da andlise das Equaces 4.7 e 4.8, nota-se que assim como nos experimentos
para selecdo do hidrociclone, os efeitos das varidveis estudadas apresentam sinais opostos

para R emnesferas, S€NAO 0 efeito da concentragdo volumétrica de areia na alimenta¢éo o mais
significativo em ambas respostas. Como o efeito de XCVareiaé positivo na Equacdo 4.8,

conclui-se que na faixa estudada o aumento da concentracdo de areia na alimentacdo, ndo
ocasionou o arraste de esferas para corrente de underflow.
Além disso, a analise dos dados apresentados no APENDICE E mostra que mais uma

VEZ, TMesferas @Presenta um comportamento linear e inversamente proporcional & R . Nota-se

também, que para um valor X% de razdo de liquido, a eficiéncia total de separacdo de esferas
assume valor de aproximadamente (100-X)%, indicando mais uma vez que que a separacdo
de esferas no equipamento ocorre quase que exclusivamente devido a diviséo de correntes e
ndo devido ao campo centrifugo gerado no equipamento. A Figura 4.11 contrasta essas duas

grandezas.
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Figura 4.11 — Eficiéncia total de separacdo em funcdo da razédo de liquido para os

experimentos de determinacédo do arraste de esfera

O efeito negativo de XCVareia sobre a resposta R ocorre devido principalmente ao

acumulo de sélidos na regido cénica. Como visto na se¢do 2.4.1, o acumulo de sedimento na
regido conica do equipamento forca grande parte da mistura sélido-liquido alimentada a
deixar o equipamento pela corrente de overflow. Devido a esse maior direcionamento da
mistura alimentada para corrente de overflow, sélidos que deveriam deixar o equipamento

pela corrente de underflow acabam sendo arrastados para corrente de overflow. Isso explica
também, a grande queda da eficiéncia total de separacdo quando XC\,areia esta em seu maior
nivel (9% em volume de areia na alimentacdo). A Figura 4.12 apresenta fotos das descargas
do underflow para o experimento a 1% de areia (a), para 5% de areia (b) e para 9% de areia na
alimentacéo (c) podendo-se assim identificar os regimes de operagdo do Hidrociclone, como

apresentado na secdo 2.5.2.
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Figura 4.12 — (a) regime spray (1% areia); (b) descarga combinada (5% areia); (c) regime

corda (9% areia)
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CAPITULO 5 - Conclusdes

As conclusfes obtidas a partir das analises dos resultados do estudo da selecdo da

geometria e do estudo de analise do arraste de esferas sdo apresentados a seguir.
5.1 — Conclusdes do estudo da sele¢ao do hidrociclone

— O estudo para a sele¢do de uma geometria possibilitou a obtencdo de expressdes empiricas
que correlacionam as respostasW,, R, TesferasCOM as variaveis geometricas
selecionadas para o estudo (Lc, Du e 0). Essas expressOes apresentaram coeficientes de
determinacéo superiores a 0,93.

— Devido a elevada densidade e tamanho relativamente grande, uma alta eficiéncia de
separacdo de areia (mgeja) foi alcangada para todas as geometrias testadas, o que
demonstra que as variaveis escolhidas para estudo pouco afetou essa resposta.

— O direcionamento de parte das esferas alimentadas para a corrente de underflow deu-se
quase que exclusivamente devido ao efeito de divisdo de correntes e ndo devido a acéo do

campo centrifugo.

— Como altas eficiéncias totais de separacdo de areia foram alcangadas independentemente
da geometria utilizada, a escolha dos pardmetros geométricos foi baseada nas condicdes
que maximizaram a respostanesferas- COMO Lc foi uma variavel que ndo afetou muito a
capacidade do equipamento e ndo afetou muito Negferas, OPtOU-se por selecionar o Lc que

maximizasse a resposta capacidade. Assim, a partir das correlagdes empiricas os seguintes
valores foram obtidos para composicdo da geometria do hidrociclone: 6=8° Du= 4mm e
Lc=82.

5.2 — Conclusdes do estudo da ocorréncia do arraste de esferas

— Os resultados obtidos permitiram a obtencdo de expressdes empiricas correlacionando as

respostas de interesse (W,, Mareias Mesferas © R ) cCom as variaveis operacionais

selecionadas para estudo (P e Cvcareia). ESSas expressdes apresentaram coeficientes de

determinacéo superiores a 0,99.
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—Em concentracbes volumétricas de areia mais baixas (1 e 5%) uma alta recuperacédo de
areia foi observada. Com o posterior aumento da concentracdo na alimentacdo para 9%, 0s

valores obtidos para resposta mgreja Ca€m drasticamente.

—Assim como nos experimentos de selecdo do hidrociclone, o direcionamento de parte das
esferas para corrente de underflow deu-se quase que exclusivamente devido ao efeito de
divisdo de fluxo e ndo devido a acdo do campo centrifugo.

— O aumento da concentracdo volumétrica de areia ndo ocasionou o arraste significativo de
esferas para corrente de underflow. A partir das correlagdes empiricas obtidas observa-se,
que na verdade, como esse aumento acarretou uma reducdo na razdo de liquido, o efeito de

CVareia Na recuperagéo de esferas na corrente de overflow foi positivo e ndo negativo como

primeiro se pensou que poderia ser.

5.3 — Sugestodes para trabalhos futuros

— Tendo em vista a grande influéncia da temperatura na viscosidade da solucdo, sugere-
se a utilizacdo de um controlador de temperatura para minimizar os efeitos dessa

variavel sobre as respostas estudadas em hidrociclonagem.

— Como no presente estudo, as variaveis geométricas estudadas apresentaram efeitos
reduzidos sobre a eficiéncia de separacao de areia, seria interessante o estudo de outras
variaveis geométricas como, o didmetro de alimentacdo, didmetro do overflow e o

diametro caracteristico do equipamento.

— A instalacdo de um novo sistema de agitacdo, devido a dificuldade de homogeneizacao

da suspensdo em fluido viscoso observada nesse trabalho.
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APENDICE A - Distribuicio granulométrica da areia utilizada

Tabela A.1-Distribuicdo granulométrica da areia.

Didmetro médio (um) Volume (%)
89,34 0,01
100,24 0,39
112,47 1,35
126,19 2,8
141,59 4,66

158 6,81
178,25 8,9

200 10,67
224,40 11,78
251,79 12,03
282,51 11,37
316,98 9,93
355,66 7,93
399,05 5,74
447,74 3,72
502,38 1,83
563,68 0,07
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APENDICE B - Distribuicio granulométrica das esferas utilizadas

Tabela B.1-Distribui¢do granulométrica das esferas ocas de vidro

Diametro médio (um) Volume (%)
7,10 0,01
7,96 0,32
8,93 1,42
10,02 2,5
11,25 3,99
12,62 5,63
14,16 7,28
15,89 8,77
17,83 9,89

20 10,51
22,44 10,53
25,18 9,93
28,25 8,81
31,70 7,3
35,57 5,6
39,91 3,91
44,77 2,38
50,24 11
56,37 0,12
63,25 0
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APENDICE C - Resultados obtidos nos experimentos de sele¢do do

hidrociclone

Tabela C.1- Resultados obtidos no planejamento de sele¢do do hidrociclone.

Xie Xg Xpu Nesferas (%0) Nareia (%0) Ry (%) W, (kg/h)
-1 -1 -1 78,73 94,22 22,50 1459,33
-1 -1 0 64,62 95,05 37,61 1475,67
-1 -1 1 44,78 99,01 58,39 1521,67
-1 0 -1 80,23 97,02 20,62 1351,00
-1 0 0 64,30 99,11 34,87 1371,33
-1 0 1 49,76 98,70 51,40 1429,67
-1 1 -1 80,46 96,99 19,53 1311,33
-1 1 0 71,16 96,45 29,08 1347,33
-1 1 1 53,38 97,85 44,63 1402,33
0 -1 -1 78,93 98,11 20,80 1439,00
0 -1 0 64,60 97,31 36,40 1446,33
0 -1 1 53,62 98,97 48,07 1503,00
0 0 -1 78,71 95,21 20,20 1404,67
0 0 0 66,71 96,36 33,86 1410,00
0 0 1 56,01 96,86 45,41 1432,67
0 1 -1 82,72 96,90 19,06 1378,00
0 1 0 72,08 97,74 29,47 1389,00
0 1 1 53,48 91,67 43,02 1458,00
1 -1 -1 79,85 98,33 20,69 1405,67
1 -1 0 65,18 96,96 35,79 1464,33
1 -1 1 50,41 99,14 49,53 1522,33
1 0 -1 80,06 97,92 19,81 1419,00
1 0 0 62,55 97,80 36,49 1426,00
1 0 1 55,75 96,70 4491 1486,33
1 1 -1 79,45 94,68 18,81 1445,33
1 1 0 66,32 93,91 31,49 1451,00
1 1 1 64,27 99,17 39,09 1474,00
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APENDICE D - Resultados obtidos nos experimentos de determinac&o do

arraste de esferas

Tabela D.1- Resultados obtidos no planejamento de determinacao do arraste de esferas.

CVareia Xp R (%) Nareia (%0) | Mesferas (%0) | Wa(kg/h)
-1 -1 20,60 98,05 81,32 1490,33
-1 0 20,91 98,73 81,01 1684
-1 1 20,07 98,85 81,99 1851
0 -1 12,40 96,16 90,24 1642,67
0 0 11,79 97,90 90,63 1910,33
0 1 11,47 98,58 90,65 2143,33
1 -1 9,90 68,14 90,96 1853,67
1 0 9,03 68,12 91,67 2214
1 1 8,66 67,52 92,01 2525
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APENDICE E - Interface grafica e diagrama de blocos do sistema de

controle utilizado
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Figura E.1- Interface grafica do sistema de controle
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Figura E.2- Diagrama de blocos do sistema de controle.
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APENDICE F — Anélises graficas dos residuos
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Figura F.1- Residuos em funcgéo dos valores preditos para capacidade.
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APENDICE G - Certificado de calibragio do MasterSizer 2000

Thermo

SCIENTIFIC

NANOSPHERE™ SIZE STANDARDS
NIST Traceable Mean Diameter

1. D%RIPTIQN. These particle size standards provide accurate and traceable size calibration for
particle size analysis. They are part of a series of polymer microspheres with calibrated mean
diamsters traceable to the Standard Meter through the National Institute ¢f Standards and Technology
{NIST). Diameters from 20 nanometers (nm) to 160 micrometers (um) are available as aqueous
suspensions in dropper-tipped vials, calibrated by photon correlation speciroscopy {(PCS), transmission
electron microscopy (TEM) or optical microscopy. The aqueous medium has been prepared to
promote dispersion and reduce clumping of the particles. The approximals particle concentration in
percent solids is given to facilitate dilution for the calibration and validation of particle analyzers.
Diamelers from 200 pm to 1000 pm are available as dry spheres, calibrated by optical microscopy.
The certified mean diameter is fraceable to NIST. Other values are for information only and should not

be used as calibration values,
2. PHYSICA T, Catalog Number: 3100 and 3100A, Nominal 100 nm
ertifled Mean Diameler: 100 nm £ 3 nm, k=2
Standard Deviation: 7.8 nm
Coefficient of Variation: 7.8%
Hydrodynamic Diameter; 98 - 103 nm {PCS)
Microsphere Composition: Polgstyrene
Microsphere Density: 1.05 glem’
Index of Refraction: 1.59 @ 589 nm
Approximate Concentralion: 1% solids - Coniinued on pags 2

CERTIFICATE OF CALIBRATION ANDRACEABILKTY |

This certifies that the calibrated mean diameter was transferred by transmission electron
microscopy (TEM) from the National Inslitute of Standards and Technology (NIST) certified
microspheres (Standard Reference Material 1963, 1691 or 1690).

Catalog Number: 3100 and 3100A, Namsphere“‘ Size Standards

Certification Dale: March 26, 2013
Certified Balch: 3100-006
Produclion Balch: 3100-057
Certified Mean Diameler: 100 nm

Expanded Uncerlainty: + 3 nm, k=2

(225
asiliou, Senior Melrology Engineer
Fisher Scienlific Parlicle Technology

Packaging Lot # 170408 Expiration Date: JUN'19
Clinical Dingncstics 40500 Kalo Road, Frermont, CA 84538 wiw.thermesclentfic, com!particletachnolegy
Parlicle Technolugy (510)979-5000  {510) 979.5002 fax Infoumicroparbicdes@éthermotsher.oom
Pege 10f2 Cert004.08

Figura G.1- Primeira pagina do certificado de calibracdo do MasterSizer 2000.
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NANOSPHERE™ SIZE STANDARDS - continued from page 1

3. MEASUREMENT METHODOLOQGY The cenified mean diameter of this produe! was obiained using
transmission electran microscopy from NIST cerified microspheres. The uncertainty Is calculated from
the calibration transfer uncertainty and the random error of the measurements per NIST Technical Note
1287, The uncertainty fisled is 1he expanded uncertainty with a coverage factor of 2 (k=2). Tha parlicle
slze distribution {standard deviation) was obiained by TEM. The Coefficient of Variation is the standard
deviation as a percenlage of the mean diameter. The hydrodynamic diameter was measured using
phofon correlation spectroscopy

4. CERTIFICATE Except for the purposes of record keeping, this cerificale may not be reproduced.
Rebotling or relabeling voids the warranly and invalidates the certification and iraceabillty of these
products. The Cerlified Balch is the master baich of material that is measured and certified with a MIST
traceable mean diameter. The Production Baich represents the intermediate material from which (he
final product Is made. Several Production Batches can be made from ons Cerlified Batch.

5. OPERATING INSTRUCTIONS For ease of use, these standards are packaged in an agueous
suspensian. They must be thoroughly dispersed in the botile to assure slatistically consistent samples.
To disperse the particles, gently inveri the bottle several times, then immarse in a low power ultrasonic
bath {10 seconds). Do not shake the botlle, as the small bubbles formed may introduce slatistical
artifacts. Before using, clear the dropper tip of residue by dispensing 2-3 drops into a waste container.
Dispense immediately after disparsion using the dropper tip.

6. SAFETY AND HANDLING PRECAUTIONS Avoid serosol production in the workplace whils
handling these producls or wear a suitable filker respirator when necessary.  Avoid inhalation or
ingestion of the particles. These products should only be used by trained scientiflc personnel. A
Malerial Safsty Data Sheet is included with each package.

7. STORAGE AND DISFOSAL Keep the botiie tightly sealed to avaid canlamination. Store ihe bottie
upright to prevent clogging the tip with pariicles. Refrigeration s not required for storage. Do not
freeze the particles. In case of spills, wash or wipe the area thoroughly. Dispose of as normal
laboratory waste. There are no special disposal procedures, Each bettle has a limited shelf life and
should not be used after its sxpiration dats.

8. LIMITED WARRANTY These products are intended for laboratory use by trained sclentific
personnel. Determinaiion of their suitability for a specific end-use is the responsibility of the user, who
assumes all kability for loss or damage arising out of the use of the product. Rebottling or relabeling
voids the warmanty and certification. Microgenics Caorporation's warrsnty is limited (o replacement of
defective products if returmed with our authorization within 60 days of purchases date.

THE FOREGOING WARRANTY SHALL BE IN LIEU OF ANY OTHER WARRANTIES, EXPRESS OR
IMPLIED, INCLUDING WITHOUT LIMITATION, ANY IMPLIED WARRANTY OF MERCHANTABILITY
AND FITNESS FOR A PARTICULAR PURPOSE. IN NO EVENT SHALL MICROGENICS BE LIABLE
FOR INDIRECT, SPECIAL, INCIDENTAL OR CONSEQUENTIAL DAMAGES.

Page 2ol 2 CertD0A0B

Figura G.2- Segunda pagina do certificado de calibracdo do MasterSizer 2000.
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