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RESUMO

O objetivo desse trabalho foi estudar a degradacéo térmica do fluido de perfuragéo tra-
tado termicamente. Para isso foi utilizada uma unidade experimental com sistema de
controle e aquisigao de dados. Os experimentos serdo executados envelhecendo o fluido
por 168 horas a 5 bar e 150°C. Os métodos que serao utilizados para analisar a estabi-
lidade de emulsao serdo analise de densidade, analise reoldgica, analise termogravimé-
trica e uma analise de formagédo de sobrenadante por meio de um algoritmo de trata-
mento de imagem. Os experimentos visam envelhecer termicamente o fluido de perfura-
cao e posteriormente analisar a estabilidade da emulsdo. Com a finalidade de determinar
o seu ponto de falha, que é quando o fluido perde a emuls&o e suas caracteristicas reo-
l6gicas, caracteristicas essas que garantem a eficiéncia e a seguranca durante a perfu-
racao de um pocgo, tanto onshore quanto offshore. Os resultados obtidos neste trabalho
indicam satisfatoriamente a condicado de falha do fluido tratado termicamente, nota-se
que as propriedades reoldgicas e a massa especifica do fluido sofreram pequenas alte-
racoes, a analise termogravimétrica aponta diferentes composi¢cées massicas em aliquo-
tas retiradas de diferentes posigdes em relagéo a proveta de amostragem, e o algoritmo
desenvolvido conseguiu com sucesso monitorar a variagdo da formagcdo de sobrena-

dante ao longo do tempo.

Palavras-chave: DEGRADACAO TERMICA, FLUIDO DE PERFURAGCAO, OFFSHORE,
OLEFINAS, ESTABILIDADE, EMULSAO, SOFTWARE.



ABSTRACT

The objective of this work was to study the thermal manipulation of heat-treated drilling
fluid. For this, an experimental unit with a control and data acquisition system was used.
The experiments will be carried out by aging the fluid for 168 hours at 5 bar and 150°C.
The methods that will be used to analyze emulsion stability will be density analysis, rhe-
ological analysis, thermo-gravimetric analysis, and a supernatant formation analysis us-
ing an image processing algorithm. The experiments aim to thermally age the drainage
fluid and subsequently analyze the stability of the emulsion. To determine its point of
failure, which is when the fluid loses its emulsion and its rheological characteristics, char-
acteristics that guarantee efficiency and safety during the drilling of a well, both onshore
and offshore. The results obtained in this work satisfactorily indicate the failure condition
of the heat-treated fluid, noting that the rheological properties and the specific mass of
the fluid underwent small changes, the thermogravimetric analysis indicates different
mass compositions in aliquots taken from different positions in relation to sampling-proof,
and the successfully developed algorithm monitors the variation of supernatant formation

over time.

Keywords: THERMAL DEGRADATION, DRILLING FLUID, OFFSHORE, OLEFINS,
STABILITY, EMULSION, SOFTWARE.
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1 INTRODUGAO

Fluido de Perfuragao

A utilizacao de fluidos na perfuragado de pogos de petrdleo e gas, tem inicio logo
guando o primeiro pogo foi perfurado em 1859 na cidade de Titusville, no estado da Pen-
silvania nos Estados Unidos utilizando fluido a base de agua salgada. Desde entao,
houve uma evolugao significativa desses fluidos, com avangos tecnoldgicos e cientificos
que possibilitaram a criagcéo de fluidos mais eficientes e seguros ao longo dos anos (YER-
GIN, 1991).

Dentre os fluidos de perfuracao utilizados estédo os fluidos a base de agua, a base
de dleo, e pode ser utilizado gas em algumas situagdes especificas, cada um atendendo
a peculiaridades de perfuragdes de pogos com diferentes geologias e condigdes naturais.
Os fluidos a base de agua sao economicamente e ambientalmente mais viaveis, sao uti-
lizados sempre que possivel, poréem em algumas situa¢des apresentam instabilidade du-
rante uma perfuracdo de pogos artesianos, como por exemplo em uma perfuragao no
pré-sal, onde o fluido pode solubilizar as paredes do pog¢o formadas de sal, a presenca
de agua também pode causar inchamento de argilas, dificultando a perfuragdo e sendo
necessario o uso do fluido a base de olefinas. O fluido a base de olefinas apresenta maior
estabilidade em perfuragdes a altas temperaturas e presséo.

Os fluidos a base de agua sdo compostos principalmente de agua, aditivos quimi-
cos e materiais sélidos suspensos. Os aditivos quimicos adicionados ao fluido a base de
agua sao projetados para melhorar suas propriedades fisicas e quimicas. Por exemplo,
um polimero pode ser adicionado para aumentar a viscosidade da lama, ajudando a
transportar os detritos para a superficie. Outros aditivos podem ser adicionados para re-
duzir a fricgdo e o desgaste da broca, prevenir a corrosdo do equipamento, controlar a
formacéo de espuma e prevenir a formagao de depdsitos solidos. Ja os materiais sélidos
suspensos na lama de perfuragdo a base de agua podem incluir argila, calcario, silica e

outros minerais. Esses materiais ajudam a manter a estabilidade e evitar o desabamento
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das paredes do poco, formando um reboco nas paredes porosas, assim evitando a infil-
tracao de fluido nas cavidades porosas e assegurando a integridade das paredes do pogo
durante a perfuragao (J.J. AZAR, 1937).

Os fluidos a base de 6leo sdo compostos principalmente de alcenos, aditivos qui-
micos e materiais sélidos suspensos. A principal diferenga em relagéo ao fluido de perfu-
racao a base de agua € que o fluido a base de 6leo é uma emulsdo em que que a fase
continua € composta por olefinas, enquanto um fluido a base de agua apresenta a fase
continua composta por agua. O 6leo mineral na lama de perfuragéo a base de dleo é
adicionado para melhorar a capacidade de transporte dos detritos e aumentar a eficiéncia
da perfuragdo, uma vez que € menos viscoso que a agua. Os aditivos quimicos adicio-
nados ao fluido de perfuragéo a base de éleo tém as mesmas finalidades que no fluido a
base de agua, como aumentar a viscosidade, controlar a formag&o de espuma, prevenir
a corrosao e controlar a atividade biolégica no pogo. Os materiais sélidos suspensos na
lama de perfuragao a base de 6leo sdo semelhantes aos da lama a base de agua, inclu-
indo argila, calcario, silica e outros minerais.

A lama de perfuragéo a base de 6leo € mais eficiente na perfuragao de formacgdes
geoldgicas especificas, como rochas calcarias, onde a agua pode causar problemas de
instabilidade do pocgo, pois formagdes rochosas compostas por argilominerais absorvem
agua do fluido, inchando e obstruindo o pogo durante a perfuragao, isso pode ser evitado
através da adi¢ao de cations mais estaveis ou de polimeros catidénicos (KCI por exemplo)
para inibir a absorgéo de agua por esse tipo de formagao rochosa (NASCIMENTO, 2009).

Funcdes de um fluido durante a perfuracéao:

e Remover e sustentar cascalhos durante a perfuracdo do poco, trazendo os
cascalhos a superficie por meio de suspenséo.

e Controlar as pressdes das formagdes, ou seja, gerar uma pressao hidrostatica
que tem que ser maior que a pressado da formacao, evitando problemas de
kick (influxo indesejavel de fluidos na formacédo do pog¢o) e um possivel blo-
wout no po¢go.

e Selar formagdes permeaveis e minimizar o dano as formagdes (arenitos e car-
bonatos, rochas presentes na parede dos pogos com alta porosidade) com

particulas solidas presentes no fluido, formando um reboco que impede que o
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fluido penetre direto dentro das rochas, contaminando o meio e comprome-
tendo a integridade das paredes do pogo.

e Resfriar e lubrificar a broca de perfuragdo, evitando desgaste excessivo da
broca e danos a formagao rochosa.

e Suportar a coluna de perfuragédo, a medida que a broca adentra o solo, uma
coluna com anilhas de metal com 9 metros de comprimento vai sendo formada
para exercer for¢a sobre a broca, o fluido deve ser capaz sustentar essa co-
luna.

e Garantir a avaliagdo adequada da formacao, sendo possivel apds a perfura-
¢ao realizar a perfilagem geoldgica do pocgo, identificando toda a formacgao
rochosa e a localizagao de jazidas de petroleo.

e Facilitar a cimentagdo e a complementagdo do pogo, logo apds a perfuragao
e antes de iniciar a extragdo do petroleo é realizada a cimentacao e fixagao
de sapatas de metal na parede do poco.

e Minimizar o impacto ambiental, ndo contaminando o meio ambiente ao redor
do pogo.

Algumas propriedades do fluido como densidade, paréametros reologicos, forgas
géis, parametros de filtragcao, teor de sélidos e reatividade sado algumas das propriedades
dos fluidos que devem ser monitoradas frequentemente nas sondas durante a perfuragao
de pocos para garantir a eficiéncia e a seguranca da operagao (DARLEY & GRAY, 1988).

Para um fluido exercer tais fung¢des, ao longo das décadas cientistas vem traba-
Ihando e aprimorando os fluidos de perfuragao para garantir sua estabilidade e eficiéncia

durante perfuragdes de pocgos de petroleo.

1.1 Objetivos

Neste trabalho, o objetivo é analisar a estabilidade da emulsdo em condicdes es-
pecificas, através da realizagao de estudos de reologia e tratamento de imagem. Foi de-
senvolvido um algoritmo no software C++ que possibilitou observar e quantificar a forma-

cao de sobrenadante de olefina no fluido tratado termicamente, sobrenadante esse que
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esta relacionando com a estabilidade da emuls&o. A analise termogravimétrica e a ana-
lise reolégica permitiram avaliar a composig¢ao e os parametros reoldgicos do fluido, for-
necendo informacdes cruciais para a previsao da estabilidade da emuls&o. Assim, é pos-
sivel analisar a estabilidade do fluido e garantir a eficiéncia e a seguranga de uma perfu-
racao que o utilizara.

Como objetivo especifico, destaca-se:

e Criacdo de um conjunto um algoritmo em C++ que possibilite a identificagao
da sedimentacao dos componentes mais pesados do fluido por meio de tra-
tamento de imagem.

¢ Monitoramento dos parametros reoldgicos do fluido.

e |dentificagdo da composi¢éo do fluido na condigédo de falha.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Através da analise de artigos, livros e documentarios disponiveis na literatura, &
possivel adquirir conhecimento sobre os fatores que influenciam a emulsao e sua estabi-
lidade, bem como os procedimentos utilizados para avaliar a estabilidade do fluido em
estudo. Dessa forma, foi conduzida uma investigagao explorando fatores como composi-
¢ao, propriedades fisicas e quimicas, métodos de preparagéo e microestrutura, além dos

métodos experimentais empregados para medir essa estabilidade.

2.1 Emulsao

Uma emulsdo € uma mistura coloidal de dois ou mais liquidos ndo misciveis, ou
seja, liquidos que em condi¢cées normais ndao se misturam. Essa mistura € obtida com a
ajuda de um agente emulsificante que ajuda a estabilizar as goticulas de um liquido na
presenca do outro liquido. As emulsdes sdo amplamente encontradas em muitos produ-
tos do cotidiano, como molhos de salada, maionese, logdes, cremes, tintas, entre outros
(ATKINS, 2010).

As emulsdes sao compostas por duas fases principais:

e Fase dispersa: E a fase que esta presente em pequenas goticulas na mis-
tura. Geralmente, é a fase que esta presente em menor quantidade. Por
exemplo, na maionese, a fase dispersa € a agua.

e Fase continua: E a fase que envolve a fase dispersa e esta presente em
maior quantidade. No exemplo da maionese, a fase continua € o oleo.

A caracteristica principal do emulsificante € a de possuir na mesma molécula par-
tes hidrofilicas e hidrofobicas separando-as e, impedindo que os glébulos da fase interna
coalescam, o que resulta em quebra da emulsdo. Emulsificantes mais polares s&o mais
Uteis na formag&o e na estabilidade de emulsdes do tipo O/A (ARAUJO, 2001).

Dentre as olefinas, aquelas de viscosidade elevada sao as que produzem as emul-

sdes mais estaveis. A elevada viscosidade dificulta ou impede a difusdo de agua e de
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substancias soluveis na agua entre as fases aquosas interna e externa do sistema multi-
plo e as alteracdes na emulsdo ocorrem significativamente mais devagar. (KUMAR,
2012).

2.2 Mecanismos de Desestabilizagao de Emulsao

A estabilidade da emuls&o € um conceito cinético. Numa emulsao estavel, ndo ha
alteragao perceptivel no numero, distribuicdo de tamanho e disposigédo espacial das gos-
tas dentro da escala de tempo experimental. Esta escala de tempo pode variar de alguns
segundos até anos, o que implica que estabilidade também é um conceito relativo. A
instabilidade da emulsdo pode envolver varios processos que ocorrem simultaneamente
ou consecutivamente, dependendo das condi¢des. As quatro principais maneiras pelas
quais a emulsao pode se tornar instavel sdo a formagao de creme (ou sedimentagao),
floculagéo, a coalescéncia e o amadurecimento de Ostwald (BINKS, B. P, 1998).

A estabilidade das emulsdes é governada por principios termodinamicos e, em
termos absolutos, todas séo instaveis em relagdo a suas fases. Contudo, existem pro-
cessos que podem prevenir ou retardar essa desestabilizagdo como a utilizag&o de agen-
tes emulsificantes e fornecendo altas taxas de cisalhamento (DARLING, 1987).

e Formacao de Creme: Em uma emulsdo aquosa, a formagao de creme € o
movimento das gotas de 6leo sob a gravidade ou em uma centrifuga para
formar uma camada concentrada no topo da amostra, mas sem nenhuma al-
teragao na distribuigdo do tamanho das gotas. Inicialmente, um gradiente de
concentragao de gotas se desenvolve na diregdo vertical, muitas vezes se-
guido pelo aparecimento de um limite distinto entre uma camada superior de
creme e uma camada inferior de emulsédo esgotada.

e Sedimentagao: Em uma emulsao inversa, o fendmeno equivalente a forma-
¢ao de creme ocorre e é chamado de sedimentagdo. As gotas de uma fase
mais densa podem sedimentar-se no fundo da emulsao se a densidade da
fase continua for maior do que a densidade da fase dispersa. Isso leva a se-

paracao das fases.
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e Coalescéncia: A coalescéncia ocorre quando as gotas de uma fase se fun-
dem umas com as outras, formando gotas maiores e, eventualmente, sepa-
rando-se da fase continua. Isso pode acontecer devido a choque mecanico ou
variagdes na temperatura.

e Amadurecimento de Ostwald: referido como destilagdo isotérmica ou difu-
sdo molecular em alguns textos, € o resultado das diferengas de solubilidade
de 6leo contido em gotas de tamanhos diferentes. Esse processo ocorre de-
vido a difusdo de espécies dissolvidas nas particulas coloidais. As goticulas
menores tendem a ter uma alta taxa de solubilidade, permitindo que os solutos
se dissolvam nelas. A medida que as goticulas menores perdem soluto, elas
diminuem de tamanho, enquanto as particulas maiores, que possuem uma
area de superficie menor em relagdo ao volume, experimentam uma menor
taxa de solubilidade e ganham soluto, aumentando de tamanho. Pequenas
gotas, por exemplo, com raio r; terdo maior solubilidade do que gotas maiores
com raio ;. Isso pode ser reconhecido pela equacao de Kelvin (Equagéo (1)),
que relaciona a solubilidade de uma gota S(r) com a de uma gota com raio
infinito S () (TADROS, 2016):

2)/Vm)

S(r) = S(e0) et

em que y € a tensao interfacial liquido/liquido, V;, é o volume molar da fase

dispersa, R é a constante universal dos gases e T é a temperatura absoluta.

A concentragcdo dos emulsionantes também afeta a estabilidade dos sistemas
emulsionados. Quantidades muito pequenas podem resultar em sistemas instaveis, e

muito elevadas podem ser toxicas e desestabilizadores do sistema. (KUMAR, 2012).
2.3 Mecanismos de Envelhecimento Térmico em Fluidos de Pogos de Perfuragao

A temperatura atua indiretamente na estabilidade da emulséo por alterar a tens&o

interfacial, a adsorcédo de emulsificantes e a viscosidade. Devido a tenséo interfacial e a
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viscosidade diminuirem com o aumento da temperatura, torna-se favoravel a formacgao
da emulsao, entretanto, o modo como a temperatura aumenta ou diminui pode causar a
coagulagao das particulas, desestabilizando a emulsdo (CHEN, 2004).

A estabilidade térmica dos fluidos de perfuracédo esta totalmente relacionada com
a suas propriedades reoldgicas em alta temperatura junto com salido ativo intruso (par-
ticulas de cascalhos em suspensao), que sao os principais problemas frequentemente
encontrados durante operagdes de perfuragao geotérmica. Além disso, mudangas fisico-
quimicas na estrutura do fluido de perfuracdo durante uma perfuracéo a altas temperatu-

ras resultam em danos a formacao e problemas de gelificagdo (ABDUO, 2015).

2.4 Analise da Densidade Utilizando Picndmetro

Massa especifica € uma importante grandeza fisica metroldgica, definida como a
relacéo entre a massa e o volume, a uma determinada temperatura. Para medir a massa
especifica, existem muitos métodos, como por exemplo, densimetros de vidro, densime-
tros digitais, picndbmetros e sistema de pesagem hidrostatica. O picnémetro pode ser uti-
lizado como padrao de referéncia na medi¢cao de massa especifica. A partir dele, é dada
rastreabilidade para outros instrumentos, tais como os densimetros digitais (ISO 3507,
1999).

O teste de densidade utilizando um picnédmetro € uma técnica comum para deter-
minar a densidade de sélidos ou liquidos. O picnbmetro € um recipiente de vidro com um
volume conhecido e uma tampa hermética que permite medir com precisao a densidade
de um material (ERDEY, 2008).

Para utilizar o picnbmetro de maneira eficaz € necessario que se conheca a den-
sidade do liquido de referéncia uma determinada temperatura e a massa do picnémetro
vazio, para se fazer a calibracido da vidraria, a densidade sera calculada em unidades de
massa por unidade de volume (SKOOG, D. A, 2013).



2.5 Analise Termogravimétrica

A analise termogravimétrica (TGA) € uma técnica analitica quantitativa que moni-
tora a massa de uma amostra a medida que a temperatura do forno aumenta até 1600
°C, sob um fluxo de gas estavel ou variavel. Na engenharia quimica moderna, os pesqui-
sadores aplicam a técnica para derivar conversoes, cinética e mecanismos para qualquer
processo com mudanga de massa, por métodos isotérmicos, monitoramento da massa a
temperatura constante, ndo isotérmicos, monitoramento da massa com variagao de tem-
peratura e quase isotérmicos, monitoramento da massa com pouca variagao de tempe-
ratura. A massa diminui a medida que a amostra se decompde, os compostos volateis
evaporam ou o estado de oxidagao diminui, enquanto em ambientes reativos (com O2,
por exemplo), a massa dos metais de transicdo pode aumentar (SAADATKHAH N, 2020).

De acordo com a Confederagao Internacional de Analise Térmica e Calorimetria
(ICTAC) define-se analise térmica (AT) como um grupo de técnicas que monitoram mu-
dangas nas propriedades fisicas ou quimicas de uma amostra ao longo do tempo, a me-
dida que ela é submetida a um aumento de temperatura. Os analisadores termogravimeé-
tricos (TGA) monitoram e registram a massa, o tempo e a temperatura da amostra. O
programa de temperatura pode incluir aquecimento, resfriamento, retengao isotérmica ou
uma combinagao deles (S. VYAZOVKIN, 2011). O analisador consiste em uma micro
balanca precisa conectada a um recipiente de amostra dentro de um forno com um pro-
gramador e controlador de temperatura (termo balanga). A balanga pesa a amostra em
um forno fechado (R. B. PRIME, 2009).

2.6 Analise Reoldgica

Reologia é a ciéncia que estuda como a matéria se deforma ou escoa, quando
esta submetida a esforgos originados por forgas externas. O escoamento de um fluido,
liquido ou gas, é caracterizado por leis que descrevem a variagao continua da taxa ou

grau de deformagao em funcao das forgas ou tensdes aplicadas (MACHADO, 2002).
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A tensao de cisalhamento é a for¢a necessaria para manter o escoamento do flu-
ido, dividida pela area cisalhante, Equagéao (2). Em paralelo, a taxa de cisalhamento re-
presenta a taxa de deformagédo ou movimento que um material sofre em resposta a essa
tensado, Equacéo (3). Também é conhecida como grau de deformacgéo ou gradiente de

velocidade.
r=F/, 2)

y=4/ (3)

Quanto a relagao entre a taxa e a tensao de cisalhamento, os fluidos se dividem
em duas categorias principais: os Newtonianos, nos quais a viscosidade permanece
constante, e os ndao Newtonianos, nos quais essa relagdo nao é constante. Nos fluidos
nao Newtonianos, a relagao entre a taxa de deformacéo e a tenséo de cisalhamento va-
ria.

O comportamento de fluxo de um fluido € definido pelos parametros reoldgicos.
Estes sdo determinados considerando um modelo matematico particular, o qual influéncia
diretamente no calculo das perdas de carga na tubulagao e velocidade de transporte dos
cascalhos na regido anular. Os modelos mais usuais sdo o de Newton, de Bingham ou
plastico ideal, Ostwald de Waale ou de poténcia e o de Herschel-Bulkley ou poténcia
modificado (MACHADO, 2002). A Figura 1 exibe as curvas de fluxo caracteristicas cor-
respondentes a cada modelo matematico, enquanto a Tabela 1 apresenta as equacgoes

que representam esses modelos matematicos.



11

Figura 1 - Curvas de fluxo caracteristicas dos modelos matematicos

Newtoniano

Fonte: Autoria Proépria (2023).

Tabela 1 - Modelos e equagbes para caracterizagao reologica de fluidos

Modelo Matematico Equacao do Modelo
Newtoniano T =uy
Peseudo-plastico (Ostwald Waale T =Ky"
ou Modelo de Poténcia)
Dilatante T =Ky"
Bingham T=719+ Uy
Plastico (Herschel-Bulkley) T=1y+ Ky

Plastico (Casson) = "rom + ()"
= / 0 .

Fonte: Machado (2002).

Os estudos de reologia envolvem varias abordagens e métodos para compreender

o comportamento dos materiais, especialmente fluidos e sélidos deformaveis, sob tensao
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e fluxo. Neste trabalho o método de estudo sera por meio de testes de tensdo e deforma-
¢ao utilizando um redmetro do tipo que utiliza cilindros coaxiais.

Reometria € uma técnica cientifica e de engenharia usada para medir as proprie-
dades de fluxo e deformac&o de materiais, especialmente fluidos complexos como poli-
meros, geéis, entre outros. A reometria envolve o uso de um reémetro, que € um instru-
mento projetado para aplicar tensao ou deformagéao controlada a um material e medir sua
resposta.

Os redmetros com geometrias do tipo cilindros coaxiais sédo redmetros rotacionais
que promovem a deformacgao por cisalhamento do material por meio da rotagcdo de um
elemento sensor no interior ou exterior da amostra, observado na Figura 2. Este tipo de
configuracao é utilizado para determinacédo de propriedades reoldgicas de materiais de
baixa e média viscosidade, tais como solugdes, solventes, suspensdes e emulsdes
(POSSA, 2004).

Figura 2 - Representacdo esquematica da geometria de cilindros concéntricos

Fonte: Mezger (1998).
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3 MATERIAL E METODOS

3.1 Teste de Envelhecimento

Nesta primeira etapa, o fluido de perfuragdo é preparado em laboratério como
apresentado na Figura 3, e em seguida sao realizados experimentos de envelhecimento
térmico, para isso € utilizada uma unidade experimental de envelhecimento de fluidos
apresentada na Figura 4, onde é possivel submeter a condi¢gdes de temperatura e pres-

sdo desejadas através de um sistema de controle como apresentado na Figura 5.

3.1.1 Materiais Utilizados

Fluido de Perfuragéo

Emulsificante

Agitador

Unidade experimental de envelhecimento térmico
Sistema de controle e seguranga da unidade
Becker de 1000 mL

Reatores da unidade experimental

N o a s~ b=
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Figura 3 - Agitador de mistura

Fonte: Autoria Propria (2023).

Figura 4 - Unidade experimental de envelhecimento térmico para fluidos de

perfuragcao

Fonte: Autoria Propria (2023).
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Figura 5 - Sistema de controle e aquisicdo de dados para unidade experimental

de envelhecimento térmico

Fonte: Autoria Propria (2023).
3.1.2 Procedimento experimental

Para a realizagdo do procedimento estudado, primeiro o fluido de perfuragao foi
preparado de acordo com sua formulagao original utilizando 1-Hexadeceno, emulsificante
primario e secundario, salmoura e cal. Apds o fluido ser formulado ele € emulsificado
utilizando um agitador, posteriormente ele € inserido no reator e tratado termicamente na
unidade experimental. Apds o tratamento térmico o fluido é retirado dos reatores e ime-
diatamente foram realizados os experimentos do trabalho.

A temperatura e a pressao do reator foram controladas pelo sistema de controle e
segurancga, garantindo confiabilidade nos dados que serao tratados posteriormente a par-
tir desse experimento.

O tempo total de tratamento térmico foi de 168 horas, mantendo a temperatura em
150°C e a pressdo em 5 bar, importante ressaltar que a pressao foi mantida a 5 bar para
que a agua presente nao volatilizasse. O fluido pés-tratamento pode ser observado na

Figura 6.
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Figura 6 - Fluido de perfuragao pés-tratamento térmico

Fonte: Autoria Propria (2023).

3.2 Teste de Densidade

Apos o fluido ser envelhecido termicamente ele passa por alguns testes experi-
mentais que avaliardo algumas propriedades consideradas importantes, como densi-
dade, reologia, formagao de sobrenadante e analises da composi¢ao. O primeiro teste a
ser realizado é o teste de densidade, para isso € utilizado uma balanga analitica como

mostra a Figura 7 e um picnébmetro como apresentado na Figura 8.

3.2.1 Materiais Utilizados

Picnédmetro
Fluido de perfuragéo sem tratamento
Fluido de perfuragao tratado

Agua destilada

o M e bdh =

Balanca



Figura 7 - Balanga analitica com precisao de 5 casas decimais

Fonte: Autoria Prépria (2023).

Figura 8 - Picnbmetro

Fonte: Autoria Prépria (2023).

17
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3.2.2 Procedimento experimental

A densidade do fluido foi analisada utilizando picnometria liquida em triplicata.
Para tal propésito foi utilizado um picnédmetro de 25 mL e dgua destilada como liquido de

referéncia. A calibragcéo e as analises foram conduzidas em temperatura ambiente.

3.3 Teste de Proveta

O teste de proveta tem como finalidade monitorar a estabilidade da emulsao do
fluido de perfuracao através da analise de imagem, que por meio dela € possivel visuali-
zar quantitativamente a formagao de sobrenadante, que € um indicador do mecanismo
de desestabilizagcdo de emulsédo determinado coalescéncia, e com um algoritmo é possi-
vel fazer a analise de imagem ao longo do tempo e determinar a variagao do volume de
sobrenadante. O aumento do volume de sobrenadante indica que a olefina (fase conti-
nua) presente no fluido quebrou a emuls&o e por possuir menor densidade entre os com-
postos da emulsdo, se aglomerou no topo. Apresentado na Figura 9 a unidade experi-

mental e na Figura 10 a formagéo de sobrenadante ao longo do tempo.

3.3.1 Materiais Utilizados

Fluido tratado
Proveta
Camera

Desktop com software em C++

o & b=

Unidade experimental para aquisicdo de imagens



19

Figura 9 - Unidade experimental para aquisigao de imagens

Fonte: Autoria Prépria (2023).

Figura 10 - Imagens da variagéo do volume de sobrenadante ao longo do tempo

Fonte: Autoria Prépria (2023).
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3.3.2 Procedimento experimental

A unidade experimental consiste em uma caixa com uma fita de LED dentro, que
possibilita a iluminacdo adequada do experimento, um furo na porta que é por onde foi
gravado o video para tratamento de imagem. Um suporte na porta que € utilizado para
apoiar e manter estatica a camera, nesse experimento foi utilizado um celular iPhone XR
com camera de alta resolugao.

Apos sair do reator o fluido foi homogeneizado para retirar a amostra, foi inserido
na proveta e durante 9 horas foi filmado. As imagens obtidas nesse experimento foram

tratadas em um algoritmo de tratamento de imagem programado em C++.

3.4 Analise Termogravimétrica

O teste de Analise Termogravimétrica tem como finalidade identificar a composi-
cao das aliquotas retiradas amostra de fluido tratado, visualizando dados que indiquem
a quebra de emulsdo, com a analise de decaimento de massa € possivel identificar com-
postos do fluido que presentes em cada aliquota de amostra, monitorando o decaimento
de massa na temperatura de ebulicdo do composto puro. Para isso foi utilizado um ho-
mogeneizador como apresentado na Figura 11 e uma analisador termogravimétrico apre-

sentado na Figura 12.

3.4.1 Materiais Utilizados

Agitador de mistura com hélice de 3 pas
Analisador termogravimétrico com unidade de aquisi¢ao de dados

Fluido tratado

N -

Vidrarias
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3.4.2 Procedimento experimental

Figura 11 - Agitador de mistura com hélice de 3 pas

Fonte: Autoria Prépria (2023).

Figura 12 - Analisador termogravimétrico

Fonte: Autoria Prépria (2023).
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3.4.3 Procedimento experimental

As amostras do fluido de perfuracéo, antes e apds os testes de envelhecimento,
bem como seus principais constituintes, foram caracterizadas termicamente em um ana-
lisador termogravimétrico modelo TGA/DTG-60H, marca Shimadzu, sob fluxo continuo
de atmosfera inerte de nitrogénio gasoso de alta pureza 99,999%; a taxa de 50 mL/min.
Para este estudo, utilizou-se uma massa de amostra inicial de aproximadamente 12
+1mg. Cada amostra foi colocada em uma panela de platina tarada previamente e foi
aquecida a 500°C, com taxa de aquecimento de 10°C/min. O analisador termogravimeé-
trico (TGA) registra diretamente dados de perda de massa como fun¢c&o de temperatura
e tempo.

Para a Analise Termogravimétrica, o fluido de perfuragcédo tratado € homogenei-
zado com o agitador, de 250 RPM por 1 minuto e 36 segundos, totalizando 400 rotagdes,
foram recolhidas 3 aliquotas de amostra em posigdes distintas em altura e distancia com

relacéo a parede da proveta.

3.5 Analise Reoldgica

A analise reoldgica do fluido foi conduzida empregando um reémetro Brookfield®,
modelo R/S Plus, equipado com spindle CC3-40 e um banho térmico acoplado (Brookfi-
eld®, modelo TC-602), assegurando a realiza¢ao de todas as analises a uma temperatura
de 30°C. A taxa de cisalhamento foi investigada no intervalo de 0 a 1000 s~ possibili-
tando a determinagao da viscosidade do fluido como apresentado na Figura 13.

Para descrever o comportamento reoldgico do fluido o modelo de Herschel-Bulc-
kley, descrito pela Equagao (4), foi ajustado aos dados experimentais por meio de regres-
séo nao linear (HERSCHEL; BULKLEY, 1926).

T=1Ty +K@)" 4)

em que 7 € a tensado de cisalhamento (Pa), representa a forga tangencial por uni-

dade de area que o fluido exerce sob a aplicagdo de uma taxa de deformacéo. K € o



23

indice de consisténcia ou viscosidade aparente do fluido (Pa-s™), reflete a resisténcia do
fluido ao fluxo quando a taxa de deformacao é aplicada. t, é a tensao limite ou tenséo
de cisalhamento inicial (Pa), indica a tensdo minima necessaria para iniciar o escoamento
do fluido. y é a taxa de cisalhamento ou taxa de deformacao (s7), indica a taxa de mu-
dancga da deformacao do fluido ao longo do tempo, n é o indice da lei de poténcia ou
indice de comportamento do fluido, determina a natureza do comportamento do fluido, se
n<1 o fluido é pseudoplastico, o que significa que sua viscosidade diminui com o0 aumento
da taxa de cisalhamento, se n>17 o fluido é dilatante, indicando que a viscosidade aumenta

com a taxa de cisalhamento, e quando n=1 o fluido exibe comportamento newtoniano.

3.5.1 Materiais Utilizados

Rebmetro de cilindros Coaxiais
Banho termostatico
Unidade de aquisicdo de dados

Fluido tratado termicamente

o kB 0 Dd -~

Fluido nao tratado

Figura 13 - Banho térmico TC-602 e Redmetro Brookfield®

| ———

=

Fonte: Autoria Propria (2023).
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3.5.2 Procedimento experimental

O fluido tratado foi disposto na capsula cilindrica exterior do reémetro, que é en-
caixada posteriormente no equipamento, o teste foi realizado a 30°C, para isso utilizou-
se um banho térmico, apos o redmetro estar montado e pronto para uso, aguardou-se 5
minutos para que a temperatura se estabilizasse. Apds esse tempo sdo realizados os
testes reoldgicos, onde os dados foram adquiridos no computador ao lado do equipa-

mento.



25

4 RESULTADOS E DISCUSSAO

O presente capitulo mostra os resultados dos ensaios de reologia, teste de densi-

dade, Analises Termogravimétricas e tratamento de imagem.

4.1 Teste de densidade

Na Tabela 2 estdo apresentados os resultados para a calibracdo do picnémetro.

Tabela 2 - Dados de massa para a calibragao do picndmetro

Massa Picndmetro Vazio Massa Picndmetro com agua 26,8°C
(8) (8)
16,44555 + 0,00049 40,925292 + 0,03519

Fonte: Autoria Propria (2023).

De acordo com a ABNT a massa especifica da agua a 26,8°C € 0,99669 g/cm?,
com o valor médio da massa do picnémetro que é de 16,44555 gramas e com o valor
médio da massa do picnbmetro com agua que é de 40,92529 gramas, foi encontrado a
massa média de agua destilada que é de 24,47974 gramas, com o valor de massa espe-
cifica encontrada na tabela da ABNT, foi calculado o volume calibrado do picnémetro,
que foi de 24,56104 cm?.

Com o picnédmetro devidamente calibrado, foi medido a massa do picnbmetro com
fluido tratado, a fim de se encontrar a massa especifica do mesmo, o valor encontrado
foi de 46,05559 + 0,02318 gramas.

Com a massa média do picnémetro vazio, que é de 16,44555 gramas, e, a massa
meédia do picndmetro com fluido tratado, que é de 46,05559 gramas, foi encontrada a
massa media do fluido tratado que é de 29,61004 gramas. Com o volume calibrado do
picndmetro encontramos a massa especifica do fluido tratado, que € de 1,20557 g/cm?.

Comparando a massa especifica do fluido tratado com a massa especifica do flu-

ido ndo tratado que € cerca de 1,19 g/cm?, nota-se que, embora a reologia do fluido tenha
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sido modificada, a relacdo entre massa e volume permaneceu praticamente inal-
terada, mantendo-se em valores préximos a 1,2 g/ cm?, indicando que durante o enve-
Ihecimento térmico ndo houve a perca de massa, ou seja, ndo houve nenhum vazamento
de gas do reator utilizado para a o envelhecimento térmico, isso € um indicativo que a

unidade experimental esta trabalhando de forma correta.

4.2 Analise Termogravimétrica

Durante o teste de proveta observou-se a formagao de trés fases, a hipdtese de
quebra de emulsao foi levantada, visualmente foi possivel observar a quebra de fases
com a formacéao de sobrenadante, apresentado na Figura 10. De maneira a identificar o
conteudo das fases, realizou-se a analise termogravimétrica das fases, sendo utilizado
como base de comparagao os componentes do fluido de perfuracédo separados.

De acordo com YIN et al. (2015) a olefina original, quando pura, possui faixa de
evaporacao entre 90 e 210°C, o que esta de acordo com dados obtidos nas analises
termogravimétricas.

A Figura 14 apresenta a curva termogravimétrica (TGA) e a Figura 15 apresenta a
curva termogravimétrica derivada (DTG) da fase de sobrenadante observada no teste de

proveta, o experimento foi realizado em réplica.
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Figura 14 - Curva termogravimétrica (TGA) da fase de olefina observada na pro-

veta
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Fonte: Autoria Propria (2023).
Figura 15 - Curva termogravimétrica derivada (DTG) da fase de olefina obser-

vada na proveta
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Fonte: Autoria Propria (2023).
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Esse resultado sugere que, o sobrenadante apresentou comportamento seme-
Ihante a olefina pura, tendo um decaimento de massa acentuado entre 100 e 220°C como
pode ser observado na Figura 15, e pode ser observado que 90% da massa total da
amostra decaiu até 220°C, e o restante da massa presente da amostra permaneceu
guase constante até os 500°C como pode ser observado na Figura 14. A olefina, devido
a sua menor densidade em comparacao com outros componentes do fluido, tende a se
concentrar principalmente na parte superior da amostra.

Na Figura 16, sao exibidos os resultados da analise termogravimétrica da fase
aquosa da amostra, de acordo com GHADERI & DARGAZANY, 2022, a faixa de
evaporagao para a agua esta entre 24 e 115°C, os dados da analise termogravimétrica
mostraram um pico de decaimento de massa entre nesta mesma faixa de temperatura, o
qgue indica evaporagao da agua presente na salmoura, e a Figura 17 apresenta a curva
termogravimétrica derivada (DTG) da fase aquosa, o experimento foi realizado em ré-

plica.

Figura 16 - Curva termogravimétrica (TGA) da fase aquosa observada na proveta
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Fonte: Autoria Propria (2023).
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Figura 17 - Curva termogravimétrica derivada (DTG) da fase aquosa observada

na proveta
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Fonte: Autoria Propria (2023).

Esse resultado sugere que, a fase intermediaria apresentou comportamento se-
melhante a da salmoura, tendo um decaimento de massa acentuado entre 70 e 120°C,
como pode ser observado na Figura 17, e pode ser observado que 70% da massa total
da amostra decaiu até 120°C, observado na Figura 16. Apos a quebra da emulsdo, a
salmoura, devido a sua densidade ser maior que a da olefina e menor que a dos sélidos
utilizados na formulacéo, tende a se concentrar principalmente na parte intermediaria do
fluido com relagao a proveta.

Na Figura 18, sao exibidos os resultados da analise termogravimétrica da fase de
sedimentos da amostra, e a Figura 19 apresenta a curva termogravimétrica derivada
(DTG), de acordo com estudos ja realizados por GHADERI & DARGAZANY, 2022, com-
postos organicos tipicos se degradam entre 100°C e 500°C, o experimento foi realizado

em réplica.
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Figura 18 - Curva termogravimétrica (TGA) da fase de sedimentos observada na

proveta
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Fonte: Autoria Propria (2023).

Figura 19 - Curva termogravimétrica derivada (DTG) da fase de sedimentos ob-

servada na proveta
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Fonte: Autoria Propria (2023).
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Analisando a Figura 19 é possivel observar que a massa dos componentes decai
acentuadamente até 200°C, também é possivel observar que cerca de 45% da massa
decai até 200°C. De 200 a 500°C é possivel observar um decaimento de massa de 5%
e, apos essa temperatura ainda temos 50% de massa presente na amostra, indicando
gue ainda ha compostos menos volateis presentes na amostra. Esse resultado sugere
que, apos a quebra da emulsao, temos salmoura e olefina presente no fundo da amostra,
como observado na Figura 18, porém em menor fragdo massica quando comparado com
as amostras da fase aquosa e sobrenadante, a massa da amostra possui composigcao de
sélidos organicos e cristais de sais da salmoura, que irdo perder massa a temperaturas

superiores a 500°C.

4.3 Analise Reolédgica

A reologia do fluido submetido a degradagéo foi comparada com a reologia do
fluido de perfuragéo original. A influéncia da taxa de cisalhamento na tensao de cisalha-
mento € apresentada nas Figuras 20 e 22, para o fluido original e tratado respectiva-
mente. Ja a influéncia da taxa de cisalhamento na viscosidade desse fluido é apresentada
nas Figuras 21 e 23, para o fluido original e tratado respectivamente. As amostras do

fluido original e fluido tratado foram analisadas em tréplica.
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Figura 20 - Grafico de tenséo de cisalhamento em fungao da taxa de cisalha-

Figura 21 -

mento para o fluido original
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Fonte: Autoria Propria (2023).
Grafico de viscosidade em funcao da taxa de cisalhamento para o flu-

ido original

350

300 +

Viscosidade (mPa-s)
- N N
a o [
o o o
1 1 1

-

o

o
1

[42]
o
1

\
‘\\%»...,\\

—
0 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Taxa de cisalhamento (1/s)

Fonte: Autoria Propria (2023).
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Figura 22 - Grafico de tenséo de cisalhamento em fungdo da taxa de cisalha-

mento para o fluido tratado
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Fonte: Autoria Propria (2023).

Figura 23 - Grafico de viscosidade em fungao da taxa de cisalhamento para o fluido

tratado
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Utilizando o modelo de modelo de Herschel-Bulckley os dados obtidos foram tra-
tados. Na Tabela 3 estdo apresentados os parametros da regressao nao linear para o

fluido original e tratado.

Tabela 3 — Parametros do modelo de Herchel-Bulckley

K n T, R?
(Pa-s™1) (Pa)
Original 0,0562 £ 0,0071 0,8908 £ 0,0165 1,5206 £ 0,1659 0,9985 £ 0,0005
Tratado 0,2018 £ 0,2096 0,7981 £ 0,1363 1,9783 +1,5282 0,9916 £ 0,0107

Fonte: Autoria Propria (2023).

Foi realizado o teste t de Student para verificar se houve diferenca estaticamente
significativa entre os dois grupos, com uma significancia de 95%, os valores de P tanto
para uni-caudal quanto para bi-caudal apresentaram valores maiores que 0,05, indicando
gue nao ha diferenca estatisticamente significativa entre as médias entre os parametros
do fluido original e tratado.

Pode-se observar analisando a Tabela 3 que o indice de consisténcia (K) e a ten-
s&o limite (z,,) aumentaram para o fluido tratado, esse aumento indica que na condig&o
de falha o fluido adotou um comportamento mais pseudoplastico, sendo necessaria uma
maior taxa de cisalhamento para o fluido comegar a escoar e um aumentando de resis-

téncia do fluido ao fluxo quando a taxa de deformacéo ¢é aplicada.

4.4 Teste de Proveta

Os resultados do teste de estabilidade na proveta ficaram em formato de video, o
video foi tratado com um algoritmo de tratamento de imagem programado em C++. A
ideia principal do algoritmo é calcular a variagao do volume de sobrenadante ao longo do
tempo, para tal foi utilizada a biblioteca opencv. Foi utilizada a escala de vermelho para

diferenciar a proveta vazia, o sobrenadante e o restante do fluido.
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Foram medidas as dimensdes da proveta para calibrar o algoritmo, fazendo uma

relacéo de centimetros e pixels de imagem:

Altura de liquido:10,4 cm

Volume de liquido: 60 cm?

Diametro interno da proveta :2,7 cm

Altura de olefina ao final do experimento: 1,7 cm

A Figura 24 demonstra como o software fez a leitura de volume de sobrena-

dante ao longo do tempo.

Figura 24 - Leitura do sobrenadante utilizando software

E A

Fonte: Autoria Propria (2023).

Apo6s 9 horas de captura de imagens os dados foram tratados, capturou-se e ana-

lisou 1 frame de imagem por minuto e gerou-se a Figura 25, que indica a variagéo do

volume de sobrenadante ao longo do tempo.
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Figura 25 - Variagdo do volume de sobrenadante ao longo do tempo

Volume Sobrenadante (cm?)
]
1
l|ll

T T —7T1r - r - 1~ 1 1 1 1T 1
0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Tempo (h)

Fonte: Autoria Propria (2023).

Os resultados apresentados na Figura 25 indicam que ha sedimentagao de séli-
dos, onde ha formagao de gotas maiores com a fase continua de olefina que preferenci-
almente por sua menor densidade entre os compostos da emulsdo se concentra no topo
da proveta, indicando quebra de emuls&o. E possivel observar o volume de sobrenadante
variando ao longo do tempo de maneira logaritmica, ao se comparar com o volume final
observado no laboratério de 9,7334 cm?® obtivemos um resultado muito satisfatério.

Apresenta na Equacéo (5), foi ajustado um modelo matematico para a curva da
Figura 25 a fim de se estipular um tempo de tratamento de imagem mais adequado para

o fendbmeno observado.

V =2,18621In(t) + 4,3673 (5)

onde V é o volume em cm?® e t € o tempo em horas, a equagao possui 0 coeficiente de

correlagédo de Pearson (R?) de 0,9362.
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5 CONCLUSAO

zados.

Neste capitulo estdo apresentadas as conclusdes acerca dos experimentos reali-

No teste de densidade, observou-se que, embora a reologia do fluido tenha
sido modificada, a relacdo entre massa e volume permaneceu praticamente
inalterada, mantendo-se em valores préximos a 1,2 g/ cm?, indicando que
durante o envelhecimento térmico ndo houve a perca de massa, ou seja
nao houve nenhum vazamento de gas do reator utilizado para a o envelhe-
cimento térmico, isso € um indicativo que a unidade experimental esta tra-
balhando de forma correta.
No teste de reologia € possivel observar que os parametros da regressao
nao linear do modelo de Herschel-Bulckley ndo apresentaram diferenca es-
tatisca significativa entre o fluido original e tratado. Ao analisar o indice de
consisténcia (K) e a tensao limite (z,), nota-se um aumento para o fluido
tratado, esse aumento indica que na condi¢ao de falha o fluido adotou um
comportamento mais pseudoplastico, sendo necessaria uma maior taxa de
cisalhamento para o fluido comecgar a escoar e um aumentando de resis-
téncia do fluido ao fluxo quando a taxa de deformacéo ¢é aplicada.
A partir das analises termogravimétricas, pode-se constatar que ha uma alta
distincdo na composicao do fluido tratado, indicando que houve a quebra
de emulsdo, com relagdo a proveta, no topo da amostra encontra-se um
maior volume de olefina, na fase intermediaria da amostra encontra-se um
maior volume de salmoura, e no fundo da amostra encontra-se majoritaria-
mente solidos organicos.

No teste de proveta com tratamento de imagem pode-se observar que ha
o fendmeno de sedimentagdo, onde ha formagao de gotas maiores com a
fase continua de olefina que preferencialmente por sua menor densidade
entre os compostos da emulsdo se concentra no topo da proveta. E possivel

observar o volume de sobrenadante variando ao longo do tempo de maneira
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logaritmica, ao se comparar com o volume final observado no laboratorio
de 9,7334 cm? obtivemos resultados muito satisfatorios. O modelo matema-
tico ajustado nesse trabalho tem como objetivo prever o tempo total gasto
para toda a olefina se concentrar na regido de sobrenadante, sendo possi-
vel deixar indicado para préximos trabalhos, um tempo de tratamento de

imagem mais preciso para esse fendbmeno.

Sugestdes para melhoria do experimento de proveta:

A fim de mitigar erros de calibragao do software, indica-se instalar uma web-
cam na unidade experimental, de modo a ficar fixa e, também ser possivel
fazer a analise em tempo real, evitando arquivos de video muito pesados.
Sugere-se também que dentro da unidade experimental fixe-se uma base
com encaixe para a proveta, de modo a ficar sempre encaixada na mesma
posicao e evitar erros experimentais.

Aumentar o tempo de tratamento de imagem para se obter um modelo ma-

tematico mais preciso do fendbmeno estudado, tempo sugerido 168 horas.
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