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RESUMO

CARVALHO, Renata Vieira. Estudo da dissolucéo de particulas de NaCl em fluido de
perfuracdo base aquosa viscosificado com bentonita 2017. 84 p. Dissertacdo (Mestrado
em Engenharia Quimica, Tecnologia Quimica). Instituto de Tecnologia, Departamento de
Engenharia Quimica, Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro, Seropédica, RJ, 2017.

A perfuracdo de pogos de petroleo em camadas salinas ganham visibilidade ao longo dos anos
e estudos sdo realizados com o objetivo de aperfeicoar as técnicas para este cenario. A
dissolucdo das camadas salinas influencia diretamente as propriedades fisico-quimicas dos
fluidos de perfuracdo, sendo necessarias formulagdes previamente planejadas para cada tipo
de poco. Neste trabalho, busca-se avaliar a dissolucéo de particulas de NaCl e a influéncia que
esse tipo de eletrélito provoca nas propriedades fisico-quimicas dos fluidos viscosificados
com bentonita. Para tal, testes de caracterizacdo, reologia e experimentos de dissolugédo de
cloreto de sddio foram realizados em diferentes concentrac@es de bentonita e sal. Os testes de
caracterizagdo da bentonita foram difratometria de raios X, analise granulométrica,
microscopia eletrdnica de varredura e testes de inchamento. No estudo de reologia das
suspensdes, foram realizados testes para avaliar o efeito do tempo e das concentracdes de sal e
bentonita sobre a viscosidade aparente da suspensdo. Para os testes de cinética, utilizou-se
uma unidade experimental que simula um tanque de mistura perfeita com volume de 1L. A
medida da condutividade foi o método utilizado para avaliar como ocorre a dissolucdo de
NaCl ao longo do tempo. Utilizou-se ainda um modelo matematico para estimar o coeficiente
global de transferéncia de massa do processo de dissolucdo. Os resultados de concentracdo de
sal dissolvido obtidos experimentalmente foram comparados com os fornecidos pelo modelo.
Os desvios entre a concentragdo experimental e a calculada pelo modelo foram inferiores a
10%. Os teste reologicos apontaram que a medida que ocorre acréscimo da bentonita no
fluido, a viscosidade aparente sofre consequente aumento. Verificou-se também que a adigéo
de sal ao fluido de perfuragcdo ocasiona a reducdo da viscosidade aparente. Comportamento
inverso ocorre para altas concentracdes sal, onde a viscosidade aparente eleva-se. Associa-se
0s comportamentos com a adicdo de sal, a compressdo e descompressdo da dupla camada
difusa.

Palavras-chave: fluidos de perfuracdo, pré-sal, bentonita, reologia, cinética de dissolucao.



ABSTRACT

CARVALHO, Renata Vieira. Study of the dissolution of NaCl particles in agueous base
drilling viscosified with bentonite 2017. 84 p. Dissertation (Master in Chemical Engineering,
Chemical Technology). Institute of Technology, Department of Chemical Engineering,
Federal University of Rio de Janeiro, Seropédica, RJ, 2017.

The drilling of oil wells in salt layers has been improved over the years and studies on the
subject are carried out with the aim of perfecting the used techniques. The dissolution of the
saline layers influenced as a physical-chemical well of the drilling fluids, with previously
planned formulations required for each type of well. In this work, we intend to evaluate a
dissolution of NaCl particles and an influence that this type of electrolyte causes on the
chemical chemical properties of the fluids viscous with bentonite. For this purpose,
characterization tests, rheology and sodium chloride dissolution experiments were carried out
at different concentrations of bentonite and salt. The bentonite characterization tests were X-
ray diffractometry, particle size analysis, scanning electron microscopy and pulse testicles. In
the rheology study of the suspensions, tests were performed to evaluate the effect of time and
the concentrations of salt and bentonite on the apparent viscosity of the suspension. For
Kinetic tests, an experimental unit that simulates a perfect mixing tank with volume of 1L is
used. The measurement of the conductivity for the method used to evaluate how a NaCl
dissolution occurs over time. The mathematical model was also used to estimate the mass
transfer coefficient of the dissolution process. The results of dissolved salt concentration
obtained experimentally were compared with those provided by the model. The deviations
between an experimental concentration and a calculator by the model were less than 10%. The
rheological test pointed out that as the bentonite increases without fluid, an apparent viscosity
increases accordingly. It has also been found that an addition of salt to the drilling fluid and
an apparent viscosity reduction. Reverse behavior for high salt concentrations, where an
apparent viscosity rises. The behaviors are associated with a salt addition a compression and
decompression of the diffuse double layer.

Keywords: drilling fluids, pre-salt, bentonite, rheology, dissolution Kinetics.
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CAPITULO |

1 INTRODUCAO

Com o passar dos anos, po¢os cada vez mais profundos foram descobertos chegando a
camada do pré-sal formada por depdsitos de sais acumulados entre camadas de materiais
organicos como mostra a Figura 1. A presenca destes materiais organicos propicia a producao
de petréleo quando expostos a condigdes ambientais favoraveis.

A perfuracdo de camadas salinas requer estudos e tecnologias avancadas, uma vez que
durante a acdo da broca de perfuracdo cascalhos séo retirados das paredes trazendo com eles
particulas de sal. Essas particulas de sal em contato com fluido de perfuracéo a base de agua
se dissolvem e modificam as propriedades fisico-quimicas dos fluidos, podendo causar
prejuizos na perfuracdo ou até mesmo a perda do poco, 0 que ndo € desejavel devido ao alto
custo para perfuragdo de um poco de petroleo.

A formulacdo adequada de um fluido de perfuracdo se faz necessaria para garantir que
as propriedades ndo se alterardo e que os cascalhos formados permanecerdo suspensos no
transporte até a superficie.

O presente trabalho tem como objetivo o estudo dos efeitos da dissolucao de particulas
de NaCl em fluidos de perfuracdo a base de agua viscosificados com bentonita através de
experimentos e simulagdo, dando continuidade a uma linha de pesquisa do Laboratério de
Escoamento de Fluidos. Esta linha traz como abordagem o estudo da dissolucdo de sais em
salmoura (MAGALHAES et al., 2011, 2014; PATRAO, 2012; MARTINS, 2014) e mais
recentemente a dissolucdo de NaCl em fluidos ndo-newtonianos viscosificados com goma
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xantana (MENESES, 2016). A partir dos estudos cinéticos anteriores, desenvolveu-se um
modelo da dissolucéo de particulas de sal que foi sendo aprimorado ao longo dos anos e que
sera utilizado neste trabalho para avaliacdo da cinética da dissolu¢do do NaCl em fluidos
viscosificados com bentonita.

A selecdo da bentonita como viscosificante é justificavel, visto que, a bentonita é
amplamente utilizada em fluidos de perfuracdo e possui propriedades reoldgicas que sé@o
essenciais para perfuragéo.

Nessa linha de conhecimento, é possivel encontrar trabalhos que abordem o estudo do
comportamento reolégico do fluido de perfuracdo preparado com bentonita, agua e sal, porém
tratando-se das questdes de cinética de dissolucdo e modelagem matematica, apenas trabalhos
gue estudam fluidos a base de agua, sal e viscosificante como goma xantana e
carboximetilcelulose foram encontrados (AKSEL’RUD et al., 1992; MAGALHAES et al.,
2011, 2014; PATRAO, 2012; MARTINS, 2014).

O trabalho a ser apresentado segue estruturado em capitulos, quais seguem revisdo da
literatura, materiais e métodos, resultados e discussfes, sugestbes para trabalhos futuros,
referéncias bibliograficas e os anexos.



CAPITULO 11

2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 O Petréleo

Segundo a Agéncia Nacional do Petr6leo (ANP), “o petréleo ¢ um material fossil,
oleoso e inflamavel, de alto valor energético, geralmente menos denso do que a agua, com
cheiro caracteristico e coloragcdo que podem variar do incolor até o preto” (ANP, 2016).

O petroleo se origina de depdsitos de matérias organicas junto a sedimentos, e a
interacdo entre eles, com as condi¢des termoquimicas apropriadas, ira favorecer a formacgéo
do petrdleo. Apds o processo de geracdo é necessario que haja a migracdo do mesmo para a
rocha-reservatério (Figura 2). Para que ndo haja o risco de o petréleo migrar para outras areas,
¢ essencial que este encontre a rocha selante, que servira de barreira devido a sua
impermeabilidade, causando o aprisionando do mesmo (THOMAS, 2004).

Migracao Rocha reservatorio
80¢°

Janela de
 geragdo . SR
Rocha geradora
Figura 2. Geracdo, migracao, acumulagéo e aprisionamento de petréleo em rochas
sedimentares.
Fonte: Diério do pré-sal (2016).

Ao longo do processo de exploracdo do campo, realizado com o objetivo de extrair
petréleo, sdo feitos estudos e projetos para que a perfuracdo do pogo seja bem executada. 1sso
é fundamental para evitar perda financeira, uma vez que anualmente séo perfurados numeros
elevados de pocos e que demandam bilhdes de investimentos para este fim. Assim, quanto
melhor for o planejamento desse processo, menor a probabilidade de insucesso. (ROCHA et
al., 2011).



2.2 A Perfuracao

Na antiguidade, o petroleo era extraido por exsudacdo natural e sua exploracdo
comercial teve inicio nos Estados Unidos, no ano de 1859. A exploracdo do pogo de 21
metros se deu pelo sistema de percussdo movido a vapor, gerando 2 m3/dia de 6leo. J& no
Brasil, o primeiro poco perfurado ocorreu no ano de 1897, 38 anos depois, por Eugénio
Ferreira Camargo em Bofete, S&o Paulo. A profundidade do poco explorado atingiu 488
metros, produzindo 0,5 m3 de 6leo (THOMAS, 2004).

O diciondrio do petrdleo define a perfuragdo como “atividade que envolve todas as
operacgdes necessarias para a construgdo de um poc¢o até 0 momento de entregé-lo a equipe de
completacdo” (FERNANDEZ et al., 2014).

O processo de perfuracdo acontece por meio de uma sonda, onde o peso da broca e a
rotacdo permitem que as rochas sejam perfuradas, gerando fragmentos que séo sustentados
pelo fluido de perfuracéo, que é injetado pelo interior da coluna por meio de bombas que irdo
permitir o retorno através do anular carregando os cascalhos para superficie.

Quando atinge uma profundidade especifica a coluna de perfuracdo € retirada e uma
nova coluna com didmetro inferior é descida no poco, sendo que o anular entre os tubos e as
paredes precisam ser cimentados para isolar as rochas atravessadas, possibilitando a
continuidade no processo de perfuragdo (THOMAS, 2004).

A perfuracdo de pocos se deu inicialmente em terra (onshore), ja a perfuracdo em mar
(offshore) surge no século XIX na Califérnia e as unidades de exploracdo empregadas eram
bem simples, parecidas com as unidades onshore. A partir de entdo, novas tecnologias foram
desenvolvidas buscando atender a necessidade de perfuragdes cada vez mais complexas.
Atualmente existem plataformas que podem ser de exploracdo e producdo ou exercer ambas
as atividades (MORAIS, 2013).

2.2.1 Perfuracdo em camadas salinas

A Petrobras define o pré-sal como “uma sequéncia de rochas sedimentares formadas
ha mais de 100 milhdes de anos no espaco geografico criado pela separacdo do antigo
continente Gondwana”.

Devido a separacao dos continentes, depressdes foram formadas dando origem a lagos.
Depésitos de matérias organicas produziram rochas geradoras de petrdleo e com o
distanciamento cada vez maior dos continentes, &guas do Oceano Atlantico foram cobrindo os
espacos, onde promoveu o acimulo de sal que chegam a dois mil metros de altura. Apds
processos termoquimicos, as matérias organicas se transformaram em hidrocarbonetos. Essa
camada de sal localiza-se logo abaixo do nivel do mar, por sua formacao ter antecedido a
formacdo das camadas que vieram em seguida. A Figura 3 apresenta o perfil geoldgico das
camadas presentes nos campos do pré-sal.

As reservas de pré-sal no Brasil sdo as mais profundas de todo mundo, isso gerou
grandes desafios tecnoldgicos e a Petrobras desenvolveu tecnologias préprias contando com
colaboradores para o desenvolvimento de estudos em parcerias com centros de pesquisas e
universidades (PETROBRAS, 2017).

Os principais desafios encontrados nas técnicas de exploracdo e producdo de petroleo
no pré-sal sdo: a distancia entre a plataforma e o continente, a plataforma e o pogo; as
condicdes encontradas nas rochas em ambientes ultraprofundos; as questdes climéticas e a
presenca de contaminantes.

A medida que a profundidade vai aumentando, aumenta-se também as dificuldades
para exploracdo, uma vez que, a pressdo da coluna d’agua ¢ muito maior nessas condigdes,



fazendo-se necessario o reforco nas estrutura dos equipamentos e dutos instalados nos solos
marinhos (MORAIS, 2013).

= 0 ( Nivel da superficie
do mar)

Oceano

- 2140

Camada pés-sal

metros

~ 3500
Camada de sal

= 5500

Camada pré-sal

Figura 3. Camadas geoldgicas para compreensédo da localizagdo do pré-sal. Fonte: Diario do
pré-sal (2016).

2.2.2 Exploragéo no Brasil

De acordo com Firme (2013) e Silva (2014), halita (NaCl), carnalita (KMgCls.6H.0),
taquidrita (CaCl..MgCls.12H20) e silvinita (KCI) sdo as principais sais presentes nas
formacGes de evaporitos no Brasil, sendo a halita com maior abundancia.

As prospeccOes tiveram inicio a partir de 2001 e em 2003 levantamentos de dados
indicaram reais possibilidades de haver hidrocarbonetos na regido do pré-sal. Em meados de
2003 foi tomada a decisao de desenvolver a perfuracdo. Entre os anos de 2005 a 2012, foram
descobertos reservatorios gigantes e ultragigantes nas Bacias de Santos e Campos na camada
do pré-sal e em 2010-2011 teve inicio da producédo nessas camadas (MORAIS, 2013).

As rochas do pré-sal possuem 800 km de extensdo, que vao do Espirito Santo a Santa
Catarina. Pode chega a 3.000 km de profundidade em relagdo ao nivel do mar e a exploracéo
dessa area pode durar um grande periodo de tempo (MORAIS, 2013).

2.2.3 ldentificacéo da presenca de sal durante a perfuragdo

Segundo Rocha et al. (2011), as areas salinas podem ser identificadas de acordo com a
percep¢do do comportamento de pardmetros, que tém grande influéncia durante a perfuracgéo,
que sao:

o Incorporacdo do sal perfurado, aumentando a quantidade de cloreto no fluido
de perfuracéo;
o AlteracOes bruscas na taxa de penetracdo. A velocidade da perfuracdo pode

diminuir ou aumentar expressivamente dependendo do tipo de rocha que estd sendo
perfurado, por exemplo, quando em contato com halita, a velocidade aumenta, quando em
contato com anidrita (CaS0Os), a velocidade diminui;



o Alteracdo nas leituras dos perfis elétricos, como resistividade, densidade;

o Auséncia de cascalhos pela utilizacdo de fluido de perfuracdo a base de agua
ocasionado dissolucéo de sal.

Por esse e por outros motivos, 0 acompanhamento de todo processo de perfuragéo
durante a fase de exploracao e producao se faz necessario.

2.3 Os Fluidos de Perfuracéo

Os fluidos de perfuracdo sdo misturas de diversos compostos quimicos, podendo
conter substancias sélidas, liquidas e em algumas situacdes gases. Sao utilizados para garantir
uma perfuracdo eficiente e segura (CARDOSO et al., 2005). Precisam ter caracteristicas
especiais, pois tém grande influéncia no custo da perfuracdo, uma vez que é necessario que as
propriedades estejam adequadas em todo o processo para que haja a estabilidade do pogo em
diferentes pontos, no entanto, o custo para a preparacdo do fluido em si é baixa (DARLEY E
GRAY, 1988).

Sendo assim, a escolha dos aditivos que serdo empregados deve ser feita
cuidadosamente de acordo com o tipo de poco a ser perfurado e as condicOes e propriedades
que o poco apresenta (BALTAR E LUZ, 2003).

No processo de perfuracdo o fluido é bombeado através da coluna de perfuracéo,
saindo pela broca e retornando a superficie por meio do espaco anular que fica entre a parede
do poco e a coluna como mostra a Figura 4, carregando os cascalhos produzidos durante o
processo de perfuracdo (SILVA, 2014). Desta forma, o fluido entra em contato com as
paredes rochosas da formacao e os cascalhos gerados.

Figura 4. Circulacdo do fluido de perfuracdo. Fonte: Rigzone (2017).
2.3.1 As caracteristicas dos fluidos de perfuracdo

Segundo Corréa (2003), as principais funcbes que os fluidos de perfuracéo precisam
ter séo:

o Refrigerar a broca durante a perfuracéo;

o Ser capaz de manter os cascalhos suspensos e arrasta-los para a superficie
durante a perfuracéo;

o Ter densidade e tensdo superficial o bastante para manter os cascalhos em
suspensdo caso haja necessidade de parar a perfuracao;

o Apresentar um peso em que a pressdo de formacdo seja equivalente a pressao

hidrostéatica, impedindo a ocorréncia de blowouts;



o N&o permitir que as caracteristicas sejam influenciadas pelo aumento da
temperatura do pogo no decorrer da perfuracéo.

2.3.2 As classificagOes dos fluidos de perfuracéo

A classificacdo do fluido de perfuracdo € dada de acordo com o principal constituinte
presente no fluido e a partir disso é possivel conhecer suas caracteristicas e propriedades.
Segundo Thomas (2004), os fluidos de perfuracdo se classificam em: fluidos a base de agua,
fluidos a base de 6leo e fluidos a base de gas. O primeiro sera o foco do estudo deste trabalho.

Nos fluidos a base de agua, esta € o principal componente presente na mistura
(solvente), podendo adicionar componentes (soluto) de acordo com a necessidade do poco
(THOMAS, 2004). A 4gua pode ser dura (rica em sais Mg?* e Ca?*), doce ou salgada. Pode-se
utilizar a 4gua do mar no preparo dos fluidos e em determinadas situacdes utiliza-se aguas
saturadas com sal chamadas de salmoura, evitando a dissolucéo dos sais presentes nas paredes
dos pocos (LOMBA, 2007). A Tabela 1 apresenta as vantagens e desvantagens da utilizagéo
do fluido de perfuracdo a base de agua.

Tabela 1. Vantagens e desvantagens do fluido de perfuracéo a base de 4gua. Fonte: adaptado
de Guimarées e Rossi (2007).

Vantagens Desvantagens
Menos agressivo ao meio ambiente Menor estabilidade em altas temperaturas
Baixo custo inicial N&o podem ser usados em rochas ativas

Facilita na deteccdo de gas no poco
Maior facilidade no combate a perda de
circulacdo

2.3.3 As propriedades dos fluidos de perfuracéo

As propriedades fisicas e quimicas devem ser medidas com freqiiéncia para garantir a
estabilidade do poco. A alteracdo brusca de uma delas pode ocasionar grandes problemas
durante a perfuracéo, essas propriedades sao:

Massa especifica
Parametros reoldgicos
Parametros de filtracao
Alcalinidade

Salinidade

Teor de bentonita

Teor de solidos

Forgas géis

Concentracdo hidrogenada

2.3.4 Os principais aditivos dos fluidos de perfuracao

Para producéo de fluidos de perfuracdo, alguns aditivos ou a combinacdo deles séo
necessarios para atender a demanda para manter as propriedades estaveis durante a perfuracdo
dos pocos (Tabela 2).



Tabela 2. Aditivos de fluidos de perfuracédo e suas funcdes. Fonte: adaptado de Rocha et al.

(2011).
Material Funcéo
Goma Xantana, bentonita, | Viscosificantes
carboximetilcelulose
Amido, bentonita, lignitos Controladores de filtrado
NaCl, KCI, polimeros catiénicos Inibidores de hidratacdo da argila
Aminas Emulsionantes
Cal hidratada, soda calcica Alcalinizantes
Barita, carbonato de calcio Adensantes
Carbonato de célcio, fibras de celulose | Materiais de combate a perda de
circulacédo
Tiriazina Bactericida

Como promotor de viscosidade, a bentonita € um dos materiais mais utilizados na
producdo dos fluidos de perfuracdo por apresentar boas propriedades reoldgicas. Essa
propriedade é importante para evitar que os cascalhos decantem prejudicando a perfuracéo
(BALTAR E LUZ, 2003).

2.4 Reologia

Reologia é definida como a ciéncia do fluxo e da deformacéo da matéria (BARNES et
al., 1989). A palavra reologia deriva dos vocdbulos gregos rheo = deformacdo e logia =
estudo ou ciéncia (MACHADO, 2002). O termo ¢é utilizado para indicar as propriedades de
viscosidade, elasticidade e plasticidade de um fluido. De acordo com o comportamento
reoldgico da relacdo de tensdo de cisalhamento versus taxa de deformacdo, os fluidos séo
divididos em duas categorias: newtonianos e ndo-newtonianos (MACHADO, 2002).

2.4.1 Tipos de fluidos

Os fluidos podem ser newtonianos e ndo-newtonianos e um dos parametros
importantes medidos é a viscosidade definida como a resisténcia do fluido ao fluxo. A Figura
5 apresenta um grafico com a representacdo dos possiveis comportamentos reolégicos dos
fluidos.

Herschell-Bukley

Plastico de Bingham

Pseudoplastico

Newtoniano

Dilatante

Tenséo de cisalhamento, T

A

Taxa de cisalhamento, ]f

Figura 5. Curvas de escoamento de fluido newtoniano e fluido ndo-newtoniano. Fonte:
adaptado de Machado (2002).



e Fluidos newtonianos

Os fluidos newtonianos sdo aqueles que obedecem a lei de Newton da viscosidade
(Equacéo 1). A relagdo tenséo de cisalhamento versus taxa de deformacéo caracteriza-se por
apresentar curva constante, linear como apresentado pelo reograma da Figura 5 (MACHADO,
2002). Séo usados para representar alguns fluidos em condi¢gdes normais, exemplos desses
fluidos sdo: agua, ar, petréleo, glicerol, betume, hidrogénio, éleo lubrificante (BARNES,
2000).

T=WQy 1)
Onde 7 é a tensdo de cisalhamento, u é a viscosidade dinamica e y € a taxa de deformacéo.

e Fluidos ndo newtonianos

Trata-se de fluidos cuja relacdo tensdo cisalhante e taxa de cisalhamento ndo é linear.
Esses tipos de fluidos sdo classificados de acordo com o comportamento reolégicos e a
correlacdo com um determinado modelo matematico (BENNETT E MEYERS, 1978).
Fluidos ndo newtonianos podem ser representados pela Equagéo 2.

T

Ha =3 (2)

Onde, u, € a viscosidade aparente, t é a tensdo de cisalhamento e y ¢ a taxa de deformacéo.

Fluidos independentes do tempo

Esta subcategoria de fluido mantém a viscosidade aparente constante sem depender do
tempo que é submetido a uma dada taxa de deformacgdo, apresentando caracteristicas
semelhantes.

v Sem limite de escoamento
N&o e necesséria uma tenséo de cisalhamento inicial para iniciar o fluxo do fluido.

e Pseudoplastico — Esse tipo de fluido apresenta um comportamento que ao se
aplicar uma taxa de cisalhamento ocorre decréscimo na viscosidade aparente
(BARNES et al., 1989) e cessando o cisalhamento os materiais recuperam sua
viscosidade. Exemplos de materiais que apresentam esse tipo de
comportamento sdo suspensbes coloidais e polimeros (BENNETT E
MEYERS, 1978).

e Dilatantes — Ao contrario dos fluidos pseudoplasticos, os fluidos dilatantes
apresentam acréscimo da viscosidade aparente com o aumento da taxa de
cisalhamento (SCHRAMM, 2000).

v Com limite de escoamento

Para que esse tipo de fluido escoe, é necessaria a aplicagdo de uma taxa de
cisalhamento inicial. Os casos de fluidos que possuem limite de escoamento sdo Bingham e
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Herschel-Bulkley (STEFFE, 1996). Exemplos desses tipos de fluidos s&o: fluido de
perfuragéo, creme dental, graxa.

e Bingham — Possui um limite de escoamento inicial e apresenta comportamento
linear pela relacédo tensdo de cisalhamento e taxa de deformacéo, se nao houver
aplicacdo de tensdo ou se ela for pequena, o fluido se comporta como sélido.

e Herschel-Bulkley — Possui limite de escoamento inicial, porém o
comportamento apresentado € ndo linear, ou seja, ha variacdo pela relagao
tenséo de cisalhamento por taxa de cisalhamento.

Fluidos dependentes do tempo

Esta subcategoria de fluido possui comportamento de dependéncia da tensdo de
cisalhamento com o tempo para uma velocidade de cisalhamento constante, vide Figura 6.

v Fluidos reopéticos

Caracteriza-se pelo aumento da viscosidade aparente e a tensdo cisalhamento,
mantendo-se a mesma taxa de deformacdo. Quando submetidos ao repouso, recuperam a
viscosidade inicial. O posicionamento das curvas ascendentes e descendentes em fungdo do
aumento e reducdo da taxa de cisalhamento indica a histerese, definida como o
comportamento ciclico entre a variagdo de viscosidade e o tempo de duracéo do cisalhamento.

v Fluidos tixotropicos
Possui uma consideravel importancia industrial, principalmente no que diz respeito a
fluidos de perfuracdo. A viscosidade e a tensdo de cisalhamento decrescem com o tempo,
sendo que a taxa de deformacdo permanece constante. Fluidos tixotropicos tém caracteristica

de permanecer em estado gel quando cessado o cisalhamento e sol ao reiniciar o
cisalhamento, sendo possivel reproduzir esse fendmeno diversas vezes (SCHRAMM, 2000).

T (dynas/cm?)

Tixotro pico

Reopético

»
Y(s)
Figura 6. Curvas de fluidos tixotropicos e reopéticos. Fonte: Skelland (1967).

2.5 Argila Bentonitica

De acordo dados da literatura, a palavra bentonita foi usada pela primeira vez para
identificar um tipo de argila encontrada em Fort Benton Wyoming nos Estados Unidos e o
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termo vem sendo utilizado para classificar a argila formada essencialmente por argilomineral
montmorilonita que pertence ao grupo das esmectitas (LUZ E LINS, 2008). A composicado do
argilomineral ¢ resultado principalmente do ambiente em que foi formado e é originada por
alteracdes quimicas sofridas pela formacéo de cinzas vulcanicas (CAENN et al., 2014).

As argilas bentoniticas podem existir nas formas sddicas ou calcicas a depender da
caracteristica de expansdo que apresentam e do componente dominante em sua composi¢do
gue pode ser o sédio ou o célcio (LUZ E LINS, 2008). No Brasil a argila encontrada é a
calcica, porém ha maior interesse comercial na argila sédica (TONNESEN et al., 2012). Com
isso, € possivel transformar a argila calcica em sddica com a utilizagdo de carbonato de sodio,
técnica patenteada pela Alemanha em 1933 e utilizada por outros paises (LUZ E LINS, 2008).

Uma das principais caracteristicas da bentonita sédica é a capacidade de expandir
varias vezes seu volume ao entrar em contato com a &gua, enquanto que a calcica essa
expansdo ocorre de modo reduzido (LUZ E LNS, 2005). O distanciamento entre as camadas
devido a entrada de agua é crescente a medida que ocorre a hidratagdo ao longo do tempo.

A distancia interplanar presente entre as lamelas s&o normalmente de 10A e pode
chegar a 40A quando entram em contato com agua, variando de acordo com a camada de 4gua
gue estara presente entre as folhas (SOUZA E SANTOS, 1989). A Figura 7 mostra o esquema
da adsorcéo provocada pelo contato da bentonita e a agua.

Argila nfio expandida
(Argila seca)

Argila expandida
(Argila imida)

Figura 7. Adsorcédo de moléculas de agua na superficie da argila. Fonte: Nelson (2017).

Estudos desenvolvidos ao longo dos anos apontaram que a bentonita € um material
barato e pratico para utilizacdo em fluidos de perfuracdo com o objetivo de promover
viscosidade ao fluido e possui comportamento reologico favoravel para o processo de
perfuracdo de pogos. Esses comportamentos sdo importantes devido a estrutura reoldgica que
assumem quando a perfuracdo € cessada, impedindo que os cascalhos soltos durante a
perfuracdo decantem (BALTAR E LUZ, 2003).

Duman e Tun¢ (2009) e Abu-Jedayil (2011) estudaram a reologia de bentonitas
sodicas e relataram que o aumento da concentracdo de bentonita e o tempo de hidratacdo sdo
fatores que acarretam acréscimo da viscosidade aparente.

Estudos realizados por Nitawaki et al. (1981) apontaram que até uma determinada
concentracdo de sal, a viscosidade aparente do fluido decresce e adicionando mais sal a
viscosidade volta a subir. Yildiz et al. (1999) e Duman e Tung¢ (2009) explicam que o
decréscimo da viscosidade € ocasionado pela compressdo da dupla camada, que representa a
camada cétions gerada ao redor das lamelas provocando distanciamento entre elas. Nitawaki
et al. (1981) completam a explicacdo dizendo que em maiores concentracdes de sal, a dupla
camada comeca a se afastar provocando o ganho de viscosidade aparente.
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2.5.1 Composicao das argilas

Argilas apresentam como caracteristicas tipicas a granulagdo fina com propriedades
coloidais e plasticas, suas propriedades fisicas podem sofrer variacdes, essas variagoes
normalmente tém ligacdo com os cétions trocaveis.

As argilas sdo compostas por lamelas sobrepostas e Pereira (2001) representa essa
ideia dando exemplo de cartas de baralho como representado pela Figura 8. As dimensdes das

lamelas s&o variaveis, com espessura minima de 10A onde cada milimetro tem capacidade de
comportar 1.000.000 de lamelas.

b

0a128

Figura 8. Distancia entre as lamelas e agregacdo em forma de cartas de baralho. Fonte:
adaptado de Pereira (2001).

A estrutura cristalina dos argilominerais é constituida por grupos octaédricos e
tetraédricos de ions ou atomos de oxigénio e ions hidroxila ao redor dos céations. Folhas
tetraédricas se ligam as folhas octaédricas formando as laminas compostas por trés camadas
identificadas como 2:1, que representam duas camadas tetraédricas ligadas a uma octaédrica
como mostra a Figura 9 (SOUZA SANTOS, 1989). As cargas negativas estdo localizadas em

toda superficie (maior dimensdo) e as cargas positivas estdo localizadas nas laterais (menor
dimensao).

Folha tetraédrica

Folha octaédrica

>
Folha tetraédrica 7/& _
: e

U-of ¥
foamst )

\.\ @® Atomos de silicio

o ® o .
@ Aluminio ou magnésio

SR AW AY (O Oxigénio

O——= r\,\}/i i) Hidroxilas

Figura 9. Ligagdo entre as duas folhas tetraédricas e uma octaédrica por meio de atomos de
oxigénio compartilhados. Fonte: Darley e Gray, 1988.

Se comparada a outros argilominerais a montmorilonita possui elevada capacidade de
troca catibnica. A capacidade de troca ocorre principalmente pelo excesso de cargas negativas
geradas pelo contato da bentonita com a dgua. Grim (1939) explica que na folha octaédrica o
magnésio pode ser substituido pelo aluminio, ocasionando o excesso de carga na superficie da
rede. O aluminio pode ser substituido pelo ferro, ndo provocando alteracdo de cargas. Outra
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possibilidade de troca ocorre na camada tetraédrica, em que o silicio pode ser substituido pelo
aluminio, nesse caso, ird ocorrer uma sobrecarga.

2.5.2 Sistemas coloidais

Segundo Darley e Gray (1988) coloides sdo as menores particulas possiveis de serem
vistas em um microscopio. Nos sistemas coloidais, as particulas sdo consideravelmente
pequenas e por isso sdo mantidas em suspensdo devido ao bombardeamento das moléculas de
agua. Além disso, os fenémenos de superficie controlam a velocidade de sedimentagédo e
viscosidade devido ao pequeno tamanho das particulas (DARLEY E GRAY, 1988).

Os coloides sdo carregados negativamente e atraem ions de cargas opostas presentes
na dgua que sdo chamados de contra-ions. O afastamento das lamelas gerado pelas cargas
positivas é chamado de dupla camada, sendo as camadas de cargas que mais se afastam das
particulas chamadas de camadas difusas (Figura 10) (CASTELLAN, 1998).

+ + + +
+ . +
+ ¥ +
+ o+ -
+ "
+ +
+
+
+ + +
N~ N/

. ~
dupla camada dupla
carada difusa camada

Figura 10. llustracdo da dupla camada difusa. Fonte: Castellan (1998).

A agua pura impede a aglomeracao das particulas devido a dupla camada difusa, o
processo de aglomeracdo acontece com adicao de eletrolitos que provocam a compressdo das
duplas camadas e a forca de atracdo gerada, provoca a floculacdo. E possivel observar a
floculacdo a olho nu, uma vez que os vazios entre os flocos tornam-se visiveis.

Quando ocorre a floculacao as particulas coloidais possuem caracteristica de se manter
em suspensao por ser extremamente pequenas. Dependendo da quantidade de eletrolitos e de
bentonita adicionados, a gelificagdo se intensifica, provocando aumento da viscosidade e
grandes quantidades de sal provocam gelificacdo praticamente instantanea. Para reversdo do
quadro pode-se utilizar defloculantes em que o estado gelificado volta ao estado liquefeito da
suspensao.

A floculagdo é um termo de quimica coloidal cléssica, porém quando se trata de
perfuracdo utiliza-se o termo agregacédo para explicar o fenébmeno de compressao da dupla
camada. A agregacéo trata do inverso do espacamento provocado pela expansdo, ou seja,
juncéo das lamelas provocada pelo colapso da dupla camada, enquanto que a floculagéo trata
da fraca associacdo das lamelas que formam estrutura gel. Agregados séo representados por
lamelas unidas paralelamente com espacamento de 20A que provoca diminuico na forca gel
se comparada com a floculagdo, uma vez que pelas lamelas estarem estruturadas
paralelamente, elas perdem area de interacdo entre a agua e as particulas.

A dispersdo é a subdivisdo de agregados, ou seja, as lamelas estardo unidas
paralelamente, porém dispersas. E importante mencionar que floculacio e defloculacio séo
diferentes de agregacao e disperséo.
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2.6  Dissolucéo de Sais

A dissolucdo de sais esta diretamente relacionada a transferéncia de massa, que trata as
questdes relacionadas a misturas. A caracterizacdo da transferéncia de massa se da pela
transferéncia de certas substancias (soluto) por intermédio de outra substancia (solvente) em
escala molecular (TREYBAL, 1981). O soluto faz alusdo ao que esta sendo transferido,
enguanto que o solvente trata do meio pelo qual o soluto é transferido.

Segundo Incropera et al. (2007), a transferéncia de massa é ocasionada pela diferenca
de concentracdo de uma determinada espécie em uma mistura, em que o gradiente de
concentracdo fornece a forgca motriz necessaria para o transporte da espécie (Figura 11).

Maior

. -~ - _ Menor
concentragdo . J J ——>

concentragdo

Figura 11. Fluxo de transporte de solutos. Fonte: adaptado de Incropera et al. (2007).

A concentracdo de soluto ira influenciar diretamente na transferéncia de massa devido
as interacbes moleculares, para esse tipo de interacdo diz-se contribuicdo difusiva que é a
forca motriz necessaria para 0 movimento. Para que ocorra a contribuicdo convectiva €
necessario que haja acdo do meio externo como por exemplo a diferenca de temperatura que
podera auxiliar no transporte (CREMASCO, 2002).

Cremasco (2002) faz essa representacdo matematicamente como:

For¢a motriz

Movimento da matéria =

3
Resisténcia ao transporte (3)

De acordo com a equacdo 3 € possivel perceber que o movimento da matéria é
inversamente proporcional a resisténcia durante o tranporte.

2.6.1 Coeficiente convectivo de transferéncia de massa

A conveccdo massica € um fendmeno que ocorre a nivel macroscopico, cuja a forga
motriz € a diferenca de concentracdo. A resisténcia ao transporte relaciona-se a interacdo do
soluto-meio com uma forga externa (BIRD et al., 2002).

Considerando um soluto que se difunde em liquido em regime permanente, pode-se
considerar o coeficiente de transporte de massa como K, apresentado pela Equagéo 4.

Ny, =K (Ca — Cuo) (4)

Onde N4, € o fluxo molar do soluto A na direcéo z, K € o coeficiente convectivo de
transferéncia de massa e (C, — C44) € a diferenca de concentragdo. Para esse caso, a forca
motriz é a diferenca de concentracédo, indicando que o coeficiente convectivo esta relacionado
com a resisténcia a transferéncia de massa (Equagéo 5).
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K = . (5)

" (Resisténcia a convecgio massica)

Para conhecer 0 K é necessario conhecer o meio no qual o transporte do soluto ocorre.
2.6.2 Cinética de dissolucao de sais

Simon (1981) estudou a taxa de dissolucdo de NaCl e KCI em solucGes aquosas
utilizando um aparato experimental em formato cilindrico com um pa de agitacdo. O autor
trabalhou em velocidade de agitacdo de 200 RPM como mostra a Figura 12 , com objetivo de
entender qual é o efeito da temperatura na dissolucéao do sal.
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Figura 12. Célula de dissolucao. Fonte: Simon (1981).

A cinética de dissolucéo é dada por:

V= Ko(Cs = C) (6)

Onde V ¢ a taxa superficial de dissolucéo, K, € o coeficiente de transferéncia de massa, C; € a
concentracédo de saturagéo e C a concentracdo da solucéo.

A Tabela 3 apresenta a taxa de dissolugdo de NaCl e KCI em &gua pura para diferentes
temperaturas.

Tabela 3. Taxa de dissolucdo de NaCl e KCI (cm/s) x 103 em agua pura para diferentes
temperaturas. Fonte: adaptado de Simon (1981).

T(°C) 9 14 20 23,5 26 27 43
NaCl 0,48 0,55 0,69 1,04
KCI 0,46 0,73 0,82 1,26

De acordo com a Tabela 3 é possivel perceber que quanto maior é a temperatura,
maior é o coeficiente de dissolucdo, ou seja, 0 aumento da temperatura favorece a ocorréncia
da dissolucdo.

Um dos principais trabalhos encontrados sobre esse assunto foi o de Aksel’rud et al.
(1992) que é referéncia até os dias atuais.

Aksel’rud et al. (1992) utilizaram um aparato experimental proposto por Zdanovskii
fazendo algumas modificagGes com intuito de identificar experimentalmente o coeficiente de
trasnferéncia de massa de diferentes sais em suspensdo. A  Figura 13 mostra
esquematicamente o aparato experimental para dissolugdo de sal, que trabalha em circuito
fechado.
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Figura 13. Aparato experimental para determinagéo do coeficiente de transferéncia de massa
para particulas em fluxo liquido. Fonte: Aksel’rud et al. (1992).

E possivel identificar na Figura 13 a bomba centrifuga elétrica (1) que fornece
solvente para o reator (4). A vazao do solvente € controlada pela valvula (2) possibilitando a
circulacdo das particulas. O solvente é resfriado por um trocador de calor coaxial (7) com a
vazdo da agua de resfriamento frealizado pelo rotdmetro (6) e a temperatura do solvente
medida por termometro (5). Na parte inferior (cilindrica), foram instaladas duas telas de
bronze (3).

A equacdo utilizada pelos autores para identificar o coeficiente de transfrécnia de
massa, considerou a concentracdo de sal em funcgéo do tempo, como apresentado na Equacéo
7.

— sl — KL A(CT - C) (7)
Onde my,; é a massa de sal solubilizada, t € o tempo, K o coeficiente de transferéncia de
massa, A € area total da transferéncia de massa, C* é a concentracao de saturacao do sal, C é a
concentracdo instantanea do sal.
A Tabela 4 apresenta os valores obtidos no trabalho.

Tabela 4. Valores dos coeficientes de transferéncia de massa. Fonte: Aksel’rud et al. (1992).

Sal K.10* (m/s)
KI 3,15
KBr 2,069
K2Cr207 0,868
K2SO4 0,731
NaNOs 0,881
NaNO; 0,458
NaCl 1,00
(NH4)2Cr207 0,793
KCI 1,338
(NH4)2S04 0,652
NH4NOs3 1,169
NH4CI 1,052

Alkattan et al. (1997) tambem estudaram a cinética da dissolucéo da halita (NaCl), e a
equacédo adotada para encontrar a taxa de dissolucéo foi dada pela Equacéo 8, que representa a
variacao de cada ion de sal por tempo.
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(22 = (25) - K-

Onde C,,; € a concentracdo de saturacdo da halita, C* é a concentracdo instantanea da halita e
Kt é o coeficiente de transferéncia de massa determinado pela Equagdo 9, que é a razéo do
D, coeficiente de difuséo e 0 § coeficiente de camada limite.

K, = 242 ©)

A partir da necessidade de aprofundamento nos assutos da cinética da dissolucéo de
sal em fluido de perfuracéo, trabalhos sobre o tema vem sendo desenvolvidos no Laboratério
de Escoamento de Fluidos, tendo inicio no estudo realizado por Magalhdes et al. (2011).

Magalhdes et al. (2011) realizaram o estudo da determinacdo do coeficiente de
transferéncia de massa do cloreto de sédio em &gua em taque de mistura. O estudo teve como
base o desenvolvimento de uma modelagem matematica que fornece o coeficiente convectivo
de transferéncia de massa em fungéo da variacdo da concentragédo da solugdo com o tempo, e
0 modelo proposto para tal estudo foi uma modificacdo do modelo utilizado por Aksel’rud et
al. (1992) Equacéo 10.

ac _ KAp(C-0)

dt %4 (10)

Onde C é a concentracdo instantanea de cloreto de sédio na solucdo, t € o tempo, K € 0
coeficiente de transferéncia de massa, Ap é a area superficial para uma populagdo de sélidos,

C" é a concentracdo de sauturagdo e V é o volume da solugéo.
Para determinacdo da area propuseram que ao invés de considerar a massa da
particula, pudesse generalizar usando a massa total da populacdo atraveés da Equacao 11.

2
TINDp (6.(7Ylp—1/'-(6_6i71icial))§
@ ps.T.Np

A= (11)

Onde A é a area superficial da populacdo, Np é o niumero de particulas da populagdo, g é a
esfericidade da particula, m,, € a massa total da populacdo, V € o volume total da solugéo, p; é
a densidade do solido.

O numero de particulas Np pode ser determinado pela Equacéo 12.

_ 6my
Np = pp..dp3 (12)

Os valores de K encontrados variaram de 1,55 x 10 a 8,94 x 10> m/s de acordo com a
temperatura avaliada. O autor percebeu que quanto maior a temperatura e a velocidade de
agitacdo, maior é o valor de K.

Patrdo (2012) estudou a dissolucédo de particulas de NaCl no escoamento em salmoura
com concentracdo de 32 g/L de sal. O escoamento foi avaliado através de calhas com 29
metros de extensdo. Observou-se os perfis de concentracdo para diferentes condigdes
operacionais, com tomadas de concentracdo realizadas ao longo do escoamento. Para o estudo
0 modelo desenvolvido por Magalhées et al. (2011) foi modificado e avaliado. O coeficiente
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global de transferéncia de massa foi estimado pela modelagem matematica, o autor encontrou
para K o valor de 5,44 x 10 m/s. Observou-se que a dissolugcdo ocorre mais rapidamente nos
primeiros metros percorridos pela salmoura. A Figura 14 mostra a comparagdo entre a
concentracdo obtida experimentalmente e dada pela simulagdo, com desvios inferiores a 10%.
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Figura 14. Comparacdo entre a concentracdo obtida experimentalmente e dada pela
simulacdo. Fonte: Patrdo (2012).

Dando continuidade ao trabalho de Patrdo (2012), Martins (2014) utilizou 0 mesmo
aparato experimental no escoamento de salmouras com concentragdes iniciais de sal de 32,
90, 175 e 258g/L. Para os perfis foram utilizadas concentracGes preditas no planejamento
experimental como maximos e minimos. Encontrando-se para K o valor variando entre 1,8 x
10*a 5,4 x 10 m/s. Ele observou que quanto maior a concentracdo de sal na salmoura, mais
lenta é a dissolucdo devido a competicdo entre os sélidos em contato com solvente. A Figura
15 mostra o coeficiente de transferéncia de massa em funcéo da concentracdo da fase liquida.
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Figura 15. K em funcédo da concentracdo da fase liquida. Fonte: Martins (2014).

Magalhdes et al. (2014) estudaram a dissolucdo de cloreto de sodio em dois tipos de
unidades experimentais, em sistemas agitados em tanque de mistura e unidade de escoamento
em calhas. O objetivo foi avaliar os efeitos da temperatura e do grau de agitacdo na cinética
de dissolucdo, verificando que a medida que a agitacdo e temperatura do sistema
aumentavam, havia acréscimo na cinética de dissolucdo, por se tratar de duas condicdes que
afetam a camada limite de transferéncia de massa. Um modelo matematico foi utilizado para
unidade de escoamento que utiliza duas equacdes diferenciais parciais. Os valores obtidos em
bancada e o calculado para unidade de escoamento apresenta desvios inferiores a 10% como
mostra a Figura 16.
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Figura 16. Concentragdo experimental versus calculada para unidade de escoamento. Fonte:
Magalhées et al. (2014).

Na sequéncia da linha de pesquisa, Meneses (2016) investigou como a dissolucéo de
particulas de NaCl ocorre em fluidos ndo-newtonianos contendo goma xantana. Foi utilizado
um tanque de mistura com salmoura em diferentes concentracbes de sal para diferentes
concentragfes de goma xantana. O autor observou decréscimo no valor do coeficiente
convectivo de transferéncia de massa com o aumento da concentracdo de goma xantana. O
mesmo ocorreu com 0 aumento da concentracdo de sal. Esse decréscimo indica que a
dissolucdo ocorreu mais lentamente com o aumento das concentracfes. Os valores de K
encontrados pelo autor variaram de 0,526 a 0,803 x 10*. O modelo utilizado foi baseado na
conservacao de massa para as fases liquida e sélida, sendo baseado na modelagem utilizada
por Martins (2014). Além disso ele considerou que o didmetro médio das particulas de sal
dimunuem ao longo do processo de dissolucao, propondo uma equacgédo para representar este
fendmeno. A Figura 17 mostra um exemplo do perfil de concentracdo experimental ajustado
para o experimento com 1 Ib/bbl de goma xantana e 98g/L de sal.
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Figura 17. Perfis de concentracdo experimental e ajustado para o experimento com 1 Ib/bbl de
goma xantana e 98g/L de sal. Fonte: Meneses (2016).

Dando continuidade ao trabalho de Meneses (2016), o estudo desenvolvido nesta
dissertacdo, estuda a dissolucéo de particulas de sal em fluidos a base de agua viscosificados
com bentonita. N&do foram encontrados na literatura trabalhos que estudem o comportamento
da dissolucdo de sal e o coeficiente convectivo de transferéncia de massa em fluidos
viscosificados com bentonita.
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CAPITULO III

3 MATERIAIS E METODOS

Neste capitulo serdo abordados os materiais e equipamentos utilizados, assim como as
técnicas empregadas para o desenvolvimento dos experimentos de reologia e de cinética,
incluindo o descritivo da modelagem matematica.

Os materias utilizados na preparacdo dos fluidos foram bentonita sédica M-200 Vale
do Juqui, agua deionizada, e sal comercial (NaCl).

A Figura 18 apresenta o fluxograma de atividades desenvolvidas neste trabalho.

Planejamento
experimental

1
Caracterizacdo Reologia das Teste de cinética de Modelagem
2 suspensdes com e dissolucao do NaCl computacional
sem sal 3 4 5
Picnometria Difratometria Efeito do tempo Calibragéo Estimacéo de
2.1 de raio x na reologia 3.1 4.1 parametros
2.2 51
Peneiramento Quarteamento Efeito da conc. Teste de Simulagéo
23 24 de bentonita na bancada computacional
reologia 3.2 4.2 5.2
Andlise Microscopia Efeito da conc.
granulométrica eletronica de de sal na
25 varredura 2.6 reologia 3.3
Area superficial Teste de
especifica 2.7 inchamento
2.8

Figura 18. Fluxograma da estrutura do trabalho.

O fluxograma da Figura 18 apresenta 0s passos seguidos para a execucdo desta
pesquisa. Inicialmente foi realizado um planejamento experimental (1), base para o trabalho
experimental, passando pela etapa de caracterizacdo da bentonita através dos (2) testes de
picnometria (2.1), difratometria de raio X (2.2), peneiramento (2.3), quarteamento (2.4),
analise granulométrica (2.5), microscopia eletrénica de varredura (2.6), area superficial
especifica (2.7), teste de inchamento (2.8). Em seguida foram realizados os testes de reologia
(3), necessario para a compreensao do comportamento reoldgico das suspensdes do material
na presenca e auséncia de sal em diferentes concentragdes. Para tal foram analisados o efeito
do tempo na reologia (3.1), o efeito da concentracdo de bentonita na reologia (3.2) e o efeito
da concentracdo de sal na reologia (3.3). Dando sequéncia foram desenvolvidos os testes de
cinética (4) com diferentes concentracdes de NaCl e bentonita, realizando inicialmente a
calibracdo (4.1) e em seguida os testes de dissolucdo de sal (4.2). Com os dados obtidos e a
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modelagem computacional ja disponivel (5), foi possivel estimar o coeficiente global de
transferéncia de massa (5.1) e por fim realizar as simulagbes computacionais (5.2) para
geracgdo dos graficos comparativos entre os resultados experimentais e os simulados.

3.1 Planejamento Experimental

O planejamento experimental escolhido para os testes de cinética foi o 32, ou seja,
trabalha-se 2 fatores em 3 niveis realizando triplicata em todos os pontos. A Figura 19
apresenta a correlagdo das concentragdes de bentonita e concentragbes de sal selecionadas
para o presente trabalho.

Concentracao

Concentracao

de bentonita de sal

180 g/l

Figura 19. Correlacdo das combinagfes das concentragdes de bentonita com as concentracfes
de sal.

Pode-se verificar que sdo realizadas combinagOes de 10 Ib/bbl de bentonita com 32
g/L, 96 g/L e 180 g/L de sal, 15Ib/bbl de bentonita com 32 g/L, 96 g/L e 180 g/L de sal e
20Ib/bbl de bentonita com 32 g/L, 96 g/L e 180 g/L para os estudos de cinética de dissolucao.
Este dltimo é realizado com a adicdo de 85 g de sal ao fluido previamente preparado.
Adicionalmente foram realizados testes reoldgicos com e sem a presenca de sal. A Tabela 5
apresenta o planejamento experimental.

Tabela 5. Planejamento experimental 32 totalizando 9 experimentos.

N° do experimento Concentracao de Concentracao
bentonita (Ib/bbl) inicial de sal (g/L)
1 10 32
2 15 32
3 20 32
4 10 96
5 15 96
6 20 96
7 10 180
8 15 180
9 20 180

21



3.2 Caracterizacdo dos Materiais
3.2.1 Picnometria

O experimento de picnometria foi realizado em triplicata para determinar a densidade
da bentonita em estado solido. A densidade do cloreto de sodio esta disponivel na literatura
sendo seu valor de 2,16 g/cm3 (PERRY, 1973).

O picnémetro (Figura 20) foi utilizado para determinacéo da densidade da bentonita.
Inicialmente aferiu-se a massa do picndmetro vazio (mi), a massa do picnémetro com a
bentonita em seu interior (m2), a massa do picndmetro com a bentonita e alcool (ms) em seu
interior, e por Ultimo a massa do picnémetro com o alcool em seu interior (ms). Com esses
dados calcula-se a densidade do sdlido pela Equagéo 13 (PECANHA, 2014).

my—mq

p= (my—mq)— (M3—my) X Preferéncia (13)

3.2.2 Difratometria de raios X

A difratometria de raio X foi utilizada para caracterizar quimicamente a argila, com o
objetivo de identificar os componentes presentes na bentonita M-200, sendo gerado o
difratograma apresentando os picos caracteristicos dos compostos encontrados na amostra.

No momento em que um feixe de raios X entra em contato com um cristal em
diferentes angulos, o feixe é difratado e medido por um detector de raios X, produzindo um
difratograma ou perfil de raios X. O é um gréafico gerado exclusivo para cada tipo de cristal
(AMORIM, 2007). Essa técnica ndo destrdi o material durante sua realizacdo e tem sido
largamente aplicado em industrias e por pesquisadores (AMORIM, 2007).

Os difratogramas da argila foram obtidos pelo equipamento Rigaku Miniflex (Figura
21) operando a tensdo de 30 kV e corrente de 15 mA, varredura de 1,1 a 60° (20) adotando um
intervalo de 0,050° no tempo de aquisicdo de 2 s.
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Figura 21. Difratdmetro de raios X. Fonte: Rigaku (2016).

3.2.3 Quarteamento do sal

Optou-se por utilizar as particulas menores do que 4 mesh, proporcionando a sele¢ao
através do peneiramento, foi realizado a homogeneizacdo do sal pela técnica de
quarteamento, a qual é largamente utilizada na industria de mineragéo.

Existem variados metodos para realizagcdo do quarteamento, para o presente estudo,
adotou-se a técnica de pilha conica, em que a massa total de sal foi dividida em massas
menores, em seguida agregadas para se obter uma pilha conica Unica do material devidamente
homogéneo.

A Figura 22 apresenta o processo inicial de quarteamento que mostra as pilhas conicas
separadas em quatro aliquotas, a Figura 23 mostra a pilha conica final do material.

Figura 22. Amostras subdivididas de sal pela técnica de pilha conica.

Figura 23. Amostra final do sal homogeneizado.
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3.2.4 Analise granulométrica dos sélidos

Para fazer a andlise granulométrica dos materiais particulados, foi utilizado o
equipamento Malvern - Mastersizer 2000 Hydro 2000 UM, como mostra a Figura 24. Para
gue a amostra se mantenha homogeneizada e suspensa, a mesma € recirculada por meio da
janela de medicéo que determina o tamanho das particulas pela técnica de difracéo a laser. Os
resultados sdo apresentados graficamente e expressos em percentual do volume que permite
analisar uma faixa que varia de 0,02 a 2000 pm.

O alcool foi utilizado para analise da bentonita para evitar o inchamento da mesma,
enguanto que para analise do sal utilizou-se parafina liquida para evitar a dissolucao durante a
anélise.

Figura 24. Analisador de particulas com difracdo a laiser. Fonte: Malvern (2016).
3.2.5 Microscopia eletrénica de varredura

A técnica de microscopia eletronica de varredura foi utilizada para caracterizar a
bentonita a partir de imagem, pois com a aproximacdo € possivel identificar os arranjos,
aglomeracoes, formas, dimensdes e 0 modo como se distribuem.

As aproximagdes 100, 800 e 1500x foram adotadas e o equipamento utilizado foi o
MEYV da Hitach-TM 3000 (Figura 25).

Figura 25. Equimento MEYV da Hitach-TM 3000.
3.2.6 Area superficial especifica
A analise da area especifica da bentonita foi aferida utilizando o equipamento ASAP
2020 da marca Micrometrics Instrument Corporation. E um parametro importante quando se

trata de identificar a interacdo que ocorre entre solido e fluido, medido em m?/g e a partir do
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seu software do préprio equipamento sdo fornecidos os célculos pelo método de BET —
Multipoint (Brunauer-Emmet-Teller).

3.2.7 Teste de inchamento

O equipamento utilizado para medir o inchamento da argila foi o Linear Swell Meter —
LSM, realizado em duplicata. A medida do inchamento é feita pela expansdo volumétrica de
uma pastilha de argila preparada adicionando-se 10,5 gramas de bentonita seca em uma célula
de compressdo (Figura 26). Apds preparada, a pastilha é submersa em um recipiente com
fluido. Neste caso, o fluido utilizado foi &gua e bentonita preparado no agitador Hamilton
Beach com concentragdo de 15 Ib/bbl. Durante a medi¢do do inchamento ao longo do tempo,
um grafico é gerado a partir do software M4600daq™ e a duracdo do teste foi de 7 dias. A
Figura 27 apresenta o equipamento LSM — Linear Swell Meter.

Figura 27. M4600 HPHT LSM (Linear Swell Meter) - Medidor de inchamento. Fonte:
Manual Grace instuments.

3.2.8 Balanca de lama

As suspens0es preparadas foram pesadas na balancga de lama Fann modelo 140 (Figura
28) objetivando conhecer a densidade dos fluidos. Dado necessario na alimentacdo de entrada
na simulacdo feita pelo programa Fortran e também pela importancia de caracterizar a
suspensao.
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Figura 28. FANN Balanca de Lama. Fonte: Eurosul (2016).
3.2.9 Agitador Hamilton

O equipamento Hamilton Beach Fann (Figura 29) foi utilizado como ferramenta de
agitacdo com velocidade de 18000 RPM no preparo das suspensdes combinadas de acordo
com o planejamento experimental (Tabela 5). O tempo de agitacdo padronizado no preparo da
suspensdo foi de 20 minutos. Na auséncia de sal, adicionava-se a bentonita ao solvente e a
suspensdo permanecia agitando por 20 minutos. Com adicédo de sal, a bentonita era misturada
ao solvente e permanecia agitando por 15 minutos, a partir de entdo, o sal era adicionado,
permanecendo agitando por mais 5 minutos restantes, totalizando os 20 minutos.

Figura 29. Agitador Hamilton Beach. Fonte: Eurosul (2016).

3.3 Reologia

Os testes reoldgicos objetivaram obter os reogramas referentes aos fluidos preparados
combinando bentonita nas concentragdes (10Ib/bbl, 15Ib/bbl e 20Ib/bbl) com as concentragdes
de sal de (Og/L, 32g/L, 96g/L e 180g/L). Anélise do efeito da concentracdo de bentonita, o
efeito da concentracdo de sal e o efeito do tempo na reologia foram realizados. Cada fluido foi
analisado 1 vez ao dia durante 6 dias de observacdo a temperatura de 25°C. A Tabela 6
apresenta as combinagdes das concentracdes de preparacao de cada fluido.
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Tabela 6: Formulacdo das suspensdes de bentonita

N° do experimentos Concentracédo de | Concentracéo de sal
bentonita (Ib/bbl) (g/L)
1 10 0
2 15 0
3 20 0
4 10 32
5 15 32
6 20 32
7 10 96
8 15 96
9 20 96
10 10 180
11 15 180
12 20 180

O redbmetro modelo Haake RheoStress 1 da marca Thermo Scientific (Figura 30), foi o
equipamento utilizado na medicdo da reologia dos fluidos. A geometria utilizada foi a de
cilindros coaxiais, copo DG43 e rotor cilindrico DG43-Ti (Figura 31). A taxa de deformacao
foi controlada no intervalo de 0,1 a 1021 s e o controle da temperatura foi feito pelo banho
Haake térmico com variacdo de mais ou menos 0,3°C modelo K10 (Figura 32).

Figura 31. Foto da geometria de cilindros coaxiais.
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Figura 32. Foto do banho de agua utilizado para controlar a temperatura.

3.4 Cinética de Dissolugao

Os testes de cinética objetivaram avaliar como a dissolucdo de particulas de NaCl
ocorre em fluidos preparados com bentonita, 4gua e sal. As combina¢des apresentadas no
planejamento experimental (Tabela 5), na temperatura de 25°C foram estudadas.

O sistema agitado foi dimensionado a partir de informacdes fornecidas por Cremasco
(2002) (Figura 33). O aparato experimental utilizado é constituido de um sistema de mistura
(Figura 34), um agitador da marca Fisatom com duas hélices navais (Figura 35), banho de
agua da marca Brookfield (Figura 36) e um medidor de condutividade S230 SevenCompact™
da marca Mettler Toledo (Figura 37).

1,74 cm

12,5cm

- ;

12,0 cm

Figura 33: Esquema das medidas adotadas para o0 aparato experimental.
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Figura 34. Béquer utilizado como sistema de mistura.
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Figura 35. Misturador Fisatom. Fonte: Fisatom (2016).

&

Figura 37. Medidor de condutividade S230 SevenCo-mpactTM. Fonte: Mettler Toledo (2016).
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A visdo global do aparato experimental seus respectivos componentes estd
representada pela Figura 38 e a Figura 39.

Figura 38. Unidade utilizada para realizacdo dos testes de cinética de dissolucao de sal.

Agitador Fisatom

Banho m

Condutivimetro

Sistema de mistura

Figura 39. Esquema da unidade utilizada para realizacdo dos testes de cinética de dissolucéo
de sal.

A concentracdo de sal na suspensdo foi determinada com o auxilio do condutivimetro.
Para isso fez-se calibracdes para as concentracbes de bentonita de 10, 15 e 20 Ib/bbl até
atingir a saturacdo do sal. A calibracdo tinha como ponto inicial 30 g de sal sendo adicionados
20 g de sal a cada 5 minutos. A condutividade era medida até a estabilidade. A temperatura
para cada calibracéo foi de 25°C e a velocidade de agitacdo de 2000 RPM.

A Figura 40 apresenta uma curva tipica de calibracéo.
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Figura 40. Curva de calibragéo para concentracdo de bentonita de 10 Ib/bbl.

Cada fluido foi preparado adotando 20 minutos de agitacdo no Hamilton Beach e
deixado em repouso por um periodo de 24 horas. Os testes foram iniciados adicionando 1 litro
do fluido ao sistema de mistura junto com a concentracdo inicial de sal com o misturador
ligado a 2000 RPM a 25°C.

O fluido permaneceu era agitado por 15 minutos e entdo se inseria a massa de sal de
85 g. Neste momento o crondmetro foi acionado e a cada 10 segundos anotava-se a
condutividade até atingir 600 segundos, tempo maximo estimado para a dissolucdo das
massas de sal. Os dados de condutividade foram transformados em concentracdo com a ajuda
das curvas de calibracdo. A concentracdo para cada tempo foi entdo inserida no programa para
a estimacao do coeficiente global de transferéncia de massa.

Importante destacar que 24h foi o tempo padronizado para que a bentonita fosse
hidratada e os testes foram feitos em triplicata. A massa de sal escolhida para o trabalho foi
proporcional a massa de sal utilizada no trabalho de Meneses (2016).

O numero de Reynolds do sistema agitado foi determinado utilizando a Equacéo 14.

D®Npy Dpf
Hap - kpn—1Nn-2

Re; = (14)

Onde D ¢ o didmetro do impelidor, pr ¢ a massa especifica do fluido, B ¢ o pardmetro de
forma da hélice (hélice naval - 10), k e n representam os parametros do modelo da poténcia, N
é a rotacdo do impelidor, Reqq é o nimero de Reynolds para tanque agitado ¢ pap € a
viscosidade aparente do fluido.

3.5 Abordagem Matematica

A modelagem matematica aplicada neste trabalho, foi semelhante a de Meneses (2016)

e todos os detalhes da modelagem podem ser obtidos no referido trabalho. Seréo apresentadas

aqui, apenas as equacdes principais do modelo. Estas foram obtidas tendo como base a

conservacao de massa para as fases liquidas e sélidas do processo. O sistema € constituido por

duas equagdes diferenciais parciais (EDP’s) representando a fase liquida (Equacdo 15) e
solida (Equacéo 16) do processo de dissolucao.
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A partir das EDP’s € possivel identificar as transi¢des na concentragédo de NaCl no
fluido (C) e a fracdo volumétrica dos sélidos (e;) ao longo do espaco e do tempo. Essas
mudancas ocorrem durante todo o processo dissolutivo das particulas de sal.

iC(z, t) + v, (%C(z, t)) =k.a.(C*—C(z 1))

at
(15)
CL, C(z0)=Cf
C.C, C(0,)=Cf
0 0
Ps (& gs(z,t) + v, (6_2 gs(z, t))) = —k.a. (C* —C(z, t))
(16)

Clyes (20)=e40,
CC es (O)=eq

Onde, C é a concentracdo de sal no fluido variando com o espaco e o tempo, K € o coeficiente
global de transferéncia de massa, a € a area especifica da transferéncia de massa. Na Equacao
16 p, é a massa especifica do cloreto de sodio, ¢ é a fragdo volumétrica das particulas solidas
variando com o espago e o tempo.

O sinal negativo na equacdo da fase solida representa a direcdo do fluxo massico
durante a dissolugdo. O coeficiente de transferéncia de massa K define a taxa com que os ions
deixam os cristais dos sais € migram para a solucdo, uma vez que o fenémeno de dissolucao
ocorre apds haver a dissociagdo dos sais em que o fluxo méssico ocorre da fase solida para a
fase liquida.

Algumas hipdteses foram adotadas no trabalho de Meneses (2016) e serdo também
utilizadas neste trabalho quais sejam:

v' Escoamento em duas fases: Fase liquida — suspensdo de agua, bentonita e NaCl
dissolvido; Fase solida — particulas de NaCl,;

Regime plenamente turbulento com velocidade média constante;

Regime transiente;

Concentracdo de saturacdo constante para a mesma suspensao;

Sistema isotérmico;

Fluido incompressivel;

ANENENENRN

A érea especifica da transferéncia de massa € a area superficial disponivel para a
ocorréncia da transferéncia de massa (dissolucdo de sal) por unidade de volume e é
representada pela (Equacéo 17).

a = 6.85(t)

D, (17)
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Onde &5 € a fragéo volumétrica de solidos em fungdo do tempo, D, é o diametro médio de
particulas de sal que é dado pelo didmetro médio de Sauter, encontrado pela Equacdo 18

(PECANHA, 2014).
-—_ 1
Dp = 14 (18)

foljv

<R

Onde x € a fragdo méssica de sal menor que um dado tamanho.

No presente trabalho, foi utilizado um aparato experimental que representa um tanque
de mistura perfeita para avaliar a cinética de dissolucéo do sal ao longo do tempo e o termo de
variacdo do espaco foi negligenciado nas equacBes. Sendo assim, a modelagem matematica
utilizada passa a ser composta de trés equacdes diferenciais ordinarias acopladas dadas a
seguir.

Balanco de massa de NaCl na fase liquida:

L0~ K.a.(C' - c®) (19)

C1, C(0) = Co

Balanco de massa de NaCl na fase sélida:

des(t) _ _ﬂ x
Tat - (C C(t)) (20)

Cl,es (0) =eso
Varia¢do do didmetro médio das particulas com o tempo:

dDp(®) _
dat

—= (- c®) (21)
C.1L, dp(0)=dpo

Area interfacial da transferéncia de massa:

__ 6.&5(0)

Onde, C é a concentracdo de sal no fluido, C* é a concentracdo de saturacdo, K é o coeficiente
global de transferéncia de massa, a é a area especifica de transferéncia de massa, t € o tempo,

¢, é fragdo volumétrica, p, é massa especifica e D,, é didmetro médio de Sauter.

3.6 Variaveis do processo

Para as condicBes iniciais utilizadas na modelagem matematica, os parametros
essenciais para resolver o modelo estdo descritos nas Tabelas 7.
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Tabela 7. Variaveis utilizadas no modelo.

Descricdo Parametros Valores Bibliografia
Concentracéo de
saturagéo de NaCl C* (30°C) 315,15 g/L Meneses (2016)
em agua
Concentracéo de )
saturacdo de NaCl C* (25°C) * 101of bbl: 3109/L | paqo
em &gua com o 151b/bbl:320 g/L | eyperimental
bentonita e  20Ib/bbl: 330 g/L
Massa especifica Ps 2165 kg/m3 Lide (2010)
Diametro medio de D. 1,34 mm Experimental
Sauter p
Fracao volumétrica & 0,377 Calculado

A fracdo volumétrica utilizada para todos os testes foi de 0,377 isso porque o valor da
massa de sal adicionada era de 85 g/L independente da concentracdo inicial de sal e da
concentracdo de bentonita. Admitiu-se que o 1L de suspensdo continha agua, bentonita e o sal
inicial, volume utilizado antes da incorporacéo do perfil ao fluido.
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CAPITULO IV

4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Neste capitulo serdo apresentados os resultados dos testes de caracterizagdo da
bentonita e do sal, testes reoldgicos das suspensdes, testes de cinética de dissolugdo do sal e
0s resultados da modelagem.

4.1 Densidades

A densidade da bentonita obtida pelo teste de picnometria realizado em triplicata, teve
como resultado uma densidade média de 1,66 g/cm3 e um desvio padrdo de 0,03 g/cm3. As
densidades dos fluidos tiveram variacdo de 1018 a 1060 g/L.

4.2 Difragédo de Raios X

A técnica de difracdo de raios X foi utilizada para identificar os componentes
presentes na bentonita. A Figura 41 apresenta o difratograma da amostra de bentonita M-200.
Nota-se a presenca de quartzo, montmorilonita, caulinita (TONNESEN et al., 2012). A
presenca desses componentes confirmam que trata-se de uma bentonita (CAENN et al.,
2014).

800 4
Q: Quartzo
Q M: Montimorilonita
700 - C: Caulinita
600
500 <

Intensidade (v.a.)

5 M0 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60

26
Figura 41. Difratograma de Raios X

4.3 Analise Granulométrica

A andlise granulométrica da bentonita e do sal foi determinada no Malvern
Mastersizer 2000. Antes de realizar a analise do sal, o mesmo passou pelo agitador
eletromagnético e pelo quarteamento, utilizando a técnica de pilhas conicas objetivando
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selecionar uma faixa granulométrica e para devida homogeneizacdo. A Figura 42 mostra o

resultado da analise do sal, e indica o intervalo de tamanho entre 724-2187 um, e o didmetro
médio de Sauter de 1,34 mm (provido pelo sftware).
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Figura 42: Analise granulométrica do sal

Cerca de 10% das particulas de sal possuem diametro médio de 1,07 mm, 50%

possuem diametro médio de 1,38 mm e 90% apresentam didmetro médio de 1,69 mm, de
acordo com dados fornecidos pelo equipamento.

A Figura 43 apresenta a andlise granulométrica da bentonita que tem como

caracteristica grdos muito finos. O intervalo de tamanho é de 0,55-120,22 um, e o didmetro
médio de Sauter de 0,011 mm (provido pelo sftware)..

WVolume (%)

O = k)W B h 00 =~ D

0 0.1 1 10 100
Tamanho de particula (pm)
Figura 43: Analise granulométrica da bentonita.

1000 3000

J& para a bentonita, cerca de 10% possuem didmetro médio de 0,005 mm, 50%
possuem 0,031 mm e 90% possuem 0,078 mm.

Para andlise da bentonita utilizou-se o alcool, pelo fato da argila expandir na presenca
de 4gua. Enquanto que para o sal utilizou-se a parafina.

4.4 Microscopia Eletronica de Varredura

O resultado obtido pela microscopia eletrénica de varredura apresenta resultados da
analise do grédo da bentonita. A caracterizacdo por MEV da bentonita apresenta aglomerados
de tamanhos heterogéneos com aspecto poroso, como mostra a Figura 44.
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Figura 44. Micrografia obtida a partir a) ampliacdo 100x, b) ampliacdo 800x, c) e d)
ampliacdo 1500x da bentonita.

4.5 Teste de inchamento
O teste de inchamento realizado por 7 dias, mostrou aumento no volume da bentonita

de cerca de 140%. A Figura 45 apresenta resultados de inchamento na célula 1 e 2, pois o

experimento foi realizado em duplicata. Nota-se que as curvas sdo semelhantes comprovando
a reprodutibilidade do resultado.

160

101 . célulal

e Célula2
120 -

100 +
80 +

60

Inchamento (%)

40

20

0 T T T T T T T T T T T T T T T T T
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180
Tempo (h)

Figura 45. Teste de inchamento.

N&o observou-se estabilizacdo da curva de inchamento para 7 dias de andlise. O
aumento do volume devido ao inchamento é relatado em trabalhos da literatura como SILVA
(2011) para diferentes tipos de bentonita sddica, sendo que quanto maior é a presenca do
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sodio em sua composi¢cdo, maior é o inchamento. Podendo formar dupla camada difusa a
medida que a dgua é adsorvida pelas lamelas (CAENN et al., 2014).

4.6  Area Superficial Especifica

A érea superficial especifica obtida foi de 102,21 m2/g e o volume dos poros foi de
0,019 cm?3/g.

A éarea especifica apresentada pela bentonita explica a grande capacidade de absor¢do
de &gua que provoca 0 seu inchamento e consequentemente o0 aumento da viscosidade
aparente devido a formacdo da dupla camada difusa. Segundo Caenn et al. (2014), quanto
maior a subdivisdo do sélido, maior € a area que esse solido tem para interagir, ou seja,
maiores serdo os fendbmenos de superficie.

4.7 Experimentos Reoldgicos

Os testes reoldgicos realizados tiveram objetivo de caracterizar o comportamento da
bentonita na auséncia e presenca de cloreto de sodio. Além disso, avalia 0 impacto da
concentracdo de bentonita, concentracdo do sal e do tempo de hidratacdo nos pardmetros
reoldgicos, permitindo a compreensao da modificacdo das propriedades no fluido na presenca
desses materiais.

4.7.1 Efeito do tempo para fluidos com a auséncia de sal

Os dados apresentados nas Figuras 46, 47 e 48 (a) mostram as curvas de tensdo de
cisalhamento versus taxa de deformacdo e os 46, 47 e 48 (b) apresentam os resultados de
viscosidade aparente versus taxa de deformacéo para fluido preparado com 10, 15 e 20 Ib/bbl
respectivamente sem a presenca de sal.
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Figura 46. Avaliacdo do efeito do tempo na reologia, tensao de cisalhamento versus taxa de
deformacéo (a), viscosidade aparente versus taxa de deformacéo (b), fluido com 10 Ib/bbl de
bentonita.
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Figura 47. Avaliagdo do efeito do tempo na reologia, tenséo de cisalhamento versus taxa de
deformacéo (a), viscosidade aparente versus taxa de deformacao (b), fluido com 15 Ib/bbl de
bentonita.
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Figura 48. Avaliagéo do efeito do tempo na reologia, tensdo de cisalhamento versus taxa de
deformacéo (a), viscosidade aparente versus taxa de deformacéo (b), fluido com 20 Ib/bbl de
bentonita.

Avaliando as Figuras 46, 47 e 48 (a) e (b) é possivel perceber que o tempo € um fator
que influencia fortemente o comportamento reoldgico da suspensédo, sendo que quanto maior
0 tempo de hidratacdo da bentonita, maior é a tensdo de cisalhamento e viscosidade
aparentepara dadas taxas de deformacdo e para todas as concentracdes estudadas. Esse
comportamento esta relacionado com a hidratacdo da bentonita, ocasionada pela entrada de
agua entre as lamelas da montimorilonita (dupla camada difusa), essa hidratacdo provoca
aumento da viscosidade aparente ao longo do tempo. Para os testes de inchamento, 7 dias ndo
foi suficiente para haver completa hidratagdo, no caso dos testes reologicos, o tempo admitido
para as analises foi de 6 dias, devido a grande viscosidade que as suspensdes adquirem para
tempo superior. O sexto dia para a concentracdo de 20 Ib/bbl ndo foi feito devido a alta
viscosidade da suspensdo que ocasionou leituras imprecisas do equipamento. Esse fendmeno
que ocorreu nos dois testes confirmam que a hidratagdo completa dessa bentonita é superior a
7 dias.

Melo (2008), realizando testes semelhantes com a bentonita, com o tempo 0 a 72 horas
de hidratacdo, também observou que quanto maior o tempo de hidratacdo, maior é a
viscosidade aparente, um comportamento ja esperando para esse tipo de material. Abu-Jedail
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(2011) também avaliou a reologia de bentonitas calcicas e sodicas com o efeito do tempo e da
adicao de eletrdlitos. O autor observou a mesma relagdo, ou seja, 0 aumento da concentracao
de bentonita provoca aumento da viscosidade aparente devido a formacdo de uma estrutura
que dificulta o fluxo do fluido.

4.7.2 Efeito do tempo na reologia para fluidos com a presenca de sal

Os resultados a seguir se referem a fluidos com concentracéo fixa de 10, 15 e 20 Ib/bbl
de bentonita respectivamente com variacdo na concentracdo de sal de 32, 96 e 180 g/L para 6
dias de experimentos, posterior a apresentacao dos resultados, os mesmos serdo discutidos.

As Figuras 49, 50 e 51 (a) apresentam os resultados de tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacdo e as Figuras 49, 50 e 51 (b) exprimem os resultados de viscosidade
aparente versus taxa de deformagdo para fluidos preparados com 10 Ib/bbl de bentonita,
variando as concentragdes de sal.
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Figura 49. Avaliacéo do efeito do tempo na reologia, tensao de cisalhamento versus taxa de
deformacdo (a), viscosidade aparente versus taxa de deformacao (b), para suspensoes de 10
Ib/bbl de bentonita com 32 g/L de sal.
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Figura 50. Avaliacdo do efeito do tempo na reologia, , tenséo de cisalhamento versus taxa de
deformacdo (a), viscosidade aparente versus taxa de deformacéo (b), para suspensdes de 10
Ib/bbl de bentonita com 96 g/L de sal.
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Figura 51. Avaliacdo do efeito do tempo na reologia, , tensdo de cisalhamento versus taxa de
deformacdo (a), viscosidade aparente versus taxa de deformacao (b), para suspensdes de 10
Ib/bbl de bentonita com 180 g/L de sal.

As Figuras 52, 53 e 54 (a) apresentam os resultados de tenséo de cisalhamento versus
taxa de deformacéo e os 52, 53 e 54 (b) apresentam os resultados de viscosidade aparente
versus taxa de deformacéo para fluidos preparados com 15 Ib/bbl de bentonita variando as
concentracdes de sal em 32, 96 e 180 g/L respectivamente. Possibilitando avaliar o efeito do
tempo de hidratacéo na reologia do fluido.
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Figura 52. Avaliacdo do efeito do tempo na reologia, , tensdo de cisalhamento versus taxa de
deformacdo (a), viscosidade aparente versus taxa de deformacao (b), para suspensdes de 15
Ib/bbl de bentonita com 32 g/L de sal.
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Figura 53. Avaliacdo do efeito do tempo na reologia, , tensdo de cisalhamento versus taxa de
deformacéo (a), viscosidade aparente versus taxa de deformacéo (b), para suspensoes de 15
Ib/bbl de bentonita com 96 g/L de sal.
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Figura 54. Avaliacéo do efeito do tempo na reologia, tensao de cisalhamento versus taxa de
deformacdo (a), viscosidade aparente versus taxa de deformacéo (b), para suspensdes de 15
Ib/bbl de bentonita e 180 g/L de sal.

As Figuras 55, 56 e 57 (a) apresentam os resultados de tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacéo e os 55, 56 e 57 (b) apresentam os resultados de viscosidade aparente
versus taxa de deformacdo para fluidos preparados com 20 Ib/bbl, variando as concentracdes
de sal em 32, 96 e 180 g/L. Tendo como objetivo a avaliacdo do o tempo de hidratagdo na
reologia do fluido com a presenca do eletrdlito.
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Figura 55: Avaliacéo do efeito do tempo na reologia, tensdo de cisalhamento versus taxa de
deformacdo (a), viscosidade aparente versus taxa de deformacéo (b), para suspensdes de 20
Ib/bbl de bentonita com 32 g/L de sal.
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Figura 56. Avaliacdo do efeito do tempo na reologia, tensdo de cisalhamento versus taxa de
deformacdo (a), viscosidade aparente versus taxa de deformacéo (b), para suspensdes de 20
Ib/bbl de bentonita com 96 g/L de sal.
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Figura 57: Avaliacéo do efeito do tempo na reologia, tensdo de cisalhamento versus taxa de
deformacdo (a), viscosidade aparente versus taxa de deformacao (b), para suspensdes de 20
Ib/bbl de bentonita com 180 g/L de sal.
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Em todos os casos, verifica-se 0 decréscimo da viscosidade aparente, isto ocorre em
virtude da adicao de sal, comportamento também observado por Kelessids et al. (2007). Esse
comportamento é ocasionado principalmente pela interacdo de atragdo entre as lamelas que o
sal proporciona (ALI E BANDYOPADYAY, 2015). Essa atracdo ocasiona a agregacéao,
provocando decréscimo na viscosidade aparente, porque as lamelas se unem e a area
superficial disponivel para interagir com o meio torna-se menor (CAENN et al., 2014).

E possivel afirmar ainda que a partir do segundo dia de experiementos as curvas
reoldgicas para a concentracdo de 10 Ib/bbl estabilizam na presenca de 32 g/L sal. Para
concentracdo de 96 g/L de sal para mesma concentracdo de bentonita, a estabilidade acontece
no terceiro dia e para concentracdo de 180 g/L de sal, a estabilidade parece acontecer no
quinto dia. Indicando que o aumento da concentracdo de sal dificulta a estabilidade reoldgica
do fluido.

Para concentracdo de 15 Ib/bbl de bentonita e 32 g/L de sal, é possivel observar que a
estabilidade tambem ocorreu no segundo dia. Para 96 g/L as curvas s@o mais proximas entre o
quinto e sexto dia, indicando a tendéncia a estabilidade. Ja para concentracdo de 180 g/L de
sal a estabilidade ocorre no quarto dia.

Para concentracdo de 20 Ib/bbl e 32 g/L de sal a estabilidade se apresenta
aparentemente no quinto dia. Para concentracdo de 96 g/L as curvas apresentam um certo
distanciamento, no entanto, do dia 3 a 5 parece haver estabilidade. Para concentra¢do de 180
g/L a estabilidade ocorre no quarto dia. De maneira geral, menores concentracdes de sal e
bentonita favoreceram a estabilidade das curvas de fluxo. Provavelmente devido a mesma
interacdo entre a bentonita e o eletrdlito.

4.7.3 Comparacao do efeito da concentracéo de bentonita na reologia

Os resultados abaixo mostram o efeito da concentracdo de bentonita na reologia dos
fluidos nas concentracdes de 10 Ib/bbl, 15 Ib/bbl, 20 Ib/bbl para as concentragGes de sal de O,
32, 96 e 180 g/L. Resultados referentes ao segundo dia de testes. Fixou-se o segundo dia de
teste para comparacdo como padronizagdo. Os resultados para os demais dias estéo
apresentados no anexo. As Figuras 58, 59, 60 e 61(a) apresentam os resultados de tenséo de
cisalhamento versus taxa de deformacéo e os 58, 59, 60 e 61 (b) apresentam os resultados de
viscosidade aparente versus taxa de deformacéo.
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De acordo com os graficos apresentados € possivel perceber claramente que maiores
concentragfes de bentonita ocasionam maiores valores de tensdo de cisalhamento e
viscosidade aparente independente da concentragcéo de sal. Duman e Tung (2009) estudaram
as propriedades eletrocinéticas e reologicas da bentonita sodica na presenca de eletrélitos e os
estudos apontaram que 0 aumento da concentracdo de bentonita faz aumentar a viscosidade
aparente do fluido, resultado semelhante ao encontrado neste estudo.

Os fluidos preparados sem o sal sdo 0s que apresentam maiores valores de viscosidade
aparente para uma dada taxa de deformacdo. Isso ocorre porque quando a bentonita esta
suspensa em agua pura ela ndo pode se aglomerar devido a dupla camada difusa que esta
presente entre as lamelas. A dupla camada acontece a medida que a adgua adsorvida interage
em toda area superficial separando as lamelas que resulta no inchamento da argila.

Ja a reducéo da viscosidade na presenca de eletrolito é atribuida por Nitawaki et al.
(1981) a compressao da dupla cama difusa.

Verifica-se também que as curvas reologicas em presenca de sal apresentam menores
valores de viscosidade aparente quanto maior a concentracdo de sal de 0 a 96 g/L e o
comportamento inverso ocorre para a concentracdo de 180 g/L, fendmeno que sera discutido
no préximo item.

4.7.4 Efeito da concentracéo de sal

Os resultados abaixo mostram o efeito da concentracdo de sal na reologia dos fluidos
nas concentragdes de 10 Ib/bbl, 15 Ib/bbl, 20 Ib/bbl para as concentracdes de sal de 0 g/L,
32g/L, 96 g/L 180 g/L. Resultados referentes ao segundo dia de testes.

As Figuras 62, 63 e 64 (a) apresentam os resultados de tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacédo e os 62, 63 e 64 (b) apresentam os resultados de viscosidade aparente
versus taxa de deformacdo para o fluido preparado com 10 Ib/bbl.
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Figura 62. Avaliagdo do efeito do tempo na reologia, tenséo de cisalhamento versus taxa de
deformacdo (a), viscosidade aparente versus taxa de deformacao (b), para suspensées com 10
Ib/bbl de bentonita e diferentes concentragdes de NaCl.
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Ib/bbl de bentonita.

Nas Figuras 62, 63 e 64, observa-se comportamento atipico da curva de fluxo para a
concentracdo de 180 g/L de sal. Percebe-se que ha uma reducéo da tenséo de cisalhamento e
viscosidade aparente a medida que aumenta-se a concentracdo de sal de 0 a 96 g/L.
Entretanto, para concentracdo de 180 g/L esse comportamento se inverteu e a tensédo de
cisalhamento e viscosidade aparente voltaram a subir. Esse comportamento é justificado
segundo Ali e Bandyopadhyay (2015) pela alteracdo morfoldgica da microestrutura da
disperséo.

O comportamento do decréscimo da viscosidade quando o sal é adicionado € justificavel
pela compresséo da dupla camada difusa da bentonita (Kelessids et al., 2007). A compressao
da dupla camada difusa ocasiona a floculagcdo. Consequentemente exibe viscosidade aparente
mais baixa (Shiroma, 2012). Em contrapartida, Nitawaki et al. (1981) mostraram que ocorre
aumento da tensdo de cisalhamento e da viscosidade aparente na presenca de grandes
quantidades de sal, pois a forca de compressao da dupla camada é reduzida fazendo com que
as particulas se desagreguem. Com isso a dupla camada fica cada vez mais distante
provocando o ganho de viscosidade aparente.

Esse fendbmeno também foi observado por Yildiz et al. (1999) concluiram que os
parametros como viscosidade aparente, tixotropia e limite de escoamento caem com a adicdo
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de sal se comparado a auséncia de sal para esses fluidos e que adicionando-se maiores
quantidades de sal esses parametros sofrem aumento por causa da coagulacéo e formacéo de
redes tridimensionais.

4.8 Experimentos de cinética

Os testes foram realizados conforme descritos nos materiais e métodos e dados das
triplicatas das concentracfes obtidas experimentalmente estdo demonstrados na Tabela 8.

Tabela 8: Resultados das triplicatas dos fluidos preparados com 10 Ib/bbl de bentonita

e 32 g/L de sal.
Tempo Experimento 1 Experimento 2 Experimento 3 Media

(s) (9/L) (9/L) (9/L) (g/L)

0 33,65 37,62 34,80 35,36 £ 2,04
10 66,59 68,27 63,28 66,05 £ 2,54
20 84,67 86,57 84,37 85,20+ 1,19
30 96,22 95,49 91,86 94,52 +2,34
40 106,19 103,79 99,92 103,30 + 3,16
50 110,96 106,52 108,39 108,62 £ 2,23
60 113,21 111,18 110,51 111,63 +1,41
70 114,23 112,42 111,74 112,80 + 1,29
80 115,72 112,98 111,97 113,56 £ 1,94
90 116,18 113,66 112,31 114,05+ 1,96
100 116,18 113,78 113,66 114,54 + 1,42
110 116,75 114,12 113,89 114,92 + 1,59
120 117,22 113,89 114,58 115,23+ 1,76
200 116,75 114,46 114,58 115,26 + 1,29
300 116,75 113,89 114,12 114,92 + 1,59
400 116,75 115,49 116,06 116,10 £ 0,63
500 116,75 114,80 116,75 116,10 £ 1,12
600 116,75 115,38 116,98 116,37 £ 0,87

Os resultados da Tabela 8 mostram as triplicatas até 600 segundos que é o tempo
adotado para a realizacdo dos testes. E possivel perceber que a dissolugdo ocorre de modo
mais efetivo nos primeiros segundos de teste. Isso porque a medida que a dissolucdo ocorre, 0
namero de particulas de sal em solucdo decresce provocando reducdo na area de transferéncia
de massa (MENESES, 2016). Além disso, 0 aumento da concentracdo de sal em suspensao
diminui a forgca motriz do processo de dissolucao.

A partir dos dados da Tabela 8 é possivel perceber que o maior desvio padrdo de 2,54
na medida de tempo de 10 s, representa um erro percentual de menos de 6%, o que mostra que
a metodologia adotada é adequada. Foi escolhida apenas um dos experimentos para
representar, porque ha semelhanca nos demais. Verifica-se pela Tabela 8 que os desvios séo
maiores nos primeiros 60 s de experimento, quando ainda existem muitas particulas em
suspenséo.

Os numeros de Reynolds calculado para os testes de cinética para o fluido de menor e
maior viscosidade foram de 266.621,93 e 134.368,57 respectivamente.
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4.8.1 Perfis de concentracao versus tempo

4.8.1.1 Resultados fixando a concentracgéo de sal

As Figuras 65, 66 e 67 mostram os resultados experimentais de concentracdo versus
tempo para os fluidos preparados com 32, 96 e 180 g/L de sal respectivamente, em diferentes
concentragdes de bentonita.
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Figura 65. Perfis de concentracdo versus tempo, fixando a concentracao inicial de sal
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Graficamente é possivel observar que a dissolu¢do do NaCl ocorre mais rapida nos
primeiros 100 segundos de experimento. Atribui-se o comportamento da dissolugdo ocorrer
rapidamente nos primeiros segundos, a massa de sal que reduz a medida que a dissolucdo
acontece, provocando a diminuicdo de particulas na suspensdo. A dissolucdo do sal sofre
influéncia da concentracdo de bentonita, porque quanto maior a concentragcdo de bentonita
mais lenta sera a dissolucao.

Para concentracdo de 32 g/L de sal (Figura 65), ndo foi possivel realizar os testes de
cinética para as concentraces de 15 e 20 Ib/bbl de bentonita. 1sso ocorreu porque nessas
concentragOes a viscosidade das suspensdes é muito elevada prejudicando a homogeneizacao
do sistema.

Para 96 g/L de sal o efeito da presenca da bentonita ndo apresenta grande influéncia na
dissolucao de sal, embora as viscosidades aparentes das suspensdes sejam muito diferentes
(Figura 60). Ja para a concentragdo de 180 g/L, a dissolucéo do sal é mais lenta e o efeito da
presenca da bentonita torna-se mais significativa podendo ser percebido pelos maiores descios
nas curvas.

4.8.1.2 Resultados fixando a concentragdo de bentonita

Os resultados foram gerados fixando a concentracdo de bentonita e variando a
concentragdo de sal em 32 g/L, 96 g/L e 180 g/L.

As Figuras 68, 69 e 70 mostram os resultados experimentais de concentracdo versus
tempo para os fluidos preparados com 10 Ib/bbl de bentonita com diferentes concentragGes de
sal.

50



300

250 AAAAAAAA,
AAA“AAAA
A
A
- At
D200 A
§ 1A ....0000000000000000
o 150 °®
18 P
g °
E ...llllllllllllllllll
8 100 9 -
c ]
(@] 4
@) " m 32g/L
50 ® 96¢g/L
| A 180¢/L
0 T T T T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300

Tempo (s)
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Pelos resultados apresentados nas Figuras 68,69 e 70 € possivel observar claramente
gue quanto maior a concentracdo inicial de sal na solu¢do, menor a velocidade de dissolugédo
do sal em suspensdo. Isso ja era esperado visto que a diferenca de concentracdo é a forca
motriz do processo de dissolucdo. Além disso, pode-se perceber que a concentracdo de sal na
solugédo tem maior efeito que a variacdo da concentracdo de bentonita na dissolucéo do sal.

4.8.2 Coeficiente de transferéncia de massa

Para estimar o valor do coeficiente global de transferéncia de massa de cada
experimento utilizou-se o pacote MAXIMA de dados. Os dados experimentais de
concentracdo de sal e tempo obtidos foram alimentados no programa para a estimacao do
pardmetro. Apds a convergéncia programa gerou arquivos de texto com os valores das
variaveis medidos, calculados, o coeficiente global de transferéncia de massa e o erro. Na
Tabela 9 séo apresentados os valores estimados para o coeficiente global de transferéncia de
massa de cada caso.

Tabela 9: Valores estimados para os coeficientes de transferéncia de massa.

Experimentos Cagent (Ib/bbl) Ci (NaCl) k.10* (m/s)

1 10 32 0,792 + 0,026
2 10 96 0,609 + 0,009
3 10 180 0,391 + 0,023
4 15 32 -

5} 15 96 0,575+ 0,011
6 15 180 0,327 + 0,030
7 20 32 -

8 20 96 0,493 + 0,023
9 20 180 0,250 + 0,015
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Pode-se observar pela Tabela 9 que tanto a concentracdo de bentonita quanto a
concentragéo inicial de sal afetam o coeficiente global de transferéncia de massa. Verifica-se
que para uma mesma concentragdo de bentonita, quanto maiores as concentrag0es iniciais de
NaCl em solucdo, menores os valores para os coeficientes globais de transferéncia de massa,
ou seja, mais lenta ocorre a dissolucdo. 1sso porque menor sera a for¢a motriz do processo de
transferéncia de massa.

Para uma mesma concentracdo de sal, quanto maiores as concentracdes de bentonita,
menores 0s valores para os coeficientes globais de transferéncia de massa, fazendo com que a
dissolugdo seja mais lenta. Isso ocorre porque quanto maior a quantidade de particulas em
suspensdo interagindo com a agua, menor é a interacdo com a massa de 85 g de sal adicionado
a suspensao, fazendo com que a dissolugdo demore mais para acontecer.

Importante destacar que os valores do coeficiente globais de transferéncia de massa
para o fluido preparado com 15 e 20 Ib/bbl de bentonita e 32 g/ILde sal ndo foram
apresentados devido a dificuldade de homogeneizacdo do sistema ocasionadas pelas altas
viscosidades aparentes dos fluidos em questdo. E possivel perceber ainda que os valores de K
para as mesmas concentracdes de bentonita sofrem alteracbes, porém pequenas, ou seja, 0
fator que mais influenciou no processo de dissolugdo foi a concentracdo do sal dissolvido
como ja discutido no item anterior.

A comparacdo para os valores do coeficiente global de transferéncia de massa
encontrados na literatura e neste trabalho esta apresentada na Tabela 10.

Tabela 10. Comparacdo dos valores dos coeficientes de transferéncia de massa.

Autores Valores de K Fluido Condicdes operacionais
(m/s)
Aksel’rud et al. 1,0x 10* Agua Particulas cilindricas, area interfacial constante,
(1992) leito fluidizado, diferentes tipos de sais.
Magalhdes et al. 0,155-0,894 x Agua Diametro medindo em média 1,5 mm, sistema
(2011) 10+ agitado em tanque de mistura, sistema turbulento,
concentracdo inicial variada de sal.
Patrdo (2012) 5,44 x 10* Agua Unidade de escoamento em calha, didmetro médio
das particulas constante, concentracdo inicial de sal
de 32 g/L.
Martins (2014) 1,8-5,4 x 10* Agua Diametro médio 1,71 mm unidade de escoamento
em calha, concentraces iniciais de sal de 32, 90,
175e 258 g/L.
Meneses (2016) 0,526-0,803 x  Solucdo de goma  Diametro médio de particulas de 1,34 mm, sistema
10* Xantana agitado em tanque de mistura, sistema plenamente
turbulento, didmetro médio das particulas variavel,
concentragdes iniciais de sal de 32, 65 € 98 g/L.
Presente trabalho 0,250-0,792 x Suspensdo de Diametro medio de particulas de 1,34 mm, sistema
10+ bentonita agitado em tanque de mistura, sistema plenamente

turbulento, didmetro médio das particulas variavel,
concentragdes iniciais de sal de 32, 96 e 180 g/L.

No trabalho de Aksel’rud et al. (1992) o valor do coeficiente de transferéncia de massa
encontrado foi 1,0 x 10* m/s para testes realizados com cloreto de sodio e dgua pura sem
adicdo inicial de sal.
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Magalhdes et al. (2011) encontraram 1,55 a 8,94 x 10° m/s para o coeficiente de
transferéncia de massa utilizando tanque de mistura para a avaliacdo da cinética de dissolugéo
com concentragdo inicial de cloreto de sodio variadas. A diferenca em compara¢do com 0
trabalho de Aksel’rud et al. (1992) pode ter sido ocasionado pela diferenca da unidade e da
condigéo experimental.

Patrdo (2012) e Martins (2014) trabalham com a dissolugdo em calhas, encontraram
valores entre 1,8 x 10* a 5,4 x 10* m/s pelo o fato da concentracéo inicial do fluido ter
variado de 32 a 258 g/L. Se comparado ao valor do coeficiente convectivo de transferéncia de
massa da agua pura, os valores que os autores encontraram adicionando concentragdes de sais
iniciais sdo superiores, 0 que pode ter ocorrido pelo fato do aparato experimental ser diferente
do utilizado por Aksel’rud et al. (1992).

Meneses (2016) encontrou coeficiente convectivo de transferéncia de massa variando
de 0,526 x 10*a 0,865 x 10* m/s com a presenca de goma xantana realizado em tanque de
mistura. Os resultados obtidos por ele demonstram que tanto a concentracdo de sal quanto a
de goma xantana influenciam no resultado do coeficiente de transferéncia de massa. Quanto
maior foi a concentragdo inicial de sal na solugdo, menor foi o valor do coeficiente de
transferéncia de massa, ocorrendo 0 mesmo quando aumentou-se a concentracdo de goma
xantana.

Esse trabalho apresentou valores do coeficiente global de transferéncia de massa
variando de 0,250 x 10 a 0,953 x 10 m/s apresentando comportamento esperado para
utilizag&o de um viscosificante na composicao.

A Figura 71 apresenta a distribuicdo do coeficiente global de transferéncia de massa
em funcédo da concentragdo de bentonita e da concentragao inicial de NaCl no fluido.

0,2500
0,3177
0,3855

0,4532

Figura 71. Distribuicao do coeficiente de transferéncia de massa em funcao da concentragédo
de bentonita e da concentracgéo inicial de NaCl no fluido.

Para maiores valores de coeficiente convectivo de transferéncia de massa, maior é
velocidade de dissolucédo e a tendéncia de resultado foi semelhante ao obtido com bentonita,
uma vez que quanto maior a concentracdo de bentonita, menor foi o valor do coeficiente
global de transferéncia de massa.
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Pelo gréfico da Figura 71 confirma-se que a influéncia da concentracdo de sal € mais
significativa que a da concentragdo de bentonita sobre os valores do coeficiente global de
transferéncia de massa. Dado a inclinacdo da curva para uma concentraco inicial de sal fixa.

A parir do grafico de superficie é possivel identificar para concentragdes
intermediarias de bentonita e sal, os valores correspondentes do coeficiente de transferéncia
de massa, tornando o grafico util na visualizacdo do K apresentado na Tabela 9.

4.8.3 Simulagdes

Com a obtencdo do coeficiente de transferéncia de massa, foi possivel simular a area
especifica de transferéncia de massa, o diametro médio das particulas, perfis de fracdo
volumétrica dos solidos. S&o alimentados dados no modelo de densidade do sélido e do
liquido, concentracdo de saturacdo, coeficiente convectivo de transferéncia de massa,
diametro médio das particulas, concentracao iniciais do sal e fragdo volumétrica.

4.8.3.1 Resultados experimentais e ajustados

As figuras abaixo apresentam a comparacgéo dos valores experimentais e simulados da
concentracdo de sal em solugdo em funcdo do tempo.

As figuras 72, 73 e 74 séo referentes a fluidos preparados com 10, 15 e 20 Ib/bbl com
diferentes concentracGes de sal. Cada grafico traz os resultados experimentais e 0s estimados
com o erro experimental.
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Figura 72. Perfis de concentracéo versus tempo, para concentracéo inicial de bentonita em 10
Ib/bbl com os dados experimentais e do modelo.
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Figura 73. Perfis de concentracdo versus tempo, para concentracao inicial de bentonita em 15

Ib/bbl com os dados experimentais e do modelo.
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Figura 74. Perfis de concentracdo versus tempo, para concentracao inicial de bentonita em 20

Ib/bbl com os dados experimentais e do modelo.
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As barras de erro dos pontos experimentais sdo referentes a duas vezes o valor do
desvio padrdo da triplicata. Pelas Figuras 72, 73 e 74 € possivel observar que o maior erro
experimental indicado pela barra de erros foi para concentracdo inicial de 180 g/L de sal e
concentracdo de bentonita de 20 Ib/bbl. Esse experimento apresentou a maior viscosidade
aparente em relacdo a todos os outros testes o que dificultou a homogeneizagéo e a medida da
condutividade, aumentando assim, o erro experimental.

Pelas Figuras é possivel observar comportamentos tipicos quando comparamos as
concentragdes de sal, onde fica claro que para concentragéo inicial de 32 g/L de sal o processo
de dissolucdo ocorre mais rapidamente, em torno de 70 segundos. Para concentragéo inicial de
96 g/L de sal, o processo de dissolucdo independente da concentracdo de bentonita, ocorre em
aproximadamente em 120 segundos. Ja para concentragdo inicial de 180 g/L de sal ocorre em
500 segundos.

A Figura 75 apresenta o resultado obtido para comparagdo da concentracdo medida
experimentalmente e da concentracdo fornecida pelo modelo.
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Figura 75. Concentracdo do modelo versus concentracdao experimental.

Observa-se no grafico que a comparacdo entre os valores experimentais e simulado
apresentam desvios inferiores a 10%. E possivel observar ainda que os maiores desvios
ocorrem para concentragdes de sal de 180 g/L, podendo associar esse comportamento ao
ganho de viscosidade que essa concentracdo de sal provoca no fluido influenciando a
homogeneidade do fluido e o processo de dissolugéo do sal.

4.8.3.2 Simulacgao dos perfis de fracdo volumétrica dos sélidos.

As Figuras 76, 77 e 78 mostram relacdo de fracdo volumétrica versus tempo,
simulados. Fixou-se a concentracdo de bentonita, variando as concentracdes iniciais de sal.
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Figura 76. Perfis de fragdo volumétrica versus tempo para experimentos com 10 Ib/bbl.

0,040

0,035
—— 96 g/L

—1 L
0,030 + 809/

0,025 +
0,020 +

0,015 4

Fracdo volumétrica (¢)

0,010 +

0,005 +

0,000

L L L L L L L L L L L L

0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500 550 600 650
Tempo (s)

Figura 77. Perfis de fracdo volumétrica versus tempo para experimentos com 15 Ib/bbl.
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Figura 78. Perfis de fracdo volumétrica versus tempo para experimentos com 20
Ib/bbl.

Ao fixar a concentracdo de bentonita variando-se a concentracdo de sal, € possivel
perceber que quanto menor a concentracéo de sal, mais rapida ocorre o decréscimo da fragéo
volumétrica até atingir o ponto zero que é quando a dissolucdo ocorre completamente. Estes
resultados mostram a forte influéncia da concentracdo de sal na solugéo.

As Figuras 79, 80, e 81 apresentam perfis de fragdo volumétrica versus tempo, fixando
a concentracao de sal e variando a concentracao de bentonita.
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Figura 79. Perfis de fracdo volumeétrica versus tempo para experimentos com 32 g/L de sal.
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Figura 80. Perfis de fracdo volumétrica versus tempo para experimentos com 96 g/L de sal.
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Figura 81. Perfis de fracdo volumétrica versus tempo para experimentos com 180 g/L de sal

Ao fixar o valor do sal é possivel perceber uma proximidade nas curvas de fracoes
volumétricas para diferentes concentracfes de bentonita, isso € uma tendéncia esperada uma
vez que os resultados experimentais mostram coeficientes globais de transferéncia de massa
bem proximas principalmente para as concentracdes de 96 g/L de sal.
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4.8.3.3 Diametro médio das particulas

Neste caso, também serdo apresentados somente resultados gerados pela simulacdo do
didmetro médio de particulas.

Os resultados demonstrados pelas Figuras 82, 83 e 84 mostram o diametro médio
versus tempo, fixando a concentracdo de bentonita e variando a concentragéo de sal.
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Figura 82. Perfis de diametro médio versus tempo para fluido com 10 Ib/bbl de bentonita.
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Figura 83. Perfis de diametro médio versus tempo para fluido com 15 Ib/bbl de bentonita.
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Figura 84. Perfis de diametro médio versus tempo para fluido com 20 Ib/bbl de bentonita.

A partir dos dados gerados para o didmetro médio de particulas versus tempo é
possivel ver o efeito esperado de cinética, onde houve declinio mais acentuado quanto menor
a concentracao de bentonita.

As Figuras 85, 86 e 87 apresentam o didmetro médio versus tempo fixando a
concentracéo de sal e variando a concentracéo de bentonita.
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Figura 85. Perfis de diametro médio versus tempo para fluido com 32 g/L de sal.
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Figura 86. Perfis de diametro médio versus tempo para fluido com 96 g/L de sal.

0,0014

= 10 Ib/bbl
—— 15 Ib/bbl

0,0012
0,0010

0,0008 -

0,0006 -

Diametro médio (m)

0,0004 - ‘

0,0002 |

0,0000 — T - T - T T T T T - T T T T T —
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Tempo (s)
Figura 87. Perfis de diametro médio versus tempo para fluido com 180 g/L.

No caso dos perfis do diametro médio das particulas em funcdo do tempo, percebe-se
a proximidade das curvas como foi visualizado nos perfis de concentracdo e fracdo
volumétrica.
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CAPITULO V

5 CONCLUSOES
Abaixo seguem as principais conclusdes obtidas:
Caracterizacéo

- O teste de difratometria de raios X permitiu identificar os componentes presentes
nas amostras e indicou que o material trabalhado é uma argila bentonitica;

- Os testes de inchamento mostraram que para a bentonita estudada, sete dias ndo foi
tempo suficiente para haver a completa hidratagédo do material;

Testes reoldgicos

- O aumento da concentracdo de bentonita influencia diretamente o aumento da
viscosidade aparente;

- O tempo de hidratacdo é um fator importante a ser acompanhado uma vez que quanto
maior a hidratacdo da bentonita, maior € a viscosidade aparente do fluido;

- O sal dissolvido na suspensdo proporciona decréscimo na viscosidade aparente
provavelmente devido a compressdo da dupla camada difusa;

- Grandes concentraces de sal provocam acréscimo da viscosidade aparente da
suspensdo, fendmeno associado na literatura a desagregacdo da dupla camada.

Testes de cinética

- Pode-se perceber que quanto maior a concentracdo de bentonita mais lenta é a
dissolucao do sal.

-A concentracdo de sal inicial no sistema afeta a cinética de dissolugdo, sendo que a
medida que a concentracdo aumenta a velocidade de dissolucao das particulas de sal diminui;

- E possivel perceber que a concentracdo inicial de sal na suspensdo traz maior
impacto no comportamento da dissolucdo do que a concentracao de bentonita.

Estimacao de parametros e simulagao

- A partir do modelo foi possivel estimar os coeficientes globais de transferéncia de
massa utilizando uma modelagem fenomenoldgica;

- O aumento consideravel da viscosidade aparente prejudica a homogeneidade do
sistema, tornando o processo de dissolucdo mais lento e até mesmo dificultando a completa
dissolucdo do sal;

- Os parametros estimados apresentam ajustes com boa confiabilidade, resultados
estimados e 0s experimentais apresentaram comportamentos esperados.

- O erro experimental da triplicada foi baixo indicando uma boa reprodutividade dos
ensaios

- a comparacao entre resultados experimentais e calculados pelo modelo apresentaram
desvios inferiores a 10%.

Por fim, com base nos resultados experimentais obtidos e com base na literatura
apresentada, pode-se concluir que o modelo que vem sendo aprimorado ao longo dos anos no
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Laboratério de Escoamento de Fluidos tem capacidade de fornecer dados modelados de que
com baixos desvios relativos. E relevante destacar que o estudo da dissolu¢do de particulas de
sal em fluidos preparados com viscosificantes sdo importantes para a industria de petréleo e

para as pesquisas académicas.

65



CAPITULO VI

6 SUGESTOES PARA OS PROXIMOS TRABALHOS

Para trabalhos posteriores a esse trago como sugestao:

e Utilizar outras faixas de concentracdo de bentonita, objetivando comparar o efeito
encontrado neste trabalho;

e Utilizar diferentes faixas de concentragdo de sal, para explicar e compreender com
mais clareza a interacdo que ocorre entre a bentonita e o sal;

e Adicionar um polimero para compreender sua influéncia na reologia e na cinética de
dissolucéo;

e Utilizar outras variedades de sais.
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ANEXO - Resultados complementares

1. Resultados do efeito da concentragdo de bentonita no fluido. Fluidos de 10 Ib/bbl, 15
Ib/bbl e 20 Ib/bbl sem a presenca de sal para os demais dias.
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Figura 88. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento

versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensdes
com 0 g/L de sal. - Dia 1.
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Figura 89. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento

versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensoes
com 0 g/L de sal - Dia 3.
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Figura 90. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensoes
com 0 g/L de sal. - Dia 4.
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Figura 91. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensdes
com 0 g/L de sal. - Dia 5.
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Figura 92. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensoes
com 0 g/L de sal. - Dia 6.
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2. Resultados do efeito da concentragdo de bentonita no fluido. Fluidos de 10 Ib/bbl, 15
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Figura 93. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensoes
com 32 g/L de sal. - Dia 1.
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Figura 94. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensoes
com 32 g/L de sal. - Dia 3.
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Figura 95. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensdes
com 32 g/L de sal. - Dia 4.
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Figura 97. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacéo para suspensdes
com 32 g/L de sal. - Dia 6.

3. Resultados do efeito da concentracdo de bentonita no fluido. Fluidos de 10 Ib/bbl, 15
Ib/bbl e 20 1b/bbl com 96g/L de sal.
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Figura 98. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensoes
com 96 g/L de sal. - Dia 1.
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Figura 99. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensoes
com 96 g/L de sal. - Dia 3.
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Figura 100. Efeito da concentragdo de bentonita na reologia, tenséo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensoes
com 96 g/L de sal. - Dia 4.
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Figura 101. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacéo para suspensdes
com 96 g/L de sal. - Dia 5.
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Figura 102. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacéo para suspensdes
com 96 g/L de sal. - Dia 6.

4. Resultados do efeito da concentracdo de bentonita no fluido. Fluidos de 10 Ib/bbl, 15
Ib/bbl e 20 Ib/bbl com 180 g/L de sal.
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Figura 103. Efeito da concentragdo de bentonita na reologia, tenséo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensdes
com 180 g/L de sal. - Dia 1.
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Figura 104. Efeito da concentragdo de bentonita na reologia, tenséo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacéo para suspensdes
com 180 g/L de sal. - Dia 1.
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Figura 105. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacéo para suspensdes
com 180 g/L de sal. - Dia 3.
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Figura 106. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento
versus taxa de deformacéo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensoes

T
150

T T T T
300 450 600 750
Taxa de deformagao (s™)

com 180 g/L de sal. - Dia 4.

T
900

1050

= 10 Ib/bbl
® 15 Ib/bbl
4 20 Ib/bbl

Tensé&o de cisalhamento (Pa)
IS >
1 !
\\

o

T
150

T T T T
300 450 600 750
Taxa de deformagao (s™)

T
900

1050

Viscosidade Aparente (cP)

" L] .
r»

150

1254
.

100 A
754

50 4

254 =

= 10 Ib/bbl
* 15 Ib/bbl
4 20 Ib/bbl

150

150

300 450 600 750

Taxa de deformagao (s™)

900

1050

1254
.

100 4
754
50 4

254

= 10 Ib/bbl
* 15 Ib/bbl
4 20 Ib/bbl

0

150

300 450 600 750

Taxa de deformagao (s™)

900

1050

Figura 107. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento

versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacao para suspensoes

com 180 g/L de sal. - Dia 5.
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Figura 108. Efeito da concentracdo de bentonita na reologia, tensdo de cisalhamento
versus taxa de deformacdo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensoes
com 180 g/L de sal. - Dia 6.

5. Resultados do efeito da concentragdo de sal no fluido. Fluidos de 0 g/L, 32 g/L e 96
g/L com 10 Ib/bbl de bentonita.

= 0glL 100
64 © 329 - . ogL
A 9%6gL : gggj'[

— 180 g/L 1
7] v g 804 v 180 gL
g g
[ Q
£ 44 € 604
< &
< g .
@ 34 <
o % 40 "
[} 1 a
S g =
2 2 8
1%
|4 3
S 2
° S

14

0

T T T T T T
150 300 450 600 750 900 1050 0 1%0 3(‘)0 Aéo 6(‘)0

=)

T T
750 900 1050
Taxa de deformagao (s Taxa de deformagéo (s™)

Figura 109. Efeito da concentracdo de sal na reologia, tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacéo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensées com
10 Ib/bbl de bentonita. - Dia 1.
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Figura 110. Efeito da concentracdo de sal na reologia, tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacéo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensées com
10 Ib/bbl de bentonita. - Dia 3.
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Figura 111. Efeito da concentracdo de sal na reologia, tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacéo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensées com
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Figura 112. Efeito da concentragdo de sal na reologia, tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacéo viscosidade aparente versus taxa de deformacéo para suspensées com 10
Ib/bbl de bentonita. - Dia 5.
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Figura 113. Efeito da concentracdo de sal na reologia, tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacéo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensées com
10 Ib/bbl de bentonita. - Dia 6.
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6. Resultados do efeito da concentracdo de sal no fluido. Fluidos de 0 g/L, 32 g/L e 96
g/L e 180 g/L com 15 Ib/bbl de bentonita.
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Figura 115. Efeito da concentracdo de sal na reologia, tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacéo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensées com
15 Ib/bbl de bentonita. - Dia 3.
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Figura 116. Efeito da concentracdo de sal na reologia, tensdo de cisalhamento versus

taxa de deformacéo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensées com
15 Ib/bbl de bentonita. - Dia 4.
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Figura 117. Efeito da concentracdo de sal na reologia, tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacéo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensées com
15 Ib/bbl de bentonita. - Dia 5.
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Figura 118. Efeito da concentracdo de sal na reologia, tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacéo viscosidade aparente versus taxa de deformagdo para suspensdes com 15
Ib/bbl de bentonita. - Dia 6.

7. Resultados do efeito da concentracdo de sal no fluido. Fluidos de 0 g/L, 32 g/L e 96
g/L e 180 g/L com 20 Ib/bbl de bentonita.
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Figura 119. Efeito da concentracdo de sal na reologia, tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacéo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensées com
15 Ib/bbl de bentonita. - Dia 1.
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Figura 120. Efeito da concentracdo de sal na reologia, tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacéo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensées com
15 Ib/bbl de bentonita. - Dia 3.
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Figura 121. Efeito da concentracdo de sal a reologia, tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacéo e viscosidade aparente versus taxa de deformacao para suspensées com
15 Ib/bbl de bentonita. - Dia 4.
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Figura 122. Efeito da concentracdo de sal na reologia, tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacéo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensées com
20 Ib/bbl de bentonita. - Dia 5.
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Figura 123. Efeito da concentracdo de sal na reologia, tensdo de cisalhamento versus
taxa de deformacéo e viscosidade aparente versus taxa de deformacdo para suspensées com
20 Ib/bbl de bentonita. - Dia 6.
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