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RESUMO

O método de perfuracao de pocos de petréleo utilizado atualmente é o método rotativo.
Este método é capaz de perfurar regides complexas e atingir grandes profundidades. No entanto,
0 sucesso do método é decorrente da circulagdo continua de um fluido de perfuracdo, que
remove 0s fragmentos rochosos e estabiliza o poco, tornando a perfuragédo mais eficiente e
segura. Dentre os diversos tipos de fluidos de perfuracao, destacam-se os fluidos sintéticos por
sua grande aplicabilidade e alta eficiéncia, compreendendo as aplicacdes de fluidos base agua
e base 0leo. Os sistemas microemulsionados, que s&o estaveis, espontaneos e preparados a partir
de uma mistura de uma fase aquosa e uma fase oleosa, na presenca de tensoativo podem se
apresentar como boas bases para fabricacéo de fluidos sintéticos, trazendo vantagens aos fluidos
de perfuracdo, como estabilidade em uma ampla faixa de condi¢des salinas, boa lubricidade e
reboco mais fino e menos permeével. Assim, visando a obtencdo de um fluido de perfuracdo
sintético biodegradavel, com baixa toxicidade e baixo custo, este trabalho teve como objetivo
desenvolver e estudar fluidos de base microemulsionada aplicaveis a perfuracdo de pocos de
petrdleo e, para isto, foi utilizada uma microemulsdo composta por trés componentes: uma
solucdo aquosa de glicerina, 6leo de pinho e tween 80. As propriedades dos fluidos foram
avaliadas através de ensaios reoldgicos, de envelhecimento, de filtrado, coeficiente de
lubricidade, reologia em alta pressdo e alta temperatura (HPHT), degradacdo térmica,
toxicidade, pH e densidade. Além disso, foram estudadas a influéncia do NaCl como aditivo,
de dois viscosificantes, da microemulsao e da glicerina em um fluido microemulsionado de 6leo
em 4gua (O/A). Foi estudada, também, a modificacdo superficial de argila bentonita e sua
aplicacdo em um fluido de perfuracdo microemulsionado de agua em dleo (A/O). Foi obtido
um fluido de perfuracdo microemulsionado O/A com alta viscosidade, forca gel, baixo volume
de filtrado (4,5 mL), baixo custo, estdvel em uma grande faixa de condi¢des salinas (até 5 % de
NaCl), estavel em alta pressdo e alta temperatura e boa lubricidade (0,07638), além disso,
permanece estavel com uma grande concentracdo de agua. Enquanto que a microemulsao
agregou estabilidade e viscosidade ao fluido, elevando suas propriedades reoldgicas e
tixotropicas, a glicerina diminuiu a interagdo com o viscosificante, reduzindo estas
propriedades. O fluido obtido é produto de inovacao e esta protegido pela patente de nimero
BR102016019048-7, INPI (Insituto Nacional da Propriedade Intelectual).

Palavras-chave: fluido de perfuracdo, microemulsdo, glicerina, 6leo vegetal, tensoativo ndo

ionico.



ABSTRACT

The method of drilling oil wells currently used is the rotary method. This method is
capable of drill complex regions and reach great depths. However, the method success is due
to the continuous circulation of a drilling fluid, which removes the rocky pieces and stabilize
the well, making the drilling more efficient and safe. Among the various types of drilling fluids,
stand out the synthetic fluids by its great applicability and high efficiency, including the
applications of water-based and oil-based drilling fluids. Microemulsion systems, which are
stables, spontaneous and prepared from a mixture of an aqueous phase and oily phase, in the
presence of a surfactant, may present themselves as good bases for formulation of synthetic
drilling fluids, bringing advantages to the drilling fluid, as stability in a wide range of salt
conditions, high lubricity and formation of thinner and less permeable mud cake. So, aiming to
obtain a biodegradable synthetic drilling fluid, with low toxicity and low cost, this work had as
objetive the development and study of microemulsion-based fluids applied to drilling oil wells
and, for this, was used a microemulsion composed of three components: an aqueous solution of
glycerin, pine oil and tween 80. The properties of the drilling fluids were studied through
rheology, ageing, filtered analysis, lubricity, high pressure and high temperature (HPHT)
rheology, termal degradation, toxicity, pH and density. Besides, were studied the influence of
NaCl as additive, of two viscosifiers, of microemulsion and the glycerin in a microemulsion oil
in water based drilling fluid (O/W). It was studied too, the surface modification of bentonite
clay and its application in a microemulsion water in oil (W/O) based drilling fluid. It was
obtained a microemulsion oil in water (O/W) based drilling fluid with high viscosity, gel
strength, low fluid loss (4.5 mL), low cost, stable in a wide range of salt conditions (up to 5 %
of NaCl), stable in high pressure and high temperature and good lubricity (0.07638), besides
that, remains stable with a high water content. While the microemulsion added stability and
viscosity to the fluid, raising its rheological and thixotropic properties, the glycerin decreased
the interaction with the viscosifier, reducing these properties. The fluid obtained is an
innovation product and is protected by the patent number BR102016019048-7 INPI (National

Institute of Industrial Property), Brazil.

Keywords: drilling fluid, microemulsion, glycerin, vegetable oil, surfactant nonionic.
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1. INTRODUCAO

Atualmente, a etapa de perfuracdo é capaz de atingir regides de grande complexidade.
Na perfuragdo rotativa, as rochas sdo perfuradas pela acao da rotacao e peso aplicados a broca,
que se localiza no fim da coluna de perfuracéo. Os pedacos rochosos sdo removidos através da
acao continua de um fluido de perfuracdo. O fluido € injetado por bombas para o interior da
coluna de perfuracéo e retorna a superficie atraves do espaco anular formado pelas paredes do
poco e pela coluna (THOMAS, 2004).

Segundo Thomas (2004), os fluidos de perfuragdo sdo misturas complexas de solidos,
liquidos, produtos quimicos e, por vezes, até gases. Do ponto de vista quimico, eles podem
assumir aspectos de suspensdo, dispersdo coloidal ou emulsao.

Para quantificar o desempenho de um fluido, € necessario a avaliacdo de todos os
parametros chaves da perfuracdo e seus custos associados, bem como o impacto ambiental
gerado. A minimizacdo dos efeitos ambientais da perfuracdo afeta diretamente a escolha dos
aditivos e do sistema do fluido de perfuracao.

Quando sdo necessarios melhores resultados das propriedades de estabilidade térmica,
lubricidade e estabilizacdo das paredes do poco, os fluidos base 6leo sdo os mais utilizados,
porém estes apresentam desvantagens em relacdo aos custos elevados, a necessidade de manejo
especial e as restricdes ambientais. Em oposicéo, os fluidos base dgua sdo adequados segundo
as restricbes ambientais e a viabilidade econdmica, no entanto, apresentam maior reatividade
com folhelhos, podendo provocar danos & formagdo (ARAUJO, 2015).

Clark (1994) mostrou que a partir de 1984 a industria de fluidos sofreu mudancas para
minimizar os danos ambientais provocados pelo descarte dos fluidos, dos cascalhos e das
sucatas associadas, levando ao aumento do uso de fluidos poliméricos, da aplicagdo de aditivos
do tipo glicol e glicerol e ao desenvolvimento dos fluidos sintéticos (AMORIM, 2003).

Os fluidos sintéticos possuem alto custo, porém sdo menos téxicos e mais
biodegradaveis que 0s de base oleosa convencionais, mas ainda é preciso considerar as
restricdes impostas pelos 6rgaos ambientais com relacio aos descartes (CORREA et al., 2017).
Assim, novas bases sintéticas vém sendo propostas para formulagédo de fluidos cada vez menos
agressivos a0 meio ambiente e que atendam as aplicacbes das bases aquosas e oleosas
convencionais. Como exemplo, tém-se os fluidos de perfuracdo constituidos de glicerina
(CORREA et al., 2017; CRUZ et al., 2015) e 0leos vegetais (SULAIMON, ADEYEMI,
RAHIMI, 2017; SILVA, 2003), que, além de atender aos requisitos expostos, possuem baixo

custo e sdo de origem renovavel.
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Os sistemas microemulsionados se apresentam como bons candidatos a base de fluidos
de perfuragdo sintéticos, uma vez que podem ser formuladas a partir de uma mistura de fase
aquosa e oleosa ndo toxicas e biodegradaveis, na presenca de um tensoativo nao téxico e
biodegradavel, atendendo, também, aos requisitos dos fluidos sintéticos de aplicacéo tanto nas
condic@es dos fluidos base 4gua quanto dos fluidos base 6leo, com percentual dos constituintes
alterado a depender da formacéo.

As microemulsdes podem ser definidas como sistemas de alta agregacdo nas quais
agua e 0leo sdo homogeneamente misturados pela adicao dos tensoativos (MITTAL, 1979). A
partir de um mesmo sistema, podem ser formuladas microemulsdes com maior percentual de
fase aquosa, sendo entdo classificada como microemulsdo de 6leo em agua (O/A) ou maior
percentual de fase oleosa, sendo classificada como microemulséo de agua em 6leo (A/O).

Os sistemas microemulsionados, por serem estaveis termodinamicamente,
espontaneos (SILVA, 2011) e facilmente preparaveis, tem uma vasta aplicacdo na industria. O
uso desses sistemas em fluidos de perfuracdo foi estudado por alguns pesquisadores, como
Hayes, Haws e Gogarty (1977), Davies, Meeten e Way (1997) e Quintero et al. (2009), em que
apresentaram vantagens de estabilidade em uma ampla faixa de condicdes salinas, resisténcia a
corrosao, boas caracteristicas de lubricidade, forca gel, formacéo de reboco menos permeéavel
e fino, baixa tensdo interfacial e alta detergéncia. Estas sdo caracteristicas importantes para o
desempenho das funcées dos fluidos de perfuracdo, em diferentes condi¢cdes operacionais, para
garantia de um processo de perfuracao eficiente e seguro.

No entanto, conforme apresentado por Sousa et al. (2017) no seu estudo da producao
de patentes na area de fluidos de perfuragdo a base de microemulsdo, o uso de microemulsao
como base para fluidos de perfuracdo é uma tecnologia nova que ainda estd em
desenvolvimento em todo o mundo.

Atrelado a essas necessidades, com o lancamento do Programa Nacional de Producao
e Uso do Biodiesel pelo Governo Federal, houve um rapido desenvolvimento da producdo de
biodiesel no Brasil, impulsionado pelo incremento progressivo de sua participacdo na
composi¢do do diesel comercial, chegando a proporgdo de 10 % a partir de margo de 2018,
afetando diretamente a oferta de glicerina no mercado (MEIRELLES, 2003; AGENCIA
BRASIL, 2018). Nesse sentido, a determinacdo da viabilidade econdmica de instalacdo de uma
fabrica de biodiesel deve levar em consideragdo a receita obtida com a venda da glicerina
residual. Porém, os precos dessa glicerina vém sofrendo forte queda em funcdo da elevacao da
oferta, 0 que, muitas vezes, torna o seu processo de refino economicamente inviavel (ROBRA
et al., 2006).
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1.1 OBJETIVO GERAL

O principal objetivo deste trabalho foi desenvolver e estudar fluidos de base
microemulsdo aplicaveis a perfuracdo de pocos de petroleo. Para isto, foi utilizada uma
microemulsdo composta por trés componentes: uma solucéo aquosa de glicerina, 6leo de pinho

e 0 tensoativo tween 80.

1.1.1 Objetivos Especificos

1. Obter o diagrama de fases para a identificacdo das regides de emulsdo e/ou
microemuls&o, utilizando o tensoativo néo idnico;

2. Auvaliar, como fase aquosa do sistema microemulsionado, uma solucdo aquosa de
glicerina;

3. Avaliar, como fase oleosa do sistema microemulsionado, o dleo vegetal de pinho;

4. Avaliar, como tensoativo, o0 tensoativo ndo ionico tween 80;

5. Escolher dois pontos dentro da regido de microemulsdo, sendo um com maior fracéo
de fase aquosa e outro com maior fracdo de fase oleosa, para compor a base dos fluidos
de perfuragdo microemulsionados O/A e A/O, respectivamente;

6. A partir das microemulsdes obtidas, estudar tamanho de particula, potencial zeta e
degradacdo térmica;

7. Determinar as propriedades fisicas e quimicas do fluido de perfuracdo O/A obtido,
através de ensaios reoldgicos, de envelhecimento, de filtrado, coeficiente de
lubricidade, reologia em alta pressdo e alta temperatura (HPHT), degradacao térmica,
toxicidade, pH e densidade;

8.  Auvaliar a influéncia do NaCl, do viscosificante, da microemulsdo e da glicerina no
fluido de perfuracéo O/A;

9.  Auvaliar a modificacdo superficial da argila utilizada no fluido de perfuracdo A/O

através da organofilizacdo e do inchamento de Foster.
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2 REVISAO DE LITERATURA

2.1 ESTADO DA ARTE

Hayes, Haws e Gogarty (1977), em sua patente US Pat. 4012329, inventaram um
fluido de perfuracdo composto por uma microemulsao agua em 6leo (A/O) contendo sulfonato
de sodio, petroleo, agua, hidrocarboneto, bentonita e, opcionalmente, co-surfactante. Os
requerentes descobriram um fluido microemulsionado A/O que conduz corrente elétrica, tem
adequada viscosidade, forca gel e baixa perda de filtrado caracteristica. Além disso, é mais
econémico que os fluidos convencionais de emulsdo dgua em Gleo, é estavel em uma longa
faixa de condicdes salinas, € resistente a corrosao, tem caracteristicas de lubricidade desejaveis,
uma concentracdo relativamente alta de agua, que permite fluidos de perfuracdo mais
econdmicos, e que exibe caracteristicas incomuns de ter propriedades reoldgicas mais
favoraveis com o aumento da temperatura da microemulsao.

Davies, Meeten e Way (1997), em sua patente US Pat. 5652200, estudaram a aplicacéo
de uma emulsdo ou uma microemulsao, ou uma fase micelar como aditivos para uso em fluidos
de perfuracdo base agua, os quais mostraram reduzir a probabilidade da prisao diferencial do
tubo de perfuracéo, ferramentas de exploracdo ou tubos em espiral ao perfurar pogos de petréleo
ou de gas ou similares. A microemulsdo atua na diminui¢do das particulas do reboco,
bloqueando os poros e diminuindo a perda de filtrado; e o tensoativo adsorve sobre as
superficies de argilas e minerais, permitindo um empacotamento mais eficiente, com rebocos
menos permeaveis, inibindo a perda de fluido e o crescimento do reboco.

Mahto e Sharma (2004) propuseram um estudo do comportamento reoldgico de um
fluido de perfuragdo base agua com adicao de goma de tamarindo como polimero, para controle
reoldgico, e celulose polianionica (PAC), que € um redutor de filtrado, em suspensdes aquosas
de bentonita. Além dos fluidos de perfuracdo com goma de tamarindo serem sete vezes mais
baratos que os fluidos de goma xantana, a combinagdo da goma de tamarindo, a PAC e a
bentonita produziram propriedades reoldgicas favoraveis e 6tima perda de filtrado a baixissimas
concentracdes. Além disso, os danos a formacdo foram menores do que os causados com a
goma xantana.

Melo (2008) propbs um estudo da influéncia dos aditivos bentonita, goma xantana
(GX) e o carboximetilcelulose (CMC) utilizados como viscosificantes em fluidos de perfuracéo
base agua. O fluido foi preparado com adic¢ao do viscosificante em 350 mL de agua destilada

sob agitacdo durante 10 minutos. Apds a agitacdo, o viscosificante repousa por 24 horas para
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completar a hidratagdo do polimero ou da argila para, em seguida, serem adicionados 0s outros
componentes (adensantes, inibidores, alcalinizantes e outros) com intervalo de 5 ou 10 minutos
entre eles. De acordo com os testes realizados, pdde-se perceber que dentre os viscosificantes
estudados, a GX propiciou melhor viscosidade ao fluido de perfuracéo, apresentando também
tixotropia a partir de uma concentracdo minima, resultado que também foi visto para a
bentonita. Outro fato importante observado foi que a estabilidade estava diretamente
relacionada com a viscosidade adquirida pelo sistema.

Maberry, Malekahmadi e Harry (2013), em sua patente US Pat. 2013/0244913 Al,
relataram a invengdo e o uso de uma microemulsdo do tipo &gua em Oleo, aceitavel
ambientalmente, como fluido espacador para remover 6leo, compostos a base de 6leo e residuos
de Gleo a partir de uma superficie, tal como um pogo ou tubo. Os componentes da microemulsédo
incluiam solventes organicos, co-solventes, dgua e tensoativos. Com a combinacdo destes
compostos, foi possivel produzir uma microemulsdo que criou uma superficie molhavel a 4gua
com efeito superior as microemulsdes compreendidas de solventes arométicos e/ou &lcoois
inflamaveis.

Agarwal et al. (2013) e Jha, Mahto e Saxena (2015) estudaram as caracteristicas de
emulsdes como base de fluidos de perfuragcdo e encontraram que, utilizando estabilizadores,
como argilas ou polimeros, as emulsdes apresentam maior estabilidade em altas temperaturas,
permitindo ser utilizada em po¢os que exigem estabilidade e alta tolerancia a temperatura. Além
disso, os sistemas apresentaram viscosidade plastica e limite de escoamento adequados para
aplicacdo em perfuracdo de pocos, bem como comportamento pseudoplastico e baixa perda de
filtrado, atribuida ao tamanho das gotas de emulsdo, que se comportam como finas particulas
de solido.

Quintero et al. (2015), em sua patente US Pat. 2015/0031588 Al, formularam um
colchdo lavador utilizado para remover ou limpar fluidos de perfuracdo base 6leo (OBM) ou
fluidos de base sintética (SBM) baseado em nanoemulsdes, miniemulsées, microemulsdes em
equilibrio com o 6leo ou 4gua em excesso, ou ambos (Winsor 111), ou microemulsées de uma
fase (Winsor 1V) formadas in situ em fluidos comprimidos. O colch&o lavador foi composto de,
pelo menos, um surfactante, opcionalmente um viscosificante, e agua ou salmoura. Uma vez
gue a amostra € bombeada para o fundo do poco e entra em contato com 0 OBM, o 6leo e os
componentes oleosos do OBM se emulsionam no colchédo, formando uma emulsdo in situ no
pogo. As particulas e outros restos, também se removem por meio deste método. Foi observado
que a eficiéncia de limpeza alcangada, mesmo que ndo fosse total, era superior as obtidas pelos

métodos ja utilizados anteriormente.
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Ratkievicius (2015) prop6s a modificacdo da bentonita sodica por brometo de
hexadecil trimetil amonio para utilizagdo desta como viscosificante da microemulséo composta
por 6leo de soja, alcool laurilico trietoxilado e dgua salina, com o objetivo do desenvolvimento
de uma nova formulacao de fluido base 6leo. Foi observado que a molhabilidade das argilas em
6leo de soja cresceu com o0 aumento da concentracao das solucdes de tensoativo e que a reologia
do fluido de perfuracdo base 6leo obtido € bastante sensivel a variagbes de temperatura.

Cruz et al. (2015), na patente de numero BR102015030667-9, desenvolveram um
fluido de perfuracdo aquoso base glicerina, com uso da glicerina bruta derivada de diferentes
processos de fabricacdo de biodiesel, e obtiveram um fluido com bom desempenho técnico,
apresentando propriedades satisfatorias, para as condi¢des usuais, de reologia, lubricidade,
filtrados HPHT e API, inchamento de folhelho e outras.

O estudo da glicerina como base para fluidos de perfuracdo aquosos também foi
estudado por Corréa et al. (2017), em que foi concluido que a glicerina é uma alternativa para
aplicacdo em fluidos de perfuragdo aquosos, em substituicdo a outras bases organicas, por essa
possuir boa estabilidade térmica oxidativa, pouca interacdo com a argila e propriedades

reoldgicas diferentes, que podem ser ajustadas por meio de aditivos especificos.

2.2 FLUIDOS DE PERFURACAO

Constantemente, sdo descobertos novos reservatdrios e, com isso, surge a necessidade
de aprimoramento das técnicas de exploracéo, seja pelas novas dificuldades que surgem ou para
que os erros cometidos em exploragdes anteriores ndo se repitam, fazendo com que o 6leo e/ou
gas possa ser retirado de maneira eficaz.

Os principais componentes dos fluidos de perfuracao séo a base e os aditivos quimicos.
O fluido de perfuracdo deve ser formulado de maneira que os aditivos utilizados melhorem suas
caracteristicas, evitando diversos problemas, dentre eles a perda de circulacéo, a ineficiéncia da
limpeza do pogo e a toxicidade (SORGARD et al., 2001).

Existem vérias formas de se entender os fluidos de perfuracdo. O American Petroleum
Institute (Instituto Americano de Petroleo — API) considera os fluidos de perfuragdo, qualquer
fluido circulante capaz de tornar viavel a operacdo de perfuracdo. Ja autores como Thomas
(2004), considera os fluidos de perfuracdo como misturas complexas de sélidos, liquidos,
produtos quimicos e, por vezes, até de gases. Do ponto de vista quimico, eles podem ser
suspensdes, dispersdes coloidais ou emulsdo, a depender do estado fisico dos componentes. Do

ponto de vista fisico, os fluidos possuem comportamentos de fluidos ndo-newtonianos, ou seja,
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a relacdo entre a taxa de cisalhamento e a taxa de deformacao nédo é constante (MACHADO,
2002).

2.2.1 Classificacdo dos Fluidos de Perfuracédo

Os fluidos de perfuracgéo séo classificados de acordo com sua base em:

- Fluidos base agua: o meio para dispersdo dos solidos € a agua ou a salmoura. O 6leo
pode estar emulsionado na fase continua (CAENN, DARLEY e GRAY, 2011). Sao fluidos
menos agressivos ao meio ambiente, com baixo custo inicial, porém tem baixa estabilidade em
altas temperaturas e ndo sao utilizaveis para formacdes rochosas compostas de argilas sensiveis
a 4gua (GUIMARAES e ROSSI, 2007). Além disso, apresentam baixa lubricidade, problemas
de estabilidade com a temperatura e, ainda, Sd0 responsaveis por promover a corrosdo de
componentes metalicos do sistema de perfuracdo (MAHTO e SHARMA, 2004).

- Fluidos base 6leo: 0 meio para disperséo dos sélidos é o 6leo. A dgua ou a salmoura
é emulsionada no 6leo, que é a fase continua (CAENN, DARLEY e GRAY, 2011). S&o fluidos
estaveis em altas temperaturas, sdo aplicaveis para elevadas profundidades, sdo leves, conferem
uma perfuragdo mais rapida, baixa corrosdo, alto grau de inibicéo frente as rochas ativas, porém
possuem maior custo inicial e podem causar bastante dano ao meio ambiente (GUIMARAES e
ROSSI, 2007).

- Fluidos base gas: os cascalhos sdo removidos por um fluxo de alta velocidade de ar
ou gas natural. Dentro desta classe estdo incluidos o gas seco (ar, gas natural, gases de exaustao,
gases de combustdo), névoa, espuma e espuma estavel (CAENN, DARLEY e GRAY, 2011).
Sédo aplicados em zonas com grandes perdas de circulacdo, formag6es produtoras com baixas
pressdes, em regides com escassez de agua e regibes com espessas camadas de gelo (SILVA,
2003).

Atualmente, novos fluidos de perfuracdo vém sendo desenvolvidos e vém ganhando
espaco no mercado, cujas formulacdes incluem esteres, eteres, polioleofinas, glicdis, glicerinas
e glucosideos (SEIXAS, 2010). Estes fluidos sdo conhecidos como fluidos sintéticos, cuja fase
liquida é um liquido sintético. De acordo com Burke e Veil (1995), os fluidos sintéticos podem
ser utilizados para as mesmas fungdes dos fluidos base 6leo, assim como em situagdes nas quais
os fluidos base 4gua ndo se aplicam. Em comparacéo, séo fluidos menos toxicos que os fluidos
base 6leo e possibilitam uma perfuragdo mais rapida quando comparados com os fluidos base

agua. No entanto, possuem alto custo (AMORIM, 2003).
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No Brasil, os fluidos evoluiram segundo a tendéncia mundial. Os fluidos base 6leo
ainda estdo em uso, porém, devido as restricdes ambientais, o 6leo diesel foi substituido por
bases organicas menos toxicas. Os fluidos base agua e bentonita continuam sendo utilizados e
os fluidos contendo polimeros e sais sdo utilizados em certas fases da perfuracdo (SA, 2001
citado por AMORIM, 2003).

2.2.2 Func0es dos Fluidos de Perfuragdo

Diversos fatores podem afetar os fluidos de perfuracdo durante o seu ciclo de operagéo
(Figura 2.1), como a interacdo com a formacao rochosa, as varia¢@es de profundidade, a pressao
e a temperatura. Um fluido de perfuracdo, além de realizar suas principais fungbes, como
controle de pressao, suspenséo dos cascalhos, estabilizacdo das paredes do poco e resfriamento
da broca, também deve ser aplicavel a vérios tipos de formagdes (DUARTE, 2004).

Figura 2.1 — Ciclo do fluido de perfuracdo do poco.

Fonte: SLB (2014).

Segundo Thomas (2004), os fluidos de perfuracdo devem possuir as seguintes
caracteristicas: ser estavel quimicamente; estabilizar as paredes do poco, mecénica e
quimicamente; facilitar a separagdo dos cascalhos na superficie; manter os solidos em
suspensdo quando estiver em repouso; ndo reagir com as rochas produtoras; aceitar qualquer
tratamento, fisico e quimico; ser bombeavel; apresentar baixo grau de corrosdo e de abrasdo em
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relacdo a coluna de perfuracdo e demais equipamentos do sistema de circulacdo; facilitar as
interpretacdes geoldgicas do material extraido do pogo; e apresentar custo compativel com a

operacao.

2.2.3 Propriedades dos Fluidos de Perfuracéo

Segundo Caenn e Chillingar (1996), as principais propriedades que devem ser
estudadas em um fluido de perfuracdo séo: peso, viscosidade, reatividade e controle de perda
de fluido. Dentro de cada um desses itens, deve-se estudar as propriedades especificas, tais
como: densidade, forca gel e parametros reoldgicos; parametros de filtragdo, para controle de
perda de fluidos; e teor de solidos, pH, sélidos ativos e lubricidade (reatividade). A analise
dessas propriedades € importante, uma vez que, os estudos dos parametros reoldgicos podem
auxiliar no célculo de perdas de carga na tubulacdo e na determinacdo da velocidade de
transporte dos cascalhos, as forcas géis por indicarem o grau de gelificacdo de um fluido de
perfuracdo e medir a resisténcia para colocar o fluido em fluxo ou reiniciar o fluxo ap6s um
repouso (CUNHA FILHO, 2015; GUIMARAES e ROSSI, 2007).

Durante a perfuracdo de um poco, o diferencial de pressao forca a perda da fase liquida
do fluido para dentro da formacgdo rochosa permedvel. Neste processo, as particulas solidas
ficam retidas nos poros da formagdo, formando um “reboco” na superficie da formacgao
(SEIXAS, 2010). E fundamental que o fluido tenha uma frac&o de particulas com dimensdes
ligeiramente menores que as dimensfes dos poros das rochas expostas. Quando existem
particulas sélidas com tamanho adequado, ocorre a obstrugdo dos poros de forma répida e
somente a fase liquida do fluido invade a formacéo (VITAL, 2005). O controle da espessura do
reboco e do volume de filtrado sdo importantes para evitar problemas na perfuracdo, como a
prisdo de ferramentas e alteracdes nas propriedades quimicas e fisicas do fluido.

Na perfuracéo de pogos, as forcas de atrito entre a coluna de perfuragéo e as paredes
do poco podem causar problemas, como o alto torque na coluna de perfuracédo e a diminuigéo
da taxa de penetragdo. Estes problemas podem ser reduzidos ou, até mesmo, evitados, pelo uso
de fluidos de perfuragdo com propriedades lubrificantes (MEDEIROS, AMORIM e
SANTANA, 2008). Os lubrificantes s&o substancias capazes de diminuir o atrito e formar uma
superficie que conduz calor, dificulta a formacéo da ferrugem e aumenta a vida util das pecas
(BARRETO, 2006). Os fluidos de perfuracdo com melhores coeficientes de lubricidade (CL)
sd0 0s base Oleo e base sintética, com CL na faixa de 0,15, enquanto que os base agua
apresentam valores na faixa de 0,35 e 0,50 (DARLEY e GRAY, 1988).
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No momento que se inicia a perfuracdo de um pogo, € necessario o estabelecimento
dos limites minimo e maximo da pressao exercida sobre as formacGes expostas, formando a
janela operacional. O limite minimo é estimado pela pressao de poro, ou seja, a pressdo que
atua no fluido contido nos poros das rochas, e o limite maximo é definido pela pressao, na qual,
acima dela, ocorre o rompimento da formacéo (SEIXAS, 2010). A pressédo hidrostatica exercida
pelo fluido deve estar dentro da janela operacional, impedindo que ocorram kicks e blowouts
ou fraturas na formacao, sendo a densidade o parametro utilizado para controlar essa presséo.

O conhecimento e o ajuste do pH sdo importantes para o controle da reatividade do
fluido, pois a interacdo das argilas, a solubilidade dos aditivos e a remogéo dos contaminantes
dependem do pH (ALMOCO PRODUCTION COMPANY, 1994). O pH é mantido,
normalmente, na faixa de 9,5 — 10,5 para fluidos de perfuracdo base agua pelos seguintes
motivos (BAKER HUGHES, 2006):

- Dispersantes organicos e agentes de controle de filtrado atingem, normalmente, sua
efetividade méxima em ambientes alcalinos;

- Os efeitos adversos dos eletrolitos contaminantes sdo minimizados em altos niveis
de pH;

- As taxas de corrosdo podem ser reduzidas em pH elevado e a acdo bacteriana em
materiais organicos é retardada nesse nivel de alcalinidade;

- A estabilidade térmica de sistemas lignosulfonato pode ser melhorada em pH acima
de 10.

O crescimento da demanda por hidrocarbonetos levou a industria de 6leo e gas a
explorar reservatdrios cada vez mais profundos, necessitando de novas tecnologias que sejam
aplicaveis as condicBes extremas de temperatura e pressdo. Trabalhar em reservatorios de alta
pressdo e alta temperatura (High Pressure e High Temperature — HPHT) com riscos reduzidos
requer o entendimento das propriedades reoldgicas dos fluidos de perfuracdo (LEE,
SHADRAVAN e YOUNG, 2012). Assim, é importante o desenvolvimento de fluidos de
perfuragdo com boa estabilidade térmica, que, quando submetidos a um amplo intervalo de
temperatura, ndo sofram nenhuma degradacéo (FELIX et al., 2007).

O fluido de perfuracdo possui diferentes graus de toxicidade. Ao longo dos anos a
preocupacdo com o descarte e a contaminacdo do meio ambiente pelos fluidos de perfuracéo
vém crescendo e, com isso, novas leis vém surgindo para restringir o descarte e a formulagéo
destes fluidos. Um dos fluidos mais afetados por estas leis, séo os fluidos de perfuragéo base

6leo, que possuem alto grau de toxicidade. Por isso, a comunidade cientifica continua em busca
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de novas bases para fluidos de perfuracdo que sejam menos toxicas e biodegradaveis, mas que

também apresentem 6timos resultados na perfuragdo, assim como os fluidos base dleo.
2.2.4 Reologia dos Fluidos de Perfuracao

As propriedades de fluxo do fluido de perfuragédo desempenham um importante papel
no sucesso da operacdo de perfuragdo. O comportamento de fluxo dos fluidos € regido por
regimes de fluxo, sendo eles as relac6es entre pressao e velocidade. Um grafico da tensdo de
cisalhamento versus taxa de cisalhamento é chamado de curva de consisténcia, ou modelo de
fluxo, cujo formato depende da natureza do fluido em teste.

A tensdo de cisalhamento (t em Pa) é a tensdo gerada pela resisténcia de um fluido ao
escoamento em relagdo a um dado gradiente de velocidade. A taxa de deformagéo (y em s?)
representa a variacdo da velocidade de dois pontos do fluido dividido pela distancia entre eles.

Para fluidos cujas curvas de consisténcia séo linhas retas que passam pela origem, diz-
se que sdo fluidos que ndo contém particulas maiores que uma molécula. Tais fluidos se
comportam segundo as leis estabelecidas por Isaac Newton e sdo chamados de fluidos
newtonianos. A viscosidade (u) de um fluido newtoniano € a inclinacdo da sua curva de
consisténcia (CAENN, DARLEY e GRAY, 2011). Matematicamente, os fluidos newtonianos
séo definidos pela Equacdo 2.1.

T=uy (2.1)

Os fluidos que ndo se comportam segundo as leis de Newton, tais como os fluidos de
perfuracdo, sdo classificados sob o titulo geral de fluidos ndo-newtonianos. A relacdo entre a
taxa de cisalhamento e a tensdo de cisalhamento para estes tipos de fluidos depende da
composic¢do do fluido. Para que possa ser feita uma classificacdo do fluido, sdo necessarias a
observacdo do aspecto da curva de fluxo e a verificacdo do modelo matematico que melhor se
ajusta. A viscosidade desses fluidos varia com a dimenséo da taxa de cisalhamento (CAENN,
DARLEY e GRAY, 2011; MACHADO, 2002).

Qualquer fluido ndo-newtoniano pode ser definido pela Equagéo 2.2.

Ha = (2.2)

T
14
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Em que a viscosidade pa (cP), varia em funcdo de y, e € chamada de viscosidade
aparente. Tal viscosidade é valida, apenas, para uma determinada taxa de cisalhamento
(MACHADO, 2002).

Os modelos de comportamento de fluidos ndo-newtonianos mais usuais apresentados
na literatura sdo: Modelo de Bingham ou plastico ideal, Modelo de Ostwald de Waale ou fluido
de poténcia, Modelo de Herschel-Bulkley, também conhecido como fluido de poténcia com
limite de escoamento, ou fluido de poténcia modificado, Modelo de Casson e Modelo de
Robertson-Stiff.

O Modelo de Herschel-Bulkley, também conhecido como fluido de poténcia com

limite de escoamento ou fluido de poténcia modificado, € dito ser o mais completo por envolver
trés pardmetros reoldgicos, sendo eles: to, denominado de limite de escoamento inicial, que
permite prever a forca minima requerida para iniciar o fluxo; K, denominado de parametro de
consisténcia, que indica o grau de resisténcia do fluido diante do escoamento, expresso em Pa.s"
(SD); e n, denominado de indice de comportamento, que indica fisicamente o afastamento do
fluido do modelo newtoniano, sendo uma grandeza adimensional (MACHADO, 2002;

SHIROMA, 2012). A equacdo que define 0 modelo € a Equacéo 2.3.
T=T70+K®)" (2.3)

Para determinar os parametros deste modelo, inicialmente estima-se o valor de to por
extrapolacdo através do grafico de tensdo cisalhante (t) versus taxa de deformacéo (y) em
coordenadas cartesianas, posteriormente, determina-se o valor de K e n através do gréfico de
(t — 7o) versus vy, em coordenadas logaritmicas (MACHADO, 2002).

As tensdes de cisalhamento experimentais podem ser calculadas, em Pa, através da
Equacdo 2.4, em que 6 sdo as deflexdes, em graus, observadas no viscosimetro Fann,
especificamente; e as taxas de cisalhamento, em s, podem ser calculadas através da Equacéo
2.5, em que N é o nimero de rotacdo em rpm (SHIROMA, 2012).

T=051.0 (2.4)
y =1,703.N (2.5)

Os valores de viscosidade aparente, em cP, séo calculados a partir da Equagéo 2.6,

com os valores de deflex&o para cada velocidade de rotagdo (SHIROMA, 2012).

0
i =300. (2.6)
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A Figura 2.2 mostra algumas curvas de fluxo. Os fluidos que apresentam n menores
que a unidade e maiores do que zero (0 < n < 1), sdo ditos pseudoplésticos. Nas curvas cujo n
sdo maiores do que a unidade (n > 1), os fluidos sdo chamados de dilatantes. Quando n é igual
a um (n = 1), tem-se um fluido newtoniano. Os fluidos pseudoplasticos sempre diminuem a
viscosidade com o aumento da taxa de cisalhamento, enquanto que os dilatantes tém o
comportamento inverso, aumentam a viscosidade com o aumento da taxa de cisalhamento
(MACHADO, 2002).

Figura 2.2 — Curvas de escoamento de fluidos Newtonianos e ndo Newtonianos de
propriedades independentes do tempo de cisalhamento.

1 (dynas/cm®)

A Herschel-Bulkley n=1
Plastico de Bigham n=1
Pseudoplastico p<]
Newtoniano n=1

Dilatants n=1

.

"y

O fato de que a curva de consisténcia do fluido intercepta o eixo de tenséo em um valor
superior a zero (to > 0) indica a presenca de uma estrutura gel.

Os fluidos dependentes do tempo podem ser classificados, de acordo com a mecanica
dos fluidos, em reopéticos e tixotropicos. Eles sdo ditos reopéticos quando a tensdo cisalhante
ou a viscosidade aumenta com o tempo, mantendo-se a mesma taxa de deformacéo. Ja para 0s
fluidos tixotropicos, a tensdo de cisalhamento ou a viscosidade diminuem com o tempo de
aplicacdo de uma certa taxa de cisalhamento. Os fluidos tixotropicos, quando deixados em
repouso, aumentam de tenséo cisalhante e formam um gel. Porém, retornam ao estado inicial,
denominado sol, recuperando sua fluidez quando, sob condi¢des dindmicas, caracterizando a
tixotropia como um fendmeno isotérmico e reversivel (MACHADO, 2002).

A tixotropia € decorrente da presenca de particulas carregadas eletricamente que
formam uma matriz rigida pelo encadeamento delas (AMORIM, 2003). ApGs um repouso, a

tensdo minima necessaria para gerar um escoamento do fluido é superior ao limite de
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escoamento real. A diferenca entre estes dois valores é chamada de forca gel, que expressa a
forca resistiva desenvolvida pela formagdo do estado gel durante o repouso (MACHADO,
2002).

E importante que os fluidos de perfuracio sejam tixotropicos, contudo, a magnitude
desta tixotropia deve ser controlada para evitar a erosdo do pogco e para que ocorra uma
adequada limpeza, suspensdo, carreamento de sélidos e o sucesso da perfuracdo (AMORIM,
2003).

2.3 TENSOATIVO

Os tensoativos, tambeém chamados de surfactantes, sdo substancias anfifilicas naturais
ou sintéticas, com uma parte hidrofébica, com afinidade pela fase organica apolar, e uma parte
hidrofilica, com afinidade pela fase aquosa polar (MITTAL, 1979) e tém vasta aplicacdo na
inddstria do petroleo, por reduzir tensdes interfaciais, auxiliar na solubilizagdo de componentes,
na limpeza de pogos e na recuperagdo de 6leo residual (QUINTERO et al., 2015; QUINTERO
et al., 2009).

Cada parte estrutural tem solubilidade diferente em solventes diferentes e tende a se
orientar formando um filme interfacial na interface entre as duas fases, com o grupo polar
voltado para a parte polar (aquosa) e o grupo apolar para a fase oleosa. A estabilidade deste
filme é dependente da natureza dos grupos hidrofilicos que formam o tensoativo. Estes
surfactantes sdo responsaveis pela adsor¢do de moléculas tensoativas nas interfaces liquido-
liquido, liquido-gas ou sélido-liquido de um dado sistema (DALTIN, 2011).

Apos as interfaces entre duas fases serem ocupadas por tensoativos, se mais tensoativo
for adicionado, ocorrerd um reagrupamento destes no seio das fases, de maneira que, se 0 meio
for hidrofilico, as partes hidrofobicas fiquem ligadas umas com as outras, ja que existe interacdo
entre elas, mas ndo entre elas e 0 meio, e a parte hidrofilica fique em contato com a fase aquosa;
no entanto, se 0 meio for hidrofébico, as partes hidrofilicas figuem ligadas umas as outras e as
partes hidrofdobicas fiquem em contato com a fase oleosa. Essa organizacdo é chamada de
micela direta, no primeiro caso, e micela inversa, no segundo caso. A conformacao de micelas
na solucdo agrega maior estabilidade ao tensoativo do que eles livres em solucdo (DALTIN,
2011).

Os tensoativos podem ser classificados em dois grandes grupos: idnicos e ndo iénicos.
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- Em meio aquoso, 0s tensoativos ibnicos apresentam cargas elétricas na parte
hidrofilica. Esta presenca de cargas é devido a dissocia¢éo, formando ions negativos, chamados
de tensoativos anidnicos, ou ions positivos, chamados de tensoativos catiénicos;

- Os tensoativos ndo idnicos ndo se dissociam, portanto, ndo apresentam ions em
solucdo aquosa e sua solubilidade em agua é devida a presenca, em suas moléculas, de
grupamentos funcionais que possuem afinidade pela agua;

- Tensoativos anfoteros podem ser anidnicos (pH entre 9 e 10) ou catidnicos (pH entre
4 e 9), dependendo do pH do meio (DALTIN, 2011).

Griffin (1954) desenvolveu um estudo para selecionar o tensoativo ideal para uma
determinada emulsdo. O estudo foi denominado “balancgo hidrofilico-lipofilico” (BHL), no qual
as contribuicbes das partes polar e apolar de tensoativos ndo idnicos foram quantificadas. Foi
descoberto que a predominancia do caréater hidrofilico ou lipofilico do tensoativo determina
suas caracteristicas especificas, bem como direciona o tipo de sua aplicabilidade. Assim, foi
criada uma escala de valores tedricos de BHL que, atualmente, para todos os tensoativos citados
na literatura, varia entre 1 — 20. Nessa escala, quanto mais hidrofilico for um tensoativo, maior
sera o valor de BHL (geralmente acima de 10) e quanto mais lipofilico, menor sera o valor do
BHL (na faixa entre 1 — 10).

2.4 MICROEMULSAO

Os sistemas microemulsionados tém sido bastante aplicados na industria do petroleo,
incluindo sua aplicacdo em fluidos removedores de reboco de fluidos de perfuracéo base 6leo
(OBM), denominados colchdo lavadores, na limpeza do pogo e para remocdo geral de danos a
formacdo em pocos abertos e pocos revestidos (QUINTERO, JONES e PIETRANGELI, 2011).
As propriedades chaves que proporcionam essa grande aplicabilidade sdo o facil preparo, serem
estaveis termodinamicamente, espontaneos, transparentes, de baixa viscosidade e por
facilitarem a solubilizagdo de diversos compostos (SILVA, 2011).

As microemulsdes podem ser definidas como sistemas de alta agregacdo nas quais
agua e 6leo sdo homogeneamente misturados devido aos tensoativos (MITTAL, 1979). Elas
sdo isotropicas com estruturas tipicas de tamanho proximo de 3 a 200 nm, com aparéncia
transparente. As microemulsdes diferem das emulsdes ndo apenas por seu tamanho estrutural,
mas também por possuir maior estabilidade termodinamica, estabilizando e proporcionando

uma vida mais longa aos sistemas de misturas do tipo 6leo/agua (DALTIN, 2011).



31

Segundo a teoria da solubilizagdo, para que a formagdo da microemulsédo seja
espontanea, deve haver reducédo de interfaces. Para isso, uma das fases precisa deixar de existir.
Assim, caso seja realizado um processo de solubilizacdo micelar, as moléculas da fase 6leo se
alojam entre as cadeias hidrofébicas das micelas de tensoativo, deixando de haver contato entre
elas, logo, deixando de existir a fase 6leo e, consequentemente, qualquer interface com a fase
continua. Esta é a situacdo de maior reducdo da energia de interface, tornando, assim, um
sistema de formacéo espontanea (DALTIN, 2011).

A formacédo da microemulsdo envolve, normalmente, a combinacao de trés a quatro
componentes, tais como tensoativo, fase aquosa, fase oleosa e, quando necessério, o
cotensoativo. O tipo de sistema formado sera determinado através das propriedades fisico-
qguimicas do tensoativo, principalmente pelo seu balangco hidrofilico-lipofilico (BHL),
formando microemulsdo de 6leo em agua (O/A), Figura 2.3a, ou agua em o6leo (A/O), Figura
2.3b (DALTIN, 2011).

Figura 2.3 — a) Micela direta; b) Micela inversa.
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Para obtencdo de uma microemulsdo do tipo A/O, por exemplo, deve-se utilizar um
tensoativo mais hidrofébico, e para obtencdo de uma microemulsdo O/A, deve-se fazer uso de
um tensoativo de caréter hidrofilico (CAPEK, 2004).

A formacdo da microemulsao pode ser confirmada através de dados das propriedades
fisico-quimicas, dentre elas a reologia, condutividade elétrica, viscosidade, difusdo da luz,

birrefringéncia elétrica e sedimentacdo (ROSSI et al., 2007).

2.4.1 Classificacdo de Winsor

Winsor foi o primeiro pesquisador a classificar o comportamento complexo das fases
exibidas por um sistema microemulsionado multicomponentes (AZIRA, TAZEROUTI e
CANSELIER, 2008). Winsor (1948) prop6s um sistema de classificagdo que define os varios
equilibrios existentes entre a microemulsdo e as fases aquosa e oleosa. A mistura dos

constituintes da microemulsdo nem sempre conduzird a um sistema disperso homogéneo,
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podendo coexistir diferentes fases. Dependendo da natureza e do nimero de fases presentes,
esses sistemas podem ser classificados em quatro tipos de regides (Figura 2.4):

Figura 2.4 — Sistemas de Winsor.
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- Winsor | (WI): Sistema biféasico contendo uma fase oleosa em equilibrio com uma
fase microemulsionada (O/A) contendo Oleo, fase aquosa e a maior parte da mistura de
tensoativo. Ele é representado pelo equilibrio entre a fase microemulsionada com a fase oleosa
em excesso. Por possuir densidade menor que a da microemulsdo, a fase oleosa posiciona-se
acima da microemulséo;

- Winsor Il (WII): Apresenta-se também num sistema bifasico, constituido de uma fase
aquosa em equilibrio com uma microemulsdo (A/O). Ele representa o equilibrio entre a fase
microemulsionada e a fase aquosa em excesso. Por possuir densidade menor que a da fase
aquosa, a microemulsdo posiciona-se na parte superior a fase aquosa;

- Winsor Il (WIII): Regido trifasica, contendo uma fase aquosa e outra oleosa,
separadas por uma fase microemulsionada. Nessa regido, existem trés fases em equilibrio, a
fase oleosa, a fase microemulsionada e a fase aquosa, onde a fase oleosa é a fase superior, a
microemuls&o é a fase intermediaria e a fase aquosa € a fase inferior;

- Winsor IV (WIV): Corresponde a uma regido monofasica, representada por uma
microemulsdo homogénea. E um sistema em que apenas existe a microemulso, isto €, um

sistema macroscopicamente monofasico.
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2.4.2 Diagrama de fases

A maneira mais comum de representar as microemulsdes ¢ através de diagramas de
fases ternarios, quaternarios ou pseudoternarios.

Os diagramas ternarios representam diretamente microemulsGes formadas por 3
constituintes: fase aquosa, fase oleosa e tensoativo (ndo ibnico), onde em um diagrama
triangular, cada componente assume um dos Vvértices do triangulo, sendo assim, de acordo com
as condicOes e proporcdes dos constituintes, pode-se delimitar as regides de microemulséo
(Figura 2.5 a). O diagrama quaternario utiliza um tetraedro para representar as regides de
microemulsdo formadas por 4 constituintes (fase aquosa, Oleo, tensoativo ibnico e
cotensoativo). Como nos diagramas ternarios, cada constituinte assume um vertice do tetraedro
(Figura 2.5 b).

Figura 2.5 — Diagrama ternério (a) e quaternério (b) mostrando a regido de microemulsao.
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A representacdo dos sistemas de microemulsédo com 4 constituintes torna-se mais facil
guando ¢ fixada uma razdo entre 2 componentes, geralmente cotensoativo/tensoativo, obtendo-
se um sistema de 3 pseudocomponentes (fase aquosa, fase oleosa e a mistura
cotensoativo/tensoativo). Os diagramas pseudoternarios representam cortes axiais nos
diagramas quaternarios, onde se obtém diagramas triangulares em que um dos vértices

representa a mistura de 2 componentes, a uma razdo constante (Figura 2.6).
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Figura 2.6 — Diagrama pseudoternario com razao cotensoativo/tensoativo constante.

Cotensoativo/Tensoativo

Fase aquosa Fase oleosa

2.5 GLICERINA

A glicerina é um poliol liquido, viscoso e incolor, com ponto de ebuligdo de 290 °C,
massa molar aproximadamente igual a 92 g/mol, oriundo de dleos vegetais ou animais, de sabor
doce e soltvel em agua e alcool em todas as proporgdes (LOPES, REVILLA e MUNILLA
1999).

A glicerina bruta € uma matéria-prima de alto valor agregado, cuja aplicacdo se da em
produtos como cosméticos, quimicos e farmacéuticos. Entretanto, sua aplicagdo é condicionada
ao seu grau de pureza, que usualmente deve estar acima de 95 %. Para a purificacéo da glicerina
bruta, coproduto do processo de transesterificacdo de Oleos e gorduras residuais (OGR) na
producdo de biodiesel, sdo necessarios processos complexos e de alto custo para que o grau de
pureza desejado seja atingido (FERREIRA, M. O. 2009).

O termo glicerol refere-se a0 composto in natura, enquanto que o termo glicerina
refere-se a purificacdo dos compostos comerciais, com pureza igual ou superior a 95 % do
glicerol (FELIZARDO, 2003).

Estudos recentes trazem a aplicacdo da glicerina no desenvolvimento de fluidos
ambientalmente corretos para a industria de petréleo, uma vez que ela ndo é toxica e pode
aumentar a viscosidade do fluido e melhorar o volume de filtrado, por fazer ligacdo de
hidrogénio com a 4gua (CUNHA, 2015, ARAUJO, 2015; CRUZ et al., 2015).

2.6 OLEO VEGETAL

Os 6leos minerais normalmente s&o os escolhidos para base de fluidos de perfuracéo

sintéticos. No entanto, estes 6leos geram enormes impactos ambientais, por serem toxicos, ndo
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biodegradaveis, ndo renovaveis e, além disso, aumentam os custos do tratamento dos residuos
da perfuracdo (SULAIMON, ADEYEMI E RAHIMI, 2017). Assim, os 6leos vegetais, por
serem ndo toxicos, baratos e de rdpida degradacdo no meio ambiente surgiram como uma
potencial alternativa para substitui¢cdo dos 6leos minerais na base dos fluidos de perfuracao.

O dleo de pinho é o material extraido das agulhas, ramos e brotos do Pinus pelo
processo de destilagdo a vapor. E um liquido transparente, com cor variando de incolor a
amarelo e com odor pinaceo caracteristico, sendo constituido basicamente de compostos
terpénicos. Seu ponto de ebulicdo varia entre 153 a 184 °C, dependendo do teor de alcool
terpénico presente. Os terpenos podem ser hidrocarbonetos ou compostos com oxigénio, tais
como alcoois, aldeidos ou cetonas que sdo chamados de terpenoides (OLIVEIRA, 2008).

2.7 GOMA XANTANA

Dentre os polimeros normalmente utilizados na industria de petroleo, a goma xantana
é utilizada nos fluidos de perfuracdo como um agente de controle reoldgico em sistemas
aquosos e como estabilizante para emulsées e suspensées (HAMED e BELHADRI, 2009). A
sua vasta utilizacdo na industria se deve ao fato de apresentar distintas propriedades reolégicas,
tais como alto grau de pseudoplasticidade e elevada viscosidade, mesmo a baixas
concentracgdes, aléem de possuir vantagens como espessante, estabilizante, gelificante, agente de
suspensao e floculagio (ARAUJO et al., 2005; MELO, DANTAS e BARROS NETO, 2013).

A goma xantana é um biopolimero natural, ndo idnico, produzido por bactérias
fitopatogénicas do género Xanthomonas, sendo Xanthomonas campestres a especie mais
utilizada (HAMED e BELHADRI, 2009 e ASSIS, 2014). As conformacfes estruturais da
molécula sdo de hélice simples, dupla e tripla, que interage com outras moléculas de polimero
para formar uma rede complexa (HAMED e BELHADRI, 2009). Este biopolimero é
amplamente utilizado nas industrias alimenticias, farmacéuticas e petroquimica, por apresentar
excelentes propriedades reoldgicas e estabilidade em uma ampla faixa de pH e temperatura
(ASSIS, 2014).

A viscosidade de uma solucdo polimérica dependerd da forma que suas moléculas
adotardo no solvente, bem como do tamanho e da conformagédo. A goma xantana pode estar na
conformacédo ordenada ou desordenada, a depender das condic¢des sob as quais a molécula é
caracterizada (ASSIS, 2014). Acredita-se que a estabilidade deste polimero é decorrente da

conformacdo ordenada e esta é estabilizada pela adi¢do de sal (KATZBAUER, 1998).
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2.8 BENTONITA

Segundo Darley e Gray (1988), a bentonita é a argila comercial mais utilizada em
fluidos a base de agua doce, desempenhando uma ou varias das funcbes de aumentar a
capacidade de limpeza do poco, reduzir as infiltracdes nas formacbes permeaveis, formar um
reboco de baixa permeabilidade, promover a estabilidade do poco e evitar ou controlar a perda
de circulagdo. As quantidades de argila adicionadas ao fluido variam de acordo com as
formacdes a serem perfuradas.

Ross e Shannon (1926) definem bentonita como uma rocha constituida essencialmente
por um argilomineral montmorilonitico (esmectitico), formado pela desvitrificacdo e
subsequente alteracdo quimica de um material vitreo, de origem ignea.

A montmorilonita argilomineral, do grupo das esmectitas, é formada por duas folhas
de silicato tetraedricas, com uma folha central octaédrica, unidas entre si por oxigénios comuns
as folhas. As camadas sdo continuas nas direcfes dos eixos a e b e seu empilhamento pode ser
ao acaso ou, em alguns casos, com alguma ordem (SANTOS, 1989). O empilhamento dessas
placas ocorre por forgas polares relativamente fracas e por forcas de van der Waals. Os espacos
entre as placas sdo denominados de galerias ou camadas intermediarias ou interlamelares, nas
quais estdo cations trocaveis, como Na*, Ca®*, Li*, fixos eletrostaticamente e com a funcéo de
compensar cargas negativas geradas por substituicdes isomorficas que ocorrem no reticulado
(SILVA e FERREIRA, 2008).

Quando as folhas individuais de montmorilonita sdo expostas a agua, as moléculas de
agua sdo adsorvidas na superficie das camadas de silica, que sdo entdo separadas umas das
outras. Este comportamento € chamado de inchamento interlamelar (Figura 2.7) e é controlado
pelo cation associado a estrutura da argila (AMORIM, 2003).

Quando essas folhas sdo expostas a molécula de 6leo ou qualquer molécula organica,
ndo héa interacdo entre esta molécula e a superficie, de forma que ndo ocorre inchamento da
argila. Para utilizacdo de bentonitas como viscosificante em bases oleosas, é preciso alterar o
cation trocével da superficie, de maneira que possa ocorrer interacdo entre a superficie da argila
e a molécula de 6leo, ocorrendo um inchamento do espacgo interlamelar. Este processo é

chamado de organofilizacéo.
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Figura 2.7 — Representacdo da hidratacdo da montmorilonita calcica e da montmorilonita
sodica.
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Fonte: Adaptado de Lummus e Azar (1986).

Bentonitas organofilicas sdo argilas que podem ser sintetizadas a partir de bentonita
sodica ou célcica pela adicdo de tensoativos, com ao menos uma cadeia contendo 12 ou mais
atomos de carbono, em dispersdes aquosas da argila. Nestas dispersdes aquosas, as particulas
da argila encontram-se em elevado grau de delaminacéo, isto é, as particulas elementares da
argila, que sdo lamelas, devem encontrar-se, em maior ou menor grau, separadas umas das
outras e ndo empilhadas, facilitando a introducdo dos compostos organicos, que irdo torna-las
organofilicas (BARBOSA et al., 2006).

Nas dispersGes aquosas de bentonita sdédicas, os cations organicos do tensoativo
substituem os cétions de sédio da bentonita, passando-a de hidrofilica para organofilica. Esses
cations diminuem a tensao superficial das bentonitas e melhoram seu carater de molhamento
pela matriz polimérica. Apds a troca cationica, as argilas apresentam a propriedade de inchar
em solventes organicos e possuem um carater organofilico bastante elevado. O tipo de
bentonita, o tipo de tensoativo e o processo de obtencdo da argila organofilica irdo definir os

solventes organicos nos quais as argilas irdo inchar (BARBOSA et al., 2006).
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3. METODOLOGIA

3.1 REAGENTES E EQUIPAMENTOS

Os reagentes utilizados durante os procedimentos experimentais foram: 6leo de pinho
comercial, utilizado como fase oleosa da microemulsao; glicerina (P.A. Isofar) usada na fase
aquosa da microemulsdo; tensoativo ndo ionico tween 80 (Dindmica); tensoativo catidnico
praepagen WB (Oxiteno); ovos de Artemia e sementes de maxixe, comprados em comércio
local, para os testes quimicos de toxicidade; e os seguintes aditivos, goma xantana comercial,
bentonita sodica, NaCl (Alphatec), HP-amido, Triazina, baritina e agua.

O tween 80 é um tensoativo ndo iénico e é um derivado do sorbitano polietoxilado e
do &cido oleico, com polieteres como princial grupo funcional. Possui massa molar de 1310
g/mol, um ponto de ebuli¢cdo maior que 100 °C e um Balanco Hidrofilico-Lipofilico (BHL) de
15 (SIGMA-ALDRICH, 2017). Além disso, conforme apresentado por Yeh, Pennell e
Pavlostathis (1998), Prieto e Calvo (2013) e Klosowska-Chomiczewska, Medrzycka e
Karpenko (2016), o tween 80 é um tensoativo ndo tdxico e biodegradavel.

Os seguintes equipamentos foram utilizados para a realizacdo do estudo: balanca
analitica, agitador magnético, centrifuga, misturador Hamilton Beach, viscosimetro Fann 35 A,
balanca de lama Fann, Filtro Prensa API Pressurizado, Kit Retorta Oleo e Agua da Fann, Estufa
Roller Oven da Fann, pHmetro, Lubricity Tester da Offite, ZetaPlus da Brookhaven Instruments
Corporation, Viscosimetro HPHT 7500 da Chandler e balanga TGA Q 500 da TA Instrumentos.

O procedimento encontra-se resumido na Figura 3.1.
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Figura 3.1 — Fluxograma da pesquisa.
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3.2 DIAGRAMA DE FASES

Para obtencdo da microemulséo, foi utilizado uma solugdo aquosa 1:1 (em peso) de
glicerina, como fase aquosa, 6leo de pinho comercial como fase oleosa e tween 80 como
tensoativo ndo idnico. O diagrama de fases ternario foi obtido usando a metodologia de titulacédo
da fracdo massica, utilizando uma centrifuga para separacdo das fases, uma balanca analitica e
agitadores magnéticos para mistura dos componentes a 25 °C.

A titulacdo massica se baseia em fixar a proporcdo de 2 componentes do diagrama
(lado binario do triangulo) e titular com o terceiro componente (Figura 3.2). A titulacdo ocorre
até que seja possivel verificar a solubilidade da mistura ternaria em toda a regido do diagrama,
observando a formacao ou desaparecimento da regido de microemulsao ou das outras fases do
sistema. A observagdo visual das propriedades macroscopicas, como numero de fases e estado
fisico, das amostras possibilita a determinacdo dos limites entre microemulsdo (homogénea),

regido de duas e trés fases e, posteriormente, do diagrama de fases.
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Figura 3.2 — Diagrama de fases ternario esquematizado para determinar a regido de
microemuls&o.
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Fonte: Adaptado de Dantas Neto et al. (2011).

Apds a construcdo do diagrama ternario, foi possivel escolher os pontos de melhor

composicao para preparacao dos fluidos de perfuragéo.
3.3 TAMANHO DE PARTICULA E POTENCIAL ZETA

A analise de tamanho de particula das microemulsdes obtidas foi determinada pela
técnica de Espalhamento Dindmico de Luz (DLS), utilizando o equipamento ZetaPlus da
Brookhaven Instruments Corporation (Figura 3.3).

Para determinacdo do tamanho de particula, aproximadamente, 2 mL da amostra foi
colocada em uma cubeta e esta foi colocada no equipamento ZetaPlus. Foram feitas 5 medicdes
de 30 segundos cada e, em cada uma delas, o diametro efetivo da goticula foi medido,
apresentando, ao fim de todas as medic¢des, um didametro médio das particulas.

Para analise de tamanho de particula de sélidos, inicialmente prepara-se uma solugédo
da amostra e, antes de iniciar as medidas, insere-se o0 solvente utilizado com seu respectivo
indice de refragdo. O HP-amido foi solubilizado em agua destilada para realizacdo da medida

e, fez-se o desconto do tamanho de particula do solvente no software do aparelho.
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Figura 3.3 — Equipamento ZetaPlus da Brookhaven Instruments Corporation.

O potencial zeta reflete o potencial de superficie das particulas, que é influenciado
pelas mudancas na interface com o meio dispersante e € determinado utilizando-se técnicas de
eletroforese (SCHAFFAZICK et al., 2003). O teste foi realizado no equipamento ZetaPlus da
Brookhaven Instruments Corporation (Figura 3.3), no qual, aproximadamente, 2 mL da amostra
foi colocada em uma cubeta e, com a cubeta no equipamento, foi aplicada a solucdo uma
corrente. O potencial zeta das microemulsdes foi obtido ap6s a média de 5 medi¢des do mesmo.

O potencial zeta é dado pela diferenca de potencial entre a camada de ions préxima a
superficie da particula e a regido eletroneutra da solugdo. Um alto valor absoluto de potencial
zeta, significa que as forcas repulsivas predominam em relacdo as atrativas de London, fazendo
com que as goticulas fiquem dispersas no sistema. Em contrapartida, um baixo valor do
potencial zeta significa que as forcas atrativas predominam em relacdo as repulsivas,
favorecendo a aproximacdo das particulas e gerando uma instabilidade no sistema (FRANGE e
GARCIA, 2009; AULTON, 2005; LIEBERMAN, RIEGER e BANKER, 1989). De acordo com
Lieberman, Rieger e Banker (1989), os sistemas sdo considerados estaveis quando possuem um

valor absoluto maior que 25 mV.

3.4 MODIFICACAO SUPERFICIAL DE ARGILAS BENTONITICAS

Uma bentonita sddica, fornecida pelo Laboratério de Materiais Ceramicos/UFPB, sob
a forma de po, foi organofilizada em duas bateladas, sendo uma com o tensoativo nao idnico
tween 80 e outra com o tensoativo catiénico praepagen WB, também fornecido pelo Laboratério
de Materiais Ceramicos/UFPB, segundo os procedimentos utilizados por Leite, Raposo e Silva
(2008) e Dantas, Marques e Ferreira (2015).
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Em cada batelada, foram preparadas dispersfes contendo 400 mL de &gua destilada e
4,16 % (20,8 g) de bentonita sddica. A argila foi adicionada aos poucos, sob agitacdo constante.
Apbs a adicdo de toda a argila, a agitacdo foi mantida por 20 min, numa velocidade de 10.000
rpm, no agitador Hamilton Beach. Em seguida, foi adicionada uma solucéo, pré-aquecida a 80
°C, contendo 100 mL de agua destilada e 30 % (6,24 g) de tensoativo. A agitacdo foi mantida
por mais 20 min.

Para a batelada que utilizou o tensoativo nédo i6nico, foi necessario adicionar HCI 2 M
para ajustar o pH do meio até 7. Em valores de pH diferentes de 7, a filtracdo se torna mais
dificil.

Ap0s a agitacdo, o material obtido foi lavado com &gua destilada e filtrado. A lavagem
foi feita para retirada do excesso de tensoativo. O material foi filtrado com o uso de um funil
de Buchner com kitassato, acoplado a uma bomba de vacuo com pressdo de 635 mmHog.

Para os materiais mais coloidais, ndo foi possivel realizar a etapa de filtracdo. Entdo,
foram adicionados 2 L de &gua destilada e seguiu-se com as etapas posteriores.

Os aglomerados obtidos na filtracdo foram secos em estufa a 60 °C por 48 h. E, por
fim, os aglomerados secos foram desagregados com o auxilio de um almofariz até a obtencédo
de materiais pulverulentos, os quais foram passados em uma peneira ABNT n° 200 (¢ = 0,074

mm) para serem, posteriormente, caracterizados.

3.5 INCHAMENTO DE FOSTER

Os testes de inchamento de Foster foram realizados de acordo com o procedimento
apresentado por Ferreira, H. S. (2009) e Foster (1953), para os meios: 6leo de pinho e
microemuls&o A/O.

Foram adicionados a uma proveta graduada de 100 mL, 50 mL do meio e 1 g da argila
organofilica. A adicdo da argila foi feita lentamente, em pequenas por¢bes. O sistema foi
deixado em repouso por 24 h para, entdo, ser feita a leitura do inchamento da argila sem
agitacdo. Para a leitura do inchamento, mediu-se, com o auxilio de uma régua, a altura do
inchamento e, em seguida, observou-se na proveta, quanto essa altura equivalia em volume.

Apbs a leitura, com o auxilio de um bastdo de vidro ou espatula, agitou-se o sistema.
Ap0s agitacdo, o sistema foi deixado em repouso por mais 24 h e foi, entéo, feita a segunda

leitura do inchamento, referente ao inchamento com agitagé&o.
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Valores de inchamento iguais ou inferiores a 2 mL/g foram considerados como néo
inchamento; de 3 a 5 mL/g como inchamento baixo; de 6 a 8 mL/g como inchamento médio; e
acima de 8 mL/g como inchamento alto (FERREIRA, H. S. 2009).

3.6 PREPARAGCAO DOS FLUIDOS DE PERFURAGCAO
3.6.1 Fluidos de perfuracdo O/A
Foram preparados trés diferentes fluidos de perfuracdo O/A, em que foram variados o
viscosificante e a fase aquosa da microemulsdo. Uma tabela com as formulagdes completas de
todos os fluidos preparados nesta dissertacdo pode ser encontrada no Apéndice A.
As trés amostras de fluido de perfuracdo foram preparadas a partir de 350 g de

microemulsédo O/A, utilizando os aditivos e suas respectivas quantidades, conforme Tabela 3.1.

Tabela 3.1 — Aditivos, quantidades e funcdes utilizados no preparo do fluido de perfuracao.

Nomenclatura FPE FBT FPRE
Aditivo Funcéo
Goma xantana 5259 - - o
: Agente viscosificante
Bentonita - 7,59 7,59
NaCl 1759 1759 1759 Inibidor
HP-amido 301g 301g 301g Redutor de filtrado
Baritina 84 ¢ 84 ¢ 84 ¢ Adensante
i Redutor de viscosidade
Agua 297,59 - 297,59

dessa composicgéo

A preparacdo dos fluidos de perfuracdo O/A se iniciou com a adi¢do do viscosificante
a fase aquosa da microemulsdo que é base do fluido, sob agitacdo constante por 30 min. Em
seguida, o sistema foi deixado em repouso. Apés esse periodo de tempo, foi adicionado ao
sistema NaCl e uma mistura de tween 80 e 6leo de pinho, seguidos de 5 min de agitacéo entre
cada adicdo. Posteriormente, foram adicionados HP-amido, baritina e agua, seguidos de 10 min
de agitacdo entre cada adicdo. A mistura foi preparada no agitador Hamilton Beach (Fann)
numa rotacdo de 17.000 rpm.

Para o fluido FPE, a goma xantana foi adicionada a uma solucéo de agua e glicerina,

seguida de um repouso de 72 h para hidratagdo da goma. Para o fluido FBT, a bentonita foi
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adicionada apenas a &gua que formaria a solu¢do aquosa de glicerina, seguido de 24 h de
hidratacdo da argila, com posterior adicdo da glicerina. Para o fluido FPRE, a bentonita foi
adicionada a agua, seguido de 24 h de hidratacdo da argila, sem adicdo de glicerina
posteriormente.

A 4gua, de acordo com a Tabela 3.1, foi utilizada, ao fim da preparacdo, como redutor
de viscosidade dos fluidos, por diluir o sistema viscoso, apesar de, normalmente, constituir a

fase continua nos fluidos de perfuracéo.

3.6.2 Fluidos de perfuracdo A/O

O fluido de perfuracdo A/O foi preparado a partir de 350 g de microemulsdo A/O. A
preparacdo teve inicio com a adi¢do de 6 g da argila organofilizada com praepagen a fase 6leo
da microemulsdo, seguido de 10 min de agitagdo a uma rotacdo de 416 rpm, para evitar a
formagédo de espuma. Em seguida, foram adicionados o tween 80 e a solucdo aquosa da

microemulsdo, e o sistema foi agitado por mais 5 min apds cada adicdo.
3.6.3 Fluido de perfuracédo base agua
Para efeito de comparacdo, um fluido base &gua, denominado FPA, foi preparado
utilizando a mesma metodologia e os mesmos aditivos do fluido FBT, apresentados na Tabela
3.1.
3.7 PROPRIEDADES FISICAS DOS FLUIDOS DE PERFURACAO
3.7.1 Densidade
O método mais comum para medir a massa especifica dos fluidos é utilizando a
balanca de lama. A balanca de lama consiste de uma base suporte, um copo e uma viga graduada

carregando um peso deslizante (Figura 3.4). A borda do brago da viga descansa sobre a base do
suporte (BAKER HUGHES, 2006).
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Figura 3.4 — Balanga de lama.

3.7.2 Reologia e Envelhecimento

Foram efetuadas as medidas de viscosidade no viscosimetro Fann 35 A (Figura 3.5),
utilizado para medir a viscosidade aparente (VA) e plastica (VP), o limite de escoamento (LE),
medidas de gel inicial (Go) e gel final (Gr) do fluido de perfuracdo e da microemulsdo. Além
disso, a partir dessas leituras, foi possivel estudar o comportamento do fluido e determinar qual
classificacdo e modelo melhor se ajustam a esse comportamento. O objetivo dos testes de gel
final e gel inicial foi avaliar a capacidade que o fluido tem em manter os cascalhos em suspenséo

quando a perfuracao é interrompida.

Figura 3.5 — Viscosimetro de indicagdo direta Fann 35 A.

A metodologia utilizada para analise reoldgica foi baseada na Norma API 13B (2012),
em que, para o gel inicial, o tempo de repouso, antes de se iniciar o cisalhamento, é de 10 s e
para o gel final, ¢ de 10 min. As leituras foram efetuadas para as seguintes velocidades
rotacionais, 600, 300, 200, 100, 6 e 3 rpm, permanecendo o fluido 1 min em cada velocidade
para, em seguida, ser feita a leitura da deflexao.

Para a determinacdo das forcas géis, ¢ colocado uma rotacdo de 600 rpm no
viscosimetro durante 1 min, entdo muda-se para 3 rpm e desliga-0. Espera-se o tempo de
repouso indicado para cada uma das forcas géis e, em seguida, o viscosimetro é ligado e é feita

a leitura da méaxima deflexao.
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Foram feitos ensaios reoldgicos a temperatura ambiente, 26 °C (80 °F). A partir das
leituras das deflexdes, 0, pode-se calcular as tensdes de cisalhamento, t (N/m?), com suas
respectivas velocidades de rotagdo, N (rpm), convertidas para taxa de cisalhamento (s?).

A viscosidade aparente (cP) pode ser calculada dividindo a leitura a 600 rpm por 2 e a
viscosidade pléastica (cP) pela subtracéo da leitura a 600 rpm pela leitura a 300 rpm. O limite de
escoamento (LE) é dado pela leitura da deflexdo a 300 rpm subtraido da viscosidade plastica,
conforme a Norma API 13B (2012) para viscosimetro Fann.

O teste de envelhecimento foi realizado em uma estufa Roller Oven da Fann (Figura
3.6), em uma célula de pressdo de aco inoxidavel com capacidade para 260 mL, a uma
temperatura de 66 °C por 16 h. Apos esse periodo de tempo, o ensaio reoldgico foi repetido
para determinar se o fluido sofreu alteracbes nas suas propriedades com o efeito do tempo,

agitacdo e temperatura.

Figura 3.6 — Estufa Roller Oven Fann.

3.7.3 Reologia HPHT

As propriedades reolégicas de um fluido de perfuracdo medidas na superficie ndo serdo
iguais aquelas exibidas no fundo do poco, devido a exposic¢do a altas temperaturas e pressoes,
de maneira que ocorre uma reducdo de sua eficiéncia, uma vez que os fluidos séo projetados
para possuir valores especificos das propriedades reoldgicas para cada cenario (MORIYAMA,
2010; MELO, DANTAS e BARROS NETO, 2013). Por isso é importante simular as condi¢oes
de alta presséo e alta temperatura (HPHT), para conseguir quantificar o comportamento que o
fluido iré apresentar nestes cenarios.

Foram medidas no viscosimetro HPHT da Chandler Engineering (Figura 3.7), modelo
7500, viscosidade aparente (VA), viscosidade plastica (VP), limite de escoamento (LE), gel

inicial (Go) e gel final (Gr), segundo a metodologia descrita para Reologia, no topico 3.7.2, com



47

aplicacdo de temperatura e presséo. Foram feitas leituras dessas propriedades para cinco pares

de presséo e temperatura, conforme Tabela 3.2.

Figura 3.7 — Viscosimetro HPHT da Chandler Engineering, modelo 7500.

Tabela 3.2 — Set point de pressédo e temperatura para medidas da reologia HPHT.

Leitura Pressao (psi) Temperatura (°F)
1 700 80
2 1900 104
3 3800 142
4 5500 176
5 7700 219

3.7.4 Ensaio de filtragéo

O ensaio da perda de fluido foi realizado através da filtracdo estatica em um Filtro
Prensa API Pressurizado (Figura 3.8), no qual foi aplicada uma pressdo de 100 psi com ar
comprimido a temperatura de, aproximadamente, 28 °C durante 30 min. O meio filtrante foi um
papel de filtro Fann especialmente endurecido. Com o auxilio de uma proveta, foi feita a medida

do volume de filtrado ap6s 30 minutos do inicio da aplicacdo da presséo.
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Figura 3.8 — Filtro Prensa API Pressurizado.

3.7.5 Coeficiente de lubricidade

O coeficiente de lubricidade foi obtido em um equipamento EP-Lubricity Tester da
marca OFITE (Figura 3.10). O fluido foi agitado por 5 min no agitador Hamilton Beach, numa
velocidade de 17.000 rpm. Posteriormente, foi transferido para o recipiente do equipamento,
com um torque inicial zero e uma velocidade de 60 rpm. Em seguida, aplicou-se lentamente
uma forca de 150 in/lb durante 5 min, efetuando-se a leitura dos ampéres. Os ampéres sdo
convertidos no coeficiente de lubricidade por meio de um grafico de calibracdo. Com a leitura
obtida pelo torque da agua, calculou-se o fator de correcdo (FC), de acordo com a Equacéo (3.1)
e o coeficiente de lubricidade (CL) de acordo com a Equacéo (3.2) (MEDEIROS, AMORIM e
SANTANA, 2008).

Figura 3.9 — Lubricity Tester.
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3.8 PROPRIEDADES QUIMICAS DOS FLUIDOS DE PERFURA(;AO
3.8.1 pH
O pH dos fluidos foi medido através de um aparelho de medicdo de alta preciséo, o
pHmetro (Figura 3.10), que consiste no método eletrométrico utilizando um instrumento de

eletrodos de vidro e que fornece uma leitura direta em unidades de pH.

Figura 3.10 — pHmetro.

3.8.2 Toxicidade

A toxicidade reflete o potencial de causar danos a diferentes organismos, sob
condic@es especificas de exposi¢cdo (RODRIGUES, 2005). De maneira a determinar o grau de
toxicidade do fluido FPE, foram feitos um ensaio de toxicidade e um ensaio de fitotoxicidade.

O teste de toxicidade com Artemia salina é amplamente utilizado por ser rapido,
confiavel, de baixo custo e por ter demonstrado boa correlacdo com vérias atividades
bioldgicas. Essa espécie apresenta uma resposta nitida frente a pequenas varia¢des na qualidade
do ambiente, de maneira que sua letalidade é utilizada para identificacdo das respostas
bioldgicas, sendo a morte ou vida as Unicas variaveis (MEYER et al., 1982).

Conforme metodologia apresentada por Meyer et al. (1982), o ensaio de toxicidade foi
feito usando camaréo de salmoura (Artemia salina) como um indicador da toxicidade. Os ovos
foram cultivados em &gua do mar, expostos a luz solar, por 48 h. Em seguida, foram colocados
5 mL de 4gua do mar em tubos de ensaio e acrescentadas 10 larvas de Artemia em cada tubo.
Nestes tubos, foram colocados 5 mL de uma dilui¢do do fluido de perfuracdo testado, com

diferente concentracdo para cada tubo. Um dos tubos, para servir de controle, foi deixado sem
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fluido e o volume de 10 mL foi completado com adi¢do de 5 mL de &gua do mar. O sistema foi
observado por 24 h para determinar a taxa de mortalidade (RUFINO et al., 2014).

A concentragéo limite de toxicidade (CLso), foi definida como a menor concentragao
gue matou todas as larvas de camarao testadas dentro das 24 h. O teste foi feito em triplicata
com as seguintes concentragdes do fluido: 3.10% 6.10% 14.10% 20.10% e 26.10° (mg de
fluido/litro de agua do mar). De acordo com Meyer et al. (1982), consideram-se toxicos
compostos com a CLso inferior a 1000 ppm.

Testes com plantas sensiveis as substancias tdxicas podem ser utilizados para
avaliacdo e monitoramento de contaminantes ambientais (PEREIRA et al., 2013)

O ensaio de fitotoxicidade do fluido de perfuracdo foi uma adaptacdo da metodologia
de Tiquia, Tam e Hodgkiss, 1996 e Rufino et al. 2014, em que foi avaliada a fitotoxicidade do
fluido em um teste estatico por germinacao de sementes e alongamento radicular do maxixe
(Cucumis anguria).

Foram preparadas solu¢des do fluido de perfuracdo com &gua destilada nas seguintes
concentracdes (mg de fluido/litro de 4gua destilada): 10.10%; 14.10% e 20.103. Foram inoculadas
10 sementes de maxixe em placas de Petri contendo papéis de filtro. Cada placa foi inoculada
com 10 mL da solugéo do fluido e incubadas, no escuro, por 5 dias, em temperatura ambiente.
Apbs esse periodo, foi medida a germinacdo da semente, o alongamento da raiz (> 5 mm) e a
taxa de germinacdo conforme Equacbes 3.3, 3.4 e 3.5, respectivamente. O controle foi
preparado com &gua destilada e o teste foi feito em triplicata.

Germinacio relativa da semente (%)

n? de sementes germinadas no extrato
= . * 100 (3.3)
n? de sementes germinadas no controle

Comprimento relativo da raiz (%)

comprimento médio da raiz no extrato

= 100 3.4
comprimento médio da raiz no controle i (3.4)

Taxa de germinacio (%)
(% de germinacao da semente)(%crescimento da raiz)

- 100 % (3:5)
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3.9 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA

As andlises termogravimétricas foram realizadas usando a balanca TGA Q 500, da TA
Instrumentos. A faixa de temperatura utilizada foi de 25 a 600 °C, em uma taxa de 10 °C.min’?,
usando N2 (99,999%) e 1 g de cada amostra.

3.10 REGRESSAO LINEAR

A técnica dos minimos quadrados inicia com a hipotese que se tem alguma informacéo
sobre o comportamento da funcéo, por exemplo, sabendo-se que uma funcdo g(x) é uma reta
(COSTA, 2016), e é representada pela Equacéo 3.6.

O objetivo é encontrar os valores de Co e C1 que tem melhor ajuste aos pontos dados.

Inicialmente, estabelece-se critérios para a determinacdo dos coeficientes Cy, Cy, ...,
Cn que possuem melhor ajuste aos pontos experimentais. No método dos minimos quadrados,
Equacdo 3.7, o critério € a minimizacao da soma dos quadrados dos erros ou residuos (COSTA,
2016).

m m
Se=D et =) =g (3.7)
i=1 i=1

Em que: e; € 0 erro ou a diferenca entre os valores reais (verdadeiros) y;, e os preditos
(aproximados pelo modelo proposto)g;.

Para verificar a qualidade do ajuste, sdo feitas inferéncias relacionadas aos coeficientes
de regressdo, através de testes de hipoteses. Além disso, quanto menor o erro padrdo da
estimativa, melhor o ajuste, pois ocorrem maiores concordancias (ou proximidades) entre 0s
valores preditos pelo modelo proposto com os valores experimentais e quanto mais proximo de

1 estiver o coeficiente de determinacdo (R2), menor serd a soma dos quadrados dos erros.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 DIAGRAMA DE FASES

Foi construido um diagrama ternario a partir do sistema composto por uma solucéo

aquosa de glicerina, 6leo de pinho e tween 80 (Figura 4.1).

Figura 4.1 — Diagrama referente ao sistema composto por uma solucdo de glicerina, tween 80
e 6leo de pinho.
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Sy T 777 77 77 77 77 7777 77U
00 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1,0

Glicerina +
Agua

Oleo de pinho

Através da inspecdo visual dos pontos para construcdo do diagrama da Figura 4.1,
diferentes resultados foram obtidos na cor e na textura, assim como, na transparéncia,
mostrando a separacdo de fases (Winsor I, Il e IV). As areas de cor cinza representam as regides
bifésicas do sistema. A &rea de cor cinza mais claro corresponde a uma regido de emulséo, com
pequenas fracbes de tensoativo, que ndo sdo suficientes para estabilizar o sistema, fazendo com
gue a fase oleosa e aquosa nao se misture, formando a emulsdo. A area de cor cinza mais escuro
corresponde a duas regides: Winsor I, que consiste de micelas O/A em equilibrio com o excesso
de 6leo; e Winsor 11, que consiste em micelas inversas (A/O) em equilibrio com excesso de
agua. A area branca corresponde a regido monofasica de microemulsdo, classificada em Winsor
V.
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4.2 MICROEMULSOES

A partir do diagrama da Figura 4.1, dentro da regido de microemulsdo (WIV), foram
escolhidos os pontos A e O para ser base dos fluidos de perfuracdo. O ponto A, denominado
microemulsdo A, é composto por 70 % de fase aquosa, 25 % de tensoativo e 5 % de fase oleosa,
em massa, e foi escolhido para ser base do fluido O/A por apresentar fragdo maéssica de
tensoativo relativamente pequena e fracdo massica da fase aquosa relativamente alta, com o
objetivo de diminuir o custo do fluido de perfuracéo e conter maior fragdo de fase aquosa.

O ponto O, denominado microemulséo O, é composto por 5 % de fase aquosa, 40 %
de tensoativo e 55 % de fase oleosa, e foi escolhido para ser base do fluido A/O por apresentar
maior fracdo de fase oleosa e uma fracdo massica de tensoativo mediana, para ajudar nas

propriedades do fluido de perfuracéo.

4.2.1 Reologia

Antes do desenvolvimento do fluido de perfuracdo, fez-se um estudo das

microemulsdes O e A, através de ensaios reoldgicos a temperatura ambiente, 26 °C (80°F).

Curvas de consisténcia

A partir dos ensaios reolégicos das microemulsdes, pode-se construir suas curvas de
consisténcia, apresentadas na Figura 4.2. Para a microemulséo A, nao foi possivel fazer a leitura
da deflexdo a 600 rpm, pois esta apresentou um valor superior a 300, leitura maxima do
aparelho. Esse alto valor da deflexdo a 600 rpm indica uma alta viscosidade do fluido. Com
isso, a tensdo de cisalhamento a 600 rpm foi estimada a partir da equacédo da curva obtida (y =
-0,0001x2 + 0,2759x + 4,4457) através de uma regressao polinomial, com R2 igual a 0,9997. De
acordo com esta figura, as duas microemulsdes apresentaram comportamentos de fluidos néo-

newtonianos, ndo lineares e com tensdo de cisalhamento inicial.
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Figura 4.2 — Curvas de consisténcia das microemulsdes O e A.
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Conforme visto na Figura 4.2, as duas microemulsdes sdo fluidos ndo-newtonianos,
ndo lineares e apresentam uma tensao de cisalhamento inicial. Assim, o modelo reoldgico que
melhor se ajustou aos comportamentos apresentados, foi 0 modelo de Herschel-Bulkley, que é
um modelo de trés pardmetros, classificando-os como fluidos de poténcia com limite de
escoamento inicial. Os parametros deste modelo, calculados para as microemulsdes O e A, estdo

apresentados na Tabela 4.1.

Tabela 4.1 — Parametros reolégicos do modelo de Herschel-Bulkley para as microemulsées O
eA.

Microemulséo 7o (Ibf/100ft?) n K (Pa.s")
O 2,8 0,8101 0,3885
A 3 0,8282 0,6334

Através da andlise da Tabela 4.1, percebe-se que a microemulsédo A apresentou maior
indice de consisténcia (k), indicando que oferece maior resisténcia ao escoamento, e maior
tensdo de cisalhamento inicial, que representa uma maior forca necessaria para iniciar o
cisalhamento, em relagdo & microemulsdo O. A microemulsdo O apresentou um menor indice
de comportamento (n), o que faz com que esse fluido tenha um comportamento mais afastado
do modelo newtoniano (n = 1) que a microemulsao A.

Para avaliar a aproximacdo do modelo de Herschel-Bulkley dos comportamentos

apresentados pelas microemulsGes, foram feitas comparacGes entre a tenséo de cisalhamento
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experimental e a calculada pelo modelo de Herschel-Bulkley, conforme Figura 4.3. Estes
resultados foram estudados através de andlise estatistica, apresentada na Tabela 4.2, usando a
ferramenta ANOVA, disponivel no programa Excel, com 95 % de confianca.

Analisando a figura, percebe-se uma linearidade das curvas e analisando a tabela,
pode-se concluir que as aproximacdes do modelo para as duas microemulsées foram
estatisticamente significativas, com valores-p inferiores aos niveis de significancia, o (0,05), e
pares de limites, superiores e inferiores, com o mesmo sinal. Além disso, o0 modelo melhor se

ajustou & microemulsio O, apresentando maior R? e menor erro padrao.

Figura 4.3 — Comparagéo das tensdes do modelo de Herschel-Bulkley e das tensdes
experimentais para as microemulsdes O e A.
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Tabela 4.2 — Andlise estatistica do modelo Herschel-Bulkley para as microemulsdes O e A.

Microemulséo R2 Erro valor-p Limites (sup. e inf.)
padrio  Ci1
@) 0,9999 0,4892 1,084E-11 Significativo
A 0,9958 6,8891 3,807E-07 Significativo

Pseudoplasticidade

Para andlise da pseudoplasticidade das microemulsdes, construiu-se, inicialmente, um
gréafico, em escala logaritmica, da viscosidade aparente por taxa de deformacédo, Figura 4.4.
Através da inspecdo desta figura, foi possivel perceber que as duas microemulsdes

apresentaram comportamento aproximadamente linear e decrescente.
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Figura 4.4 — Viscosidade aparente versus taxa de deformacéao, em escala logaritmica, para as
microemulsdes O e A.
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Em escala logaritmica, a curva da viscosidade aparente por taxa de deformacéo, para
fluidos pseudoplasticos, deve apresentar uma reta decrescente. Para analisar a linearidade das
curvas de viscosidade, foram feitas regressdes lineares através da ferramenta ANOVA, do
programa Excel, com 95 % de confianga, resumidas na Tabela 4.3. A partir da anélise desta
tabela, foi possivel perceber que a microemulsdo A é mais pseudoplastica que a microemulsédo

O, por apresentar maior aproximagao com uma reta, com maior R? e menor erro padr&o.

Tabela 4.3 — Analise estatistica das regressdes lineares das viscosidades das microemulsdes O
eA.

Microemulséo R? Erro valor-p Limites (sup. e inf.)
padréo Co Ci
@) 0,9867 10,0485 3,942E-07 6,701E-05 Significativo
A 0,9921 0,0304 5,657E-08 2,325E-05 Significativo

Parametros reoldgicos

A Tabela 4.4 mostra as propriedades reologicas das duas microemulsdes. Analisando
esta tabela, foi possivel observar que a microemulsdo A apresentou maiores viscosidades, limite
de escoamento e forca gel, 0 que esta em concordancia com o resultado apresentado na Tabela
4.1, em que a microemulsdo A apresentou maior indice de consisténcia, que faz com que a

viscosidade aparente aumente e, consequentemente, sua resisténcia ao escoamento.
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Tabela 4.4 — Propriedades reoldgicas das microemulsdes O e A.

Microemulsdo VA (cP) VP (cP) LE (Ibf/100ftd)  Go (Ibf/100f2)  Gr (Ibf/100ft2)

O 107,5 91,83 31,33 9 20,3

A 178,39 124,27 108,23 115 20

Analisando a Tabela 4.4, pdde-se perceber que as microemulsdes, sem adicdo de
nenhum viscosificante, ja oferecem elevada viscosidade e poder de suspensdo de cascalhos,
indicando serem boas bases para fluidos de perfuracgdo, por reduzir a necessidade do uso de

viscosificantes.

4.2.2 Tamanho de particula e Potencial zeta

As composicoes indicadas pelos pontos A e O da Figura 4.1 podem ser classificadas
como microemulsdes, uma vez que apresentaram tamanho médio das particulas de 165 nm e
128,1 nm, respectivamente, estando na faixa de 3 a 200 nm exigida, segundo Daltin (2011).

O potencial zeta é uma medida da distancia entre as gotas. De acordo com Jha, Mahto
e Saxena (2015), um alto valor absoluto de potencial zeta evita a floculagdo. Quanto maior o
valor absoluto desse potencial, maior é a distancia entre as gotas e, consequentemente, havera
maior chance delas se repelirem para formar uma suspensdo estavel (microemulsdo). Em
contrapartida, um valor proximo de zero permite que as gotas se aproximem e floculem,
indicando uma instabilidade do sistema.

Para as microemulsdes dos pontos A e O, foram obtidos potenciais zeta de 0,5 mV e
0,3 mV, respectivamente. Lieberman, Rieger e Banker (1989) concluiram que solucdes seriam
estaveis com valores de potencial zeta absoluto acima de 25 mV. Apesar dos valores obtidos
serem baixos e as microemulsfes serem consideradas ndo estaveis por estes autores, Kong e
Park (2011) afirmam que este valor é baseado apenas em teorias experimentais e que ndo podem
ser utilizados como unica forma de predizer a estabilidade do sistema.

Os sistemas obtidos foram considerados estaveis por observacdo visual da

uniformidade do sistema, mesmo com o passar de longo tempo (cerca de 2, 3 anos) de prateleira.

4.2.3 Coeficiente de lubricidade

As microemulsdes O e A foram submetidas ao teste de lubricidade, obtendo-se valores

dos coeficientes de lubricidade (CL) de 0,06613 e 0,07292, respectivamente. Quanto menor o
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coeficiente de lubricidade, maior sera a lubricidade do fluido. Assim, observa-se que a
microemulséo O apresentou menor CL, que pode ser justificado por esta apresentar maior
quantidade de 6leo e maior quantidade de tensoativo que a microemulsdo A, visto que a
propriedade lubrificante é dada pela cadeia apolar e o tensoativo reduz a tenséo das superficies.
No entanto, ambos os valores sdo inferiores ao coeficiente de lubricidade do 6leo diesel, que
tem CL igual a 0,1, mostrando-se bases promissoras para fluidos de perfuragéo.

4.3 FLUIDO DE PERFURACAO O/A

A partir da aditivacdo da microemulséo A, utilizando a metodologia de preparacao de
fluido O/A, descrita na se¢éo 3.6.1, foi obtido um fluido de perfuracdo homogéneo (Figura 4.5),
denominado FPE, utilizando os aditivos descritos na Tabela 3.1, com massa especifica de 1,12
g/cm3 e pH de 7,20. Estes valores néo classificam o fluido, apenas sdo parametros de controle
que devem ser modificados de acordo com a formacao a ser perfurada. O fluido obtido é produto
de inovacdo e estd protegido pela patente de niumero BR102016019048-7, INPI (Instituto

Nacional da Propriedade Intelectual).

Figura 4.5 — Fluido de Perfuracéo FPE.

4.3.1 Reologia e Envelhecimento

Foram feitos ensaios reoldgicos no fluido FPE a temperatura ambiente, 26 °C (80 °F).
Para investigar a influéncia do tempo, temperatura e agitacéo, este fluido foi envelhecido e os

testes reoldgicos foram repetidos na mesma temperatura.
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Curvas de consisténcia

Ap0s o0s ensaios reologicos, foi possivel construir as curvas de consisténcia para o
fluido FPE antes e ap6s o envelhecimento, apresentadas na Figura 4.6. De acordo com esta
figura, o fluido FPE apresenta comportamento de fluido ndo-newtoniano, ndo linear e com
tensdo de cisalhamento inicial, apresentando o mesmo comportamento antes e apds o
envelhecimento. No entanto, com o envelhecimento, foi possivel perceber uma leve reducédo da
viscosidade.

Figura 4.6 — Curvas de consisténcia do Fluido FPE antes e ap6s o envelhecimento.
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Conforme visto na Figura 4.6, o fluido FPE é ndo-newtoniano, ndo linear e apresenta
uma tensdo de cisalhamento inicial. Assim, o modelo reoldgico que melhor se ajustou aos
comportamentos apresentados, antes e ap6s o envelhecimento, foi o modelo de Herschel-
Bulkley, que é um modelo de trés pardmetros, classificando-o como fluido de poténcia com
limite de escoamento inicial. Os parametros calculados deste modelo, para o fluido FPE antes

e apds o envelhecimento, estdo apresentados na Tabela 4.5.

Tabela 4.5 — Parametros reolégicos do modelo de Herschel-Bulkley para o fluido FPE antes e
apos o envelhecimento.

Fluido 7o (Ibf/100ft?) n K (Pa.s")
FPE 1 0,7923 0,5713
FPE envelhecido 3 0,8205 0,3980
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Através da analise da Tabela 4.5, percebe-se que o fluido FPE antes do envelhecimento
apresentou maior indice de consisténcia (K), indicando maior resisténcia ao escoamento, em
relacdo ao fluido envelhecido, e apresentou menor indice de comportamento (n), o que faz com
que esse fluido tenha um comportamento mais afastado do modelo newtoniano (n = 1). Além
disso, o fluido envelhecido apresentou uma maior tensao para iniciar 0 escoamento (to = 3
Ibf/100ft?).

Para avaliar a aproximagdo do modelo de Herschel-Bulkley dos comportamentos
apresentados pelo fluido, foram feitas comparacdes entre a tensédo de cisalhamento experimental

e a calculada pelo modelo de Herschel-Bulkley, utilizando a Equacéo 2.3, conforme Figura 4.7.

Figura 4.7 — Comparagéo das tensdes do modelo de Herschel-Bulkley e das tensdes

experimentais para o fluido FPE antes e apos o envelhecimento.
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Estes resultados foram estudados através de analise estatistica, apresentada na Tabela
4.6, usando a ferramenta ANOVA. Analisando a Figura 4.7, percebe-se uma linearidade das
curvas, mais pronunciada para o fluido antes do envelhecimento, e, analisando a tabela, pode-
se concluir que as aproximagOes do modelo para os dois fluidos foram estatisticamente
significativas, com valores-p inferiores aos niveis de significancia, o (0,05), e pares de limites,
superiores e inferiores, com o mesmo sinal. Alem disso, 0 modelo melhor se ajustou ao fluido

FPE antes do envelhecimento, apresentando maior R?, menor erro padrdo e menor valor-p.
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Tabela 4.6 — Analise estatistica do modelo de Herschel-Bulkley para o fluido FPE antes e
apos o envelhecimento.

Fluido R2 Erro valor-p Limites (sup. e inf.)
padrio  Ci1
FPE 0,9997 13916 6,48E-10 Significativo
FPE envelhecido 0,9765 9,4524  2,89E-05 Significativo

Pseudoplasticidade

Para analise da pseudoplasticidade do fluido, construiu-se, inicialmente, um grafico,

em escala logaritmica, da viscosidade aparente por taxa de deformacéo, apresentado na Figura
4.8.

Figura 4.8 — Viscosidade aparente versus taxa de deformacéo, em escala logaritmica, para o
fluido FPE antes e apds o envelhecimento.
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Através da inspecdo desta figura, foi possivel perceber que o fluido apresentou
comportamento aproximadamente linear e decrescente antes e apds o envelhecimento. A
diminuicdo da viscosidade aparente & medida que a taxa de cisalhamento aumenta é conhecida
como afinamento por cisalhamento e, normalmente, € um comportamento desejavel, porque a
viscosidade aparente sera relativamente baixa em altas taxas de cisalhamento, que prevalecem
no tubo de perfuracédo, reduzindo assim as pressdes de bombeamento e, relativamente alta em
baixas taxas de cisalhamento, que prevalecem no espaco anular, aumentando assim, a
capacidade de carreamento dos cascalhos.
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Em escala logaritmica, a curva da viscosidade aparente por taxa de deformacéo, para
fluidos pseudoplasticos, deve apresentar uma reta decrescente. Para analisar a linearidade das
curvas da viscosidade, foram feitas regressdes lineares através da ferramenta ANOVA,

resumidas na Tabela 4.7.

Tabela 4.7 — Analise estatistica das regressdes lineares das viscosidades do fluido FPE antes e
apos o envelhecimento.

Fluido R? Erro valor-p Limites (sup. e inf.)
padréao Co Ci
FPE 0,9969 0,0166  6,99E-09 3,63E-06 Significativo
FPE envelhecido 0,9926 0,0358  1,13E-07 2,06E-05 Significativo

A partir da analise da Tabela 4.7, foi possivel perceber que o envelhecimento do fluido
0 torna menos pseudoplastico. Este comportamento estd em concordancia com o resultado da
Tabela 4.5, em que se concluiu que o fluido FPE antes do envelhecimento apresentou maior
afastamento do comportamento newtoniano, sendo a pseudoplasticidade (0 < n < 1) uma

caracteristica de fluidos ndo-newtonianos.

Parametros reoldgicos

Na Tabela 4.8, foram reunidas as propriedades reoldgicas do fluido FPE antes e ap0s
o envelhecimento. Analisando esta tabela, foi possivel observar que o envelhecimento faz o
fluido FPE exigir maior poténcia da bomba para escoar e o torna menos viscoso e com maior
poder de suspensao dos cascalhos. Este resultado esta em concordancia com o apresentado na
Tabela 4.5, em que o fluido envelhecido apresentou menor indice de consisténcia, que faz com
gue a viscosidade aparente seja menor, e maior tensdo de cisalhamento inicial, implicando em

maior resisténcia ao fluxo e maior limite de escoamento.

Tabela 4.8 — Propriedades reoldgicas do fluido FPE antes e ap6s o envelhecimento.

Fluido  VA(P) VP (cP) LE (Ibf/100ft2) Go (Ibf/100ft)  Gr (Ibf/100ft?)

FPE 133,13 109,25 47,75 8 10,5

FPE
94 42 104 10 12
envelhecido
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A partir das propriedades reoldgicas do fluido FPE, conclui-se que, embora a forca gel
seja aceitavel em comparacdo com os valores utilizados em campo no Brasil, a viscosidade do
fluido pode estar muito alta para os campos de aplicacGes convencionais. Em uma aplicacédo
real, o fluido tera caracteristicas mais proximas do fluido envelhecido. O fluido FPE, apesar de
perder um pouco a pseudoplasticidade e aumentar o limite de escoamento com o
envelhecimento, apresentou algumas vantagens, como reducdo da viscosidade e aumento do

poder de suspensdo dos cascalhos.

4.3.2 Reologia HPHT

Com o objetivo de estudar o desempenho do fluido de perfuracdo de base
microemulsionada desenvolvido, sob condi¢des simuladas de fundo de poco, viscosimetros
HPHT sdo, normalmente, utilizados para avaliar as propriedades de fluxo e a estabilidade
térmica dos fluidos testados.

Seguindo a Norma APl 13B (2012), utilizando as mesmas leituras feitas para o
viscosimetro Fann, nos pares de pressdes e temperaturas apresentadas na Tabela 3.2, foram
feitos ensaios reoldgicos para o fluido FPE, conforme apresentado na Figura 4.9, na qual estdo
relacionados o tempo do ensaio, as leituras de deflexdo, as pressdes e temperaturas aplicadas.
Através da analise da figura, foi possivel perceber que o fluido apresentou elevadas leituras
inicialmente, mas a medida que a pressao e a temperatura aumentaram, as leituras de deflexéo
reduziram e apresentaram 0 mesmo comportamento, com leves varia¢fes na intensidade dos
picos, indicando que o fluido FPE se estabilizou com o incremento da presséo e temperatura e

gue ndo houve degradacao dos seus componentes com o passar do tempo de ensaio.
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Figura 4.9 — Comportamento reoldgico, indicado pelas leituras da deflex@o do fluido
microemulsionado FPE, em decorréncia do aumento da pressao e da temperatura.
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Curvas de consisténcia

A partir dos ensaios reoldgicos do fluido FPE, pdde-se construir suas curvas de
consisténcia, apresentadas na Figura 4.10, para os pares de pressao e temperatura apresentados
na Tabela 3.2. De acordo com o resultado, o fluido manteve seu comportamento nao-
newtoniano para todos os pares de pressdo e temperatura, apresentando comportamento nao

linear com tensdo de cisalhamento inicial diferente de zero.

Figura 4.10 — Curvas de consisténcia HPHT para o fluido FPE.
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Pseudoplasticidade

Para analise da pseudoplasticidade do fluido FPE com o aumento da pressdo e da
temperatura, construiu-se, inicialmente, um grafico, em escala logaritmica, da viscosidade
aparente por taxa de deformacéo, apresentado na Figura 4.11. Através da inspecao desta figura,
foi possivel perceber que o fluido apresentou comportamento aproximadamente linear e
decrescente para todos os pares de pressdo e temperatura. Além disso, foi possivel perceber
que, para o primeiro par de pressdo e temperatura, o fluido apresentou viscosidade elevada e
que, no segundo par, a viscosidade reduziu, seguido de um leve aumento no terceiro par, se
tornando estavel a partir de 5500 psi e 176 °F. Este resultado esta em conformidade com as
leituras apresentadas na Figura 4.9, em que a leitura inicial foi elevada, seguido de uma

oscilacdo até estabilizacao das leituras com o incremento da pressao e da temperatura.

Figura 4.11 — Variacdo da viscosidade aparente com a taxa de cisalhamento, em escala
logaritmica, para o fluido FPE nos pares de pressao e temperatura HPHT.

10000
&
< 1000 -
@
5 700 psi, 80 °F
[5+]
& 100 | 1900 psi, 104 °F
g —e— 3800 psi, 142 °F
3 —A—5500 psi, 176 °F
g 101 _
& —%— 7700 psi, 219 °F

1 T T T

1 10 100 1000 10000

Taxa de deformagéo (s1)

Em escala logaritmica, a curva da viscosidade aparente por taxa de deformacéo, para
fluidos pseudoplasticos, deve apresentar uma reta decrescente. Para analisar a linearidade das
curvas da viscosidade, foram feitas regressdes lineares através da ferramenta ANOVA,
resumidas na Tabela 4.9.
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Tabela 4.9 — Anélise estatistica das regressdes lineares das viscosidades do fluido FPE para os
pares de pressao e temperature HPHT.

(P, T) R2 Erro valor-p Limites (sup. e inf.)
padréao Co Ci
(700 psi, 80 °F) 0,9985 0,0258  1,39E-08 8,50E-07 Significativo
(1900 psi, 104 °F) 0,9923 0,0616  6,73E-07 2,24E-05 Significativo
(3800 psi, 142°F)  0,9974 0,0335  5,84E-08 2,55E-06 Significativo
(5500 psi, 176 °F) 0,9993 0,0193  5,93E-09 2,11E-07 Significativo
(7700 psi, 216 °F) 0,9999 0,00282 2,26E-12 6,48E-11 Significativo

A partir da andlise da Tabela 4.9, foi possivel perceber que o fluido FPE €
pseudoplastico para todos os pares de pressdo e temperatura e, além disso, assim como o
comportamento apresentado na Figura 4.10, o fluido oscila sua pseudoplasticidade e alcanca
um valor estavel a partir de 5500 psi e 176 °F, ou seja, o fluido apresenta maior
pseudoplasticidade com o aumento da pressdo e temperatura, chegando a apresentar R? de
0,9999 para 7700 psi e 216 °F.

Parametros reoldgicos

Na Figura 4.12, estdo mostradas as propriedades reoldgicas do fluido FPE com a
variacdo da pressdo e temperatura HPHT. Analisando esta figura, foi possivel observar que o
aumento da pressdo e temperatura torna o fluido menos viscoso. Conforme visto nas figuras
anteriores, 0 primeiro par de pressdo e temperatura apresenta valores bastante elevados.
Analisando a viscosidade aparente (Figura 4.12 a), percebeu-se que ocorreu uma oscila¢do nos
valores dos pares seguintes, tendendo a uma estabilizacdo em 35 cP. Analisando a viscosidade
plastica (Figura 4.12 b), percebeu-se uma reducdo desta propriedade com 0 aumento da pressao
e da temperatura. O limite de escoamento (Figura 4.12 ¢) mostrou um comportamento similar
ao da viscosidade aparente, com uma oscilacdo dos valores e uma tendéncia de estabilizacao
em 46 1bf/100 ft2,
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Figura 4.12 — Propriedades reologicas do fluido FPE com variagdo HPHT: a) viscosidade
aparente; b) viscosidade plastica; c) limite de escoamento.
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HPHT, concluiu-se que embora as viscosidades sejam elevadas em condicdes ambientes (700
psi e 80 °F), com o aumento da pressdo e da temperatura, estas propriedades foram reduzidas,
bem como a forca necessaria ao escoamento. Além disso, o fluido tornou-se mais
pseudoplastico, que € uma caracteristica desejavel para fluidos de perfuracéo, e apresentou um
comportamento muito estavel, indicando que ndo ocorre alteracdo de sua composi¢do com o
aumento da pressao e da temperatura, sendo assim, adequado para aplicagdo em pogos HPHT.

Jha, Mahto e Saxena (2015) propuseram um novo fluido de perfuracdo cuja base é uma
emulsdo O/A, composta por diesel, salmoura, carboximetil celulose, goma de tragacanto e KCl,
para aplicacdo em reservatorios de baixa pressdo ou reservatorios fraturados depletados. O
fluido apresentou VA e VP de 43 cP e 21 cP, respectivamente, LE de 44 Ibf/100ft?, Go de 4
Ibf/100ft?> e Gr de 8 Ibf/100ft?>. Em 158 °F, este fluido emulsionado apresentou VA e VP de,
respectivamente, 42,5 cP e 20 cP, LE de 45 Ibf/100ft?> e manteve a forca gel.

Diante disto, pode-se destacar que a emulsdo foi mais estavel com o aumento da
temperatura, enquanto que na microemulsdo houve uma reducdo, para, posteriormente, ter
estabilidade nas propriedades reologicas. Em temperaturas proximas, os valores de VA, VP e

LE foram proximos entre a microemulsdo e a emulsdo. A microemulsdo apresentou vantagens
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por ser composta por componentes menos toxicos e possuir propriedades reoldgicas
semelhantes.

4.3.3 Ensaio de filtracdo

O volume de filtrado obtido para o fluido FPE ap6s um periodo de 30 min numa
pressdo de 100 psi foi de, apenas, 4,5 mL, utilizando 1,72 g de redutor de filtrado (HP-amido),
conforme formulacdo apresentada na Tabela 3.1.

Este baixo volume de filtrado pode ser explicado pela estrutura da microemulséo ser
formada por componentes de menor escala que os controladores de filtrado poliméricos
utilizados, de forma que ela bloqueia os poros das rochas, diminuindo a perda de filtrado e o
crescimento do reboco. Além disso, o tensoativo adsorve preferencialmente sobre as superficies
de argilas e minerais, logo, ele permite 0 empacotamento mais eficiente e, assim, um reboco

menos permedvel, o que inibe a perda de fluido e o crescimento do reboco (Figura 4.13).

Figura 4.13 — Esquema de adsorcdo da microemulséo na superficie rochosa.

Lo} (<]

i 3 o} = v 0
Microemulsao ! s . N
° o
Fase dleo Fase aquosa © e o
© 5 o © o . o
° e o o
& ® o o
°o o ° o o °00 o o |
o o © 5 W ®

Tensoativo £

Depois do contato &

Rochas ) oS
Lo > 7
A T % "

\ 8
= 2

Alguns estudos, como os de Agarwal et al. (2013) e Jha, Mahto e Saxena (2015) tém
mostrado que os fluidos de perfuracdo constituidos de bases emulsionadas podem reduzir a
perda de filtrado, uma vez que as gotas de emulsdo se comportam como finas particulas de
solido, formando uma fina torta de filtracdo durante a perfuracdo. Enquanto ocorre a formacao
da torta, as particulas levemente menores que a abertura dos poros da formacéo ficam presas na

superficie dos poros das rochas, e as particulas mais finas séo levadas para dentro da formacéo,
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até que a superficie consiga prender, sucessivamente, as particulas mais finas e apenas liquido
invade a formag&o. Os tensoativos adicionados envolvem a gota de 6leo, formando um filme
resistente e tornando-a mais rigida. Para as emulsdes desses autores, foram obtidos valores de
volume de filtrado na faixa de 20 mL.

A mesma discussao apresentada acima é valida para as microemuls@es, com destaque
que as microemulsdes sdo mais estaveis e possuem ainda menor tamanho de particula, levando
a um menor volume de filtrado (apenas 4,5 mL).

Para confirmacdo da teoria de tamponamento apresentada na Figura 4.13, foi feito um
estudo do tamanho de particula da microemulsdo pura, base do fluido FPE, e do redutor de
filtrado utilizado, o HP-amido. Conforme apresentado na segdo 4.2.2, a microemulséo 4
apresentou diametro médio de particula de 165 nm. O HP-amido apresentou tamanho médio de
particula de 3376,6 nm, confirmando que a microemulsdo possui menor tamanho de particula
e que esta ird tamponar os poros das rochas, sem a necessidade do uso de um redutor de filtrado.

Foi repetido, entdo, o ensaio de filtracdo com o fluido de perfuracdo FPE sem adicéo de
redutor de filtrado. O volume de filtrado obtido foi de 4 mL, confirmando a acédo obturante da

microemulsao.

4.3.4 Coeficiente de lubricidade

Através do teste de lubricidade, o fluido FPE apresentou coeficiente de lubricidade
(CL) de 0,07638. De acordo com Redburn, Dearing e Growcock (2013), este valor de CL é
semelhante aos obtidos para os fluidos do tipo NAFs (Fluidos ndo aquosos), cujos CLs estéo,
geralmente, na faixa de 0,05 a 0,15. Quanto menor o CL, mais facil sera reiniciar ou manter o
movimento entre as superficies.

Este baixo valor de CL, obtido para o fluido FPE, ja era esperado, uma vez que sua
microemulsdo base, a microemulsdo A, apresentou CL de 0,07291 e apresenta um 6leo vegetal
e um tensoativo, que reduz a tensdo superficial. Assim, este fluido pode ser aplicavel em pocos
horizontais e altamente desviados, diminuindo os riscos de prisdo diferencial e o atrito entre as
partes mecanicas entre si e as paredes do poco, implicando numa melhor performance da broca
e aumentando a taxa de penetracdo pela reducdo do torque do tubo de perfuracdo (KANIA et
al. 2015).
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4.3.5 Toxicidade

De acordo com o teste de toxicidade utilizando Artemia salina, o fluido FPE
apresentou concentragéo limite de toxicidade, CLso, representando a concentragéo em que todas
as larvas de Artemia morreram, de 14.10° mg de fluido/L de 4gua do mar, ou seja, é necessaria
uma concentragdo igual ou superior a 14.000 ppm para matar todas as larvas de Artemia.
Segundo a classificacdo de Meyer et al. (1982), sdo considerados toxicos os fluidos com CLso
baixo, inferior a 1.000 ppm, sendo considerado ndo tdxico todos os outros fluidos com CLso
superior a este limite. Logo, o fluido FPE pode ser considerado como néo toxico.

O ensaio de fitotoxicidade utilizando sementes de maxixe, para o fluido FPE, mostrou
que, para todas as concentracdes testadas, o alongamento da raiz foi inferior a 5 mm, ndo sendo
possivel calcular o comprimento relativo da raiz e nem a taxa de germinacdo. No entanto, a
germinacao relativa da semente, conforme Equacéo 3.3, foi de 100 % para as concentracgdes de
10.10% e 14.10% mg de fluido/L de agua, e caiu para 90 % em 20.10% mg de fluido/L de agua.
Este resultado indica que o crescimento da planta foi mais sensivel aos componentes do fluido
do que a germinacdo da semente, sendo esta afetada apenas em concentracdes superiores a
20.000 ppm.

4.3.6 Influéncia do NaCl

A adicdo de sais nas solugcdes de goma xantana altera a sua solubilizacdo e,
consequentemente, a viscosidade (ASSIS, 2014). Objetivando estudar a influéncia do aumento
da salinidade no comportamento reolégico e de filtrado de um fluido de perfuracdo
microemulsionado do tipo 6leo em agua (O/A) aditivado com goma xantana, foram feitos
ensaios reoldgicos e de filtrado em amostras do fluido FPE, com a concentracdo de NaCl

variando de 0 a 5 %, conforme Tabela 4.10.

Tabela 4.10 — Quantidades de NaCl nas diferentes amostras do fluido FPE.

Fluido FPE0O% FPE1% FPE2% FPE3% FPE4% FPE5%
NaCl (g) 0 35 7 10,5 14 17,5
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Curvas de consisténcia

A partir dos ensaios reoldgicos das amostras de fluido FPE, pdde-se construir suas
curvas de consisténcia, apresentadas na Figura 4.14. De acordo com esta figura, todos os fluidos
apresentaram comportamentos de fluidos n&o-newtonianos, ndo lineares e com tensdo de
cisalhamento inicial. Pode-se destacar que o fluido FPE sem adicéo de sal, FPE 0%, apresentou

um comportamento mais viscoso que os demais nas primeiras leituras reoldogicas.

Figura 4.14 — Curvas de consisténcia para as amostras do fluido FPE.
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Modelo reolégico

Conforme visto na Figura 4.14, todas as amostras de fluidos FPE s&o ndo-newtonianos,
e 0 modelo reoldgico que melhor se ajustou aos comportamentos apresentados, foi o modelo de
Herschel-Bulkley. Os parametros deste modelo, calculados para todas as amostras de fluido

FPE, estdo apresentados na Tabela 4.11.

Tabela 4.11 — Parametros reologicos do modelo de Herschel-Bulkley para as amostras de
fluido FPE contaminadas com NaCl.

continua

Fluido 7o (Ibf/100ft?) n K (Pa.s")
FPE 0 % 19,0 0,6441 1,2048
FPE 1% 7,0 0,7299 0,7584
FPE 2 % 6,0 0,7314 0,6369

FPE 3 % 3,8 0,7786 0,6266
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concluséo

Fluido 0 (Ibf/100ft?) n K (Pa.s")
FPE 4 % 5,0 0,7551 0,6872
FPE 5 % 1,0 0,7923 0,5713

Através da analise da Tabela 4.11, percebe-se que, quanto maior o teor de sal, menor
a forga necessaria para iniciar o cisalhamento (to), mais o fluido se aproxima do modelo
newtoniano (n) e menor é a resisténcia ao fluxo (k). No entanto, o fluido FPE 4 % né&o seguiu
essa tendéncia geral para nenhuma das propriedades, apresentando um comportamento oposto
do esperado, com um aumento na tensdo de cisalhamento inicial, uma reducdo do indice de
comportamento e um aumento do indice de consisténcia.

Para avaliar a aproximacdo do modelo de Herschel-Bulkley dos comportamentos
apresentados pelos fluidos, foram feitas comparacdes entre a tensdo de cisalhamento
experimental e a calculada pelo modelo de Herschel-Bulkley, conforme Figura 4.15.

Figura 4.15 — Comparacéo entre as tensdes do modelo de Herschel-Bulkley e das tens6es
experimentais para as amostras do fluido FPE, contaminadas com NaCl.
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Os resultados foram estudados através de andlise estatistica, apresentada na Tabela
4.12, usando a ferramenta ANOVA. Analisando a figura, percebeu-se uma linearidade das
curvas e analisando a tabela, pode-se concluir que as aproximag6es do modelo para os dois
fluidos foram estatisticamente significativas, com valores-p inferiores aos niveis de
significancia, o (0,05) e pares de limites, superiores e inferiores, com o mesmo sinal. Além
disso, observou-se que, o fluido FPE com até 2 % de NaCl, oscila no ajuste do modelo, mas, a
partir de 3 %, quanto maior a adig&o de sal, melhor o modelo se ajusta, apresentando maior R?

e menor erro padréo.
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Tabela 4.12 — Analise estatistica do modelo Herschel-Bulkley para as amostras de fluido FPE
contaminadas com NacCl.

Fluido R2 Erro valor-p Limites (sup. e inf.)
padrio  Ci1
FPE 0 % 0,9937 6,0380 1,056E-06 Significativo
FPE 1% 0,9878 7,6933 5,630E-06 Significativo
FPE 2 % 0,9917 5,4630 2,166E-06 Significativo
FPE 3 % 0,9895 7,7374  3,882E-06 Significativo
FPE 4 % 0,9906 7,0604 2,941E-06 Significativo
FPE 5 % 0,9997 11,3916 6,478E-10 Significativo

Pseudoplasticidade

Para andlise da pseudoplasticidade com o aumento da concentracdo de NacCl,
construiu-se, inicialmente, um grafico, em escala logaritmica, da viscosidade aparente por taxa
de deformacéo, Figura 4.16. Através da inspecdo desta figura, foi possivel perceber que todas

as amostras de fluidos apresentaram comportamento aproximadamente linear e decrescente.

Figura 4.16 — Viscosidade aparente versus taxa de deformacéo, em escala logaritmica, para as
amostras de fluido FPE contaminadas com NaCl.
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Em escala logaritmica, a curva da viscosidade aparente por taxa de deformagéo, para
fluidos pseudoplésticos, deve apresentar uma reta decrescente. Para analisar a linearidade das
curvas de viscosidade, foram feitas regressdes lineares através da ferramenta ANOVA,

resumidas na Tabela 4.13.
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Tabela 4.13 — Analise estatistica das regressoes lineares das viscosidades das amostras do
fluido FPE, contaminadas com NaCl.

Fluido R2 Erro valor-p Limites (sup. e inf.)
padréao Co Ci
FPE 0 % 0,9989 0,0247 9,227E-09 4,666E-07 Significativo
FPE 1% 0,9986 0,0211 8,265E-09 7,627E-07 Significativo
FPE 2 % 0,9973 0,0290 3,229E-08  2,770E-06 Significativo
FPE 3 % 0,9981 0,0188 7,270E-09 1,288E-06 Significativo
FPE 4 % 0,9975 0,0247 1,853E-08 2,394E-06 Significativo
FPE5 % 0,9969 0,0166 6,987E-09  3,634E-06 Significativo

A partir da analise da Tabela 4.13, foi possivel confirmar que todas as amostras do
fluido FPE foram pseudoplasticas e que, com o aumento do teor de sal, o fluido se torna menos
pseudoplastico, apresentando menor R2? Este comportamento apresentado esta em
concordéancia com o resultado da Tabela 4.11, em que o fluido FPE sem sal, FPE 0 %,
apresentou maior afastamento do comportamento newtoniano, menor n, sendo a
pseudoplasticidade (0 < n < 1) uma caracteristica de fluidos ndo newtonianos, e o fluido FPE 5
%, apresentou maior n, apresentando comportamento mais préximo do newtoniano e,

consequentemente, menor pseudoplasticidade.

Parametros reoldgicos

Na Tabela 4.14, estdo mostradas as propriedades reoldgicas de todas as amostras
testadas do fluido FPE contaminadas com NaCl. Analisando esta tabela, foi possivel perceber
que, apesar de haver oscilacdo nas propriedades, a viscosidade aparente e a viscosidade plastica
tenderam a aumentar com 0 aumento da concentracdo de sal, o limite de escoamento e as forcas
géis tenderam a reduzir com o aumento da concentracdo de sal. Apesar do sal tornar o fluido
mais Vviscoso, este inibidor reduziu a capacidade de suspenséo de cascalhos do fluido e tornou

0 seu escoamento mais facil, necessitando de menor poder da bomba de fluidos.

Tabela 4.14 — Propriedades reoldgicas das amostras do fluido FPE.

continua
Fluido VA (cP) VP (cP) LE (Ibf/100ftd) Go (Ibf/100ft2) Gr (Ibf/100ft2)
FPE 0 % 107 43,75 126,5 41,75 51,5
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concluséo

Fluido VA (cP) VP (cP) LE (Ibf/100ft?) Go (Ibf/100ft?) Gk (Ibf/100ft?)
FPE 1% 104,5 50 109 19 22,75
FPE 2 % 91,58 47,83 87,5 16,3 19,7
FPE 3 % 118,75 68,83 99,83 13,5 18,3
FPE 4 % 113,17 62,17 102 15,5 21,3
FPE 5 % 133,13 109,25 47,75 8 10,5

A viscosidade de uma solucdo polimérica dependera da forma que suas moléculas
adotardo no solvente, bem como do tamanho e da conformag&o. A goma xantana pode estar na
conformacdo ordenada ou desordenada, a depender das condi¢des sob as quais a molécula é
caracterizada (ASSIS, 2014). Acredita-se que a estabilidade deste polimero é decorrente da
conformacdo ordenada e esta é estabilizada pela adicdo de sal (KATZBAUER, 1998),
decorrente do aumento da associagdo intermolecular. Segundo Garcia-Ochoa et al. (2000), em
baixas concentragcdes de xantana, a viscosidade diminui pouco quando pequenas quantidades
de sais sdo adicionadas a solucdo. Este comportamento, observado nas amostras com
concentracdo de 0 a 2 % de NaCl, pode ser atribuido a reducédo das dimens6es moleculares, que
sdo resultados da diminuicdo das forcas eletrostaticas intermoleculares. No entanto, quando
maiores concentracOes de sal sdo adicionadas, segundo Milas, Rinaudo e Tinland (1985), a
viscosidade aumenta, provavelmente devido as intera¢6es entre as moléculas do polimero. Este

ultimo comportamento foi observado nas amostras de 3 a 5 %.

Volume de filtrado

Através da analise da Figura 4.17, foi possivel perceber que a estrutura organizacional
da solucdo de goma xantana com NaCl altera a perda de fluido. O resultado estd em
concordancia com o apresentado na Tabela 4.14, quando a viscosidade reduz, o volume de
filtrado aumenta, mostrando que o blogueio formado pela goma é mais ineficiente e o fluido
flui mais fécil. Em concentracdes mais elevadas de sal, a viscosidade aumenta e o volume de
filtrado diminui, até que, com 5 %, a estrutura da goma xantana esta na conformacéo ordenada,
com particulas maiores e mais ordenadas, e apresenta menor resisténcia ao escoamento (Tabela

4.14), apresentando maior volume de filtrado.
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Figura 4.17 — Volume de filtrado para as amostras do fluido FPE contaminadas com NaCl.
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4.3.7 Influéncia do viscosificante

o

Na intencdo de estudar os efeitos do viscosificante no fluido de perfuracdo de base
microemulsionada desenvolvido do tipo O/A, foram feitas comparacdes entre formulacGes de
fluidos com a goma xantana e a bentonita, utilizando, como base do fluido, a microemulséo 4
desenvolvida.

Foram preparados dois fluidos de perfuracdo para posterior comparacéo, sendo eles o
fluido FPE discutido nas sec@es anteriores, que, conforme Tabela 3.1, apresenta adicdo de 5,25
g de goma xantana e 297,5 g de &gua; e o fluido FBT, que, conforme a mesma tabela, apresenta
7,5 g de bentonita sem adi¢do de agua.

A primeira andlise feita foi sobre a metodologia. A goma xantana tornou a fase aquosa
da microemulsdo viscosa e capaz de suspender os s6lidos em concentracfes mais baixas que a
bentonita. Para preparacdo do fluido FBT, foi preciso hidratar a bentonita apenas na agua da
fase aquosa da microemulsdo, uma vez que a glicerina ndo consegue adsorver nos espacos
interlamelares de bentonitas s6dicas por ndo apresentar afinidade quimica pelo cétion sédio.
Além disso, o fluido FPE, ao fim da preparacao, tornou-se muito viscoso, sendo necesséria a
adicdo de &gua para reduzir a viscosidade, ao contréario do FBT, que apresentou viscosidade
intermedidria, ndo sendo necessaria a adi¢éo de redutor de viscosidade. Este ultimo resultado
esté relacionado a uma maior interacéo entre a cadeia polimeérica da goma xantana com a fase
aquosa e o sal presentes no fluido, do que o argilomineral bentonita com estes mesmos
componentes.

As massas especificas dos dois fluidos foram préximas, sendo 1,12 g/cm?® para o FPE
e 1,15 g/cm® para 0 FBT, n&o apresentando diferencas significativas.
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Curvas de consisténcia

Foram feitos ensaios reoldgicos dos dois fluidos desenvolvidos e, assim, pdde-se
construir suas curvas de consisténcia, apresentadas na Figura 4.18. De acordo com esta figura,
todos os fluidos apresentaram comportamentos de fluidos ndo-newtonianos, ndo lineares e com
tensdo de cisalhamento inicial. O comportamento do FBT tem uma linearidade mais acentuada,

e ambos os fluidos apresentaram uma tensdo de cisalhamento inicial igual a 1 1bf/100ft?,

Figura 4.18 — Curvas de consisténcia para os fluidos FPE e FBT.
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Modelo reoldgico

Conforme visto na Figura 4.18, os dois fluidos desenvolvidos s&o n&o-newtonianos,
ndo lineares e apresentam uma tensao de cisalhamento inicial. Assim, o modelo reoldgico que
melhor se ajustou aos comportamentos apresentados, foi o0 modelo de Herschel-Bulkley, que é
um modelo de trés pardmetros, classificando-os como fluidos de poténcia com limite de
escoamento inicial. Os parametros deste modelo, calculados para os fluidos FPE e FBT, estdo

apresentados na Tabela 4.15.

Tabela 4.15 — Pardmetros reologicos do modelo de Herschel-Bulkley para os fluidos FPE e
FBT.

Fluido 7o (Ibf/100ft?) n K (Pa.s")
FPE 1 0,7923 0,5713
FBT 1 0,8316 0,2087
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Através da analise da Tabela 4.15, percebeu-se que o fluido FPE apresentou maior
indice de consisténcia (K), indicando que oferece maior resisténcia ao escoamento, em relacéo
ao fluido FBT, e apresentou indice de comportamento (n) menor, o que faz com que esse fluido
tenha um comportamento mais afastado do modelo newtoniano (n = 1) que o fluido FBT. Além
disso, observou-se que os dois fluidos apresentaram a mesma tensao de cisalhamento inicial.

Para avaliar a aproximagdo do modelo de Herschel-Bulkley dos comportamentos
apresentados pelos fluidos, foram feitas comparacdes entre a tensdo de cisalhamento
experimental e a calculada pelo modelo de Herschel-Bulkley, conforme Figura 4.19. Estes
resultados foram estudados através de analise estatistica, apresentada na Tabela 4.16, usando a
ferramenta ANOVA, disponivel no programa Excel, com 95 % de confianca.

Figura 4.19 — Comparagéo das tensdes do modelo de Herschel-Bulkley e das tensdes
experimentais para os fluidos FPE e FBT.
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Tabela 4.16 — Andlise estatistica do modelo de Herschel-Bulkley para os fluidos FPE e FBT.

Fluido R? Erro valor-p Limites (sup. e inf.)
padrio  Ci1
FPE 0,9997 1,3916 6,478E-10 Significativo
FBT 0,9990 11,2483 1,179E-08 Significativo

Analisando a Figura 4.19, percebeu-se uma linearidade das curvas e analisando a
Tabela 4.16, pode-se concluir que as aproximagfes do modelo para os dois fluidos foram
estatisticamente significativas, com valores-p inferiores aos niveis de significancia, o (0,05), e
pares de limites, superiores e inferiores, com 0 mesmo sinal. Além disso, 0 modelo melhor se

ajustou ao fluido FPE, apresentando maior R?.
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Pseudoplasticidade

Para analise da pseudoplasticidade dos fluidos, construiu-se, inicialmente, um grafico,
em escala logaritmica, da viscosidade aparente por taxa de deformacéo (Figura 4.20). Através

da inspecdo desta figura, foi possivel perceber que os dois fluidos apresentaram comportamento
aproximadamente linear e decrescente.

Figura 4.20 — Viscosidade aparente versus taxa de deformacéo, em escala logaritmica, para os
fluidos FPE e FBT.
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Para analisar a linearidade das curvas de viscosidade, foram feitas regressoes lineares
através da ferramenta ANOVA, resumidas na Tabela 4.17.

Tabela 4.17 — Anélise estatistica das regressdes lineares das viscosidades dos fluidos FPE e
FBT.

Fluido R2 Erro valor-p Limites (sup. e inf.)
padrao Co Ci
FPE 0,9969 0,0166 6,987E-09  3,634E-06 Significativo
FBT 0,9703 0,0588 1,517E-06  3,352E-04 Significativo

A partir da analise da Tabela 4.17, foi possivel perceber que o fluido FPE é mais
pseudoplastico que o FBT. Este comportamento estd em concordancia com o resultado da
Tabela 4.15, em que se concluiu que o fluido FPE apresentou maior afastamento do
comportamento newtoniano, sendo a pseudoplasticidade (0 < n < 1) uma caracteristica de

fluidos n&o-newtonianos. De acordo com Ki-Won, Yong-Seok e Gap-Shik (2006), este
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comportamento é decorrente do uso da goma xantana no fluido, no qual a viscosidade diminui
com o aumento da taxa de deformacdo devido a desarticulagdo da rede de polimero e ao

alinhamento parcial das macromoléculas na direcdo do fluxo cisalhante.

Parametros reoldgicos

Na Tabela 4.18, estdo mostradas as propriedades reoldgicas dos dois fluidos.
Analisando esta tabela, foi possivel observar que o fluido FPE apresentou maiores viscosidades,
limite de escoamento e for¢a gel, mesmo com adi¢do de redutor de viscosidade, o que esta em
concordancia com o resultado da Tabela 4.15, em que o fluido FPE apresentou maior indice de
consisténcia, que faz com que a viscosidade aparente do fluido aumente e, consequentemente,
sua resisténcia ao escoamento. Ou seja, por ser mais viscoso, ele possui maior capacidade de

suspenséo dos cascalhos e requer uma maior forca para escoar.

Tabela 4.18 — Propriedades reoldgicas dos fluidos FPE e FBT.

Fluido  VA(cP) VP(cP) LE (Ibfil00ft) Go (Ibf/100f5)  Gr (Ibf/100ft?)

FPE 133,13 109,25 47,75 8 10,5

FBT 69,63 63,25 12,75 4,25 7

Apesar de ndo existir valores ideais de viscosidades e limite de escoamento, ja que este
controle depende da operacdo, pode-se considerar que o fluido FPE, que foi viscosificado com
goma xantana, apresentou melhores resultados, uma vez que fez uso de menor porcentagem de
viscosificante, apenas 1,5 %, e apresentou maiores viscosidades e forca gel, além de apresentar

maior interacdo com o sistema agua/glicerina.

4.3.8 Influéncia da microemuls&o e da glicerina

Como forma de comparar a influéncia que a microemulsao representa no fluido de
perfuracéo e as propriedades que a glicerina agrega a esete fluido, foram feitas comparacoes
entre um fluido base agua (FPA); um fluido microemulsionado O/A cuja microemulséo é
composta por agua, tween 80 e 6leo de pinho (FPRE); um fluido microemulsionado O/A cuja
microemulsdo é composta por uma solucdo de dgua e glicerina, tween 80 e 6leo de pinho (FBT);
um fluido microemulsionado O/A cuja microemulsdo € composta por glicerina, tween 80 e 6leo

de pinho (FPMG); e um fluido a base de glicerina pura (FPG), resumidos na Tabela 4.19. Todos
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os fluidos foram aditivados com as mesmas porcentagens dos aditivos, salvo algumas excecoes,

conforme Tabela 3.1.

Tabela 4.19 — Fluidos de perfuracéo desenvolvidos para verificar a influéncia da
microemuls&o e da glicerina.

Base
Fluido Microemulséo
Componente
Fase aquosa Fase oleosa Tensoativo
FPA Agua - - -
FPRE - Agua Oleo de pinho Tween 80
FBT - Agua e glicerina Oleo de pinho Tween 80
FPMG - Glicerina Oleo de pinho Tween 80
FPG Glicerina - - -

Diagramas de fases

Para iniciar a comparacao, foi preciso determinar as fases existentes entre os sistemas
multicomponentes. Para efeito de comparacédo, buscou-se pontos na regido 6leo em agua (O/A)
dos diagramas de fases, dentro da regido de microemulsdo. O diagrama de fases da
microemulsdo constituinte do fluido FBT foi apresentado na secdo 4.1, cuja composicao esta
representada pelo ponto A, denominado de microemulsdo A. Os diagramas de fases das
microemulsdes constituintes dos fluidos FPRE e FPMG estdo apresentados na Figura 4.21 a e

4.21 b, respectivamente.

Figura 4.21 — Diagrama de fases dos fluidos: a) FPRE; b) FPMG.
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Observa-se pela Figura 4.21 a, que diferentes resultados foram obtidos, mostrando a
separacdo das fases. As regides de emulsdo ndo sdo de interesse por apresentar instabilidade.
Houve a formacédo de duas regiGes monofasicas, sendo elas WIV e Gel. Para formulacdo do
fluido FPRE, foi escolhido o ponto E, dentro da regido de gel, por apresentar maior fracao de
fase aquosa do que os pontos dentro da regido de WIV. A regido de gel difere da regido de
WIV, pela organizacéo das particulas, formando uma rede mais viscosa.

Analisando o diagrama de fases da Figura 4.21 b, foi possivel observar o aparecimento
de, apenas, duas regides, uma regido monofasica de WIV e uma regido bifasica. Para
formulagdo do fluido FPMG, era necessario um ponto dentro da regido monofasica com uma
porcentagem de fase aquosa bem superior a porcentagem de fase oleosa. Logo, analisando o
diagrama, percebe-se que as maiores fracdes de fase aquosa estdo dentro da regido bifasica, ndo

sendo possivel formular um fluido microemulsionado O/A a partir deste diagrama.

Fluidos de perfuracdo

Inicialmente, foi testado a hidratacao da bentonita sodica na glicerina pura (P.A.), para
preparacéo do fluido FPG. No entanto, foi observado que ndo houve interacdo entre a argila e
a glicerina, impossibilitando a hidratagdo dos mesmos. O inchamento completo do
viscosificante no meio é importante na preparacao de fluidos de perfuracéo, para que a base do
fluido consiga sustentar os aditivos sélidos adicionados e para manter o fluido estavel durante
a perfuracdo, de maneira que ele possa executar suas fungdes.

Foram obtidos, entdo, apenas trés fluidos de perfuracéo, sendo eles o fluido de base
aquosa, FPA, preparado conforme descrito na secdo 3.6.3, e os fluidos de perfuracédo
microemulsionados FPRE e FBT, preparados conforme descrito na se¢do 3.6.1. Estes trés
fluidos utilizaram a bentonita sédica como viscosificante.

A base do fluido FPA é agua e os aditivos utilizados foram descritos na sec¢ao 3.6.3.
Foram utilizados 7,5 g de bentonita, hidratados por 24 h na dgua. No entanto, este fluido
apresentou pouca estabilidade. Com menos de 24 h de preparagdo, houve uma pequena
separagdo de fases, atribuida ao NaCl adicionado, que interfere negativamente no inchamento
da argila bentonita. A heterogeneidade do fluido pode ser explicada pelos cations da solucdo
salina puxarem os cations trocaveis da argila para mais proximos da superficie da argila, de
maneira que a camada de agua ligada na superficie da argila e 0s cétions trocaveis seja mais
fina e, uma vez que esta camada afina, as lamelas ficardo mais préximas e tenderdo a flocular
(ANNIS e SMITH, 1996).
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O fluido FPRE foi preparado com 50 % de agua, 45 % de tween 80 e 5 % de 0leo de
pinho. Foram utilizados, conforme Tabela 3.1, 7,5 g de bentonita sédica, hidratada apenas na
agua da fase aquosa, por 24 h. Ao fim da preparacédo, a viscosidade do fluido estava muito
elevada, entdo foram adicionados 297,5 g de agua, que atuou como redutor de viscosidade. A
massa especifica do fluido FPRE foi de 1,065 g/cm?.

O fluido FBT foi preparado com 70 % de uma mistura 1:1 de agua e glicerina, 25 %
de tween 80 e 5 % de 6leo de pinho. Foram utilizados, conforme Tabela 3.1, 7,5 g de bentonita,
hidratada, por 24 h, apenas na agua da fase aquosa, visto que a bentonita ndo hidrata na
glicerina. A viscosidade final do fluido nédo foi elevada e n&o foi necesséria a adi¢do de redutor
de viscosidade. A massa especifica do fluido FBT foi de 1,15 g/cm®.

Reologia

Para uma melhor comparagédo entre os fluidos FPRE e FBT, foram feitos ensaios
reoldgicos. A partir desses ensaios, pode-se construir as curvas de consisténcia, apresentadas
na Figura 4.22. De acordo com esta figura, todos os fluidos apresentaram comportamentos de
fluidos ndo-newtonianos, ndo lineares e com tensao de cisalhamento inicial. O comportamento
do fluido FBT tem uma né&o linearidade mais suave, e ambos os fluidos apresentaram uma

tensdo de cisalhamento inicial proxima de zero.

Figura 4.22 — Curvas de consisténcia para os fluidos FPRE e FBT.
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Na Tabela 4.20, estdo mostradas as propriedades reologicas dos fluidos FPRE e FBT.
Analisando esta tabela, foi possivel observar que o fluido FPRE apresentou maiores
viscosidades, limite de escoamento e forca gel. Este resultado pode ser atribuido a um efeito
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negativo da glicerina na argila viscosificante, impedindo que este atue de maneira mais efetiva.
Mesmo apés adicdo do redutor de viscosidade no fluido FPRE, este ainda apresentou
viscosidades muito elevadas e alto limite de escoamento, implicando na necessidade de maior
poténcia da bomba para escoar o fluido. Apesar das propriedades do fluido FBT serem
inferiores, ambos os fluidos apresentam propriedades aceitaveis, com as viscosidades e limite

de escoamento do fluido FBT mais aplicaveis.

Tabela 4.20 — Propriedades reoldgicas dos fluidos FPRE e FBT.

Fluido  VA(cP) VP(cP) LE (Ibf/100ftd)  Go (Ibf/100ft5)  Gr (Ibf/100ft?)

FPRE 143,83 101,17 85,3 5,17 9

FBT 69,63 63,25 12,75 4,25 7

Assim, amicroemulséo agregou estabilidade aos fluidos de perfuragéo, permitindo que
estes permanecessem homogéneos mesmo na presenca de sal, enquanto que a presenca da
glicerina interfere de forma negativa na hidratacdo da argila, tornando o fluido menos viscoso

e com menor poder de carreamento dos cascalhos.
4.4 FLUIDO DE PERFURACAO A/O
4.4.1 Organofilizagdo
Na Tabela 4.21 estdo apresentadas a distancia interlamelar das argilas organofilizadas
com tween 80 e praepagen WB e da argila sddica ndo organofilica, obtidas a partir de Difracdo

de Raios-X (DRX), numa concentracdo de 30 % do tensoativo.

Tabela 4.21 — Resultados da DRX da argila bentonitica in natura e organofilizada pelo

praepagen e tween 80.

Amostra Angulo 20 Distancia interlamelar —d (A)
Bentonita in natura 6,79 14,46
Tween 80 4,95 19,83
Praepagen WB 2,20 44,62

Analisando a Tabela 4.21, foi possivel perceber que, em comparagdo com a distancia

interlamelar da argila in natura, os dois tensoativos conseguiram organofilizar a argila
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bentonitica e o praepagen WB foi mais efetivo no aumento desta distancia, apresentando um
aumento de 208,57 %, enquanto que o tween 80 aumentou apenas 37,14 %.

De acordo com Paiva e Morales (2007), este resultado pode ser atribuido ao praepagen
WB ser um tensoativo cationico, permitindo assim, a substituicdo do ion de sodio presente nas
argilas sodicas, pelo sal quaternario de amonio. Como o tween 80 é um tensoativo néo idnico,
a organofilizagdo se da por adsorcdo, onde as ligagdes de hidrogénio sdo consideradas a
principal forca motriz para esse processo (SILVA et al., 2012).

4.4.2 Inchamento de Foster
Na Tabela 4.22 estdo apresentados os resultados dos inchamentos de Foster, com e
sem agitacdo, das argilas organofilicas nos meios 6leo de pinho e microemulsdo A/O de uma
solugdo aquosa de glicerina, 6leo de pinho e tween 80, denominada de micremulsdo O na se¢ao

4.2.

Tabela 4.22 — Inchamento de Foster nas argilas organofilicas.

Meio Agitacao Tween 80 Praepagen WB
3 mlL/g 6 mL/g
Né&o i i
) _ Inchamento baixo Inchamento médio
Oleo de pinho
) 2 mL/g 4,2 mL/g
Sim i :
Né&o inchamento Inchamento baixo
Néo - -
Microemulséo A/O Si 2,5 mL/g 4 mL/g
im
Né&o inchamento Inchamento baixo

Né&o foi possivel realizar a leitura sem agitacdo para a microemulsdo, pois esta possui
viscosidade elevada, impossibilitando a sedimentacao da bentonita.

Analisando a Tabela 4.22, observou-se a falta de afinidade das argilas organofilicas
com 0s meios dispersantes, apresentando resultados de ndo inchamento a inchamento médio.
Este resultado € decorrente da falta de interacdo entre a estrutura do 6leo de pinho, da micela
AJ/O de dleo de pinho e da argila organofilica. As forgcas moleculares formadas entre os
componentes sdo baixas ou inexistentes, impedindo o inchamento da argila, mesmo em um

meio viscoso, como € o caso da microemulséo.
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Além disso, pode-se destacar que a argila organofilizada com praepagen WB
apresentou maior afinidade com os meios, em conformidade com os resultados da Tabela 4.21,
uma vez que ele apresentou maior distancia interlamelar indicada pela difracdo de raios-X
(44,62 A).

4.4.3 Interagdo entre componentes

O inchamento de Foster € uma analise qualitativa, ndo sendo possivel quantificar o
quanto existe de afinidade quimica entre os tensoativos e 0s meios dispersantes. Para isso, é
necessaria uma andlise dos grupos quimicos que formam as moléculas dos tensoativos e dos
dispersantes.

A fase aguosa da microemulsdo é composta por uma solucdo de agua e glicerina, logo,

pode ser representada pela Figura 4.23.

Figura 4.23 — Glicerina em solugéo aquosa.
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O ¢6leo de pinho é composto, principalmente por compostos terpenos, logo, sua

estrutura pode ser representada pela Figura 4.24.

Figura 4.24 — Estrutura predominante no 6leo de pinho.
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O tween 80, representado pela Figura 4.25 a, € um tensoativo néo idnico e faz parte da
microemulsdo. O praepagen WB, utilizado na organofilizacéo da argila bentonita, representado

na Figura 4.25 b, € um tensoativo catidnico.
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Figura 4.25 — Tensoativo a) tween 80 e b) praepagen.
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Na estrutura de micela inversa, caracteristica da microemulsao dgua em 6leo (A/O),
cada molécula da fase aquosa esté cercada por moléculas do tensoativo, e estes estdo em contato
com a fase continua, que no caso é o 6leo de pinho. No inchamento da argila organofilica neste
meio, a superficie externa da micela e a fase continua ficam em contato com a superficie da

argila, conforme esquematizado na Figura 4.26.

Figura 4.26 — Esquema de interagdo entre a micela A/O e a argila organofilizada com
praepagen WB.
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Analisando as Figuras 4.24 e 4.25, e 0 esquema da Figura 4.26, percebeu-se que, na
construcdo da micela, a parte hidrofilica do tween 80 fica em contato com a fase aquosa da
microemuls&o, no caso uma solucgdo aquosa de glicerina, enquanto que a parte hidrofobica deste
tensoativo fica em contato com o 6leo de pinho, que é 0 meio continuo. A cauda apolar do
tensoativo se liga & molécula de dleo de pinho, por forcas de van der waals, que sdo forgas

fracas. A molécula de dleo de pinho se liga a cauda apolar do praepagen WB adsorvido na
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superficie da argila bentonita, também através de forcas de van der waals. No entanto, a cadeia
apolar do praepagen WB, bem como a do tween 80, s&o lineares, enquanto que a estrutura do
6leo de pinho é ciclica. Assim, os trés componentes se ligam por forcas fracas, de van der waals,
e, estas forcas sdo ainda diminuidas, uma vez que a sobreposicdo das moléculas é pequena,
devido & molécula ciclica do 6leo de pinho e linear do praepagen WB.

Com isso, a fraca interacdo existente entre a argila organofilica e os meios, é decorrente
das fracas forcas intermoleculares, as forcas de van der waals, que, no caso dos meios 6leo de
pinho e microemulsdo O, sdo ainda mais reduzidas pela molécula do 6leo ser ciclica e a do
tensoativo ser linear. Além disso, o espaco interlamelar formado por esta argila organofilica é
de 4,462 nm (44,62 A), enquanto que o tamanho da microemuls&o O, usada como base do fluido
AJO, é de 128,1 nm, de forma que ele interfere negativamente na estabilizacdo da hidratacdo da
argila.

Assim, o fluido A/O, composto da microemulsdo O, e da bentonita organofilizada com
praepagen WB, preparado conforme a metodologia da se¢do 3.6.1, ndo foi homogéneo, néo

sendo classificado como fluido de perfuracao.

45 ANALISE TERMOGRAVIMETRICA

Foram feitas analises termogravimétricas (TG/DTG) da glicerina, do 6leo de pinho, do
tween 80, da microemulsdo A e do fluido FPE.

De acordo com a Figura 4.27, os resultados dessa andlise para a glicerina, o 6leo de
pinho e o tween 80, apresentaram apenas um evento de perda de massa, comprovando a pureza
desses componentes; ja a curva termogravimétrica da microemulsdo apresentou trés eventos de
perda de massa nas mesmas faixas de temperatura de decomposicdo de cada componente
adicionado. O 6leo de pinho (pinus sylvestris) € um o6leo vegetal constituido por alcoois
terpénicos (65%) e hidrocarbonetos terpénicos, sendo um composto pouco polar e de médio
peso molecular, apresentou decomposicao na faixa de 35a 121 °C; a glicerina, um poliol liquido
polar com forcas intermoleculares elevadas e de baixo peso molecular, apresentou
decomposicgéo na faixa de 70 a 213 °C; e o tween 80 é mais estavel termicamente devido a sua
composicao ser basicamente de polieteres , sendo um composto polar e de alto peso molecular,

se decompondo em 310 a 488 °C.
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Figura 4.27 — TG e DTG dos componentes individuais e da microemuls&o 4.
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Na andlise termogravimétrica, a faixa de decomposicao do 6leo de pinho variou de 35
— 121 °C, com uma perda de massa de 99,08 % para 0 composto puro. J& na microemulsao, o
primeiro evento corresponde a faixa de 27 — 115 °C, com uma perda de massa de 39,75 %. Essa
faixa engloba a perda de massa do 6leo de pinho e da agua presente na fase aquosa da
microemulsdo. Somando as porcentagens de agua (35 %), presente na fase aquosa, e de 6leo de
pinho (5 %) adicionados a microemulsdo, obtém-se, aproximadamente, a massa que foi perdida
no primeiro evento. A temperatura de méaxima decomposi¢do do 6leo de pinho puro, observada
pela curva DTG foi de 107,93 °C e ndo foi obtido percentual de residuos.

A glicerina se decompde na faixa de 70 — 213 °C, com uma perda de massa de 99,1 %
para 0 componente puro e, correspondendo ao segundo evento da microemulsédo, de 115 — 221
°C, com uma perda de massa de 36,21 %, confirmando, aproximadamente, a porcentagem de
glicerina adicionada a microemulsdo (35 %). A temperatura de decomposicdo maxima da
glicerina pura foi de 203,6 °C e ndo foi obtido percentual de residuos.

O tween 80 (TW80) se decompde na faixa de 310 — 488 °C, com uma perda de massa
de 93,31 % para 0 componente puro e, correspondendo ao terceiro evento da microemulséo, de
290 — 485 °C, com uma perda de massa de 23,43 %, aproximadamente a fragdo que foi
adicionada a microemulsdo (25 %). A temperatura maxima de decomposi¢cdo do TW80 puro

foi de 403,76 °C com um percentual de residuos de 2,40 %.
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Para o fluido de perfuracdo FPE, Figura 4.28, o primeiro evento de perda de 60 % de
massa ocorreu entre 20 — 140 °C, e corresponde as fracdes de 6leo e &gua adicionadas ao fluido.
A massa total de fluido foi de, aproximadamente, 433 g. A essa massa, foram adicionados 70 g
de agua na fase aquosa da microemulsdo, 170 g de agua como aditivo e 10 g de 6leo na
microemuls&o, representando um total de 57,76 %, aproximadamente o valor perdido no

primeiro evento.

Figura 4.28 - TG e DTG do fluido FPE.
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O segundo evento, entre 140 — 230 °C, com perda de massa de 15 % representa,
aproximadamente, os 16,2 % de glicerina adicionada ao fluido. E, por fim, entre 230 — 430°C,
observa-se uma perda de massa de 13 %, que representa, aproximadamente, os 11,54 % de
tween 80 adicionados ao fluido.

A microemulséo ndo apresentou percentual de residuos, com temperatura maxima de
decomposicgéo de 67,94 °C e o fluido de perfuracdo apresentou um percentual de residuos de 12
%, referente, aproximadamente, aos 14,5 % de aditivos sélidos adicionados, com temperatura
méaxima de decomposicdo de, apenas, 66,5 °C. Este aumento no percentual de residuos da
microemuls&o para o fluido é referente aos aditivos solidos adicionados, sendo 0,7 % de goma
xantana, 2,32 % de NaCl, 0,4 % de HP-amido e 11,08 % de baritina; que néo se degradaram.

O fluido de perfuracédo obtido apresenta temperatura maxima de decomposi¢éo de 66,5
°C (151,7 °F), nédo sendo indicado para uso em pogos muito profundos uma vez que o0 aumento

da temperatura ocasionara evaporagdo da fase aquosa e modificacdo da sua composicao e
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propriedades. A diminuicdo das temperaturas iniciais de decomposi¢cdo de cada um dos
compostos quando presentes na microemulsdo e no fluido de perfuragdo se deve a fraca

interacdo que o componente individual passa a ter, quando misturado aos outros componentes.
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5 CONCLUSOES

Este trabalho teve como objetivo desenvolver fluidos de perfuragcdo base microemulséo.
Para isto, foi obtido um diagrama ternario composto por uma solugdo aquosa 1:1 de glicerina,
0leo de pinho e tween 80. Dentro deste diagrama, foram estudadas duas composicGes de
microemulsdo, denominadas de microemulsdo O e microemulsdo A, sendo uma com maior
fracdo de fase oleosa e a outra com maior fracdo de fase aquosa, respectivamente.

Através de ensaios reoldgicos, pode-se concluir que as microemulsfes sdo viscosas,
pseudoplésticas e tixotrépicas. Além disso, pela determinagdo do tamanho de particula, as duas
composicdes estdo dentro da faixa de tamanho de microemulsées. No entanto, ambos sistemas
apresentaram potencial zeta baixo, indicando instabilidade, em discordancia do observado
experimentalmente. As duas composic¢des apresentaram coeficientes de lubricidade excelentes
e, esta propriedade combinada com as demais, mostrou que ambas as microemulsfes sdo
adequadas para servir de base para fluidos de perfuracéo.

Com isto, foi obtido um fluido de perfuracdo microemulsionado de 6leo em agua, O/A, a
partir da microemulsdo A, denominado FPE, que apresentou comportamento pseudoplastico,
tixotrdpico e o modelo de Herschel-Bulkley apresentou 6timos ajustes ao seu comportamento.

O fluido de perfuracdo FPE obtido é um fluido com viscosidade alta, forca gel e baixa
perda de fluido caracteristica. Apresenta baixo custo, é estdvel em uma grande faixa de
condicBes salinas, € estavel em regides de alta pressao e alta temperatura (HPHT), tem boas
caracteristicas de lubricidade, permite uma concentracdo elevada de agua, tornando o fluido
mais econdmico e exibe um comportamento caracteristico ndo usual de ter as propriedades
melhoradas com o aumento da temperatura e da pressao.

A alta viscosidade do fluido de perfuragcdo a base de microemulsdo (O/A) tem uma
utilidade particular em reservatorios a altas temperaturas, uma vez que a microemulsao continua
estavel, mas a viscosidade é substancialmente reduzida e a forca gel melhorada.

A presenca do 6leo de pinho na microemulsao reduziu a estabilidade térmica do fluido,
iniciando sua decomposicdo em 66,5 °C, ndo sendo indicado para aplicacdo em po¢os com alta
temperatura e pressdes normais.

O fluido apresentou compatibilidade com os dois viscosificantes testados, a goma xantana
e a bentonita, denominados FPE e FBT, respectivamente. No entanto, o fluido FPE apresentou
melhor desempenho, por apresentar propriedades reologicas mais elevadas com menor

quantidade de viscosificante. Enquanto a microemulséo agrega viscosidade ao fluido, elevando
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suas propriedades reoldgicas e tixotropicas, a glicerina diminui a interacdo com o viscosificante,
reduzindo estas propriedades.

O fluido FPE obtido se apresenta como uma alternativa sustentavel e ambientalmente
aceitavel, ao fazer uso da glicerina, que ndo é toxica, 6leo vegetal e tensoativo biodegradavel,
ndo agredindo o meio ambiente. Além disso, apresentou baixissima toxicidade aguda,
necessitando de exposi¢des superiores a 14.000 ppm no mar e 20.000 em terra, para trazer
efeitos negativos ao ambiente.

O fluido FPE obtido pode ser indicado para perfuracdo de zonas produtoras, na
classificacdo de fluidos Drill-in, bem como em pocos depletados, horizontais e profundos, por
apresentar elevada viscosidade, baixa interacdo com a formacao, elevada estabilidade salina,
alta lubricidade e alta estabilidade em situacfes de alta pressdo e alta temperatura, além de

apresentar baixa perda de filtrado.
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APENDICE A - FORMULACOES DOS FLUIDOS DE PERFURACAO

Abaixo estdo listados todos fluidos de perfuracdo preparados no trabalho, com suas
respectivas formulagdes para 350 g de base, sendo a microemulsdo A composta por 70 % de
uma solucéo aquosa de glicerina, 25 % de tween 80 e 5 % de 6leo de pinho; a microemulséo O
composta por 5 % de uma solucdo aquosa de glicerina, 40 % de tween 80 e 55 % de 6leo de

pinho; e 0 Ponto E composto por 50 % de agua, 45 % de tween 80 e 5 % de 6leo de pinho.

Aditivo Goma _ Bentonita HP- . .
“Fiuido Base antana Bentonita Organofilica NaCl amido Baritina Agua
FPE Microemulséio A 5,259 - - 1759 3,01¢g 849 297,59
FPE 0% Microemulsdo A 5,25¢g - - - 301¢g 849 297,59
FPE 1% Microemulsdo A  525¢g - - 359 301g 84 ¢ 297,59
FPE 2% Microemulsdo A 5,25¢g - - 79 301g 849 297,59
FPE 3% Microemulsdo A 5,25¢g - - 1059 3,01¢g 849 297,59
FPE 4% Microemulsdo A 5,25¢g - - 14g 3,01g¢g 844 297,59
FPE 5% Microemulsdo A  5,25¢g - - 1759 3,01¢g 849 297,59
FBT Microemulséo A - 750 - 1759 3,01¢g 849 -
FPRE Ponto E - 7549 - 1759 3,01¢g 849 297,59
Fluido ]
AJO Microemulséo O - - 69 - - - -
FPA Agua - 75¢ - 1759 301g¢g 84 g -
Glicerina,
FPMG Tween 80 e - - - - - - -
Oleo de pinho

FPG Glicerina - 7,5(9) - - - - -
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