REVISTAMATERIA V2NN

ISSN 1517-7076 artigo e11796, 2017

Caracterizagao reolégica de suspensées
argilosas salinas com goma xantana para
fluidos de perfuragao de pogos de petréleo

Rheological characterization of saline
clay dispersions with xanthan gum for oil
well drilling fluids

Gabriel Sahade de Souzal, Samuel Luporiniz,
Isabel Cristina Rigoli’

! Petroleo Brasileiso S.A. — Petrobras. Universidade Petrobras. Av. Antdnio Carlos Magalhdies. 1113 - 41850-903 - Pituba,
Salvador, BA.

e-mail: gabrielsahade@petrobras.com.br

% Programa de Pos graduagio em Engenharia Quimica, Departamento de Engenharia Quimica, Universidade Federal da
Babhia, R. Prof. Aristides Novis, 2 - 40210-630 - Federagao, Salvador, BA.

e-mail: samluporini@terra.com.br

3 Instituto de Quimica, Departamento de Quimica Inorgéanica, Universidade Federal da Bahia, Rua Barfo de Jeremoabo,
147 Campus Universitario de Ondina. 40.170-115, Salvador, BA.

e-mail: irigoli@ufba.br

RESUMO

Testes de cisalhamento utilizando um viscosimetro de cilindros coaxiais foram realizados no intuito de se
determinar as propriedades reoldgicas de dispersdes de goma xantana com bentonita sédica em presenga de
diferentes concentragdes de cloreto de sodio (NaCl) e um valor fixo de concentragdo de cloreto de calcio
(CaCl,) a temperatura ambiente. A reologia das dispersdes com diferentes concentragcdes de NaCl e bentonita
sodica foram preparadas fixando as concentragdes de goma xantana e CaCl, em 0,47% e 0,455% respectiva-
mente (ambas as porcentagens em massa) e utilizando agua deionizada como meio dispersivo. As dispersdes
mostraram um bom ajuste ao modelo reoldgico de poténcia modificado (Herschel-Bulkley) através de regres-
soes ndo lineares. Foi feito um Planejamento Composto Central (PCC) em dois niveis no qual as variaveis
independentes foram as concentragdes de bentonita sodica e cloreto de sodio e as variaveis dependentes fo-
ram o limite de escoamento (1), o indice de consisténcia (k) e o indice de fluxo (n). As amostras foram pre-
paradas sob agitacdo com 24 horas de antecedéncia e as medigdes dos pontos da curva reologica foram obti-
das através do viscosimetro Haake. Os resultados da analise mostraram que a tens@o limite de escoamento é
fortemente influenciada pela concentragdo de bentonita enquanto que os indices de consisténcia e fluxo sdo
influenciados tanto pela concentragdo de bentonita como pela concentragdo do cloreto de sddio. Esses resul-
tados mostram que é possivel melhorar o desempenho de fluidos de perfuragdo argilosos através da manipu-
lagdo do teor de sais e argila no mesmo.

Palavras-chave: Fluidos de perfuracdo, bentonita, reologia.

ABSTRACT

Shear tests using a coaxial cylinders viscometer were performed in order to determine the rheological proper-
ties of xanthan gum dispersions with sodium bentonite in the presence of different concentrations of sodium
chloride (NaCl) and a fixed concentration of calcium chloride (CaCl,) at room temperature. The dispersions
rheology with different concentrations of NaCl and sodium bentonite were prepared by fixing the xanthan
gum and CaCl, concentrations of 0.47% and 0.455% respectively (both mass percentages) using deionized
water. The dispersions showed a good fit to modified power rheological model (Herschel-Bulkley) by non-
linear regressions. A Central Composite Design was made for two levels. The independent variables were
sodium bentonite and sodium chloride concentrations and the dependent variables were the yield point (to),
the consistency index (k) and the flow index (n). Samples were prepared with stirring 24 hours in advance
and the measurement of the rheological curve points were obtained by Haake viscometer. The results of the
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analysis showed that the yield stress is strongly influenced by the concentration of bentonite while the con-
sistency and flow indexes are influenced by both sodium chloride and sodium bentonite concentrations.
These results show that it is possible to improve the performance of clay drilling fluids through manipulation
of salts and clay content.

Keywords: Drilling fluids, bentonite, rheology.

1. INTRODUGAO

A perfuragdo de pogos é um processo que tem como objetivo ndo apenas a produgdo de 6leo e gas natural,
como ¢ o caso dos pogos produtores, mas também a inje¢ao de fluidos que auxiliem na recuperacdo de hidro-
carbonetos. Os pogos podem ser perfurados tanto em terra (onshore) como em mar (offshore).

No cendrio nacional atual, a maior parte das reservas descobertas de 6leo e gds encontra-se em reser-
vatdrios cujo acesso so € possivel através da perfuracio de pogos submarinos. Esse tipo de cenario requer que
novas tecnologias sejam alcangadas no intuito de atender as novas necessidades. Essas necessidades sdo de-
correntes da perfuracdo de pocos de geometria complexa em diferentes tipos de formagdes. O fluido de per-
fura¢@o possui um papel essencial no atingimento dessa meta, de modo que ele deve atender as demandas
operacionais, ambientais e de custos.

Os fluidos de perfuragdo sdo misturas complexas que, do ponto de vista quimico, podem assumir as-
pectos de suspensdo, dispersdao coloidal ou emulsdo, dependendo do estado fisico dos componentes [1]. Eles
sdo tradicionalmente classificados de acordo com a sua base, que pode ser aquosa (FBA), ndo aquosa
(FBNA), ou gasosa. Os fluidos de perfuragdo de base ndo aquosa também sdo conhecidos como fluidos de
base organica sintética (SBM, Synthetic Base Mud).

Atualmente os fluidos de perfuragdo tém sido alvo de diversas discussoes entre pesquisadores, empre-
sas do ramo de petroleo e 6rgdos ambientais. O principal ponto de discussdao é encontrar solu¢des aos pro-
blemas causados pela contaminag¢do do meio ambiente e das formagdes geoldgicas portadoras de hidrocarbo-
netos ou de agua (aquiferos) com as quais o fluido de perfuragdo entra em contato. O FBA ¢, de um modo
geral, muito menos agressivo ao meio ambiente do que o FBNA, sendo geralmente descartado no mar, quan-
do em perfuracio de pocos maritimos, dentro dos requisitos pré-estabelecidos pela legislacao vigente.

As principais fun¢des dos fluidos de perfuragdo sdo: remover e transportar os fragmentos de rocha
perfurados (cascalhos), controlar as pressoes da formagdo, manter a estabilidade do pogo e resfriar a broca
durante a perfuragdo. As propriedades reologicas dos fluidos de perfuragdo sdo de grande relevancia para que
o mesmo desempenhe de maneira eficiente as suas fungdes [2].

A bentonita é um tipo de argila rica em esmectita, argilomineral responsavel pelo aumento da viscosi-
dade das dispersdes. Ela ¢ utilizada em fluidos de perfuracdo de base aquosa com o objetivo de controlar as
propriedades reologicas e de filtragdo. Um aumento da viscosidade do fluido de perfurago esta intimamente
ligado a um bom transporte de cascalhos do fundo do pogo para a superficie. No entanto, o uso da bentonita
como viscosificante deve ser feito com cautela, pois altas concentragdes desse aditivo podem causar proble-
mas durante a perfuracdo, como por exemplo, aumento das chances de prisdo de coluna por diferencial de
pressdo e aumento de torque da coluna por conta do atrito [3].

A grande maioria das particulas com dimensdes coloidais apresenta uma carga superficial residual. No
caso dos argilominerais, essa carga ¢ resultado das substitui¢des isomorficas. Quando dispersas num liquido
polar, a carga superficial dessas particulas pode ser eletricamente neutralizada através de contra-ions existen-
tes na solugdo, formando a conhecida dupla camada elétrica [3].

De modo simplificado, a dupla camada elétrica é composta por uma camada fixa de ions (mais forte-
mente ligados a superficie) e uma camada difusa de ions (menos fortemente ligada). Uma vez em equilibrio,
todas as particulas do sistema adquirem a mesma carga superficial, assim sendo, ¢ o processo de repulsdo
eletrostatica o fator responsavel pela manuten¢do da estabilidade do sistema. Observa-se que quando ¢ redu-
zida a repulsdo entre as particulas, ha a propensdo de ocorréncia dos processos de floculagdo, enquanto que
quando a carga superficial das particulas ¢ aumentada, o sistema permanece em estado disperso.

Para aumentar a viscosidade do fluido sem aumentar a concentragdo de bentonita, utiliza-se em con-
junto outros aditivos poliméricos viscosificantes. Um dos principais polimeros utilizados em conjunto com a
bentonita é a goma xantana. A goma xantana ¢ um biopolimero utilizado na industria do petroleo que tem
como funcdo aumentar a viscosidade de fluidos de perfura¢do de base aquosa mesmo em condi¢des de altas
temperaturas, salinidade e pressdo. Sua alta eficiéncia frente a condi¢des de altas temperaturas e salinidade
torna a goma xantana um dos viscosificantes mais utilizados em fluidos de perfuracdo de base aquosa [4]. Por
ser um viscosificante mais caro do que a bentonita, a goma xantana ¢ utilizada em concentracdes tdo peque-
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nas quanto 0,5% (em massa) em conjunto com a argila.

De um modo geral, as solugdes de goma xantana sdo estaveis na presenca da maioria dos sais. Sob de-
terminadas condi¢des de temperatura e pressdo, ions divalentes podem causar precipitagdo do polimero. Essa
precipitagdo pode ocorrer devido a interagdo do cation com parte carregada negativamente da carbonila. Co-
mo a concentragdo de sal afeta a viscosidade de uma solugdo de goma xantana depende da concentracdo do
polimero. Em concentragdes massicas de goma menores do que 0,5% (em massa), sais monovalentes, como o
cloreto de sodio, causam uma pequena reducdo da viscosidade [4].

Um dos modelos reologicos mais simples que melhor caracteriza as dispersdes argilosas estudadas ¢ o
modelo reoldgico de Herschel-Bulkley, também conhecido como modelo de poténcia modificado. Trata-se de
um modelo que caracteriza o fluxo de fluidos ndo newtonianos a partir de trés pardmetros: a tensao limite de
escoamento (Tp), o indice de consisténcia (k) e o indice de fluxo (n) conforme mostrado na Equacao 1:

T =1+ ky" (1)

Onde 7 ¢ a tensdo cisalhante e y ¢ a taxa de cisalhamento. Por trabalhar com trés parametros, os dados
experimentais geralmente se ajustam melhor a esse modelo, sendo um dos modelos reologicos mais utiliza-
dos na industria do petroleo para caracterizar o escoamento dos fluidos de perfuragdo [5].

A tensdo limite de escoamento, ou simplesmente limite de escoamento (1) esta diretamente relaciona-
do com as forcas de interacdo entre as particulas dispersas no meio. Trata-se de um pardmetro reoldgico que
representa a tensdo minima necessaria para que o fluido inicie o escoamento. Caso seja aplicada uma tenséo
menor do que a tensdo limite, o fluido se comportard como um sélido. Esse parametro ¢ importante para flui-
dos de perfuragdo, uma vez que evita a decantagdo dos cascalhos no fundo do poco quando o fluido encontra-
se na estatica. Quanto maior o valor de 1y, menor o risco de decantag@o de cascalhos no pogo [3].

O indice de consisténcia indica o grau de resisténcia ao escoamento do fluido, ou seja, quanto maior o
valor de k, mais viscoso sera o fluido. Um alto valor de k facilita o carreamento dos cascalhos do fundo do
pogo até a superficie durante a perfuracdo ou circulagao do fluido dentro do pogo [3,5].

O indice de comportamento (») indica o grau de afastamento do fluido do modelo newtoniano. Quan-
do o valor de n ¢ menor do que a unidade, temos um fluido pseudoplastico ¢ quando ele ¢ maior do que a
unidade temos um fluido dilatante. Fluidos pseudoplasticos apresentam redugdo da viscosidade com o au-
mento da taxa de cisalhamento (vazdo), o que ¢ interessante para o fluido de perfuragdo, pois menores valo-
res de viscosidades implicam em menores valores de perda de carga no pogo [3,5].

O presente trabalho faz um estudo do comportamento reolégico de suspensdes argilosas salinas com
goma xantana a partir de um planejamento experimental composto central (PCC). O objetivo desse estudo é
verificar a influéncia da concentragdo de bentonita sddica e da concentrag@o de cloreto de sdédio nos pardme-
tros reologicos de suspensdes de argila com goma xantana no intuito de melhorar o desempenho de fluidos de
perfuracdo de base aquosa argilosos.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Materiais
Os reagentes utilizados para a preparagdo das amostras de fluidos foram: bentonita sédica (Drescon S.A. —
DRESCONPEL), goma xantana (Sigma Aldrich, USA), cloreto de sodio P.A. (C.A.Q. - Casa das Quimicas
Ind.), cloreto de calcio dihidratado P.A. (C.A.Q. - Casa das Quimicas Ind.) e agua deionizada. Os equipamen-
tos e vidrarias utilizados foram: um béquer de 150 mL, uma balanga analitica, um agitador mecanico (PRO-
LAB), um refrigerador e um viscosimetro Haake Rehotest (Medingen 2.1).

As especificagdes da bentonita utilizada no que se refere ao teor de umidade, granulometria e pH sao
mostradas na Tabela 1.

Tabela 1: Especificagdes da bentonita sodica utilizada.

Caracteristicas Valores médios encontrados
Umidade (%) 9,0-14,0
Retido na Peneira ABNT 75 pm (% em peso) | 4,0 — 10,0
pH 9,0-10,5
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2.2 Preparagao das amostras de fluido e medigao das propriedades

As solugdes foram preparadas de tal forma que as concentragdes de goma xantana e de cloreto de calcio fo-
ram mantidas constantes em 0,47% e 0,455% (em massa) respectivamente. A temperatura também foi manti-
da constante em 25 °C.

O valor de 0,47% representa um valor médio de concentracdo (em massa) de goma xantana normal-
mente encontrado em fluidos de perfuracdo argilosos nos quais o polimero ¢ utilizado em conjunto com a
bentonita como viscosificante.

Ja o valor de 0,455% do cloreto de calcio representa a concentragdo (em massa) média desse sal en-
contrada no fluido de perfuragdo. As principais fontes do fon Ca*" presentes nos fluidos de perfuragdo de
base aquosa sdo a perfuracdo de formagdes carbonaticas e a perfuragdo de cimento proveniente de operacdes
de cimentagdo de revestimentos dentro do pogo.

A preparagdo das amostras seguiu o procedimento sugerido por SHIROMA [6]. Os componentes fo-
ram adicionados em um béquer de 150 mL sob agitacdo a uma velocidade constante de 1.500 rpm num agita-
dor mecénico do tipo Prolab. Inicialmente foi adicionada, em pequenas quantidades, a goma xantana em agua
deionizada durante 5 minutos. Apos a adi¢do de goma xantana, aguardou-se sob agitacdo por 15 minutos para
maximizar a hidratagdo do polimero.

Apds a hidratacdo da goma, ainda sob agitacdo, por mais 5 minutos, foi adicionada, em pequenas
quantidades, a massa correspondente de bentonita sddica ainda sob agitagdo e posteriormente, do mesmo
modo, aguardou-se 15 minutos. Depois da adi¢do da bentonita, adicionou-se o cloreto de sodio também em
pequenas quantidades durante 5 minutos até que houvesse a sua total dissolugdo ¢ aguardou-se por mais 10
minutos para a homogeneizagdo do sistema.

Por fim, adicionou-se a quantidade correspondente de cloreto de calcio por 3 minutos ainda sob agita-
¢do e agitou-se por mais 15 minutos, de modo que, no final, a dispers@o tinha um volume de 100 mL. Apds o
preparo das dispersdes, deixou-se a mesma em repouso por 24 horas em uma temperatura de 4 °C. SHIRO-
MA [6], que trabalhou com a bentonita sddica com a mesma faixa granulométrica, mediu as propriedades
reologica das dispersdes argilosas com o tempo e mostrou que o periodo de 24 h de hidratacdo ¢ suficiente
para se obter os valores otimizados dos pardmetros reologicos.

A realizag¢do das medi¢des no viscosimetro Haake seguiu as orientagdes do manual do equipamento.
O aparelho opera com doze modos de velocidade e as taxas de cisalhamento trabalhadas pelo viscosimetro
variaram de aproximadamente 4 a 1890 s™ conforme pode ser visto no Anexo do trabalho. O rotor utilizado
foi o spindle S625 (raio = 3,90.10”m) e o cilindro externo com raio de 4,00.10” m. Cada rotagdo do viscosi-
metro ¢ correspondente a uma taxa de cisalhamento conforme o manual do equipamento.

O procedimento de medicdo consistiu em uma série de etapas. Inicialmente houve a transferéncia da
amostra do béquer para o interior do cilindro externo, no qual foram realizadas as medigdes. Ajustou-se o
nivel do viscosimetro para que o rotor ficasse completamente submerso no fluido de acordo com a marca do
cilindro externo. Para iniciar as medigdes das tensdes de cisalhamento, selecionou-se a velocidade de rotagdo
para o menor valor (menor taxa de cisalhamento). Aguardou-se que o indicador de tensdo ficasse estavel,
indicando que atingiu-se o estado estacionario e anotou-se o valor de tensdo obtido. Sucessivamente fez-se as
leituras das tensdes nas demais rota¢des (demais taxas de cisalhamento), alterando velocidade do motor atra-
vés da alavanca do viscosimetro. A cada troca de amostra de fluido, o equipamento foi limpo.

Ao final, foram obtidos valores de tensdo versus taxa de cisalhamento nas diversas rota¢des do visco-
simetro. Com os pontos de taxa de cisalhamento versus tensdo fez-se uma regressdo ndo linear dos dados
pelo método Quasi-Newton BFGS (proposto por Broyden, Fletcher, Goldfarb e Shanno), utilizando o softwa-
re STATISTICA versao 7.0 para cada amostra para a obtengdo dos parametros reoldgicos da Equagdo 1. Os
pontos das curvas com 0s seus parametros € com os respectivos coeficientes de determinagao (R?) foram ob-
tidos a partir do trabalho de SOUZA [7] e podem ser vistas no Anexo deste trabalho.

2.3 Metodologia do Planejamento Composto Central

Para analisar a influéncia da bentonita sédica e do cloreto de sédio na dispersao, foi realizado um Planeja-
mento Composto Central (PCC) [8] com dois fatores no qual as variaveis dependentes, ou variaveis resposta,
foram os indices de consisténcia (k) e de comportamento (n) e a tensdo limite de escoamento (ty), pardmetros
do modelo de Herschel-Bulkley.

Foi empregado um modelo matematico de superficie de resposta para o estudo das variaveis indepen-
dentes: concentragdes de bentonita soédica e de cloreto de s6dio. O experimento foi realizado com oito pontos
centrais. As repeti¢des no ponto central t€m duas finalidades: fornecer uma medida do erro puro e estabilizar
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a variancia da resposta prevista. O software utilizado para a analise estatistica dos dados foi o STATISTICA
versao 7.0.

As variaveis independentes foram estudadas em cinco niveis codificados (-\/ 2 -1,0,+1,+V 2). A codi-
ficagdo das variaveis de entrada pode ser vista na Tabela 2. As faixas de concentra¢des de bentonita sodica e
de cloreto de s6dio bem como os valores fixados de concentragdes de cloreto de calcio (0,455%) e goma xan-
tana (0,47%) foram escolhidos a partir de valores usuais encontrados nos fluidos durante as operagdes de
perfuragéo.

Tabela 2: Niveis das variaveis independentes para o Planejamento Composto Central (PCC).

Nivel Concentracio de Bentonita (%) | Concentragio de NaCl (%)
/2 1,34 5,76

-1 3 7

0 7 10

+1 11 13

+/2 12,66 14,34

Uma das maneiras mais confiaveis de se avaliar a qualidade do ajuste do modelo gerado é empregan-
do a analise de variancia (ANOVA). Na ANOVA a variacdo total da resposta ¢ definida como a soma qua-
dratica de dois componentes: a soma quadratica da regressao (SQ,,) € a soma quadratica dos residuos (SQyc).
A soma quadrética da variagdo total, corrigida para a média (SQ,.) pode ser escrita como a Equagao 2 [8].

SQtotal = SQreg + SQres (2)

Quando algum modelo ¢ ajustado aos dados, a soma quadratica do erro puro é sempre uma parte da
soma quadratica dos residuos (SQ,). Logo, a SQ,. pode ser definida segundo a Equagdo 3.

?;1 Z‘;i:l(yi]’ - 371) 2= ?;1 Z;L(yl‘j - )71)2 + 2:11(}71 - }71)2 (3)

Da Equag@o 3, m ¢ o nimero total de niveis do planejamento, isto é, pontos experimentais do plane-
jamento; ¥, é o valor estimado pelo modelo para o nivel i e ¥, ¢ o valor médio das replicatas (). De maneira
simplificada, podemos escrever a Equacédo 3 da seguinte forma:

SQres = Ser + SQfaj 4)

O primeiro termo da parte direita da Equagdo 4 é chamado de soma quadratica do erro puro (SQ.p) €
esta relacionado exclusivamente com os erros aleatorios das replicatas, ou seja, ele esta diretamente relacio-
nado ao desvio dos dados em torno da média. J4 o segundo termo da parte direita da equagdo ¢ chamado de
soma quadratica da falta de ajuste (SQg,j), pois ele é uma medida da discrepéncia entre a resposta do modelo
de previsdo (¥,) e a média das replicatas () realizadas no conjunto de condigbes experimentais.

Em termos praticos, um bom modelo necessita ter uma regressao significativa e uma falta de ajuste
ndo significativa. Da variagdo que fica com os residuos, espera-se que a maior parte fique com o erro puro,
que ¢ o erro experimental, e ndo com a falta de ajuste, que esta diretamente relacionada ao modelo.

Um dos parametros utilizados para observar se todos os desvios em torno da média foram explicados
pela regressao € o coeficiente de determinagdo R? (Equagdo 5). O valor de R? representa a fracdo da variagao
que ¢ explicada pela falta de ajuste do modelo. Quanto mais préximo de 1 o valor do coeficiente estiver, me-
lhor sera o ajuste do modelo as respostas observadas.

RZ _ SQTeS (5)

SQtotal

E importante salientar que o erro puro nao explica o modelo, entdo o maximo valor possivel de R? (R?
max.) é:

SQtotal—SCe
R gy = —ofal—ep 6
(max.) SQtotal ( )
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3. RESULTADOS E DISCUSSOES

O planejamento experimental completo pode ser observado na Tabela 3. Os valores de tenséo limite de esco-
amento (19) € de indice de consisténcia (k) estdo em Pa e Pa.s” respectivamente, enquanto que o indice de
comportamento (n) é adimensional.

Foi realizada uma analise separada de cada um dos pardmetros a fim de facilitar a compreensdo dos
resultados gerados.

Tabela 3: Niveis das variaveis independentes para o Planejamento Composto Central (PCC).

Fluido Bentonita sédica | Cloreto de Sodio Ty k n

1 -1 -1 3,167 0,874 0,458
2 -1 +1 1,298 0,816 0,455
3 +1 -1 4,207 2,489 0,392
4 +1 +1 5,996 1,903 0,424
5 2 0 2,030 0,609 0,485
6 +/2 0 6,864 2,494 0,410
7 0 -2 4,520 1,703 0,401
8 0 +/2 3,233 0,863 0,483
9 0 0 3,005 1,580 0,351
10 0 0 2,700 1,513 0,358
11 0 0 3,796 1,859 0,341
12 0 0 3,282 1,442 0,364
13 0 0 2,794 1,682 0,347
14 0 0 2,815 1,599 0,358
15 0 0 3,282 1,442 0,364
16 0 0 3,148 1,404 0,370

3.1 Analise da tensao limite de escoamento (t)

A Tabela 4 apresenta os valores da analise de varidncia (ANOVA) para a variavel de resposta limite de esco-
amento (tp), onde também ¢é apresentado o valor do coeficiente de determinagdo (R?).

Tabela 4: Andlise de varidancia (ANOVA) para a variavel limite de escoamento (ty) relativa ao PCC.

Fator analisado | Soma dos Quadrados |Graus de Liberdade | Quadrado Médio |F P
Bentonita (Linear) | 19,767 1 19,767 103,272 0,000
Bentonita (Quad.) |2,407 1 2,407 12,575 0,005
NaCl (Linear) 0,451 1 0,451 2,3576 0,156
NaCl (Quad.) 0,554 1 0,555 2,897 0,120
Bentonita x NaCl | 3,344 1 3,344 17,468 0,002
Erro Puro 0,896 7 0,128 R? (max.) R?
Falta de Ajuste 1,018 3 0,339

Total 28,438 15 - 0,968 0,932

A partir de uma regressao multivariada, podemos chegar numa equagao para calcular o valor de 1y a
partir das variaveis independentes codificadas na Equagéo 7.

7o = By + B;Bent + By, Bent? + B,NaCl + B,,NaCl? + B;,Bent. NaCl (7

O valor de 1 ¢ dado em Pa. Os valores dos coeficientes sdo mostrados na Tabela 5.
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Tabela 5: Coeficientes de regressdo para a variavel limite de escoamento (tg).

Coeficiente Valor
By 3,103
B, 1,572
By, 0,549
B, -0,238*
By 0,263*
B, 0,914

*Os coeficientes ndo foram significativos a um nivel de confianca de 95%.

O dia diagrama de Pareto foi utilizado na andlise e calculo dos efeitos de cada pardmetro. Trata-se de
uma representacao grafica onde podemos analisar os efeitos de um dado experimento [8]. A partir dele po-
demos obter as melhores interagdes entre os fatores e quais destes sdo mais significativos no experimento. O
valor p = 0,05 indica o limite de significancia, abaixo do qual a variavel pode ser considerada insignificante
ou sem influéncia no experimento a um nivel de significancia de 95%

Conforme mostrado no grafico de Pareto da Figura 1 ¢ na tabela da ANOVA através do p-valor maior
que 0,05 [8], nem todos os efeitos foram significativos a um nivel de confianga de 95%.

1016226

Bentonita(Q)
7z
Nacl(@)

(2)NaCi(L)

p=.05
Efeitos estimados (Valor absoluto)

Figura 1: Diagrama de Pareto dos efeitos das variaveis independentes sobre o limite de escoamento.

O coeficiente de determinacdo (R? = 0,932) mostra que a Equacéo 7 estd bem ajustada. Os efeitos da
concentragdo do cloreto de sodio (linear e quadratico) ndo foram significativos, embora a sua intera¢cdo com a
concentragdo de bentonita tenha sido. A superficie de resposta dessa variavel ¢ mostrada na Figura 2.
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Figura 2: Superficie de resposta para o limite de escoamento em fungéo da concentragdo de bentonita e da concentragdo
de cloreto de sodio.

Ao analisarmos a superficie de resposta da Figura 2, percebemos que o limite de escoamento aumenta
com a concentracdo de bentonita e com a concentracdo do cloreto de sédio e atinge um ponto de minimo
quando a concentracio do cloreto de sddio ¢ maxima e a concentragdo de bentonita ¢ minima. As faixas de
concentracdo analisadas de bentonita sddica e de cloreto de sédio sdo de 1,34 (-1,4142) a 12,66% (+1,4142)
(em massa) e de 5,76 (-1,4142) a 14,24% (+1,4142) (em massa) respectivamente.

Fluidos argilosos com altas concentragdes de bentonita possuem valores de tensdo limite de escoa-
mento muito superiores do que aqueles exibidos por fluidos poliméricos com pouca ou nenhuma concentra-
¢do de argila [2], o que justifica a analise desse pardmetro nesta etapa.

Um aumento da concentragcdo de bentonita gera uma maior forca de coesdo entre as particulas. O au-
mento no valor do limite de escoamento por conta do aumento da concentracdo de bentonita ¢ explicado de-
vido ao fato de ser necessaria uma maior tensdo para iniciar o escoamento para quebrar a rede formada pelas
particulas do argilomineral quanto maior for a concentragdo do mesmo, ou seja, maior devera ser a tensdo
para reorientar as particulas de argilomineral para o escoamento [9].

Se fossemos analisar sob a perspectiva da dupla camada elétrica, o aumento da concentragdo do ele-
trolito na dispersdo achata a dupla camada elétrica permitindo a aproximacdo de uma particula de argilomine-
ral com a outra a ponto de haver a floculagdo do sistema, logo, deveria aumentar as propriedades reologicas
da suspensdo, incluindo a tensdo limite de escoamento. Os dados obtidos, no entanto, mostraram que isso
ocorre apenas em altas concentragdes de cloreto de sodio, pois sob condi¢cdes de baixas concentragdes de
NaCl, a presenca do mesmo causa uma redugdo do 1. Essa redugdo do limite de escoamento a baixas concen-
tragdes ocorre devido a redugdo das forgas atrativas entre as particulas de argilominerais uma vez que o clo-
reto de sodio comega a ser adicionado ao sistema [10].

Ao que tudo indica, a partir de um determinado ponto, o aumento da concentragdo do eletrolito e con-
tinuo achatamento da dupla camada elétrica permite a organizacdo das lamelas de argila na forma de agrega-
dos, indisponibilizando area do argilomineral para interacdo e reduzindo as propriedades reologicas da dis-
persdo [11]. Isso é condizente com o que LEWIS e THOMPSON [10] mostraram através de experimentos,
nos quais ficou claro que o comportamento do eletrolito no meio dependera da concentragdo do argilomineral
disperso.

3.2 Anadlise do indice de consisténcia (k)

A Tabela 6 apresenta os valores da analise de varidncia (ANOVA) para a variavel de resposta indice de con-
sisténcia (k), onde também ¢ apresentado o valor do coeficiente de determinagéo (R?).
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Tabela 6: Analise de variancia (ANOVA) para a variavel indice de consisténcia (k) relativa ao PCC.

Fator analisado |Soma dos Quadrados |Graus de Liberdade | Quadrado Médio |F p
Bentonita (Linear) | 3,603 1 3,603 164,587 0,000
Bentonita (Quad.) | 0,003 1 0,003 0,132 0,724
NaCl (Linear) 0,420 1 0,420 19,186 0,001
NaCl (Quad.) 0,106 1 0,106 4,848 0,049
Bentonita x NaCl |0,069 1 0,069 3,185 0,105
Erro Puro 0,161 7 0,023 R? (max.) R?
Falta de Ajuste 0,058 3 0,019

Total 4,420 15 - 0,963 0931

A partir de uma regressdo multivariada, podemos chegar numa equag@o para calcular o valor de & a
partir das variaveis independentes codificadas na Equacédo 8.

k = B, + B,Bent + B,;Bent? + B,NaCl + B,,NaCl? + B,,Bent. NaCl (8)

O valor de k ¢ dado em Pa.s". Os valores dos coeficientes sdo mostrados na Tabela 7.

Tabela 7: Coeficientes de regressdo para a variavel indice de consisténcia (k).

*QOs coeficientes ndo foram significativos a um nivel de confianca de 95%.

Conforme mostrado no grafico de Pareto da Figura 3 e na tabela da ANOVA através do p-valor maior

Coeficiente Valor
By 1,565
B, 0,671
By 0,019*
B, -0,229
B;; -0,115
B, -0,132%*

que 0,05 [8], nem todos os efeitos foram significativos a um nivel de confianga de 95%.

(1)Bentonita(L)

(2)NaCI(L)

Nacl(Q)

Bentonita(Q)

-2.20176

3633264

-4.38016

12.82914

p=.05

Efeito estimado (Valor absoluto)

Figura 3: Diagrama de Pareto dos efeitos das varidveis independentes sobre o indice de consisténcia.

O coeficiente de determinag¢ao (R? = 0,951) mostra que a Equacdo 8 estd bem ajustada. O efeito qua-
dratico da concentracdo da bentonita ¢ o efeito da interacdo da bentonita com o cloreto de s6dio ndo foram
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significativos. A superficie de resposta dessa variavel é mostrada na Figura 4.

Figura 4: Superficie de resposta para o indice de consisténcia em fung@o da concentragido de bentonita e da concentragéo
de cloreto de sodio.

A Figura 4 mostra que o indice de consisténcia aumenta com a concentragdo de bentonita de maneira
linear e diminui com a concentragdo de cloreto de sédio. O valor de k atinge o seu valor maximo quando a
concentragdo do cloreto de sddio ¢ minima e a concentracdo de bentonita ¢ maxima. As faixas de concentra-
¢do analisadas foram as mesmas do limite de escoamento: bentonita sédica de 1,34 (-1,4142) a 12,66%
(+1,4142) (em massa)e de cloreto de sodio de 5,76 (-1,4142) a 14,24% (+1,4142) (em massa).

A explicagdo para o comportamento do indice de consisténcia deve ser explicada pelo comportamento
dos dois viscosificantes utilizados nas amostras: a bentonita sédica e a goma xantana.

No que tange a bentonita, a interpretacdo desses resultados ¢ similar a do limite de escoamento. Uma
vez que o indice de consisténcia indica o grau de resisténcia ao escoamento do fluido, uma vez que a concen-
tracdo de bentonita aumenta, a quantidade de particulas de argilominerais aumenta, assim como as suas inte-
ragdes.

No momento em que aumentamos a concentra¢do do eletrolito, a organizac¢do dos argilominerais é al-
terada na medida em que a distribui¢do de cargas entre as particulas também ¢ alterada. As forgas repulsivas
aumentam e a resisténcia ao fluxo das particulas diminuem.

Pela perspectiva do viscosificante polimérico, as propriedades reoldgicas de dispersdes com goma
xantana sdo altamente dependentes da concentragdo do polimero e de qualquer eletrolito adicionado. Segun-
do Borges e Vendruscolo [12], a adi¢do de eletrdlitos ao sistema reduz o valor dos parametros reoldgios da
dispersao e isso pode ser atribuido ao resultado da mudanga na conformagdo do polimero, causando um de-
créscimo no volume hidrodinamico do mesmo.

3.3 Analise do indice de comportamento (7)

A Tabela 8 apresenta os valores da andlise de variancia (ANOVA) para a variavel de resposta indice de com-
portamento (7), onde também ¢ apresentado o valor do coeficiente de determinacdo (R?).



Tabela 8: Analise de variancia (ANOVA) para a variavel indice de comportamento (n) relativa ao PCC.
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Fator analisado |Soma dos Quadrados |Graus de Liberdade | Quadrado Médio |F p
Bentonita (Linear) | 0,005 1 0,005160 164,587 0,000
Bentonita (Quad.) {0,014 1 0,014253 0,132 0,000
NaCl (Linear) 0,003 1 0,003 19,186 0,004
NaCl (Quad.) 0,012 1 0,012 4,848 0,000
Bentonita x NaCl |0,000 1 0,000 3,185 0,224
Erro Puro 0,001 7 0,000 R? (max.) R?
Falta de Ajuste 0,001 3 0,000

Total 0,037 15 - 0.982 0947

A partir de uma regressdo multivariada, podemos chegar numa equagéo para calcular o valor de n a
partir das variaveis independentes codificadas na Equagédo 9.

n = By + B;Bent + B,;Bent? + B,NaCl + B,,NaCl? + B;,Bent. NaCl

)

O valor de n é adimensional. Os valores dos coeficientes sdo mostrados na Tabela 9.

Tabela 9: Coeficientes de regressdo para a variavel indice de comportamento (7).

Coeficiente Valor
By 0,357
B, -0,025
B 0,042
B, 0,018
B;; 0,040
B 0,009*

*QOs coeficientes ndo foram significativos a um nivel de confianca de 95%.

Conforme mostrado no grafico de Pareto da Figura 5 e na tabela da ANOVA através do p-valor maior
que 0,05 [8], nem todos os efeitos foram significativos a um nivel de confianga de 95%.

Bentonita(Q)

(1)Bentonita(L)

NaCl(Q)

(2)NaCI(L)

X2l 1.296286

8578754

-5.16179

3607743

p=05

Efeito estimado (Valor absoluto)

Figura 5: Diagrama de Pareto dos efeitos das varidveis independentes sobre o indice de comportamento.

O coeficiente de determinagdo (R? = 0,947) mostra que a Equacéo 9 esta bem ajustada. O tnico efeito
que ndo foi significativo para esse pardmetro foi o efeito da interagdo da concentra¢do da bentonita com o
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cloreto de sodio. A superficie de resposta dessa variavel ¢ mostrada na Figura 6.

g”%iﬂ Aﬁ\“‘ g‘:‘"
AR SNanee e

Ay W

Figura 6: Superficie de resposta para o indice de comportamento em fung@o da concentragdo de bentonita e da concen-
tragdo de cloreto de sodio.

Ao analisarmos a Figura 6, percebemos que ha um ponto de minimo no valor de » a depender da con-
centragdo de bentonita e da concentragdo de cloreto de s6dio. Mais uma vez, as faixas de concentragdo anali-
sadas foram as mesmas dos dois parametros anteriores: bentonita sddica de 1,34 (-1,4142) a 12,66%
(+1,4142) (em massa) e de cloreto de sodio de 5,76 (-1,4142) a 14,24% (+1,4142) (em massa).

Para determinarmos esse ponto de minimo [8], derivamos a Equag@o 9 em relag@o a concentragdo de
bentonita e a concentracdo de cloreto de sodio e igualamos ambas as equagdes a zero, conforme mostrado nas
Equagdes 10 e 11.

on

aNacl = Bz + 2B22NaCl + BlzBent = 0 (10)
a
F:m = B, + 2B,,Bent + B;,NaCl = 0 (11)

No entanto, como mostrado na Figura 5, o coeficiente B;, ndo foi significativo em um nivel de confi-
anga de 95%, ou seja, a interacdo entre as variaveis concentracao de cloreto de s6dio e concentragdo de ben-
tonita ndo ¢ significativa no modelo, e, portanto, iremos despreza-la. Desta forma, as Equacdes 10 e 11 se
resumem ao seguinte sistema de Equagoes:

Bz + ZBzzNaCl =0 (12)

Substituindo os valores dos coeficientes, chegamos nos valores: NaCl = -0,23 (9,4% em massa) e Bent
=0,30 (7,9% em massa).

Como dito anteriormente, o valor do indice de fluxo indica o grau de pseudoplasticidade do fluido, ou
seja, o quanto o fluido “afina” com o aumento da taxa de cisalhamento. Quanto menor o valor de », menor ¢
o valor da viscosidade aparente com o aumento da taxa de cisalhamento, ou seja, menor resisténcia o fluido
apresenta para escoar [3,5].

Se analisarmos a superficie de resposta da Figura 6, existe uma composi¢ao de bentonita e cloreto de
sodio que faz com que o valor de n chegue a um minimo. A pseudoplasticidade para dispersdes argilosas
pode ser explicada pela mudanga de orientagdo dos argilominerais com o aumento da taxa de cisalhamento.
Na auséncia de cisalhamento ou sob baixas taxas, as particulas de argilominerais estardo preferencialmente
orientadas em formato de rede, nas quais as interagdes entre as folhas serdo do tipo face-face (agregadas) ou
face-aresta (floculadas). A partir do momento em que a taxa de cisalhamento aumenta, as folhas dos argilo-
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minerais tenderdo a se orientar de maneira que facilite o fluxo, diminuindo a resisténcia ao movimento [13].

No momento em que eletrolitos sdo adicionados ao sistema, a orienta¢do dos argilominerais muda, de
modo que a sua pseudoplasticidade também acompanha essa mudanga. Para a bentonita sodica e o cloreto de
sodio analisados dentro da faixa de estudo, as concentragdes nas quais o indice de fluxo apresenta o menor
valor (em torno de 0,35) é de aproximadamente -0,23 (9,4% em massa) para o cloreto de sodio e 0,3 (7,9%
em massa) para a bentonita.

Uma explicag@o razodvel para esse comportamento do 7 € que, a partir de determinadas concentracdes
de bentonita e NaCl, a mudanca de orientacdo das particulas ocorre de maneira mais facil com o aumento da
taxa de cisalhamento. Alteracdes nas concentra¢des de bentonita ou cloreto de sédio a partir desse ponto de
minimo causariam um aumento no indice de comportamento [7].

3.4 Validacdo dos modelos

Com o objetivo de validar os modelos gerados para a tensdo limite de escoamento e os indices de consistén-
cia e de fluxo, escolheu-se ao acaso um ponto dentro da superficie de resposta gerada e preparou-se o fluido
com as variaveis escolhidas. As varidveis independentes escolhidas ao acaso para a prepara¢do do fluido bem
como os seus valores reais e codificados encontram-se na Tabela 10.

Tabela 10: Valores das variaveis independentes escolhidas ao acaso para a validagdo dos modelos.

Variavel Valor da variavel Variavel codificada
Bentonita sodica 7,69% +0,23
Cloreto de sddio 9,64% -0,12

Os valores medidos e calculados, bem como o erro relativo em relagdo ao valor medido é apresentado
na Tabela 11. Os valores calculados foram obtidos a partir das Equacdes 7, 8 ¢ 9 enquanto que os valores
medidos foram obtidos experimentalmente seguindo a mesma metodologia apresentada no item 2.2.

Tabela 11: Valores dos parametros reoldgicos obtidos e o erro relativo entre os valores medidos e calculados.

Variavel dependente | Medido Calculado Erro relativo (%)
To 3,096 3,599 16,25

k 1,5147 1,7583 16,08

n 0,3504 0,3514 0,30

Os erros de 16,25%, 16,08% e 0,3% para os valores de 1, k e n respectivamente, mostram que 0os mo-
delos obtidos representam bem os valores dos parametros para a regido estudada.

4. CONCLUSOES

Os resultados apresentados nesse estudo permitem concluir que as concentracdes de bentonita sodica e de
cloreto de sodio sdo variaveis que influenciam de modo significativo os pardmetros reologicos de dispersdes
argilosas. Uma vez que o planejamento experimental utilizado trabalha com altas concentragdes de bentonita,
o modelo reoldgico utilizado foi o de Herschel-Bulkley cujos pardmetros sdo a tensdo limite de escoamento
(1), 0 indice de consisténcia (k) e o indice de comportamento (7).

O aumento na concentragdo de bentonita para quase toda a faixa estudada mostrou um aumento no li-
mite de escoamento. J4 o aumento da concentracdo de cloreto de sd6dio mostrou uma diminuicado do valor de
To para pequenas concentragdes de bentonita e um aumento no valor dessa varidvel para altas concentragdes
de bentonita.

O valor de k aumenta com a concentragao de bentonita e, de um modo geral, diminui com o valor da
concentragdo de cloreto de sddio. Ja em relag@o ao valor de n, observou-se um ponto de minimo na superficie
de resposta analisada. A depender das concentragdes de cloreto de sddio e de bentonita, havera um arranjo da
dispersdo que provocara uma maior ou menor pseudoplasticidade. Para a regido analisada, o valor de minimo
de n (0,35) ocorre para as concentragdes de 9,4% para o cloreto de sodio e de 7,9% para a bentonita (ambas
as porcentagens em massa).
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O estudo deixou claro, portanto, que ¢ possivel a manipulacdo das concentragdes da argila e dos eletroli-
tos para se obter pardmetros reoldgicos que melhorem a performance do fluido de perfuracdo, evitando a de-
cantacdo de cascalhos no fundo do poco durante a estatica, melhorando o transporte dos cascalhos do fundo
do poco até a superficie e minimizando as perdas de carga durante a circulacdo do fluido no pogo.
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