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Resumo

Atualmente mais de 79% das argilas bentoniticas industrializadas sdo oriundas das jazidas de Boa Vista, PB. Estes jazimentos
vém sendo minerados de forma desordenada hd mais de 40 anos, resultando no esgotamento das variedades mais nobres, havendo
sério prejuizo para qualidade do produto final. As empresas mineradoras impdem rigidas condi¢des de comercializacdo para os
produtores, condicionando a aquisi¢dio das variedades menos nobres junto as variedades que ainda apresentam propriedades mais
adequadas e frequentemente as variedades menos nobres sdo descartadas no processo produtivo. Este trabalho teve o objetivo
otimizar as propriedades reoldgicas das novas ocorréncias de argilas bentoniticas do estado da Paraiba, utilizando a técnica de
planejamento experimental de misturas, a fim de adequa-las as exigéncias da Petrobras e da industria nacional. As argilas utilizadas
foram provenientes dos municipios de Olivedos e Boa Vista, PB. As amostras de argilas foram misturadas utilizando a técnica
mencionada e caracterizadas fisica, quimica, térmica e mineralogicamente. Apds caracteriza¢io as argilas foram transformadas em
sodicas e foram determinadas suas propriedades reolégicas para uso em perfurag¢do de pogos de petrdleo de acordo com a norma da
Petrobras. As varidveis respostas, viscosidade aparente, viscosidade pldstica e volume de filtrado, foram avaliadas mediante andlises
das superficies de respostas. Os resultados obtidos evidenciaram que as argilas estudadas sdo promissoras para usos em fluidos de
perfurag@o. Observaram-se ainda melhoras significativas de suas reologias apds mistura com as argilas de Boa Vista, PB.
Palavras-chave: fluidos de perfuragio, argilas bentoniticas, propriedades reoldgicas, planejamento experimental.

Abstract

Currently over 79% of industrialized bentonite clays in Brazil come from Boa Vista, PB. These bentonite deposits have been mined
disorderly for over 40 years, resulting in the depletion of the noblest varieties, with serious damage to the final product quality.
Mining companies impose strict marketing conditions for producers, conditioning the purchase of the less noble varieties with the
varieties that still have more suitable properties, and often the less noble varieties are discarded in the production process. This work
aimed to optimize the rheological properties of new occurrences of bentonite clays from Paraiba State using the experimental design
technique of mixtures in order to adapt them to the requirements of Petrobras and national industry. The clays used in this study
were from the municipalities of Olivedos and Boa Vista, PB. The samples of clay were mixed using the aforesaid technique, and then
characterized by physical, chemical, thermal and mineralogical tests. After characterization, the clays were transformed into sodic
and determined its rheological properties for use in oil well drilling according to the Petrobras standard. The response variables,
apparent viscosity, plastic viscosity and filtrate volume, were evaluated by analysis of response surfaces. The results showed that the
studied clays are promising for use in drilling fluids. Besides, significant improvements in their rheological properties were observed
after mixing with the clays from Boa Vista, PB.

Keywords: drilling fluid, bentonite clays, rheological properties, experimental design.

INTRODUCAO

No Brasil existem varios jazimentos de argilas bentoniti-
cas com destaque para os estados de Sdo Paulo, Bahia, Para-
na e Paraiba. Em 2014, o municipio de Boa Vista, PB, foi o
responsavel pelo fornecimento de 79,3% de todo argila bruta
e beneficiada do Brasil [1]. Apds cinquenta anos de sua desco-
berta, o processo de industrializacdo acelera a exploragdo das

jazidas de argilas de Boa Vista ¢ faz com que as variedades de
argilas de melhor qualidade entrem em processo de exaustao.
Para tentar sanar esses problemas, novas ocorréncias de argi-
las bentoniticas no estado da Paraiba estdo sendo estudadas,
com destaque para os depositos encontrados nos municipios
de Cubati, Olivedos, Pedra Lavrada ¢ Sossego. As pesquisas
desses novos jazimentos encontram-se em fases preliminares,
merecendo destaque os trabalhos de caracterizagdo mineral6-
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gica e tecnologica realizados pela UFCG [2-4]. Uma solugao
para este problema relativo a qualidade de insumos minerais
¢ o estudo de misturas adequadas entre os novos jazimentos
mencionados que apresentam qualidade inferior com argilas
do jazimento de Boa Vista, que s@o de qualidade superior [2,
5]. Essas misturas podem maximizar o uso das argilas das no-
vas ocorréncias ¢ minimizar a exploragdo dos jazimentos de
Boa Vista, como forma prolongar a vida util das argilas de
melhor qualidade.

Atualmente, existem diversos tipos de fluidos de
perfuracdo, podendo-se destacar os fluidos a base de dgua
pelo fato de utilizarem bentonitas sédicas. Nos fluidos de
base aquosa, as argilas bentoniticas t&ém papel importante,
pois agem como viscosificante e agente tixotropico, sendo
propriedades necessdrias para que desempenhem, entre
outras, funcdes como limpeza e estabilidade do pogo [6].
Para uso como componente dos fluidos de perfuracdo de
pocos de petréleo, as bentonitas devem ser preferencialmente
sédicas, com alto grau de inchamento, no entanto, no Brasil a
grande maioria das argilas bentoniticas sao policatidnicas, e o
processo de substituicdo dos cdtions trocdveis, ou seja, troca
dos polications por sédio das bentonitas, torna-se fundamental
para sua utilizacdo. Neste processo essas argilas sdo tratadas
comNa,CO, havendoumareagiode duplatrocaonde os citions
Ca* oriundos das argilas combinam-se com (CO,)* oriundo
do carbonato de sédio em solugdo aquosa, precipitando-se
na forma de carbonato de célcio. Em seguida os cétions de
s6dio (Na*) ligam-se, nas posi¢des de troca nas intercamadas
dos argilominerais, transformando-os em sddicos. Apds o
tratamento observam-se melhoramentos em suas propriedades
fisicas, quimicas e reoldgicas quando dispersas na forma
aquosa [6, 7]. Industrialmente as propriedades reoldgicas dos
fluidos de perfuracdo sdo determinadas, dentre outros fatores,
em funcdo da combinagdo ou mistura das matérias-primas
utilizadas. Essas misturas permitem alteracdes planejadas
nas propriedades dos fluidos de perfuracdo. Destaca-se que
essas combinacdes podem ser planejadas pela técnica do
delineamento estatistico de misturas, através de experimentos
definidos de forma a buscar formulagdes com propriedades
reolégicas adequadas as especificacdes da Petrobras [8].

O delineamento de misturas possibilita a obtencdo de
superficies de resposta [6, 7]. Com as superficies obtidas,
pode-se prever os valores das propriedades para qualquer
mistura do intervalo considerado com base nas propor¢des dos
seus componentes [9, 10]. Esta metodologia tem encontrado
aplicagdes importantes em vdrias dreas tecnoldgicas, tendo
sido aplicada em tecnologia de argilas com grande sucesso
[11-15]. Em todos os casos essa metodologia levou a
uma maior eficiéncia e confianga nos resultados obtidos
e simultaneamente possibilitou a otimizagdo dos sistemas
com um minimo de experimentos. Este trabalho teve como
objetivo estudar as propriedades reoldgicas de argilas
esmectiticas do estado da Paraiba e suas misturas para uso
em fluidos de perfuragcdo de pocos de petrdleo. Para isto, as
argilas utilizadas foram dos novos depdsitos do municipio de
Olivedos e dos jazimentos de Boa Vista, ambos do estado da
Paraiba.

MATERIAIS E METODOS

Foram estudadas quatro amostras de argilas esmectiticas:
duas argilas bentoniticas extraidas de diferentes pontos
das jazidas localizadas no municipio de Olivedos, PB,
e duas argilas bentoniticas denominadas de Chocolate e
Bofe, cedidas pela Bentonita Unido Nordeste, situada no
municipio de Boa Vista, PB, conforme Tabela I. As amostras
de Olivedos foram obtidas através de estudos preliminares,
onde foram formuladas composicdes de argilas extraidas
do mesmo jazimento, utilizando a técnica de planejamento
experimental [6]. Os resultados ndo foram satisfatorios
surgindo a necessidade da introducdo de argila de melhor
qualidade sendo escolhidas as do Municipio de Boa Vista,
que também se situam geograficamente préximas dos
jazimentos de Olivedos.

Tabela I - Identificacdo das argilas estudadas.
[Table I - Identification of studied clays.]

Amostra Procedéncia
AMI1 Jazidas localizadas em Olivedos, PB
AM?2 Jazidas localizadas em Olivedos, PB
AM3  Jazida localizada em Boa Vista, PB (Chocolate)
AM4 Jazida localizada em Boa Vista, PB (Bofe)

A caracterizacdo fisica, quimica e mineraldgica das
amostras foi realizada pelos seguintes métodos: andlise
granulométrica por difracdo de laser (AG), equipamento
CILAS 1064, em modo umido; andlise quimica por
fluorescéncia de raios X (EDX), equipamento 720 da
Shimadzu; difracido de raios X (DRX), equipamento XRD
6000 da Shimadzu, com radiagao Ko do Cu (40 kV/30 mA)
e velocidade do gonidometro de 2 °/min e passo de 0,02°, com
faixa de 20 de 2° a 60°. As andlises termogravimétricas (TG)
e andlises térmicas diferenciais (ATD) foram realizadas
simultaneamente em um sistema de andlises térmicas RB-
3000 da BP, com taxa de aquecimento de 12,5 °C/min,
temperatura maxima de 1000 °C e o padrao utilizado na ATD
foi o 6xido de aluminio (AlO,) calcinado. As bentonitas
foram misturadas em diferentes composicdes e aditivadas
com Na CO, na proporg¢do de 125 meq/100 g de argila seca,
com periodo de 5 dias de cura para o favorecimento da
troca dos cdtions. As propriedades reoldgicas, viscosidades
aparente e plastica, foram obtidas por meio de viscosimetro
Fann 35, e o volume de filtrado foi determinado em um filtro
prensa Fann, conforme norma da Petrobras [8].

RESULTADOS E DISCUSSAO

Na Fig. 1 estao apresentadas as curvas de distribui¢do de
tamanho de particulas das amostras estudadas. As amostras
apresentaram comportamento monomodal com excecdo das
amostras AM1 e AM3 que foram bimodais. Observou-se
que as amostras estudadas apresentaram didmetro abaixo
de 2 wm correspondente a fragdo argila entre 18 e 43% e
didmetro médio de particula entre 4,63 e 7,22 um. Observou-



P. M
4,5 T T T T
—0—AM1
4.0 L b‘l —A—AM2
) i [ " —%—AM3 -
s 35 ¥ ", —n—AM4
8 3,0+
o
2.5
€
S 2,04
k=
g 1,54
F 1,0 -
5]
> 05
0,0
1 10 100
Tamanho da particula (um)
] —a—AM1 o L
100 e D7D7Q TX-TE-E- T —TX
§ —:—AME» / 1
o 80 - —0—AM4 o
2
©
— a m
g 60 = /
3 //5 b)
S 401 / |
£ /5
= 20
5 i
> - / .
/% e
0 T o=hP
1 10 100

Tamanho da particula (um)

Figura 1: Curvas de distribuicdo de tamanho de particulas das
amostras estudadas.
[Figure 1: Particle size distribution curves of samples analyzed.]

se também que o didmetro médio maior foi apresentado para
as composicdes AM1 e AM2, ambas de Olivedos, PB. Esses
valores foram similares aos encontrados nos estudos sobre
argilas bentoniticas [3, 4].
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Na Tabela II estdo apresentadas as composicdes
quimicas das amostras estudadas. Pdde-se observar que as
amostras analisadas apresentaram elevados teores de 6xido
de silicio variando entre 50,7 e 67,5% que se referem tanto
ao oxido presente na folha tetraédrica do argilomineral
como também a silica livre, ou seja, mineral acessério. Os
valores de Ale3 evidenciaram variacdo entre 14,1 e 22,3%
que definem a alumina presente na camada octaédrica e
minerais acessorios. Observou-se também que as amostras
apresentaram teores elevados de 6xido de ferro, sendo
a amostra AM3 com 8,7% e a amostra AM4 com 6,8%;
esses teores elevados nas amostras foram oriundos da folha
octaédrica dos argilominerais esmectiticos e dos minerais
acessdrios presentes como hematita, goetita e ilmenita. Estes
teores foram similares aos obtidos nos estudos de bentonitas
do estado da Paraiba [3, 4]. As bentonitas AM1, AM2 ¢
AM3 apresentaram teores significativos de 6xido de célcio:
célcio presente nas camadas das esmectitas policationicas e
constituinte de acessorios, na forma de calcita ou dolomita.
As amostras apresentaram perda ao fogo entre 8,1 e 14,0%,
relacionada a perda de 4guas coordenadas e adsorvidas,
hidroxilas dos argilominerais, carbonatos, matéria organica
e outros.

Na Fig. 2 estdo apresentadas as curvas de andlises
termogravimétricas e térmicas diferenciais das argilas
estudadas. Pode-se observar as seguintes transformacdes
térmicas: grande pico endotérmico a aproximadamente 140
°C, caracterizando a presenca de dgua livre e adsorvida,
com um ombro a aproximadamente 160 °C, caracteristico
da presenca de 4dgua intercalada entre as camadas;
pico endotérmico em torno de 550 °C caracterizando a
desidroxilacdo da esmectita e caulinita; para as amostras
das argilas AM1 e AM2, um pico endotérmico em 774
°C (AM1) e 797 °C (AM2) possivelmente relacionado a
presenca do carbonato de magnésio; pico endotérmico
com méiximo em 891 °C caracterizando a presenca de
carbonato de célcio e sua decomposi¢@o; e por tltimo um
pico exotérmico com mdximo em torno de 910 a 940 °C
caracteristico da nucleacdo de mulita. A andlise das curvas
de DTA permitiu concluir que os resultados foram de acordo
com a composi¢do quimica das amostras apresentados na
Tabela II. Comparando os resultados dos termogramas
com os valores encontrados por [4] para as argilas de Pedra
Lavrada, PB, bem como [2] para as argilas de Cubati, PB, e
por [3, 16] para as argilas de Sossego, PB, observou-se que
foram similares, evidenciando um comportamento tipico

Tabela II - Composi¢ao quimica (% em massa) das argilas estudadas.
[Table II - Chemical composition (Wt%) of studied clays.]

Amostra  SiO, ALO, MgO Fe,O, CaO TiO,  Outros 6xidos PF
AMI 51,1 223 33 4,6 38 0,6 09 134
AM2 50,7 21,7 33 4,6 38 0,6 10 14,0
AM3 554 18,1 32 8,7 24 10 22 90
AM4 67,5 14,1 2,1 6.8 03 0,5 0,5 8,1

PF - perda ao fogo.
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Figura 2: Curvas de andlises termogravimétricas e térmicas diferenciais das argilas estudadas.
[Figure 2: Thermogravimetric and differential thermal analysis curves of clays.]

das argilas bentoniticas oriundas do estado da Paraiba. As
curvas de andlises termogravimétricas das amostras em
estudo indicaram que a perda total de massa, correspondente
as perdas de dgua, matéria organica, hidroxilas e carbonatos,
variou entre 17 e 21%. Esses termogramas foram similares
aos determinados por [4, 16, 17]. Comparando os resultados
dos termogramas com os valores encontrados por [16] para
as argilas de Pedra Lavrada, PB, bem como [13, 18] para as
argilas de Cubati, PB, e por [3] paras as argilas de Sossego,
PB, observou-se que foram similares, evidenciando um
comportamento tipico das argilas bentoniticas.

Na Fig. 3 estdo apresentados os difratogramas de raios
X das amostras estudadas na forma natural e aditivada
com etilenoglicol. Observou-se que todas as amostras
estudadas apresentaram: argilomineral esmectitico (JCPDS
29-1497) caracterizado pelas distancias interplanares
basais de 10,11, 10,51, 5,73 e 3,87 A; minerais acessorios
como o quartzo (JCPDS 46-1045), caracterizado pelas
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Figura 3: Difratogramas de raios X das amostras estudadas.
[Figure 3: X-ray diffraction patterns of the samples.]
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distincias interplanares basais de 3.0, 2,99 e 3,71 A; e
feldspato (JCPDS 13-0294) caracterizado pelas distancias
interplanares basais de 2,74, 2,63 e 3,58 A. A partir das
andlises de DRX, constatou-se que as amostras estudadas
apresentaram semelhancas com outras amostras oriundas do
estado da Paraiba dos municipios de Cubati [2], Boa Vista,
Pedra Lavrada, Olivedos e Sossego [3, 4].

Na Tabela III estdao indicados os parametros reoldgicos
das dispersdes preparadas com as diferentes composi¢des
das amostras AM1, AM2, AM3 e AM4 estabelecidas
pelo planejamento em rede simplex centroide {4,2}. Para
realizagdo do planejamento experimental todos os ensaios
foram realizados em duplicata. Observando os valores das

propriedades reoldgicas (VA - viscosidade aparente, VP
- viscosidade pléstica, VF - volume de filtrado) obtidos
para as amostras individuais [composicdes: 1 (100%
AM1), 2 (100% AM2), 3 (100% AM3) e 4 (100% AM4)]
e comparando com a norma EP-1EP-00011-A, 2011 [8]
para fluidos de perfuracdo de pocos de petréleo base dgua,
observou-se que apenas a amostra AM3 apresentou valores
de VA e VF dentro das especificagdes, enquanto a amostra
AM4 apresentou valor dentro da especificagdo para VF, a
amostra AM1 apresentou valor dentro da especificacio
no valor VP e AM2 ndo atendeu a qualquer valor das
especificacdes. Para composi¢des com 50% de cada
amostra, pode-se constatar que a tUnica que satisfez por

Tabela IIT - Pardmetros reoldgicos (VA - viscosidade aparente, VP - viscosidade plastica, VF - volume de filtrado) para
misturas com diferentes fracGes de argilas AM1, AM2, AM3 e AM4.
[Table III - Rheological parameters (VA - apparent viscosity, VP - plastic viscosity, VF - filtrate volume) for the mixes with

different fractions of clays AM1, AM2, AM3 and AM4.]

Composicio %AMI1 %AM2 %AM3 %AM4 VA (cP) VP(cP)  VF(mL)
1 100 0 0 0 19.75 1,00 30,00
2 0 100 0 0 13,00 3,00 28,00
3 0 0 100 0 62,25 3,00 18,00
4 0 0 0 100 5,00 3,00 18,00
5 50 50 0 0 1575 2,50 27,00
6 50 0 50 0 43,50 2,50 25,00
7 50 0 0 50 9,00 4,00 24,00
8 0 50 50 0 36,00 3,00 250
9 0 50 0 50 8,00 3,50 23,00
10 0 0 50 50 16,50 5,00 18,00
11 3333 3333 3333 0 28,00 3,50 27,00
12 3333 3333 0 3333 9,75 3,00 26,00
13 3333 0 3333 3333 14,50 4,00 18,00
14 0 3333 3333 3333 14,00 3,50 18,00
15 25 25 25 25 14,00 2,00 24,00
16 100 0 0 0 17,00 2,00 30,00
17 0 100 0 0 16,50 2,00 27,50
18 0 0 100 0 57,00 3,00 18,00
19 0 0 0 100 5,50 3,00 18,00
20 50 50 0 0 16,00 1,00 25,00
21 50 0 50 0 37,00 1,50 24,50
22 50 0 0 50 10,00 3,00 23,00
23 0 50 50 0 36,50 3,00 25,00
24 0 50 0 50 9,00 4,00 23,00
25 0 0 50 50 20,00 5,00 18,00
26 3333 3333 3333 0 29,00 2,00 27,00
27 3333 3333 0 3333 9,00 3,00 26,00
28 3333 0 3333 3333 15,50 4,00 18,00
29 0 3333 3333 3333 14,50 4,00 18,00
30 25 25 25 25 15,40 2,50 25,50

Especificacdes EP-1EP-00011-A (Petrobras, 2011) [8] =15 >4 <18
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Tabela IV - Equagdes correlacionando os valores de VA, VP ¢ VF com as fragdes massicas das amostras

de argilas AM1, AM2, AM3 e AM4.

[Table IV - Equations relating the values VA, VP and VF with the mass fractions of the samples clays

AM1, AM2, AM3 and AM4.]

Parametro

Equacdo

VA=18,38.AM1* + 14,76.AM2* + 59,63.AM3* + 5,26 AM4* — 3,04. AM1AM2

VA®

+ 4,71.AM1AM3 — 9,54 AM1AM4 — 4,04. AM2AM3 - 6,29. AM2AM4

— 57,04 AM3AM4* — 52,51. AMIAM2AM3 - 30,01. AMIAM2AM4 —
153,01 AMIAM3AM4* — 124,14 AM2AM3 AM4*

VP = 1,53.AM1* + 2,59.AM2* + 3,06.AM3* + 3,12.AM4* - 1,29. AM1AM2 —
VPp® 0,73.AM1AM3 + 4,20 AM1AM4* + 0,28 AM2AM3 + 2,21 AM2AM4 +

6,77.AM3AM4*

VF = 30,28.AM1* + 27,78 AM2* + 18,03.AM3* + 18,03.AM4* - 12,52.

VF¢

AMIAM2*+1,98. AMIAM3 —3,02.AM1AM4 +7,48. AM2AM3* - 0,52.

AM2AM4 — 1,02.AM3AM4 + 76,26, AM1AM2AM3* + 88,26.AM1A-
M2AM4* - 81,99. AM1AM3AM4* — 85,74 AM2AM3 AM4*

* - valor estatisticamente significativo; “ - viscosidade aparente; " - viscosidade pldstica; © - volume de filtrado.

completo as normas para fluidos de perfuracdo base dgua
foi a composi¢ao 50% AM3+50% AM4. As composi¢des
50% AM1+50% AM2, 50% AM1+50% AM?3, bem como
50% AM2+50% AM3, atenderam apenas o requisito de
VA; a composi¢ao com 50% AM1+50% AM4 atendeu os
requisitos de VP; as demais composi¢des, nesta propor¢ao,
ndo preencheram a nenhum dos requisitos exigidos nas
especificacoes da Petrobras. Em relacdo as composi¢des com
33,33% verificou-se que a composicao 33,3% AM1+33,3%
AM3+333% AM4 atendeu as especificacoes de VP e VF
estabelecidas pela EP-1EP-00011-A [16], a composicao
33.3% AMI1+33,3% AM2+33,3% AM3 possuiu VA acima
do limite estabelecido e a composi¢ao 33,3% AM2+33,33%
AM3+33.3% AM4 possuiu VF igual a 18 e a composicao
333% AMI1+333% AM2+33,3% AM4 ndo apresentou
valores dos pardmetros reoldgicos dentro das especificagdes
estabelecidas pela norma. A composi¢do com 25% de cada
amostra nao apresentou propriedades reoldgicas dentro das
especificacdes da EP-1EP-00011-A [16].

A partir dos resultados obtidos com réplicas foi possivel
gerar equacdes de regressdo de acordo com varios modelos,
correlacionando as proporgdes das argilas na composig@o
com os parametros VA, VP e VF, escolhendo-se as equagdes
que apresentaram significancia estatistica ao nivel de 95%
de confianga. Os modelos matematicos correlacionando os
valores de VA, VP e VF com as propor¢des das amostras de
argilas AM1, AM2, AM3 e AM4 sdo apresentados na Tabela
IV. Nas equagdes de regressdo pdde-se observar coeficientes
maiores que zero indicando que interagiram sinergicamente
e contribuiram para elevar os valores das propriedades; ja
os coeficientes menores que zero indicaram que interagiram
antagonistamente e contribuiram para diminuir os valores
destas propriedades [19]. Analisando os termos da equag@o
VA observou-se que foram estatisticamente significativas

as amostras individuais AM1*, AM2* AM3* e AM4*,
bem como as composigoes AM3AM4*, AMIAM3AM4*
e AM2AM3AM4*. As amostras individuais interagiram

sinergicamente contribuindo para aumentar VA e
as composigdes AM3AM4*, ~ AMIAM3AM4* e
AM2AM3AM4*  interagiram antagonistamente contri-

buindo, portanto, para diminuir os valores de VA; as demais
combinagdes nao foram estatisticamente significativas.
Analisando os termos da equagdo VP observou-se que
foram estatisticamente significativas as amostras individuais
AMI1*, AM2*, AM3* e AM4*, bem como as composi¢des
AM3AM4*, e todas elas interagiram sinergicamente
contribuindo para aumentar VA; as demais combinagdes ndo
foram estatisticamente significativas. Analisando os termos
da equagdo VF observou-se que foram estatisticamente
significativas as amostras individuais AM1*, AM2* AM3* e
AM4*, bem como as composi¢cdes AMIAM2* AM2AM3*,
AMIAM2AM3*, AMIAM2AM4*, AMIAM3AM4* ¢
AM2AM3AM4*, As amostras individuais e as combinagdes
AM2AM3*, ~ AMIAM2AM3* e AMIAM2AM4*
interagiram sinergicamente contribuindo para aumentar
VA e as composicoes AMIAM3AM4* ¢ AM2AM3AM4*
interagiram antagonistamente contribuindo, portanto, para
diminuir os valores de VA; as demais combinagdes nao
foram estatisticamente significativas.

Na Tabela V estdo contidos os principais parametros
estatisticos para os modelos apresentados na Tabela IV. Os
modelos foram analisados com os dados experimentais de
VA, VP e VF, obtidos com réplicas. A analise de cada um
dos principais pardmetros estatisticos (teste F, razdo entre o
teste F calculado ¢ o teste F tabelado, valor p e coeficiente de
multipla determinacdo, R?, no nivel de 95% de confianga),
permitiu extrair varias conclusdes sobre o modelo. Analisan-
do o valor de p na Tabela V, pode-se concluir que os mode-
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Tabela V - Estatisticas relevantes para analise de variancia das variaveis VA, VP e VF relativos ao modelo.

[Table V - Relevant statistics for analysis of variance of VA variable VH and VF, relative to the model.]

Variavel Modelo Teste F_, F./F. Valor p R?
VA*® Cubico especial 133,829 55,762 0,000 0,991
VP* Quadratico 5,655 2,366 0,192 0,718
VF¢ Cubico especial 36,748 15,312 0,000 0,968

F - F calculado; F,, - F tabelado; R - coeficiente de miiltipla determinagdo; “ - viscosidade aparente; * -
viscosidade pldstica; © - volume de filtrado.

Tabela VI - Pardmetros para falta de ajuste do modelo das varidveis VA, VP e VFE.
[Table VI - Parameters for lack of model fit of the variables VA, VP and VF.]
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Variavel Modelo Teste F_, para falta de ajuste F./F. Valor p
VA Cubico especial 0,262 0,058 0,617
VP Quadratico 2,259 0,779 0,102
VF Cubico especial 45,809 10,090 0,000

los foram estatisticamente significativos ao nivel estipulado
(valor p< nivel de significancia) para os parametros reolo-
gicos VA e VF, excetuando para o valor de p relativo a VP
(0,192) que foi superior a 0,05, portanto, ndo foi estatistica-
mente significativo ao nivel estipulado (95%). Os valores
de R? indicam que quanto mais perto da unidade estiver este
valor, mais ajustado ¢ o modelo. Analisado a Tabela V pdode-
se concluir que estdo bem ajustados para VA, VP e VF. Uma
regressao na qual o valor da razdo entre o F calculado e o F
tabelado for no minimo cinco vezes maior que o valor do F
tabelado, o modelo ndo ¢é apenas estatisticamente significati-
vo, mas também preditivo.

Como os dados de VA, VP e VF foram obtidos em
duplicatas, foi possivel avaliar a adequacdo dos modelos
fazendo testes para falta de ajuste que sdo apresentados
na Tabela VI. Analisando os valores de p nesta tabela,
pdde-se concluir que, para os parametros VA e VP, a falta
de ajuste ndo foi estatisticamente significativo ao nivel
estipulado (valor p> nivel de significancia), indicando que
para estas amostras ndo houve variabilidade significativa
entre os valores dos parametros obtidos nos ensaios e nas
suas réplicas. Fato semelhante ndo ocorreu com VF em que
o valor de p indicou que foi estatisticamente significativo
para falta de ajuste, comportamento préprio de algumas
dispersdes que apresentam grande variagdo dos pardmetros
reologicos no estado floculado-gel. Os valores do teste F_
e arelagdo F_/F  também revelaram que o modelo ndo foi
estatisticamente significativo para a falta de ajuste.

Na Fig. 4 estao representadas as curvas de niveis de VA,
que atenderam as especificacdes das normas da Petrobras,
para as amostras de Olivedos (AM1 e AM2) ¢ Boa Vista
(AM3 e AM4). Analisando a Fig. 4 (a, ¢, d), observa-se
que os maiores valores de VA foram encontrados para as
composic¢des proximas aos vértices relativos a amostra AM3,
proveniente de Boa Vista, 4 exce¢do da Fig. 4b, em que
os maiores valores foram encontrados proximo do vértice
correspondente a amostra AM1, proveniente de Olivedos;
os valores de VA desta amostra, proximo de 18 cP, foram

muito inferiores aqueles da amostra de Boa Vista, AM3, os
quais foram em torno de 50 cP. Na Fig. 5 estdo representadas
as curvas de niveis de VP, que atenderam as especificagdes
das normas da Petrobras, para as amostras de AM1 e AM2
(Olivedos) e AM3 ¢ AM4 (Boa Vista). Observou-se que as
amostras individuais ndo apresentaram valor de VP dentro
das especificagdes da Petrobras, no entanto, regides de
misturas bindrias e ternarias apresentaram valores de VP de
forma significativa para as amostras AM3 e AM4 de Boa
Vista, PB. Na Fig. 6 estdo representadas as curvas de niveis
de volume de filtrado (VF); observou-se que para alguns
valores de misturas bindrias e ternarias a propriedade de
VF apresentou resultados dentro das especificagdes das
normas da Petrobras. Observou-se que os maiores valores
de VP foram encontrados para as composi¢des localizadas
na regido intermediaria entre as amostras AM3 e AM4 e
algumas composigdes ternarias.

As curvas de niveis permitiram a intersecdo de
graficos de modo a se obter uma regido em que todos os
parametros atenderam os requisitos estabelecidos pela
norma da Petrobras. Na Fig. 7 estdo representadas as
areas onde ocorreram a interse¢do dos trés pardmetros
VA, VP e VF e retinem as condi¢cdes que satisfizeram os
requisitos estabelecidos pela Petrobras para uso em fluidos
de perfuracdo de pogos de petrdleo a base de agua para
as amostras de Olivedos e Boa Vista. A fim de validar
experimentalmente o modelo, utilizaram-se dados da
intersecdo relativa as amostras de Olivedos ¢ Boa Vista. Na
Tabela VII estdo indicadas duas composi¢des selecionadas
da area hachurada (Fig. 7b), escolhidas aleatoriamente, com
os respectivos valores dos pardmetros reologicos. Na Tabela
VIII estdo indicados os valores dos pardmetros reologicos
calculados a partir das equagdes matematicas obtidas e
das composigdes selecionadas, utilizadas para validar o
modelo experimentalmente. Analisando as Tabelas VII e
VIII, pode-se constatar que os valores de VA calculados
através das equagdes matematicas foram um pouco
superiores aqueles obtidos experimentalmente, enquanto
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Figura 4: Projecdes das superficies de resposta e curvas de nivel para VA, calculadas a partir do modelo cubico especial.
[Figure 4: Projections of the response surfaces and contours to VA, calculated from the special cubic model.]
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Figura 5: Projecdes das superficies de resposta e curvas de nivel para VP, calculadas a partir do modelo quadratico.
[Figure 5: Projections of the response surfaces and contour lines for VP, calculated from the quadratic model.]
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Figura 6: Projecdes das superficies de resposta e curvas de nivel para VF, calculadas a partir do modelo ctibico especial.
[Figure 6: Projections of the response surfaces and contour lines for VF, calculated from the special cubic model.]
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Figura 7: Interse¢do dos gréficos de VA, VP e VF das amostras de Olivedos e Boa Vista.
[Figure 7: Intersection of VA, VP and VF charts of Olivedos and Boa Vista samples.]

Tabela VII - Composi¢des e parametros reolgicos da drea de intersecao.
[Table VII - Compositions and rheological parameters of the intersection area.]

Composicio VA(cP)*  VP(P)®  VF(mL)¢
0,125 AM2 - 0,545 AM3 - 0,330 AM4 17,00 5,00 18,00
0,083 AM2 - 0,667 AM3 - 0,250 AM4 25,50 5,00 18.00

“-viscosidade aparente;’ - viscosidade pldstica; ¢ - volume de filtrado.

Tabela VIII - Pardmetros reoldgicos calculados a partir das equacdes matemadticas.
[Table VIII - Rheological parameters calculated from the mathematical equations.]

Composi¢do VA (cP) VP (cP) VF (mL)
0,125 AM2 - 0,545 AM3 - 0,330 AM4 22,50 435 17,61
0,083 AM2 - 0,667 AM3 - 0,250 AM4 30,18 421 17,38
que em relag@o aos valores de VP o fenomeno foi inverso, foram proéximos em ambos os casos; contudo, em ambos os
ou seja, os valores calculados foram inferiores aqueles casos, todos os parametros reologicos foram de acordo com

obtidos experimentalmente; ja em relacdo a VF os valores o estabelecido pela norma da Petrobras [8]. As variagdes
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apresentadas foram aceitaveis permitindo assim a validag@o
experimental dos modelos estatisticos obtidos.

CONCLUSOES

Com o objetivo de estudar as propriedades reoldgicas
de argilas esmectiticas dos municipios de Olivedos e Boa
Vista do estado da Paraiba como viscosificante para uso
em fluidos de perfuracdo de pogos de petroleo, base agua,
foi possivel concluir que: a caracterizagdo das argilas ben-
toniticas naturais evidenciaram que as argilas de Olivedos
apresentaram elevada contaminagdo de minerais acessorios,
sendo esses responsaveis pelas propriedades reoldgicas nao
adequadas para uso em fluidos de perfuragdo. Os modelos
estatisticos para todos os parametros reoldgicos (VA - vis-
cosidade aparente, VP - viscosidade plastica, VF - volume
de filtrado) foram estatisticamente significativos ao nivel
estipulado (95%) e foram validados experimentalmente. Os
resultados mostraram a importancia do estudo de otimizacao
de composicdes de argilas para uso em fluidos de perfura-
¢do utilizando a técnica de planejamento experimental. As
composicdes das argilas bentoniticas dos novos depositos
quando misturadas, em propor¢des definidas, com as argilas
de Boa Vista apresentaram propriedades reoldgicas adequa-
das para uso em fluidos de perfuracdo de pocos de petroleo,
base agua.
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