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RESUMO

FERNANDES, Rubens R. Metodologia para preparacdo de amostras em testes
reoldgicos e avaliacdo da tensdo limite de escoamento de fluidos de perfuragéo.
Trabalho de Conclusdo de Curso — Curso de Engenharia Mecanica, Universidade
Tecnoldgica Federal do Parand, 2014.

Neste trabalho € proposta uma metodologia para preparacdo de amostras para
ensaios reolégicos com fluidos de perfuracdo base Oleo, a qual € utilizada para
avaliar as tensdes limite de escoamento dinamica e estatica do fluido BR-MUL 117.
A metodologia apresentada é validada a partir de ensaios experimentais com o
objetivo de determinar a geometria de medicdo mais adequada e o tempo de
repouso ao qual o fluido € submetido. Posteriormente, estuda-se a influéncia da
geometria de medicdo, do método de insercdo de amostra no reébmetro e de diversas
condi¢cbes de pré-cisalhamento na avaliagdo da tensdo limite de escoamento e na
tensdo em regime permanente, utilizando-se meétodos estatisticos de forma a
verificar a validade da metodologia. Observa-se que a geometria de medicdo mais
adequada sdo as placas paralelas ranhuradas, que o método de insercdo de
amostra ndo induz mudancas estatisticamente significativas no comportamento
reolégico do material, e que o pré-cisalhamento induz mudancas irreversiveis na
amostra. A tensado limite de escoamento dindmica é determinada a partir da
construcdo de curvas de equilibrio de Bingham e de Herschel-Bulkley, enquanto que
a tenséo limite de escoamento estética € determinada a partir de ensaios de fluéncia
multipla. Conclui-se que as tensfes limite de escoamento estatica e dinamica

apresentam valores distintos para o fluido de perfuracdo BR-MUL 117.

Palavras-chave: Reologia, Reometria, Fluido de perfuracdo, Amostragem, Tensao

limite de escoamento



ABSTRACT

FERNANDES, Rubens R. Sampling methodology for rheometrical experiments and
drilling fluids vyield stress evaluation. Final Project — Mechanical Engineering
undergratuate course, Federal University of Technology — Parana, 2013.

In this work, a sampling methodology for oil based drilling muds is proposed, which is
later used to evaluate the dynamic and static yield stress of the BR-MUL 117 drilling
fluid. The methodology is validated using experimental data, aiming to select the best
measuring geometry and the optimal resting time. Thereafter, the influence of the
measuring geometry, the sample insertion method and several pre-shearing
conditions in the yield stress and in the steady state stress is studied, using statistical
methods to validate the methodology. It is shown that the best measuring geometry is
the roughened parallel plates, that the sample insertion method does not induce
significant statistical changes in the rheological behavior and that the pre-shearing
induces irreversible changes in the sample, which leads to changes in the rheological
behavior. The dynamic yield stress is determined from equilibrium curves fitted with
the Bingham and Herschel-Bulkley equations, while the static yield stress is
evaluated trough creep tests. It is shown that the static and dynamic yield stresses
are different for the drilling fluid BR-MUL 117.

Keywords: Rheology, Rheometry, Drilling fluid, Sampling, Yield stress
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1 INTRODUGAO

1.1 Contexto do Tema

O petroleo é a principal fonte de energia do mundo moderno, sendo vital como
matéria prima para combustiveis, plasticos, asfaltos e varios outros produtos
derivados. A descoberta das reservas de 6leo do pré-sal levou a Petrobras, maior
companhia do ramo petrolifero do Brasil, a investir em centros de pesquisa e em
parcerias com universidades brasileiras. Os projetos desenvolvidos por essas
parcerias abrangem diversas fases do processo de producdo, da prospeccdo ao
refino, passando pela perfuracdo de pocos e pela extracdo do 6leo. Atualmente, a
producdo de petrdleo nas bacias de Campos e Santos supera os 300 mil barris
diarios’, e estima-se que em 2017 a produc&o ultrapasse 1 milh&o de barris por dia,

com investimentos que chegarado a 52,2 bilhdes de ddlares (Petrobras, 2013).

A extracdo do petréleo € resultado de um esforco conjunto de diversos
profissionais, como geoélogos, quimicos, engenheiros, bidélogos e administradores.
Esse processo comecga pela perfuracao, que é realizada com o uso de uma sonda -
gue por sua vez é constituida por diversos componentes mecanicos. O elemento que
entra em contato direto com a rocha virgem é a broca - que normalmente utiliza aco
ou diamante como material abrasivo - que se localiza na extremidade de uma coluna
de perfuracdo constituida por tubos de aco. O fluido de perfuracdo € um composto
sintético com mistura de solidos, liquidos, produtos quimicos e até mesmo gases
(THOMAS, 2001). O fluido é injetado com o uso de bombas para o interior da coluna,
e retorna para a superficie através do espaco anular entre 0 po¢o e a coluna de

perfuracao.

Ao atingir a superficie, o fluido carrega os fragmentos de rocha, também
conhecidos por cascalho, para fora do poco. Quando 0 pogo atinge uma
determinada profundidade, o espaco anular entre as paredes e a coluna de
perfuracdo é preenchido com cimento para garantir a estabilidade e possibilitar a

continuidade das atividades, em um processo conhecido por cimentagdo. Apds a

1 . . . . . .
Um barril de petréleo é equivalente a aproximadamente 160 litros.
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conclusdo desse procedimento em um determinado trecho do poc¢o, a coluna de

perfuracdo € novamente inserida com uma broca de didmetro menor.

O processo conjunto de cimentacdo e de insercdo de novas colunas de
perfuracdo com diametros cada vez menores € repetido quantas vezes forem
necessarias até que o poco atinja a profundidade ideal (THOMAS, 2001). Dentre as
funcBes atribuidas ao fluido de perfuracdo, destacam-se o0 carregamento de
cascalho e a manutencéo da estabilidade do poco (DARLEY e GRAY, 1988). Para
que o fluido de perfuracdo tenha o melhor desempenho possivel no cumprimento
dessas funcbes, é necessario que se tenha conhecimento das caracteristicas
reolégicas do material. O conhecimento detalhado das propriedades reoldgicas dos
fluidos permite o controle e melhora da perfuracdo, o que pode acarretar em reducéo

de tempo e de custos do processo.

A reologia é o campo da ciéncia que estuda a deformacéo e o escoamento da
matéria e encontra aplicacdes em diversas areas, em especial nas industrias de
polimeros, de tintas e na petrolifera. Essas industrias ttm como ponto em comum o
uso extensivo de fluidos ndo newtonianos, que apresentam comportamento
reolégico mais complexo do que os fluidos newtonianos. Thomas (2001) argumenta
que o estudo das propriedades de fluidos de perfuracdo é de vital importancia para o
processo de perfuracdo de pocgos, uma vez que apresentam influéncia direta nas
perdas de carga na tubulacdo — as quais devem ser minimizadas - e na velocidade
de transporte dos cascalhos. Propriedades reoldgicas basicas, como a viscosidade e
a tensao limite de escoamento, tém papel fundamental no bom desempenho das
funcdes do fluido de perfuracéo.

A Figura 1 representa esquematicamente os diferentes processos pelos quais o
fluido de perfuracdo € submetido na sonda. O fluido é inicialmente armazenado no
tanque (1) e bombeado para a coluna de perfuracdo com o auxilio da bomba (2),
onde prossegue até a broca (3). Ao retornar pelo espaco anular (4), carrega consigo
os cascalhos, até chegar a linha de retorno (5). O fluido é entdo separado dos

cascalhos no agitador (6), retorna ao tanque e € novamente aproveitado. Os

cascalhos resultantes da filtragem séo depositados em (7).
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Figura 1 — Representacdo esquematica de uma sonda de perfuracgao.
Adaptado de Schlumberger (2010)

1.2 Caracterizagdo do Problema

Fluidos de perfuracdo sé@o objetos de estudo por parte de reologistas de todo o
mundo. Porém, com a descoberta dos campos petroliferos do pré-sal, a correta
determinacdo das propriedades reologicas desse tipo de material tornou-se uma
necessidade evidente para a industria petrolifera brasileira, uma vez que a
perfuracdo de pocos de grande profundidade exige altos niveis de estabilidade
estrutural (provida, dentre outras formas, pelo fluido de perfuracdo) e carregamento
eficiente de cascalho (THOMAS, 2001).

Ao longo da histéria, fluidos de perfuragédo foram utilizados para perfurar pogos
mesmo antes do desenvolvimento da industria petrolifera. Existem registros de
pocos de até sete metros de profundidade no Egito em cerca de 3.000 A.C. e de
outros com centenas de metros de profundidade na China entre os anos de 1.122 e
250 A.C. Durante a perfuracdo desses poc¢os, agua era utilizada como fluido de
perfuracdo com a funcdo principal de carregar cascalhos (DARLEY e GRAY, 1988).
Com o desenvolvimento da industria petrolifera nos Estados Unidos no século XIX,
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tornou-se clara a necessidade de fluidos de perfuracdo mais complexos, que
pudessem ndo somente carregar os fragmentos de rocha, mas também garantir a
estabilidade dos pocos, cada vez mais profundos. O primeiro fluido de perfuracéo de
gue se tem noticia foi patenteado no século XIX por M.J. Chapman, e consistia em
uma mistura de argila, farelo de cereais, gréos vegetais e cimento (CHAPMAN,
1890).

A industria de petr6leo mostra uma preocupacao constante com a hidraulica
associada a perfuracdo de pocos e obviamente o fluido de perfuracdo € de vital
importancia. No ENAHPE? 2013, um desafio foi lancado aos diferentes grupos de
pesquisa presentes no congresso. Amostras do mesmo fluido de perfuragdo BR-
MUL 745, formulado pelo CENPES®-Petrobras foram distribuidas a cada um dos
grupos participantes, com diretrizes para a caracterizacdo reolégica do material.
Essas diretrizes continham instrugbes detalhadas para o procedimento de
amostragem e o0s parametros a serem utilizados em cada teste. O objetivo desse
desafio era verificar se as metodologias empregadas por cada grupo de pesquisa
eram consistentes o suficiente para permitir que os resultados fossem comparados
uns com os outros. A Figura 2 apresenta curvas do médulo elastico em funcéo da
tensdo de cisalhamento obtidas por diferentes grupos de pesquisa presentes no
ENAHPE 2013. Como as curvas obtidas sdo bastante diferentes, conclui-se que 0s
laboratoérios provavelmente ndo possuem metodologias de preparacdo de amostras
coerentes entre si. Dessa forma, torna-se evidente a necessidade do
estabelecimento de uma metodologia consistente para a preparagao e padronizacéo
de amostras e realizac@o de ensaios reoldgicos com fluidos de perfuragéo.

2V Encontro Nacional de Hidraulica de Pogos de Petréleo e Gas.
% Centro de Pesquisas Leopoldo Américo Miguez de Mello.
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Figura 2 — Curvas de médulo elastico em funcéo da tenséo de cisalhamento do
fluido BR-MUL 745 obtidas por diferentes grupos de pesquisa no ENAHPE —
2013

Adaptado de De Souza et al. (2013)

1.3 Objetivos

Nesse trabalho é desenvolvida uma metodologia para o procedimento de
amostragem de fluidos de perfuragcéo e é realizada uma investigacdo experimental
dos diferentes métodos de determinacdo da tenséo limite de escoamento em um
redbmetro rotacional. O estabelecimento de uma sequéncia de procedimentos de
amostragem permitira a comparacao dos resultados de experimentos realizados por
diferentes grupos de pesquisa e até mesmo com diferentes fluidos de perfuracéo,
além de permitir a validacdo dos resultados obtidos com aqueles apresentados na
literatura. Além disso, o conhecimento da tensdo limite de escoamento é
fundamental para o correto dimensionamento de pocos e permite o ajuste de

parametros de entrada em simulacfes computacionais de escoamento.

A influéncia dos processos de carregamento de amostra no redmetro,
envelhecimento e rejuvenescimento do material por pré-cisalhamento e repouso

serdo estudados, bem como as diferentes geometrias e tipos de superficie dos
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sensores disponiveis para o redmetro HAAKE MARS Ill. Durante a avaliagdo da
tensdo limite de escoamento, serdo utilizados os métodos de construcdo de curva de
equilibrio e ajuste de modelos, além da determinacdo da tensdo limite de

escoamento por testes de fluéncia multipla.
1.4 Justificativa

Os fluidos de perfuracéo sdo materiais altamente complexos, com propriedades
reologicas que precisam ser determinadas com precisao para que 0s processos de
perfuracdo possam ser cada vez mais elaborados e economicamente viaveis. A
caracterizagdo reologica de fluidos ndo newtonianos € um campo de estudo que
envolve diversas areas da engenharia mecéanica, como a mecéanica dos fluidos e a
mecanica do continuo, bem como diversas areas da engenharia em geral, como as
engenharias mecanica e quimica. A correta caracterizacdo reolégica de fluidos de
perfuracdo € de grande importancia cientifica, uma vez que traz confiabilidade aos
resultados obtidos pela equipe de reologia da UTFPR, permite que se conheca o
comportamento do material em condigcdes controladas e que se estime o

comportamento em condicdes de campo.

Amorim et al. (2002) demonstram que procedimentos simples na amostragem
tém uma influéncia significativa no grau de repetitividade dos ensaios, como 0
equipamento utilizado na homogeneizacdo da amostra. Assim, é importante que se
estude mais a fundo a determinacdo das etapas que antecedem o teste reoldgico
propriamente dito, para que se tenha certeza de que os resultados obtidos para a
tensdo limite de escoamento sejam confidveis e passiveis de serem repetidos. A
correta determinacdo da tensédo limite de escoamento de fluidos de perfuracdo é
uma necessidade evidente da industria petrolifera. Uma vez que a metodologia
experimental para preparacdo de amostras e procedimentos que precedem O0s
ensaios reolégicos influenciam o valor da tensdo limite de escoamento medida,
torna-se necessario que se tenha uma metodologia consistente para que o0s
resultados obtidos por diferentes grupos de pesquisa possam ser comparados. Além
disso, a comparacao quantitativa entre o comportamento de fluidos de perfuragao
diversos torna-se viavel se a metodologia de preparacdo de amostras utilizada é

consistente.
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Como os fluidos de perfuracdo sdo materiais dependentes do tempo, mais
especificamente fluidos tixotrépicos, é importante que se dé atencéo ao historico de
cisalhamento do material nos procedimentos que antecedem o ensaio reométrico de
determinacao da tenséo limite de escoamento. Dessa forma, o desenvolvimento de
uma metodologia para preparacdo de amostras desse tipo de material se faz
necesséaria e deve ter como objetivo a obtencdo de um histérico de deformacgdes
consistente e conhecido, para que se tenha certeza de que as condic¢des iniciais de

testes para diferentes amostras sejam proximas entre si.
1.5 Estruturado trabalho

Esse trabalho € constituido por cinco capitulos - introdugdo, fundamentacéo
tedrica, materiais e meétodos, resultados e discussbes e conclusbes - e trés
apéndices — aspectos experimentais de reometria, calculo das incertezas de
medicdo e conceitos de estatistica. O objetivo principal da introducdo é apresentar
ao leitor os objetivos do trabalho, contextualizar o tema do projeto em relagdo a
realidade da engenharia mecénica no Brasil e caracterizar o problema a ser

estudado.

A fundamentacdo tedrica, por sua vez, tem por objetivo apresentar os conceitos
tedricos importantes para a compreensao do trabalho. Esse capitulo é constituido
por duas partes principais, que apresentam conceitos de fluidos ndo newtonianos e
de reologia e reometria. A apresentacdo de conceitos de fluidos ndo newtonianos é
necessaria para o bom entendimento do trabalho, uma vez que esse assunto nao é
abordado nos cursos de graduacdo em engenharia mecanica. Como os fluidos de
perfuracdo sdo fluidos ndo newtonianos complexos, é importante que se tenha
conhecimento das caracteristicas principais de fluidos newtonianos generalizados,
dependentes do tempo e viscoelasticos. Os conceitos de reologia e reometria
abordados, por sua vez, englobam a definicho e estudo da tensao limite de
escoamento, das diferentes geometrias de medicédo, do comportamento reologico de
suspensdes — incluindo um estudo da separacdo de fases em suspensdes - e de

fluidos de perfuracéo.

O capitulo de materiais e métodos apresenta a metodologia segundo a qual os
experimentos serdo conduzidos. Os passos a serem tomados para O

desenvolvimento de uma metodologia de amostragem de fluidos de perfuragéo para
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ensaios reomeétricos e para a avaliagdo da tenséo limite de escoamento de fluidos de

perfuracado também sdo apresentados nesse capitulo.

O capitulo de resultados e discussfes apresenta os resultados obtidos ao
longo da execucado do projeto, juntamente com discussdes referentes aos assuntos
abordados. As equacdes de conversao entre o torque aplicado pelo motor do
redbmetro e a tensdo de cisalhamento para cada geometria de medi¢cado, bem como a

deducédo das diversas funcdes materiais sdo apresentadas no Apéndice A.

O Apéndice B introduz o leitor ao calculo das incertezas de medicao referentes
ao redmetro Haake MARS lll, enquanto que o Apéndice C apresenta alguns
conceitos de estatistica utilizados no trabalho que auxiliam a avaliacdo dos
resultados apresentados, mas que ndo sdo essenciais para a compreensdo do

trabalho.
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2 FUNDAMENTAGAO TEORICA

Nesse capitulo é apresentada uma revisdo das propriedades de fluidos néo

newtonianos, de reologia e reometria, bem como uma descricdo das caracteristicas

de suspensdes nao coloidais e de fluidos de perfuracéo.

2.1 Fluidos nao newtonianos

Barnes (1989) define uma série de condicdes para que um fluido seja

considerado newtoniano, e argumenta que qualquer desvio desse comportamento

caracteriza o material como um fluido ndo newtoniano:

A Unica tensdo gerada sob cisalhamento € a tenséo de cisalhamento 7, ,

ou seja, as diferengas de tensdes normais N, e N, s&o nulas;

A viscosidade nao varia com a taxa de deformacéo;

A viscosidade é constante com relacdo ao tempo de cisalhamento e a
tensdo de cisalhamento se torna imediatamente nula quando o
escoamento é interrompido. Em qualquer escoamento subsequente, ndo
importando quao longo seja o tempo de repouso entre as duas medicoes,
a viscosidade assume o0 mesmo valor que na medicdo anterior;

As viscosidades dindmica e extensional estdo sempre em proporcao
direta uma com a outra. Por exemplo, a viscosidade medida em um
escoamento extensional uniaxial sera sempre trés vezes maior do que

aguela medida em escoamento de cisalhamento puro.

De acordo com Deshpande et al. (2010), os fluidos ndo newtonianos podem ser

separados em trés grupos distintos:

Fluidos nos quais a taxa de deformacado é determinada unicamente pelo
valor da tensdo cisalhamento e nos quais a tensdo de cisalhamento
depende apenas da taxa de deformacdo sédo conhecidos como fluidos
newtonianos generalizados;

Fluidos cuja relacao entre taxa de deformacao e tenséo de cisalhamento
possui uma dependéncia temporal e do historico de cisalhamento sao

chamados de fluidos dependentes do tempo;
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lii.  Fluidos que apresentam um comportamento misto entre o de fluido
viscoso e de solido elastico, ou seja, que sofrem efeitos de recuperagéo

e relaxacao elastica sdo denominados de viscoelasticos.

E importante lembrar que esses comportamentos ndo sdo mutuamente
excludentes, ou seja: um material pode apresentar, a0 mesmo tempo,
comportamento newtoniano generalizado, dependente do tempo e viscoelastico. Os
fluidos de perfuragcdo, em especial, sdo exemplos tipicos de materiais cujo
comportamento ndo é bem definido por apenas um dos tipos de fluidos néo

newtonianos.
2.1.1Fluidos newtonianos generalizados

Conforme ja observado, os fluidos newtonianos generalizados, também
conhecidos como fluidos independentes do tempo, sdo caracterizados pela relacéo
de dependéncia exclusiva entre a tensdo de cisalhamento, r, e a taxa de

deformacédo, y, conforme pode ser observado nas equacdes (1) e (2). Isso significa

que o historico de cisalhamento do material ndo tem influéncia significativa no
comportamento reoldgico do material. E importante lembrar que os modelos de
fluidos ndo newtonianos s&o apenas ajustes de resultados experimentais que
buscam representar com o maximo de fidelidade o comportamento reolégico dos
fluidos. Isso significa que mesmo fluidos que sdo tradicionalmente classificados
como fluidos newtonianos generalizados, como a solu¢do de carbopol em agua,
sofrem influéncia do historico de cisalhamento. Porém, no caso de fluidos
classificados como newtonianos generalizados, essa influéncia pode ser desprezada
por ser considerada insignificante se comparada aos efeitos plasticos ou as

variacfes da viscosidade com a taxa de deformacéo.
Vo =1 (TYX) 1)

T =17 () )

A forma da relacdo entre taxa de deformacdo e tensdo de cisalhamento,
representadas pelas equacdes (1) e (2), diferencia o comportamento do fluido em

estudo em trés categorias:

i.  Fluidos pseudoplasticos;
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ii.  Fluidos viscoplasticos;
iii.  Fluidos dilatantes.

Na Figura 3 sdo apresentados exemplos de curvas de tensédo de cisalhamento
em funcédo da taxa de deformacé&o, conhecidos como reogramas, para esses trés
tipos de fluidos ndo newtonianos, além da curva de escoamento tipica de fluidos
newtonianos. Percebe-se que a inclinagao da curva de tenséo em funcao da taxa de

deformacéo, que corresponde a viscosidade, é constante para fluidos newtonianos.

Viscoplastico

___ Plastico de Bingham

Fluido newtoniano

Tensdo de cisalhamento

- Dilatante

Taxa de deformagao

Figura 3 - Exemplos de reogramas para fluidos independentes do tempo
Fonte: Autoria prépria

Fluidos pseudoplasticos s@o caracterizados pelo comportamento decrescente

da viscosidade aparente 7 com o incremento da taxa de deformacdo. Em outras

palavras, esse tipo de material apresenta viscosidade elevada a baixas taxas de
deformacé@o e viscosidade baixa quando o fluido é submetido a altas taxas de

deformacéo.

E interessante notar que os fluidos pseudoplasticos, apesar de apresentarem
um decaimento continuo da viscosidade ao longo do espectro de taxas de
deformacé&o, possuem um patamar de viscosidades constantes quando se observa a
curva de viscosidade em funcdo da taxa de deformacédo. A baixas taxas de

deformagéo a viscosidade assume o valor de viscosidade a taxas de deformacao
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nulas ou primeiro patamar newtoniano (770), conforme a equacéo (3) (BARNES et

al., 1989).

lim 2 =, 3)

w0 o
E importante ressaltar que a presenca do patamar newtoniano pode levar a
falsa conclusédo de que alguns fluidos pseudoplasticos apresentam tenséo limite de
escoamento, uma vez que a viscosidade € aproximadamente constante a baixas
taxas de deformacdo. O que diferencia os fluidos pseudoplasticos dos fluidos
viscoplasticos, no que diz respeito aos valores da viscosidade a baixas taxas, é a
magnitude do primeiro patamar newtoniano, que é muito maior para os fluidos
viscoplasticos. E por esse motivo que Barnes et al. (1989) se referem aos fluidos

viscoplasticos como fluidos muito pseudoplasticos.

Fluidos dilatantes apresentam comportamento parecido com o dos fluidos
pseudoplasticos no que diz respeito a auséncia de tensédo limite de escoamento.
Porém, de forma contraria aos pseudoplasticos, a viscosidade aumenta com o
incremento de taxas de deformacdo. Materiais dilatantes sao bastante raros, e sédo
tipicamente observados na forma de suspensdes concentradas. Quando o fluido
esta em repouso, a porosidade da suspensao é minima e a fase liquida preenche
completamente o0s espacos vazios. Sob taxas de deformacdo pequenas, a fase
liguida atua como lubrificante entre as particulas sélidas em suspenséo,
minimizando o atrito sélido-sélido. Porém, quando o material é submetido a altas
taxas de deformacdo, a mistura se dilata o suficiente para que a fase liquida nédo
seja mais capaz de preencher 0s espacos vazios e evitar o atrito entre as particulas
sélidas, o que gera tensdes de cisalhamento maiores do que aquelas observadas a
baixas taxas de deformacdo (DESHPANDE et al., 2010).

Os fluidos viscoplasticos sdo caracterizados pela presenca de uma tensdo
limite de escoamento (TLE), ou seja: quando a tensado de cisalhamento aplicada é
inferior a essa tensao limite o fluido idealmente apresenta taxa de deformacéo nula.
O comportamento da viscosidade aparente dos fluidos viscoplasticos quando
submetidos a tensdes de cisalhamento superiores a TLE, por sua vez, pode ser

constante ou decrescente. Deshpande et al. (2010) explicam que quando o material
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estd em repouso sua estrutura é tridimensional e com rigidez suficiente para suportar
qualquer nivel de tensdes inferiores a TLE, e por isso apresenta uma alta resisténcia
ao escoamento, mesmo que ainda possa se deformar elasticamente. Quando
submetido a tens@es de cisalhamento superiores a TLE essa estrutura se quebra e a
substancia passa a se comportar como um fluido viscoso. Uma revisdo mais
detalhada a respeito da tensao limite de escoamento sera conduzida em trechos

subsequentes desse trabalho.

Dentre os ajustes reologicos que descrevem o comportamento de fluidos
viscoplasticos, destacam-se os de Bingham e de Herschel-Bulkley. Bingham? (1926
apud BARNES, 1999) propds um modelo no qual a viscosidade para tensdes acima
da TLE é constante. Essa relacdo € amplamente utilizada na descricdo do
comportamento reoldgico de fluidos de perfuracdo e de outros materiais complexos,
apesar de sua simplicidade. Em outras palavras, o material apresenta

comportamento analogo ao de fluidos newtonianos quando submetido a tensdes
superiores a TLE, conforme pode ser avaliado pela equagdo (4), na qual z,° é a
tensdo limite de escoamento de Bingham e 7, é a viscosidade aparente de

Bingham.

B . B
Ty = 7o +sFy, PATA |1, ] 2|7 "

Y =0 para |r,,

B
<[l

Herschel e Bulkley® (1926 apud BARNES, 1999) propdem um modelo
alternativo ao de Bingham, no qual o comportamento do material quando submetido
a tensbes superiores a TLE se assemelha ao comportamento pseudoplastico
aproximado como uma lei de poténcias, conforme pode ser observado na equacgao
(5). Esse modelo é bastante utilizado atualmente para descrever o comportamento
reolégico de fluidos de perfuracdo, conforme descrito por Coussot et al. (2004) e

Laribi et al. (2005), uma vez que considera o decaimento da viscosidade a taxas de

H

deformacdo altas. Nessa equagdo, 7, € a tensdo limite de escoamento de

* BINGHAM, E. C. Fluidity and plasticity. McGraw-Hill New York, 1922. v. 1
® W.H. Herschel and R. Bulkley, Proc. Am. Assoc. Test Mater., 26 (1926) 621; Kollzeitschr., 39 (1926) 291.
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Herschel-Bulkley, 7, é a viscosidade aparente de Herschel-Bulkley e n é o

expoente da lei de poténcias.

H -\" H
Ty = 7o +77H(7yx) para ‘z'yx Z‘ro ‘ eO<n«l1

7w =0 para ‘ryx

(5)

<[7"]
2.1.2 Materiais com propriedades dependentes do tempo

O comportamento reologico de alguns materiais ndo depende apenas da
tensdo de cisalhamento e da taxa de deformacéo impostas, mas também do periodo
de tempo pelo qual esses materiais sofrem cisalhamento e do histérico de
deformagbes. Quando materiais dependentes do tempo séo cisalhados a uma taxa
de deformacdo constante, apds um longo periodo de repouso, a viscosidade
gradualmente aumenta ou diminui a medida que o material se desestrutura. Quando
0 numero dessas ligacdes internas capazes de serem quebradas se reduz, a taxa de
variacdo da viscosidade se aproxima de zero. A0 mesmo tempo, a taxa com que
essas ligacOes sdo capazes de se reconstruir aumenta, e eventualmente um estado
de equilibrio dinAmico é atingido quando as taxas de quebra e de recuperacdo das
ligacdes se igualam (DESHPANDE et al., 2010).

Os fluidos dependentes do tempo com comportamento reversivel podem ser
classificados em tixotropicos ou reopéticos, dependendo da influéncia que o histérico
de cisalhamento tem sobre a viscosidade. Materiais tixotrépicos apresentam
decaimento da viscosidade na medida em que o material sofre cisalhamento,
enquanto o0s reopéticos apresentam acréscimo da viscosidade quando sao
submetidos ao cisalhamento. E importante ressaltar que para que um material seja
considerado tixotrépico as mudancas na viscosidade devem ser reversiveis ap6s um
determinado tempo de repouso. Barnes (1997) apresenta uma revisdo detalhada
sobre a tixotropia, abordando a evolucdo do conceito ao longo do tempo, os
mecanismos que provocam o fendmeno e apresentando exemplos de materiais que
apresentam comportamento tixotrépico. Dentre os materiais tixotrépicos, pode-se
citar os fluidos de perfuracéo, o que torna necessario que se considere a tixotropia

ao se fazer analises reologicas nesses materiais.

Mewis e Wagner (2009) definem a tixotropia como “um decréscimo continuo da

viscosidade com o tempo quando uma amostra que tenha estado previamente em
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repouso é submetida ao escoamento e a subsequente recuperacdo da viscosidade
no tempo quando o escoamento é descontinuado”. Essa definicdo € consistente com
a ideia de que a tixotropia deve ser completamente reversivel do ponto de vista
estrutural, ou seja, o material deve recuperar completamente seus niveis de
viscosidade iniciais apos ser submetido a um tempo de repouso suficiente. Alguns
fluidos ndo newtonianos com propriedades dependentes do tempo ndo sdo nem
tixotrOpicos nem reopéticos, pois apesar de suas propriedades materiais variarem
com o tempo sob cisalhamento a degradacdo imposta a estrutura se torna

irreversivel.
2.1.3Fluidos viscoelasticos

Sdlidos elasticos ideais seguem a lei de Hooke, que define uma relacdo de
proporcionalidade entre a tensdo de cisalhamento e a deformacdo. O mddulo

elastico G atua como constante de proporcionalidade quando a tenséo aplicada é

7

: L ~ ~ dx
inferior a tensdo de escoamento, conforme a equagao (6), em que av e a
y

deformacéo cisalhante. Dessa forma, a tenséao de cisalhamento e a deformacédo sao

diretamente proporcionais em sélidos elasticos ideais.

dx
Tyx :GW:nyx (6)

Por outro lado, a tenséo de cisalhamento de fluidos newtonianos é proporcional
a taxa de deformacdo. Alguns materiais apresentam caracteristicas elasticas e
viscosas sob determinadas circunstancias. Na auséncia de tixotropia e reopexia
esses materiais sdo denominados viscoelasticos (DESHPANDE et al., 2010). Bird e
Hassager (1987) acrescentam que fluidos elasticos também podem ser chamados
de fluidos com memoria, devido a sua capacidade de retomar a forma inicial apés
sofrerem deformacéo. Macosko (1994), por sua vez, define a viscoelasticidade em
termos da relaxacdo do material sob a aplicacdo subita e continua de deformacgéo
cisalhante. Sélidos elasticos ndo apresentam relaxacao de tensdes, enquanto fluidos
newtonianos apresentam relaxacao instantanea. O processo de relaxacao de fluidos

viscoelasticos, por sua vez, acontece durante um periodo de tempo significativo.

Assim, o modulo de relaxacdo G(t,;/) de fluidos Vviscoelasticos pode ser

representado conforme a equacao (7). O modulo de relaxacédo € uma forma de se
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mensurar o decaimento da tensdo com o tempo quando uma deformacao € imposta

ao material. Por esse motivo, a tensao de cisalhamento r(t,y) apresentada na

equacao (7) é funcdo ndo somente da deformacdo y aplicada, mas também do

tempo t decorrido apos a aplicacdo da deformacéo.
t,
G(t,;/):M para y >0 (7)
v

Uma das caracteristicas que pode ser observada nos fluidos viscoelasticos é a
presenca de tensdes normais na diregdo normal ao escoamento. As chamadas

diferencas de tensdes normais N, e N,, equacdes (8) e (9) respectivamente, sdo

proporcionais a taxa de deformacdo em escoamentos de cisalhamento puro. A
medic@o experimental da primeira diferenca de tensées normais é mais dificil do que
a da tensao de cisalhamento, e a medicdo da segunda diferenca de tensdes normais
€ ainda mais trabalhosa (DESHPANDE et al., 2010). Nas equacdes (8) e (9), 7,,, 7,

XX ! y

e 7,, sao as tensodes principais de um elemento infinitesimal de tensdes, as quais

Y74
também podem ser compreendidas como os valores da diagonal principal do tensor

de tensdes atuantes no elemento.

N, =7, -7, (8)
N, =7, -7, )

Outra forma de se caracterizar o comportamento viscoelastico dos fluidos é
através do numero de Deborah, equacdo (10). Quando uma taxa de deformacao

constante € aplicada no material, observa-se uma tenséo de cisalhamento inicial .

que decai para um valor constante 7, apds um determinado tempo de relaxacdo A .

O numero de Deborah € descrito como a razdo entre o tempo de relaxacédo do

material e o tempo caracteristico do escoamento (TANNER, 2000).

De = (20)

A
t

Se 1—>x e De—>ow, 0 material se comporta como um sélido. Porém, se
De -0 o material se comporta como um fluido viscoso por ser capaz de se

deformar rapidamente sob a aplicacdo de tensdo. Quando De assume valores
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intermediarios entre 0 e « o material € denominado viscoelastico. E importante
notar que essa definicdo de sélidos ou liquidos considera o tempo caracteristico do

fendbmeno que se observa.
2.2 Aspectos fundamentais de reologia e reometria

O estudo das propriedades relacionadas ao escoamento de fluidos
newtonianos e nao newtonianos € denominado reologia, enquanto que a medi¢édo
dessas propriedades constitui uma ciéncia experimental conhecida como reometria.
Os equipamentos capazes de medir propriedades viscoelasticas sdo denominados
redbmetros, enquanto que aqueles que se limitam a medicdo de propriedades

viscosas sdo chamados de viscosimetros (SCHRAMM, 1994).

Diversas configuragcdes de escoamento podem ser utilizadas para medicao de
propriedades viscosas, sendo que a mais comum € o escoamento rotacional. De
acordo com Macosko (1994), os redbmetros de cisalhamento podem ser divididos em
dois grandes grupos: redbmetros de arrasto, ou seja, aqueles em que o escoamento é
gerado pelo movimento relativo entre uma superficie sélida fixa e outra em
movimento, e aqueles nos quais 0 escoamento é gerado por uma diferenca de
pressbées em um canal, também conhecidos como rebmetros movidos a pressao.
Esse trabalho trata da reometria em redmetros de arrasto com movimento rotativo do

elemento mecanico superior, referenciado como sensor.
2.2.1Tenséo Limite de Escoamento (TLE)

Dentre as propriedades reoldgicas que podem ser medidas com redmetros, a
tensdo limite de escoamento, ou simplesmente TLE, tem destaque em termos de
importancia para fluidos de perfuragdo. O conceito de tenséo limite de escoamento
foi inicialmente proposto por Schwedoff® (1900 apud BARNES, 1999), mas foi a
abordagem proposta por Bingham (1926 apud BARNES, 1999) que associou a TLE
a uma equacado constitutiva para fluidos viscoplasticos. Mesmo que a equacao de
Bingham descreva uma transicdo pontual entre os comportamentos plastico e
viscoso, 0 autor deixa claro que a analise da curva experimental de tensdes de

cisalhamento por taxas de deformacgéo explicita uma transicdo gradual entre esses

SCHWEDOFF, T. La rigidité des liquides. Congres Int. Physique, Paris. Anais,1900.
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comportamentos. Em outras palavras, Bingham sabia que sua equagdo nao
representava de forma coerente a transicdo entre os estados gelificado e viscoso
dos fluidos viscoplasticos, mas deu preferéncia a representacdo mais simplificada —
na qual a transicdo é pontual — devido a falta de equipamentos capazes de medir a
viscosidade em taxas de deformacdo tdo baixas quanto aquelas necessarias para se
descrever a transicao gradual entre os estados gelificado e viscoso.

Reiner’ (1943 apud BARNES, 1999) argumenta que o modelo de Bingham é
bastante (til para descrever o escoamento de fluidos como tintas, lamas, pasta de
dentes e outros materiais, mas apenas em uma faixa limitada de taxas de
deformacgédo. A nao linearidade sob taxas de deformacdo baixas, ignorada na
equacdo de Bingham, foi questionada por Reiner, o qual propds que nenhum
material apresenta tensao limite de escoamento. Em outras palavras, de acordo com
Reiner, todos os fluidos denominados viscoplasticos seriam na verdade fluidos
pseudoplasticos com uma viscosidade bastante elevada a baixas taxas de

deformacéo.

Houwink® (1938 apud BARNES, 1999) apresenta uma contribuicdo importante
ao conceito de tenséo limite de escoamento ao estudar o escoamento de solidos e
liqguidos como fenbmenos semelhantes. Quando a tensdo aplicada ao material
excede um determinado valor, a movimentacdo do material € denominada como
fluéncia. Caso esse movimento ocorra a uma taxa de deformacdo constante, o
movimento do material deve ser chamado de escoamento. Além disso, a tensao
limite de escoamento foi definida como a tensdo na qual os primeiros efeitos
inelasticos sdo observados, o que € diferente da definicdo de Bingham, que afirma
que a TLE é a menor tensdo que provoca deformacdo continua em um sdlido.
Houwink também reforca a ideia de que a deformacéo plastica € possivel quando ha
imperfeicdes na estrutura do material, quando os atomos podem mudar de uma
posicdo de equilibrio para outra. Em outras palavras, materiais reais, 0s quais
sempre possuem imperfeigcbes estruturais, sdo passiveis de escoarem a qualquer
temperatura e sob qualquer tenséo, desde que seja dado tempo suficiente para que

0 escoamento aconteca.

7
REINER, M. Ten lectures on theoretical rheology. R. Mass, 1943.

8 ; . - _
HOUWINK, R. Second Report on Viscosity and Plasticity. Nordemann Publishing Company, New York, 1938.
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Blair (1949) define um plastico como um material que apresenta dois
comportamentos bastante diferentes ao longo do espectro de tensdes. Quando
submetido a pequenas tensdes, as deformac¢des ndo séo significativas, uma vez que
sdo fruto da parcela elastica do material que apresenta elevado modulo de
elasticidade. Sob altas tensfes, por sua vez, o material escoa como um liquido.
Andrade (1947) argumenta que a tensdo limite de escoamento ndo é um valor
discreto, uma vez que entre a regido perfeitamente elastica e a regido viscosa existe
uma regido de elasticidade imperfeita, na qual o material apresenta uma
recuperacdo imperfeita e com atraso temporal quando comparada a recuperacdo na
regido elastica linear. Sherman® (1970 apud BARNES, 1999) afirma que a tens&o
limite de escoamento pode ser compreendida como o ponto de inflexdo em uma
curva de escoamento plastica. A interseccdo no eixo de tensdes, que pode ser
obtida ao extrapolar a porcdo linear da curva, € denominada tensdo limite de
escoamento extrapolada.

Barnes e Walter (1985) argumentam que o desenvolvimento de redmetros
capazes de medir tensbes a taxas de deformacéo téo baixas quanto 10°s™ permite

explorar mais a fundo o conceito de tenséo limite de escoamento. Além disso,
afirmam que as medicdes realizadas pela comunidade cientifica até 0 momento ndo
refletem a tensdo limite de escoamento propriamente dita, mas apenas o valor
extrapolado da TLE. De acordo com os autores, a tensao limite de escoamento
define apenas o que ndo podia ser medido com a tecnologia disponivel na época em
gue os estudos anteriores foram realizados. Uma vez que os materiais escoam sob
tensdes elevadas, também devem se deformar quando submetidos a tensdes de
baixa intensidade, mesmo que a taxas de deformacdo extremamente reduzidas.
Para comprovar essa ideia, duas amostras de materiais diferentes — adesivo latex

PVA e solucdo 0,5% de Carbopol — foram analisadas em um redmetro capaz de

realizar medicbes a taxas de 10°s™. O valor da tensdo limite de escoamento

medida a taxas da ordem de 10 a 10° s™ é equivalente a zero, o que os levou a

concluir que a tenséo limite de escoamento pode ser avaliada como nula se for

medida a taxas de deformacéo suficientemente baixas.

9 Sherman, P. Industrial Rheology, Academic Press, London, 1970.
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O artigo de Barnes e Walters incentivou uma série de outros trabalhos em
resposta as ideias propostas. Hartnett e Hu (1989) conduziram um experimento
baseado no principio de queda de bola, no qual esferas de nylon e teflon foram
inseridas em quatro cilindros preenchidos com solucédo aquosa de carbopol 960. A
posicdo das esferas foi monitorada ao longo de 14 semanas, € nenhum movimento
consideravel foi observado — o que de acordo com os autores evidencia que a
tensdo limite de escoamento é uma ‘realidade da engenharia’. Mesmo que a
definicdo da TLE seja dubia para taxas de deformacao reduzidas, as aplicacbes em
engenharia geralmente levam em consideragdo o comportamento macro do material,
0 que faz com que a discusséo da existéncia ou nao da TLE seja irrelevante. Astarita
(1990) afirma que a importancia da tensdo limite de escoamento como uma
realidade da engenharia depende do tipo de problema a ser considerado. A
existéncia da TLE torna-se critica para aplicacbes que exigem baixas taxas de
deformacgdo. Schurz (1990) argumenta que a tensédo limite de escoamento € uma
‘realidade empirica’, uma vez que pbde ser observada através do uso de um

viscosimetro baseado no principio de rolamento de esfera.

Nguyen e Boger (1992), por sua vez, argumentam que apesar da grande
controvérsia e das discussdes geradas pelas ideias propostas por Barnes e Walters,
existe uma grande aceitagdo da utilidade da tens&o limite de escoamento nos
projetos de engenharia e nos processos nos quais a manipulacdo e transporte de
suspensdes industriais estdo envolvidas. Zamora et al. (2010) afirmam que na
industria de perfuracéo de pocos de petrdleo a tenséo limite de escoamento € tanto
uma propriedade do material quanto uma realidade da engenharia, e diferencia as
chamadas TLE estatica, na qual o fluido passa de um estado semissoélido para um
liquido, e a TLE dindmica, na qual o fluido passa de um estado liquido para um
semissélido. A TLE estética pode ser compreendida como a tensao necessaria para
gue se dé inicio ao escoamento, e é usualmente medida em ensaios nos quais 0
material encontra-se inicialmente em repouso. A TLE dinamica, por sua vez, pode
ser compreendida como a tensao minima necessaria para que se dé continuidade a
um escoamento pré-existente, e é tradicionalmente medida em ensaios nos quais se
avalia a tensdo de cisalhamento em regime permanente para diferentes taxas de

deformacéo. Esse método tem a vantagem de minimizar os efeitos de tixotropia e de
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relaxamento elastico do material na determinacao da TLE, por analisar os pontos em

regime permanente.

Tanner (2000) menciona que desde que a faixa de taxas de cisalhamento em
estudo néo seja excessivamente baixa, os modelos de bi-viscosidade de Bingham e
Herschel-Bulkley apresentam resultados satisfatérios em escoamento simples, como
o escoamento de Poiseuille. Os modelos de bi-viscosidade para fluidos
viscoplasticos sdo semelhantes aos modelos de Bingham e Herschel-Bulkley, mas

ao inves de considerarem uma tenséo limite de escoamento r, abaixo da qual a

taxa de deformacdo é nula, considera-se que o fluido possui uma viscosidade

constante e extremamente alta 7, para tensdes abaixo de 7,. Dessa forma, o

escoamento ainda pode ser observado mesmo sob baixas tensdes de cisalhamento,
mas caso o valor da viscosidade a taxas de deformacao baixas seja alto o suficiente
as taxas de deformacgédo nessas condicdes podem ser desconsideradas para fins
praticos. Bird e Hassager (1987) adotam a definicdo classica de tensédo limite de
escoamento, ou seja, definem-na como a tensdo abaixo da qual ndo ocorre

escoamento do fluido.

Deshpande (2010) argumenta que a existéncia da tenséo limite de escoamento
esta intimamente relacionada com a escala de tempo adotada para o experimento.
Essa visdo complementa a definicdo do numero de Deborah, que afirma que os
efeitos elasticos devem considerar o tempo caracteristico do fluido e o tempo de
observacdo do evento. Assim, ndo sO os efeitos elasticos, mas também os efeitos
plasticos sofrem influéncia direta do tempo em suas definicdes, uma vez que uma
das origens da tenséo limite de escoamento reside nas interacdes elasticas entre as

particulas do material em repouso.

Discute-se a influéncia de diversos fatores na intensidade da tenséo limite de
escoamento de fluidos ndo newtonianos. Cheng (1986) argumenta que a tensao
limite de escoamento é funcdo do tempo, uma vez que um dos métodos
considerados mais precisos para a medi¢do da TLE - através de ensaios de fluéncia
multipla sob diferentes niveis de tensdo - tem influéncia direta do tempo. A
determinacdo da TLE por fluéncia consiste em aplicar patamares de tensao
consecutivos durante um tempo prolongado para que a taxa de deformacdo em

regime permanente seja avaliada. De acordo com o autor, o intervalo de tensbes
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entre as quais se tem uma resposta com taxa de deformacéo constante e com
deformacgédo constante é compreendido como o valor da TLE. Cheng argumenta que
se periodos de tempo muito curtos forem utilizados, tensées de cisalhamento que
ainda apresentem uma pequena taxa de decaimento da deformacdo podem ser
erroneamente associadas a deformagfes constantes. Dessa forma, a determinagéo
da TLE através de ensaios de fluéncia depende do tempo de observagdo do material
sob diferentes niveis de tensdo. O autor também afirma que a tensdo limite de
escoamento é funcédo do tempo de armazenamento da amostra em repouso. Quanto
maior o tempo de repouso da amostra — avaliada a tempos tao longos quanto sete
dias — maior a tensao limite de escoamento. Na maior parte dos materiais, a TLE
estatica € maior do que a dinamica, e Cheng associa esse fendbmeno a inclinacéo da

curva de equilibrio quando a taxa de deformacéo é reduzida a valores muito baixos.

Derec et al. (2003) estudam o efeito do tempo de envelhecimento em amostras
de 6xido de polietileno, e comprovam o crescimento do médulo de armazenamento
G' com o tempo de envelhecimento. Dessa forma, entende-se que o tempo tem
influéncia ndo apenas na tensdo limite de escoamento, mas também no
comportamento elastico do material, o que também esta de acordo com a definicéao
do numero de Deborah, que é estritamente dependente de parametros temporais.
Os autores observam que suspensdes de bentonita, utilizadas na formulagcdo de
fluidos de perfuracdo, apresentam acréscimo da tensao limite de escoamento com o
acréscimo da concentracdo das particulas solidas, enquanto Mahaut et al. (2008)
afirmam que suspensfes de bentonita apresentam acréscimo da TLE e do médulo
elastico G' com o tempo de envelhecimento da amostra. Além disso, James et al.
(1987) observam que o método de medicdo da tensao limite de escoamento pode
influenciar os resultados numa magnitude de até uma ordem de grandeza em

suspensdes de ilite°.

Alexandrou et al. (2009) afirmam que a origem da tensao limite de escoamento
em suspensdes semissolidas é efeito combinado da rede de particulas conectadas
umas as outras e do atrito que ocorre entre particulas isoladas. Além disso, o0s

autores complementam essa ideia ao afirmar que na maior parte das suspensoes

1% A jlite é um mineral argiloso abundante em xistos argilosos e outras rochas sedimentares.
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existe uma taxa de deformacdo critica que determina a competicao relativa entre os
processos de envelhecimento e rejuvenescimento. No processo de
rejuvenescimento a estrutura se quebra, o que resulta em um decréscimo da
viscosidade com o tempo. Quando o escoamento € interrompido tem inicio o
processo de envelhecimento, que € caracterizado por um aumento da viscosidade
do material. O regime permanente é um indicativo de que as taxas de
envelhecimento e de rejuvenescimento se igualaram, e se a tensdo imposta ao
sistema for removida, a viscosidade aumenta gradativamente até que atinja um valor

infinito e o fluido finalmente pare de escoar.

Mgller et al. (2006) apresentam uma visao radical da influéncia do historico de
cisalhamento da amostra na tenséo limite de escoamento, ao afirmar que a TLE nao
deve ser considerada uma propriedade do material por depender do histérico de
cisalhamento. Suspensdes de bentonita foram testadas com diferente histéricos de
deformac0es, e apresentaram valores distintos para a tenséao limite de escoamento
em testes nos quais se aplica tensdo de cisalhamento constante e se mede a
viscosidade ao longo do tempo. Os autores afirmam que quanto maior o tempo de
repouso da amostra, maior a tensdo limite de escoamento medida. Uma das
possiveis explicacdes para esse fendbmeno é a dificuldade em se encontrar materiais
gue sejam viscoplasticos e que ndo sejam tixotropicos — 0s autores afirmam que nao
encontraram nem ao menos um exemplo desse tipo de material. A tenséo limite de
escoamento e a tixotropia tém suas origens nos mesmos principios fisicos: no caso
da suspensdo de bentonita, o gel coloidal que se forma na estrutura percolada®! de
particulas confere a elasticidade e a tixotropia ao material. Se a tenséo aplicada ao
material for grande o suficiente, essa estrutura sera parcialmente quebrada e o

escoamento tera inicio, o que caracteriza a tenséo limite de escoamento.

Atualmente, o conceito de tenséo limite de escoamento esta intimamente ligado
com a escala de tempo dos experimentos (BALMFORTH et al., 2014). Para cada
material, pode-se definir um intervalo de tensbes nos quais 0 escoamento por
fluéncia — ou seja, aquele no qual ocorre o estiramento das estruturas elasticas do

material antes da quebra do gel quando o fluido € submetido a uma tensao

™ percolar: Passar um liquido através de um meio para filtra-lo ou extrair substancias (HOUAISS et al., 2009).
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constante — sofre influéncia de varios fendbmenos complexos, como o
escorregamento de amostras e a coexisténcia de regides gelificadas e né&o
gelificadas na amostra. Esses efeitos sdo observados até que o escoamento seja
visivel em escala macroscopica e finalmente se torne homogéneo e em regime
permanente (CATON e BARAVIAN, 2008; DIVOUX et al., 2011).

Tendo em vista a revisdo realizada do conceito de tensdo limite de
escoamento, parte-se para a revisdo dos métodos para medicdo dessa propriedade
apresentados na literatura. E importante que se conheca a fundo a tenséo limite de
escoamento para que a sua medicdo, a ser realizada nas etapas posteriores do
trabalho, seja 0 mais precisa quanto possivel e para que os experimentos realizados

representem bem o fenébmeno de escoamento do fluido de perfuracéo analisado.
2.2.2Métodos de medicao da tensdao limite de escoamento

Diversos métodos para medir a tensdo limite de escoamento sdo descritos na
literatura. Todavia, nem todos os métodos citados serao utilizados na execucédo do
projeto, no qual a metodologia de preparacdo de amostras desenvolvida é utilizada
na determinacdo da TLE utilizando dois métodos de medicdo. Uma lista dos
principais métodos de medicdo da TLE € apresentada na literatura (MALVERN
INSTRUMENTS, 2012), mas apenas 0s métodos a serem aplicados no projeto serédo
explicados com maiores detalhes. Os principais métodos para determinacéo da TLE
sao:

e Ajuste de modelos;
e Rampa de tensdes de cisalhamento;
e Rampa de deformacdes ou patamar de taxas de deformacao;
e Varredura oscilatéria de amplitude de tensdes ou deformacdes;
e Fluéncia multipla.
Os principais tipos de sensores utilizados na medicdo da TLE sao:
e Sensor tipo cone;

e Sensor tipo placa;

e Sensor cilindrico;
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e Sensor Vane.

Uma descricéo detalhada de cada tipo de sensor € realizada na secédo 2.2.3.

2.2.2.1 Ajuste de modelos

O método mais tradicional para medir a tensdo limite de escoamento em
rebmetros rotacionais é o ajuste de modelos reologicos em reogramas (graficos de
tensdo de cisalhamento em funcéo da taxa de deformacé&o) e extrapolar os modelos
para a taxa de cisalhamento nula (MACOSKO, 1994). Valores da tensédo de
cisalhamento em regime permanente sdo obtidos para diferentes taxas de
deformacédo, e a seguir determina-se 0 modelo viscoplastico que mais se adequa
aos dados obtidos, sendo os mais comuns os de Bingham e de Herschel-Bulkley. E
importante salientar que o intervalo de dados pode influenciar na escolha, uma vez
gue alguns modelos sdo mais adequados para a andlise em altas e outros para
baixas taxas de deformacdo. Também se deve ter em mente que o valor da tensao
limite de escoamento medido com esse método corresponde a TLE dindmica, e ndo
a estética (MALVERN INSTRUMENTS, 2012), como ja explicado na Secéo 2.2.1.

2.2.2.2 Rampas de deformacdes

Rampas de deformacdes, ou seja, patamares de taxas de deformacgao
constantes, podem ser utilizadas para medir a TLE ao se monitorar o
comportamento da tensdo de cisalhamento ao longo do tempo. As tensbdes de
cisalhamento apresentam um crescimento linear, resultante do estiramento da
estrutura elastica, e um posterior decréscimo, que corresponde a quebra da
estrutura, o que causa um relaxamento do material. O pico de tensbes de
cisalhamento resultante desse processo pode ser compreendido como a tensao
limite de escoamento estética. Para que esse método seja utilizado, € importante
gue se utilizem baixas taxas de deformacéo para que os processos de relaxacéo de

tensdes elasticas do material ndo influenciem nos resultados. Taxas de deformagéo
da ordem de 0,01s™ apresentam boa concordancia com outros métodos de medic&o

da tenséo limite de escoamento (YANG et al., 1986).
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2.2.2.3 Fluéncia multipla

O método mais confiavel para determinar a tensao limite de escoamento é o de
fluéncia maltipla (MENDES, 2013), no qual diversos testes de fluéncia consecutivos
séo conduzidos utilizando-se diferentes niveis de tensdes. Monitora-se as curvas de
deformacédo em funcdo do tempo, e mudancas no gradiente das curvas indicam o
escoamento do material. Curvas obtidas para valores de tensdo de cisalhamento
ainda no regime elastico linear apresentam comportamento bastante parecido umas
com as outras, mas a partir do momento em que a tenséo limite de escoamento é
atingida observa-se um crescimento acelerado da deformacdo em funcao do tempo.
Também se deve lembrar que testes de fluéncia sdo dependentes do tempo, e por
isso tempos relativamente longos devem ser usados nos ensaios, que usualmente
apresentam duracao aproximada entre dois e dez minutos. Também é importante
gue se dé um tempo de repouso para a amostra entre dois testes consecutivos, para
gue as tensdes elasticas residuais possam sofrer relaxamento e se garanta que o
histérico de tensbes de um ensaio nao influencie nos consecutivos (MALVERN
INSTRUMENTS, 2012). Outra possibilidade € que se utilize uma nova amostra para
cada patamar de tensdo aplicado, para que o0 a consisténcia do histérico de
deformacfes conhecido seja garantida — uma vez que, mesmo que o0 material ndo
escoe, ele ainda se deforma elasticamente — e para que a homogeneidade da

suspensao de particulas sélidas no fluido de perfuracao seja assegurada.
2.2.3Tipos de sensores utilizados em reGmetros rotacionais

Essa secdo apresenta as principais geometrias de medicdo utilizadas em
rebmetros rotacionais. O Apéndice A, por sua vez, introduz conceitos experimentais
de reometria, como as férmulas de converséo entre o torque aplicado pelo motor do

redbmetro e a tensdo de cisalhamento aplicada pelo sensor a amostra.

2.2.3.1 Sensores cbnicos

Sempre que possivel, deve-se dar preferéncia ao uso de sensores conicos em
ensaios reolégicos com fluidos ndo newtonianos, uma vez que as taxas de
deformacdo impostas a amostra nessa geometria sédo constantes ao longo do raio do
sensor. A taxa de deformacao varia ao longo do raio nos sensores tipo placa, sendo

nula no centro da geometria e maxima nas bordas. Isso pode levar a formacéo das
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chamadas ‘bandas de cisalhamento’ ou shear banding. Esse fenbmeno é
caracterizado pela presengca de uma regido da amostra na qual as tensdes de
cisalhamento sao inferiores a tensao limite de escoamento, normalmente préximas
ao centro do rotor, mesmo quando as por¢cdes mais proximas as bordas ja
superaram a TLE e escoam livremente (ALEXANDROU et al., 2009). Se a taxa de
deformacdo global imposta a amostra aumenta, ndo € a taxa de deformacdo na
regido que ja superou a TLE que aumenta, mas sim a extenséo dessa regido que se
expande, preenchendo toda a amostra exatamente na taxa de deformacéo critica,
que corresponde aquela em que se observa a tensdo limite de escoamento
(MZLLER et al., 2006).

Uma forma de reduzir o desgaste na ponta do cone € utilizar sensores com
geometria de tronco de cone, como apresentado na Figura 4. Porém, esse
truncamento induz erros no célculo das taxas de deformacédo do sensor. Contanto
gue a razao entre os diametros do tronco de cone seja menor do que 0,2 0s erros

na medicdo ndo ultrapassam o limite de 1% (WHORLOW, 1980). Por outro lado, o

uso de sensores coOnicos deve ser evitado no caso de ensaios realizados com
suspensdes de particulas sélidas, a ndo ser que a distancia minima entre a
superficie plana do tronco do cone e a placa inferior do sistema de medi¢cdo seja
pelo menos dez vezes maior do que a maior particula em suspensédo. Caso essas
condi¢gBes ndo sejam satisfeitas, os solidos tendem a se acumular proximo a ponta
do cone, o que pode levar a inconsisténcias nos resultados obtidos (NGUYEN e
BOGER, 1992).

E interessante notar no detalhe da Figura 4 que a ponta truncada do cone é
responsavel por evitar o contato direto entre o sensor conico e a base de medicéo
inferior. E importante que se garanta que o ponto correspondente a ponta virtual do
cone coincida com a base inferior de medicdo, para que as taxas de deformacédo na
regido nao truncada do cone sejam constantes ao longo do raio do sensor. Além
disso, nota-se que as regifes da amostra proximas ao raio externo do sensor
apresentam-se levemente abauladas. Os re6metros rotacionais sao calibrados de
forma a realizar as medi¢cdes com precisdo quando o material sob analise apresenta

esse perfil abaulado.
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Figura 4 - Representacdo esquematica de uma geometria de medicao
cone-placa com ponta truncada
Adaptado de Schramm (1994)

2.2.3.2 Sensores tipo placa

A geometria conhecida como placas paralelas, apresentada na Figura 5, sado
bastante Uteis na medicdo de propriedades de suspensdes particuladas como os
fluidos de perfuracdo. Esse tipo de sensor evita o acumulo exagerado de particulas
em um ponto especifico da geometria, como acontece nos sensores conicos. Além
disso, a maior parte dos fabricantes de reémetros disponibiliza sensores ranhurados,
0s quais reduzem os problemas relacionados ao escorregamento de amostras,
comuns em ensaios realizados a baixas taxas de deformacdo. Os sensores tipo
placa também permitem que se varie 0 espaco entre a base de medicéo e o sensor,
também chamado de espacamento ou gap, em inglés. Isso é de grande importancia
para a determinacdo das propriedades reoldgicas de suspensdes, uma vez que 0
espacamento deve ser superior a dez vezes o tamanho da maior particula em
suspensao. A possibilidade de se ajustar o espacamento as necessidades do ensaio
também contribui para a prevencdo de escorregamento da amostra, uma vez que
esse fenbmeno € bastante comum em ensaios realizados com espagcamentos
pequenos. Em alguns casos, quando as particulas em suspensdo Sao muito
grandes, 0 uso de sensores tipo placa torna-se a Unica maneira de se realizar
medic¢bes reoldgicas (MALVERN INSTRUMENTS, 2012).
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Figura 5 — Representacao esquematica de uma geometria de medicao tipo
placas paralelas
Adaptado de Schramm (1994)

2.2.3.3 Sensores cilindricos

Os sensores cilindricos ou geometria de Couette, como o apresentado na
Figura 6, estdo entre as geometrias mais comuns utilizadas em ensaios reoldgicos, e
devem ser utilizados com taxas de deformacéo entre 1 e 1000s™. Esse tipo de
sensor € bastante util na medicdo de viscosidade de fluidos newtonianos, mas a
dificuldade de realizar medi¢cbes a baixas taxas de deformagéo faz com que 0 uso
dessa geometria para a determinagéo da tenséo limite de escoamento de fluidos ndo
newtonianos seja bastante limitada (NGUYEN e BOGER, 1992).

Figura 6 - Representacdo esquematica da geometria de medicdao tipo
cilindros coaxiais
Adaptado de Schramm (1994)
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2.2.3.4 Sensores tipo Vane

Sensores tipo Vane tém secao transversal semelhante a uma estrela, conforme
a Figura 7. Essa geometria € bastante utilizada para a medi¢éo de tenséo limite de
escoamento por sua facilidade de limpeza e de fabricagdo. Para o calculo das
tensbes de cisalhamento e taxas de deformacdo deve-se considerar que O0sS
sensores Vane se comportam da mesma forma que uma geometria cilindrica com o

raio equivalente ao comprimento das pas do rotor (BARNES e NGUYEN, 2001).

Yan e James (1997) estudaram numericamente o comportamento de fluidos
gue se comportam de acordo com os modelos de Bingham, Herschel-Bulkley e
Casson em uma geometria tipo Vane com quatro pas. Nesse estudo, os autores
comprovaram que o0 material entre as pas fica contido em um cilindro com raio
semelhante ao comprimento das pas, e que ha uma distribuicdo de tensbes de
cisalhamento ao longo da superficie desse cilindro imaginario, o que da validade a
hip6tese de que o sensor Vane pode ser aproximado como se fosse um cilindro
sélido. Dessa forma, previne-se o escorregamento de amostra nas paredes do rotor,

comum nos ensaios realizados com sensores cilindricos tradicionais.

Figura 7 - Representagcdo de uma geometria de medicao tipo Vane
Fonte: Barnes e Nguyen (2001)

Assim como nos sensores ranhurados, deve-se tomar cuidado ao se conduzir

ensaios reolégicos com materiais pouco viscosos ou com rotacfes elevadas, uma
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vez que essas condi¢cdes podem levar ao surgimento de escoamentos secundarios e
vortices nos espacos vazios entre as ranhuras dos rotores ranhurados ou entre as
pas do Vane, levando a valores acima do normal para as viscosidades medidas
(BARNES e NGUYEN, 2001). Por esse motivo, os testes mais comuns realizados
com esses sensores sao ensaios de fluéncia, que partem do material em repouso e
tém taxas de deformacéo bastante reduzidas. Outra vantagem do uso de sensores
Vane é a possibilidade de se realizar ensaios com a amostra contida em seu
recipiente original, sem a necessidade de transferi-la para um copo especifico de
medicdo (SCHRAMM, 1994). Isso previne contra danos estruturais ao material

resultantes do processo de transferéncia entre recipientes antes da medicgéo.
2.2.4Reologia de suspensodes

Suspensfes ou dispersbes sao constituidas por particulas distribuidas
aleatoriamente em um meio fluido, e podem ser separadas em trés grandes grupos:
particulas soélidas em um meio liquido, também conhecidas apenas como
suspensdes, goticulas liquidas em um meio liquido, denominadas emulsdes, e gas
em liquido, chamadas de espumas. E comum que suspensoées de particulas solidas
apresentem um acréscimo de viscosidade a altas taxas de deformacdo conforme
pode ser observado na Figura 8. Esse acréscimo da viscosidade tende a ser maior a
medida que a relacdo entre os volumes da fase sélida e da suspensdao como um
todo, ¢, aumenta (MACOSKO, 1994).

Viscosidade (log)

Taxa de deformacgéo (log)

Figura 8 - Comportamento reoldgico de suspensdes
Adaptado de Barnes et al. (1989)
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As suspensdes usualmente apresentam tensdo limite de escoamento, e a
tensdes superiores a TLE o comportamento reolégico desses materiais normalmente
pode ser aproximado pela equacdo de Herschel-Bulkley. A origem da tenséo limite
de escoamento em suspensfes, mesmo quando a fase liquida ndo é um fluido
viscoplastico, tem origem nas interacdes coloidais entre as particulas solidas, que se
travam em suas posicOes fixas até que a TLE seja alcancada (LARSON, 1999). A
relagdo entre os volumes da fase soélida e da suspensdo, denominada volume de
fase ou razédo volumétrica, equacédo (11), pode ser responsavel por diversos erros de

medicdo em testes reoldgicos realizados com suspensdes solidas.

Vo
¢: Fase sélida (11)

Suspensao
Em alguns casos, a fase liquida pode absorver pequenas porcdes da fase
sélida, o que leva a variacdes bruscas na viscosidade — uma absor¢cdo volumétrica

de 0,5% pode dobrar a viscosidade da solugé&o. Além disso, € importante que se

tenha cuidado com a separacdo de fases, o que pode ocasionar variagdes na

viscosidade medida da suspensdo, sendo que esse fenbmeno € mais comum

quando ¢>0,5. Também se deve levar em conta efeitos de borda nas superficies

de medicdo, situagcdo na qual se observa uma reducdo da concentracdo da
suspensao proxima as paredes. Esse fendmeno tem origem na impossibilidade de
se acomodar as particulas solidas préximas as paredes da mesma forma que nas
regides mais ‘internas’ da amostra. Outra caracteristica que deve ser levada em
consideracdo € a migracdo de sélidos das regides da amostra com altas taxas de
cisalhamento para as regides com baixas taxas de cisalhamento (BARNES et al.,
1989). Esse tipo de migracao torna-se critico nos ensaios realizados com fluidos de
perfuracdo usando-se sensores conicos, uma vez que na ponta do cone as taxas de
deformagé&o séo virtualmente nulas e assim ocorre um acumulo de particulas solidas
nessa regiao, levando ao travamento do sensor e a possiveis danos ao sistema de

medicao.

Coussot et al. (2006) afirmam que a analise de envelhecimento de amostras,
ou seja, a avaliacdo dos efeitos de tixotropia em suspensdes solidas, sdo melhor

analisadas através de testes oscilatorios de determinagdo do mddulo elastico no
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regime elastico linear do que em testes de avaliacdo da TLE como fun¢éo do tempo.
Com base nisso, Mahaut et al. (2008) monitoraram o comportamento do mdédulo
elastico de suspensdes de bentonita, usadas em fluidos de perfuracédo, ao longo de

600s e concluem que esse tempo nao é suficiente para a estabilizacdo de G' nesse

tipo de material.

Mahaut et al. (2008) também observaram que ao se realizar testes
consecutivos com rampas ascendentes e descendentes de taxas de deformacéo
com suspensdes de bentonita, as curvas de tenséo de cisalhamento como fung¢ao da
taxa de deformacgéo apresentam comportamentos distintos para as duas rampas, ou
seja, 0 sistema apresenta histerese. Porém, quando apenas a fase liquida é testada,
as duas rampas apresentam o mesmo comportamento, o que indica que mudancas
irreversiveis ocorreram na amostra durante as rampas de taxas de deformacdo na
amostra com particulas sélidas. Essas mudancas sao provavelmente resultado da
migracdo de particulas sélidas para as regides de menor taxa de deformacédo da
amostra. Para garantir que a histerese ndo € devida a efeitos reversiveis de
tixotropia, os autores fizeram diversos testes com a amostra submetida a diferentes
tempos de repouso apOs as rampas ascendentes e descendentes de taxas de
deformagéo, e observaram que o valor da tensdo limite de escoamento dinamica
observado na curva descendente era sempre o mesmo quando submetida a
diferentes tempos de repouso — e inferior ao valor da tenséo limite de escoamento
estatica observada na primeira curva ascendente de taxas. Finalmente, os autores
concluem que métodos baseados no escoamento do material, como os ensaios de
fluéncia e de rampas de taxas de deformacdo ndo devem ser utilizados, e que néo
se devem usar os procedimentos de pré-cisalhamento®® nas amostras de
suspensdes sélidas, uma vez que esses processos induzem a migracdo de
particulas na suspensao. Dessa forma, de acordo com Mahaut et al. (2008) a
medicdo da tensdo limite de escoamento deve ser realizada com testes Unicos com
taxas de deformacgéo constante para cada amostra e sem os procedimentos de pré-

cisalhamento, que apesar de terem como objetivo a homogeneizacéo do historico de

2.0 pré-cisalhamento é um procedimento bastante difundido na comunidade cientifica, e consiste na aplicacéo de altas taxas
de deformagdo em materiais tixotropicos antes da realizagdo de medicdes reolégicas com o objetivo de atingir um histérico de
deformacdes conhecido e controlavel.
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cisalhamento do material, provocam a migracao das particulas no espagamento de
medicao devido aos efeitos inerciais.

Caso o pré-cisalhamento nédo seja realizado nas amostras, € necessario que se
garanta que o material apresente homogeneidade de concentracdo das particulas
sélidas e historico de cisalhamento consistente para todas as amostras de um
mesmo fluido avaliadas, o0 que € garantido pela rigorosa agitacdo prévia do material
em um recipiente antes de se carregar a amostra no redémetro. E importante que
essa agitacao seja feita sem favorecer nenhuma direcao de escoamento no material,
uma vez que qualquer cisalhamento controlado induziria a formagdo de uma
estrutura anisotrépica, como observado por Sierou e Brady (2002) em suspensdes
de particulas em fluidos newtonianos. Essa agitacdo prévia deve ser rigorosa o
suficiente para que a estrutura interna responsavel pelos efeitos tixotropicos esteja
desagregada, de forma que as condi¢fes iniciais de teste sejam as mesmas para
todos os ensaios realizados com cada material.

Mahaut et al. (2008) ainda recomendam que um tempo de repouso de
aproximadamente dez minutos seja dado antes de cada teste, para que os efeitos de
tixotropia possam ser neutralizados e a viscosidade inicial do material seja a mesma
para todos os ensaios. Brady e Morris (1997) afirmam que suspensdes desenvolvem
estruturas anisotropicas quando sofrem cisalhamento, enquanto Narumi et al. (2005)
confirmam que estruturas anisotrépicas podem ser obtidas com deformacées® da
ordem de 2. Assim, pode-se dizer que apenas as primeiras medicdes realizadas com
cada amostra podem ser tomadas como confiaveis quando se pretende lidar com
amostras homogéneas e isotrépicas em ensaios dinamicos que envolvam

deformacfes maiores que 2.
Agregacdao de particulas em suspensdes

E interessante que se tenha conhecimento a respeito do processo de
agregacgao de particulas em fluidos de perfuragéo. Particulas em suspensao nesse
tipo de material raramente sdo esféricas; pelo contrario, assumem formatos diversos,
inclusive formas achatadas. Luckham e Rossi (1999) explicam que as particulas

achatadas possuem duas superficies principais: a superficie plana, usualmente com

'3 A deformagéo é uma grandeza adimensional.



50

carga elétrica negativa, e as superficies de borda, normalmente com carga elétrica
positiva. Essas particulas podem se associar de trés maneiras principais: face a
face, bordas com face e bordas com bordas. A associacédo face a face, também
conhecida como agregacdo, reduz o numero de particulas em suspensao ao
aumentar seus tamanhos, o0 que causa um acréscimo na viscosidade. A disperséo
de particulas é o fenbmeno oposto a agregacao, quando particulas inicialmente
associadas se separam, causando um decréscimo na viscosidade da suspensao. A
floculacdo € resultante da associacdo borda-borda entre particulas, e leva a
formacéao de uma estrutura que se assemelha a um castelo de cartas, aumentando a
viscosidade da solucdo. Aditivos quimicos denominados defloculantes séo
responsaveis por evitar esse tipo de associagcdo e por manter os niveis de

viscosidade mais estaveis.

2.2.4.1 Separagéo de fases em suspensodes

E importante que se atente & separacdo de fases em suspensdes durante
ensaios reoldgicos, uma vez que a separacao entre as fases solida e liquida induz a
formacdo de uma estrutura anisotropica e nao-homogénea, o que faz com que os
resultados obtidos nas medi¢cdes ndo sejam confiaveis. Os mecanismos mais
comuns de separacao de fases em suspensdes durante os ensaios reoldgicos sao a

sedimentacao de soélidos e a migracdo induzida por cisalhamento.
Sedimentacao de so6lidos em suspensdes

Com relacdo a sedimentacdo de particulas, Macosko (1994) apresenta a lei de
Stokes para prever 0 tempo necessario para que particulas sélidas esféricas

percorram 10% do espagamento de medi¢do, H, sob a influéncia da aceleragédo da
gravidade g, agindo perpendicularmente ao espacamento de medicdo. A equagéao
(12) representa esse fenomeno, onde 7, € a viscosidade da suspensao, p, € p,
sdo as massas especificas das particulas solidas e da suspenséao, respectivamente,
e a, € o diametro médio das esferas solidas. E importante lembrar que a lei de

Stokes é baseada na premissa de que as particulas ndo interagem umas com as

outras, e por iSso a concentragcdo néo deve ser superior a 0,5% em volume ou 1 a
2% em massa, dependendo da massa especifica das particulas (DARLEY e GRAY,

1988).
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0,45n H

to,1h = 2 (12)
1o, — p.]a’g

Coussot (2005) apresenta uma analise detalhada do efeito da separacédo de
fases devido a sedimentagcdo no valor da tenséo limite de escoamento medida com
geometria tipo Couette, e conclui que o efeito da sedimentacdo nessa geometria de
medicdo € um acréscimo no valor medido da TLE. Formas de se contornar o efeito
da sedimentacdo de solidos na geometria tipo Couette sdo apresentadas na
literatura. Reeves (1990) e Clarke (1967) propde a recirculacéo vertical do fluido
durante os ensaios com suspensdes em geometria de Couette de forma a manter a
fracdo volumétrica de sdlidos aproximadamente constante ao longo do teste. Klein et
al. (1995), por sua vez, propde que o material seja cisalhado apenas nas regifes

especificas em que se espera que a fracdo volumétrica ¢ permanega constante. A
sedimentacdo s6 ocorre quando o fluido estd em repouso nos casos em que a

massa especifica ou o tamanho das particulas solidas sdo maiores do que valores

criticos, os quais podem ser avaliados a partir da equacéo (13).

7, = ‘pp _ps gas (13)
6k

C

Nessa equagdo, r, € a tensdo critica que deve ser alcancada para que as
particulas comecem a decantar, a, € o didmetro medio das particulas solidas, g é a
aceleracdo da gravidade, p, e p, sdo as massas especificas das particulas solidas

e da suspensdo, respectivamente, e k. é o valor critico de uma fungéo positiva e

adimensional relativa a forma das particulas sélidas. Ainda ndo se tem conhecimento
de uma abordagem analitica que providencie os valores de k ou de k, como fungéo
da forma ou da velocidade da particula suspensa em um fluido com tensé&o limite de
escoamento. Por esse motivo, a analise do valor critico k, é baseada em resultados
numeéricos. Beris et al. (1985) estudaram numericamente o escoamento de fluido tipo
Bingham ao redor de particulas esféricas, e propde como valor critico para esse

caso k. =3,5. Dessa forma, a partir da equacdo (13), € possivel avaliar se as

particulas sélidas decantam ou ndo quando o fluido de perfuragédo esta em repouso.
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Quando a suspensao sofre cisalhamento no espagamento de medicao do
redbmetro, a influéncia da tenséo limite de escoamento da suspensao é eliminada —
pois o fluido ndo se encontra mais gelificado. Por esse motivo, 0 processo de
decantacdo de sodlidos quando o fluido encontra-se em movimento deixa de ser
funcdo da tensao limite de escoamento do material e passa a ser funcéo apenas da
diferenga entre as massas especificas dos solidos e da matriz fluida, como ocorreria
caso a matriz liquida fosse newtoniana (COUSSOT, 2005).

Migracao de sdlidos induzida por cisalhamento

A migracao de solidos induzida por cisalhamento € um fendbmeno independente
dos efeitos gravitacionais. Supondo uma esfera suspensa em um escoamento
homogéneo é razoavel assumir que o tensor de tensdes € simétrico em relacéo ao
centro da esfera; qualquer forca infinitesimal em um ponto da superficie da esfera &
compensada por uma forca oposta em algum outro ponto da superficie, o que
garante a condi¢cdo de equilibrio — nesse caso, de equilibrio dindmico, uma vez que
a esfera encontra-se em movimento. Porém, caso 0 escoamento nao seja
homogéneo, o tensor de tensGes ao redor das particulas solidas ndo € mais
simétrico, o que leva a um desequilibrio das forcas atuando nas particulas. Esse
desequilibrio induz a movimentacao dos solidos nesses escoamentos chamados de
heterogéneos. E importante ressaltar que as fontes de heterogeneidades no
escoamento podem ser diferencas espaciais de propriedades do fluido, como um
gradiente de viscosidade aparente, ou de propriedades cinematicas do escoamento,

como gradientes de taxas de deformacgédo (COUSSOT, 2005).

O fendmeno de migracdo de solidos sob cisalhamento € critico em geometrias
com altos gradientes de taxas de deformacdo. Gadala-Maria e Acrivos (1980)
estudaram o escoamento de uma suspensdo de esferas de poliestireno em uma
matriz de 6leo newtoniano em geometrias tipo Couette, e observaram o aumento da
concentracdo de solidos préximos a parede do cilindro externo, o qual se encontra
em repouso. Esse fenbmeno provoca uma reducdo no valor medido da viscosidade
aparente, uma vez que o sensor cilindrico em rotacdo passa a ter contato com uma
suspensao menos concentrada quando as particulas solidas iniciam o processo de

migragao.
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Um estudo experimental da migracdo de particulas sob cisalhamento em
geometrias de Couette e placas paralelas é apresentado por Chow et al. (1994),
através do acompanhamento da evolucdo dos perfis de concentracdo de uma
suspensao de esferas sélidas em uma matriz newtoniana utilizando-se a técnica de
imagem por ressonancia magnética nuclear (NMRI). Baseados nos resultados
obtidos, os autores afirmam que a separacao de fases devido a migracdo de sélidos
€ bastante critica na geometria de Couette, uma vez que uma mistura homogénea
pode vir a se tornar bastante heterogénea durante a insercdo da amostra no
redbmetro e durante o ensaio propriamente dito. Dessa forma, deve-se tomar cuidado
ao selecionar as dimensdes do sensor a ser utilizado, uma vez que os efeitos de
migracdo de sélidos nas grandezas medidas sdo mais pronunciados em suspensdes
de particulas de grandes dimensdes. Os autores também afirmam que ndo houve
evidéncias experimentais de migracao de sélidos na geometria tipo placas paralelas,
mas afirmam que em ensaios com baixas deformag¢fes impostas 0 comportamento

do torque medido se torna imprevisivel nesse tipo de geometria.

Entretanto, Merhi et al. (2005) observaram a migracdo radial de solidos em
placas paralelas, na qual as particulas migraram do centro para as bordas do
sensor, indo de encontro aos resultados obtidos por Chow et al. (1994), que né&o
observou experimentalmente migracdo de sélidos nessa geometria de medicao.
Merhi et al. (2005) utilizaram a técnica de visualizacdo por absorcao luminosa em
uma suspensao de particulas esféricas de polimetilmetacrilato, suspensas em uma

matriz composta por TritonX-100, cloreto de zinco e agua.

Ponche e Dupuis (2005) analisaram experimentalmente a migracéo de solidos
em geometrias de medicdo tipo cone-placa em um redmetro Haake com mddulo
Rheoscope. Esferas de vidro suspensas em uma solucéao polimérica viscoelastica e
transparente foram cisalhadas usando-se um sensor conico, e a base inferior de
medicdo — a qual é feita de vidro transparente — foi fotografada apds cada ensaio.
Observa-se um acumulo de sélidos na regido central da placa de medicdo e do
sensor conico, além de um acumulo de particulas ao longo de anéis concéntricos.
Porém, quando o mesmo experimento foi repetido com uma suspensao de solidos
em uma matriz newtoniana de glicerol, ndo se observou a formacdo dessas

estruturas anulares e concéntricas de particulas. Todavia, 0s autores nao
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apresentam nenhuma hipétese para a formacdo dessas estruturas concéntricas de
particulas apdés o cisalhamento, mas elas indicam a formacdo de uma estrutura

bastante anisotropica no material.

Gadala-Maria e Acrivos (1980), bem como Leighton e Acrivos (1987) observam
um fenémeno interessante em suspensdes de solidos numa matriz newtoniana.
Quando a suspensdo é submetida a uma taxa de deformacdo constante em uma
geometria de Couette — a qual apresenta altos gradientes radiais de taxas de
deformacé&o ao longo da amostra — a viscosidade decresce continuamente até atingir
seu valor em regime permanente, o que se assemelha ao comportamento de um
material tixotropico. Porém, o tempo necessario para que a viscosidade se
estabilizasse foi de cerca de 20 horas para uma taxa de deformacdo de 24s™,
conforme pode ser observado na Figura 9. De acordo com o0s autores, 0 tempo
necessario para atingir o regime permanente diminui com o aumento da taxa de
deformacéo imposta ao material. Além disso, observou-se que os valores em regime
permanente obtidos para a viscosidade podem ser repetidos mesmo para
suspensdes muito concentradas, e que o tempo de repouso nado tem efeito claro

nesse tipo de suspensao.

25

20+

Tempo (horas)

Figura 9 — Viscosidade relativa em funcao do tempo para uma suspensao
de esferas de poliestireno em uma mistura de 6leos newtonianos com fracao
volumétrica 0,45

Adaptado de Gadala-Maria e Acrivos (1980)
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Como a viscosidade atinge o regime permanente somente apds longos
periodos de repouso, Gadala-Maria e Acrivos (1980) propde que a viscosidade de
uma suspensdo com uma determinada fracdo volumétrica s6 faz sentido se for
especificada juntamente com a magnitude da taxa de cisalhamento imposta e com o
tempo sob o qual a amostra sofreu cisalhamento. Todavia, ndo se encontrou
registros na literatura de estudos semelhantes a esse realizados com suspensodes

em matrizes nao newtonianas.

Alguns modelos fenomenologicos foram desenvolvidos para descrever a
migracdo de sélidos em suspensdes durante ensaios reoldgicos. Coussot e Ancey
(1999) propde a equacdo (14), na qual o vetor fluxo de solidos N depende do

diametro das particulas esféricas a,, da razdo volumétrica ¢, da taxa de
deformacdo y e da viscosidade da suspenséo 7. Observa-se que o sentido do

fluxo € contrario ao vetor que aponta para as regiées com maior viscosidade, fracéo
de solidos e taxas de deformagcdo. Em outras palavras, as particulas tendem a
migrar para as regides com menores niveis de energia cinética, dissipacao térmica e
probabilidade de colisdo de particulas — dadas pela taxa de deformacdo, pela
viscosidade e pela concentracdo de particulas dentro do gradiente da equacéo (14),

respectivamente.
2

N oc —ZS—V(nSqﬁZ;?) (14)

S

Leighton e Acrivos (1987), por sua vez, assumem a existéncia de dois fluxos

migratérios. O vetor fluxo colisional J_, equacdo (15), representa a migracdo das

c!?

particulas para a direcdo onde as taxas de colisdo sdo menores. Nessa equagéo, K,

€ um coeficiente de difusdo adimensional para o fluxo colisional.
‘Jc = _Kcasz¢v(7¢) (15)

O vetor fluxo de viscosidade J,, por sua vez, torna-se presente caso haja um

gradiente de concentracdes e, consequentemente, um gradiente de viscosidades ao
longo da amostra. Nesse caso, as particulas tendem a migrar das regides com alta

viscosidade para as regides de baixa viscosidade. Dessa forma, o fluxo de



56

viscosidade pode ser apresentado de acordo com a equagao (16), em que K, € um

coeficiente de difusdo adimensional para o fluxo de viscosidade.

e
‘Jn = _Knaszy_vns (16)
n
Todavia, Krishnan et al. (1996) propde um terceiro fluxo, denominado fluxo de

curvatura J , o qual leva em conta as diferencas de curvatura entre as linhas de

f
corrente presentes em escoamentos curvilineos. Nesse caso, as particulas solidas
tendem a migrar das linhas de corrente com grandes curvaturas para aquelas com
pequenas curvaturas. No caso de sensores tipo placas paralelas, isso significa que o
fluxo de curvatura é do centro do sensor para as bordas, o que explica os resultados
obtidos por Merhi et al. (2005). O fluxo de curvatura é apresentado na equacao (17),

na qual K, é um coeficiente de difuséo adimensional para o fluxo de curvatura e r é

o raio de curvatura da linha de corrente. O sinal positivo na equacéo (17) é utilizado
pois o fluxo de curvatura ndo € apresentado em forma vetorial, e por essa razéo é

representado pelo seu modulo.
¢2
J, =+K ya® — 17)
r

A combinagéo dos fluxos colisional, de viscosidade e de curvatura descreve a
distribuicdo espacial das particulas durante os ensaios. Porém, a obtencdo dos

coeficientes adimensionais de fluxo K , K, e K, ndo € simples, uma vez que esses

parametros devem ser ajustados a partir da comparacao de predi¢des tedricas com
medicdes experimentais de perfis de concentracdo em cada tipo de geometria de
medicdo (MERHI et al., 2005). O que se pode afirmar de antemé&o € que, em todas
as descricbes fenomenoldgicas da migracao de particulas solidas em suspensdes, 0
fluxo de solidos é diretamente proporcional a taxa de deformagé&o imposta e tem uma
dependéncia quadratica do diametro médio das particulas e da fracdo volumétrica

da suspensao.

O efeito do cisalhamento em suspensdes ndo se resume apenas a migracao
das particulas solidas, mas também a formacdo de uma estrutura anisotropica

resultante do cisalhamento. A existéncia dessa anisotropia faz com que a
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viscosidade escalar n n&do seja um parametro suficiente para descrever a relagéo

entre a tensdo de cisalhamento e a taxa de deformacdo de uma suspensdo, uma
vez que ela pode variar com o grau de anisotropia da estrutura do material
(GADALA-MARIA e ACRIVOS, 1980). Todavia, ndo foi encontrada na literatura uma
forma objetiva de quantificar o grau de anisotropia de uma suspensao utilizando

apenas dados reométricos.
2.2.5Escorregamento de amostras

Um fenbmeno relativamente comum em reometria rotacional € o
escorregamento de amostras nas regifes proximas as paredes do sensor. O
escorregamento de amostra € caracterizado por uma descontinuidade aparente no
perfil de velocidades nas regides da amostra proximas as paredes solidas. E
importante que se tenha em mente que esse fenbmeno apresenta caracteristicas
diferentes para materiais monofasicos e para suspensdes e fluidos com
macromoléculas. Fluidos  monofasicos  normalmente ndo  apresentam
escorregamento de amostra aparente, uma vez que o alcance das perturbacbes
devido a interface sélido-liquido € da mesma ordem de grandeza das moléculas do
material (HERVET e LEGER, 2003). Todavia, em fluidos poliméricos essas
perturbacdes alcancam distancias maiores, levando a possibilidade de
escorregamento de amostra nesse tipo de material, mesmo que monofasicos (DE
GENNES, 1979).

Evidéncias empiricas de escorregamento de amostras em fluidos néo
newtonianos foram observadas por diferentes autores. Magnin e Piau (1990)
observaram a ocorréncia de escorregamento de amostra em sensores conicos com
superficie lisa jateada através de fotografias das regifes externas de uma amostra
de Carbopol 940 — um material tipicamente viscoplastico - na qual se insere uma
camada de poO para que se observe o comportamento do campo de deformacdes.
Harding et al. (2002) observaram a ocorréncia de escorregamento de amostras de
acido hialurénico em sensores do tipo cilindro coaxial através de visualizacdo por
ressonancia magnética. Finalmente, Muller-Mohnssen et al. (1990) observaram o
escorregamento de uma solucdo de poliacrilamida — um material tipicamente
viscoelastico — nas paredes de um tubo durante o escoamento através de

visualizagdo por anemometria a laser. Assim, entende-se que o escorregamento de
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amostras nao ocorre exclusivamente em materiais viscoplasticos ou em

viscoelasticos.

O estudo do escorregamento de amostras em materiais multifasicos € de
grande importancia para a reometria de suspensées, uma vez que esse fendbmeno
pode alterar significativamente os valores de tensdo de cisalhamento medidos em
redmetros rotacionais. Coussot (2005) apresenta uma revisdo de escorregamento de
amostras em suspensoées e outras misturas multifasicas, como emulsées e pastas. E
bastante comum que a viscosidade de suspensdes pouco concentradas seja menor
do que a de suspensdes com altas concentracdes, e por esse motivo é necessario
que se tenha em mente que gradientes de concentracdes de solidos podem

intensificar o escorregamento nas amostras de fluidos de perfuracao.

Quando se utilizam sensores do tipo placas paralelas ou cone-placa, nos quais
0 sensor entra em contato apenas com a parte superior da amostra, a decantacao
de solidos tende a diminuir a concentracdo de particulas sélidas nas regides
préximas as paredes do sensor. Isso aumenta a probabilidade de ocorréncia de
descontinuidades no perfil de velocidades ao longo da altura do espacamento de
medicdo. Além disso, as taxas de deformacdo atuantes na parcela superior da
amostra sdo superiores as taxas de deformacdo na regido inferior que esta em
contato com a base do re6metro, que se encontra em repouso. Dessa forma, cria-se
um gradiente de taxas de deformacdo que, de forma analoga ao fendmeno de
migracdo radial de particulas sob cisalhamento apresentada na secdo 2.2.4.1, induz
um fluxo vertical de soélidos devido ao cisalhamento. Esse fluxo se soma ao
fenbmeno de decantacdo dos sélidos sob a acdo da gravidade — o qual é
intensificado pelo cisalhamento, uma vez que fluidos viscoplasticos apresentam uma
grande reducdo na viscosidade apds a quebra do gel. Isso leva a um gradiente
vertical de concentragbes ainda maior, aumentando assim as descontinuidades no

perfil de velocidades da amostra.

O escorregamento de amostras propriamente dito s6 deve ocorrer para tensdes
abaixo da tensao limite de escoamento do material. Todavia, como o material ndo é
estruturalmente homogéneo ao longo do espacamento vertical de medicéo devido a
decantacédo de sélidos e a migracéo vertical induzida por cisalhamento, a suspensao

passa a apresentar diferentes graus de anisotropia nas diferentes regides da
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amostra. A regido mais proxima da parede superior de fato escoa com a mesma
velocidade do sensor, mas devido as diferencas na anisotropia as regides superior e
inferior da amostra apresentam respostas diferentes em termos da velocidade de
escoamento. Em outras palavras, pode-se entender que as regides superior e
inferior da amostra possuem graus de homogeneidade estrutural e de anisotropia
tao diferentes que se comportam como se fossem dois fluidos distintos, fazendo com
que se tenha a sensacdo de que ocorre um escorregamento de amostras apos a
quebra do gel da suspensao. Assim, ocorre um fendmeno dinamico, intensificado
pelo proprio cisalhamento imposto pelo reémetro, denominado de escorregamento

aparente.

N&o foi encontrado na literatura uma teoria concisa que permita que se
prevejam as condi¢cdes exatas sob a qual o escorregamento de amostras ocorre em
termos do tipo de teste, de material e das geometrias de medicdo utilizadas.
Todavia, pode-se afirmar que esse fenbmeno € intensificado com o decréscimo da
temperatura (ARAL e KALYON, 1994) e que superficies soélidas hidrofébicas podem

reduzir a ocorréncia de escorregamento de forma significativa (COUSSOT, 2005).
2.2.6 Fluidos de perfuracéo

Como ja mencionado, o fluido de perfuragdo € um composto sintético com
mistura de sdlidos, liquidos, produtos quimicos e até mesmo gases (THOMAS,
2001). De acordo com Darley e Gray (1988) as principais funcfes atribuidas a esses

fluidos sao:

i. Carregar o cascalho através do anular e permitir a separacdo na
superficie da sonda;

ii. Refrigerar e limpar a broca de perfuracao;
iii.  Reduzir o atrito entre a coluna de perfuragao e as paredes do poc¢o;
iv.  Manter a estabilidade do poco;

v. Prevenir o influxo de fluidos como Oleo, gas e agua presentes nas

rochas permeaveis;

vi.  Criar uma camada fina e de baixa permeabilidade que sele os poros e

outras aberturas nas formacdes perfuradas pela broca;
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vii.  Auxiliar na coleta e interpretagcdo de informacdes obtidas através do
cascalho e de registros elétricos.

Os fluidos de perfuracéo ndo devem:
i.  Causar danos ao ambiente ou aos operadores da sonda;

ii. Requerer métodos excessivamente caros para a completacdo dos

POCOS;
iii.  Interferir na produtividade do poco;

iv.  Corroer ou causar desgaste excessivo nos equipamentos utilizados na

sonda.

Fluidos de perfuracdo sao classificados de acordo com o fluido base, ou fase
continua, utilizado em sua formulacdo: agua, 6leo ou gas (THOMAS, 2001). Os
sélidos em suspenséo utilizados em fluidos de perfuracdo sdo normalmente coloides
organicos, minerais pesados como barita e bentonita e particulas sélidas de rocha
oriundas da formacéo que ficam dispersos na fase continua ao longo da perfuracéo.
Além de barita e bentonita, outros sélidos podem ser encontrados nha composicao de
grande parte dos fluidos de perfuracdo, como hematita, carbonato de calcio, cloreto
de zinco, cloreto de sodio e outras misturas (LYONS et al., 2011). Darley e Gray
(1988) explicam que as particulas sélidas em suspensdo podem ser divididas em

trés grupos principais, de acordo com o seu tamanho médio:

1. Coloides, que séo particulas com dimensfes entre 5nm e 1um;

2. Lama e barita, também conhecidos como soélidos inertes, com

dimensodes entre 1 e 50 um;
3. Areia, que séo as particulas com dimensdes entre 50 e 420 um.

Darley e Gray (1988) argumentam que a preparacdo de amostras de fluidos de
perfuracdo para testes reoldgicos deve tentar simular com a maior precisédo possivel
as condicdes a que o fluido € submetido durante as operagfes de perfuragédo. Para
tanto, recomenda-se que o material seja submetido a uma agitagao preliminar e
entdo submetidos a envelhecimento por aproximadamente 24 horas. A seguir,
recomenda-se que altas taxas de deformacdo sejam aplicadas de forma a obter

viscosidade constante, e que as propriedades devem ser avaliadas a temperatura
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ambiente. Caso se deseje obter as propriedades do fluido de perfuragédo na
temperatura de fundo de poco, aproximadamente 100°C, a amostra deve ser

envelhecida nessa temperatura.

De acordo com Lummus e Azar (1986), a quebra de ligacbes quimicas da
estrutura de uma suspensao de argilas ocorre quando esse tipo de material é
cisalhado, resultando assim na exposicdo de valéncias positivas nas particulas
sblidas em suspensdo. Em outras palavras, as particulas soélidas que eram
inicialmente neutras tornam-se eletricamente carregadas, e as cargas elétricas
provocam a retencdo de ions de oxigénio e de carbono nas superficies solidas.
Esses ions promovem a adsor¢cdo de agua — que é composta por moléculas
polarizadas — sobre as particulas, diminuindo a quantidade de agua livre na solucéo.
Dessa forma, a viscosidade aparente das suspensdes tende a aumentar quando o
material € submetido a altas taxas de cisalhamento.

O histérico de temperaturas também tem influéncia significativa no
comportamento reologico de fluidos de perfuracdo. Annis (1967) demonstra que
amostras de suspensfes de bentonita envelhecidas por 24 horas em um forno de
rolos com temperaturas e tempos de envelhecimento diferentes apresentam curvas
de tensao de cisalhamento por taxa de deformacdo com comportamentos distintos.
Esse comportamento esta associado ao fenbmeno de floculacdo que ocorre a altas
temperaturas, na qual as particulas solidas se agregam de forma a elevar a
viscosidade da suspensao. Dessa forma, recomenda-se que caracterizagdes
reolégicas a temperaturas diferentes da temperatura ambiente sejam precedidos por
um pré-tratamento da amostra em um forno de rolos a temperatura de teste. Darley
e Gray (1988) observam que o pré-tratamento realizado em fornos de rolos a
temperaturas superiores a temperatura ambiente devem ser realizados utilizando-se
células de pressao, pressurizadas a pressdes iguais ou maiores do que a pressao de

vapor da suspensao aquela temperatura para evitar a evaporacao de volateis.

O tempo de repouso que precede o ensaio também apresenta influéncia
significativa no comportamento reolégico de fluidos de perfuracéo. Garrison** (1939
apud DARLEY e GRAY, 1988) avalia a tensao limite de escoamento de cinco fluidos

* Garrisson, A.D., “Surface Chemistry of Shales and Clays,” Trans. AIME, vol. 132 (1939), pp. 423-436
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de perfuracao diferentes a diferentes tempos de repouso variando de zero a 135
minutos. Conforme pode ser observado na Figura 10, das cinco amostras testadas,
apenas duas tiveram suas tensfes limite de escoamento estabilizadas nesse
intervalo: a amostra (3) apos aproximadamente 75 minutos, e a (2) apos cerca de 30
minutos, enquanto que as outras trés amostras — (1), (2) e (4) - apresentaram
crescimento continuo da TLE no intervalo de tempo avaliado.

120 ———

110 }— = st I | R .

Tensao Limite de escoamento [Pa]

30 45 60 75 90 105 120 135

Tempo [minutos]

Figura 10 - Tensé&o limite de escoamento em funcédo do tempo de repouso
para cinco amostras diferentes de fluidos de perfuracao
Adaptado de Garrison (1939 apud DARLEY e GRAY, 1988)

Darley e Gray (1988) associam esse comportamento a composicao dos fluidos
e ao grau de floculacdo, e argumentam que ndao ha nenhum meétodo estabelecido
para predizer a influéncia de longos tempos de repouso na tensdo limite de
escoamento. Dessa forma, entende-se que os tempos de repouso de dez segundos
e dez minutos, indicados pela norma API-RP13D (AMERICAN PETROLEUM
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INSTITUTE, 1995) para caracterizar fluidos de perfuracdo tixotrépicos ndo séo
adequados para a completa avaliagcdo da tixotropia desse tipo de material, uma vez
gue avaliam o comportamento do material apenas apds apenas dois tempos de
repouso. A evolucéao tixotropica do fluido de perfuragdo € muito mais complexa do

que isso, e requer a avaliacdo das propriedades apds outros tempos de repouso.

2.3 Sintese do capitulo

Nesse capitulo, foi apresentada uma revisdo bibliografica dos assuntos
relevantes para a execugcdo do projeto. Os diferentes tipos de fluidos néo
newtonianos e suas principais caracteristicas foram abordados, descrevendo-se
assim as propriedades mais relevantes de fluidos newtonianos generalizados, de
materiais com propriedades dependentes do tempo e de fluidos viscoelasticos. Além
disso, conceitos de reologia e de reometria foram estudados: a evolu¢ao histérica do
conceito de tensdo limite de escoamento e 0s principais métodos experimentais
utilizados para sua medicdo, os tipos de sensores mais utilizados em reémetros
rotacionais, além das caracteristicas reolégicas mais importantes de suspensoes e

de fluidos de perfuragao.

Dentre os conceitos apresentados, serdo utilizados principalmente aqueles
relacionados a reologia e reometria, por estarem relacionados ao trabalho de uma
forma mais direta. Os principais trabalhos referenciados na revisdo bibliogréafica e

sua contribuicdo para o projeto estdo resumidos na Tabela 1.

Uma vez que um dos objetivos desse projeto € o desenvolvimento de uma
metodologia para preparacdo de amostras de fluidos de perfuracdo, fez-se uma
extensa pesquisa na literatura. Observou-se que a maior parte dos autores
apresenta os resultados obtidos nos ensaios reoldgicos com fluidos de perfuracéo
sem descrever com detalhes os procedimentos adotados na preparacdo das
amostras. Dessa forma, o presente trabalho tem como objetivo preencher essa

lacuna existente na literatura.



Tabela 1 - Trabalhos de maior relevancia para a determinacao da
metodologia de preparacOes de amostra e determinacao da TLE

Autores

Contribuicdo para o trabalho

Barnes (1999)

Gadala-Maria e
Acrivos (1980)

Alexandrou et al.
(2009)

Mgller et al. (2006)

Malvern Instruments
(2012)

Mahaut et al. (2008)

Coussot (2005)

Coussot et al.
(2002)

Darley e Gray
(1988)

Apresenta uma revisdo detalhada do conceito de Tenséo Limite de
Escoamento

Apresentam o fendmeno de migracéo de particulas sob
cisalhamento em suspensfes

Relacionam a TLE de suspensfes a rede de particulas conectadas
e do atrito existente entre particulas

Afirmam que a TLE néo deve ser considerada uma propriedade do
material

Apresenta uma compilagéo das caracteristicas dos diferentes
métodos de medicdo da TLE

Recomendam que ndo seja realizado pré-cisalhamento em fluidos
de perfuracdo com o objetivo de evitar migracéo de particulas
sélidas

Apresenta uma revisdo de reometria de suspensdes nao coloidais

Desenvolvem a analise da tensao limite de escoamento de diversos
materiais através do método de fluéncia multipla

Apresentam uma revisdo detalhada das propriedades fisico-
quimicas de fluidos de perfuracdo

Fonte: Autoria préopria
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Descri¢cdo da metodologia

Nessa secdo € apresentada a metodologia empregada para a determinacéo de
um procedimento padréo de preparacdo de amostras para ensaios reologicos e para

a avaliacdo da tenséo limite de escoamento de fluidos de perfuracgéo.
3.1.1Metodologia para preparagcdo de amostras para ensaios reoldgicos

A primeira atividade realizada para se estabelecer um procedimento de
preparacdo de amostras de fluidos de perfuracdo para ensaios reolégicos é o
levantamento dos equipamentos disponiveis, dos tipos de fluidos avaliados e da
influéncia de parametros experimentais diversos — como o tipo de sensor, 0 histérico
de temperaturas e o histérico de deformacfes— para que se possa determinar quais
parametros serdo avaliados e quais serdo desprezados na determinacdo do

procedimento de preparacdo de amostras.

Os experimentos foram realizados no reémetro HAAKE MARS IlI, do Centro de
Pesquisas em Fluidos Nao Newtonianos da UTFPR. Esse equipamento permite a
realizacdo de ensaios de cisalhamento rotacional com controle de taxas de
deformacéo e de tensbes de cisalhamento com diferentes geometrias de medicao:
placas paralelas lisas e ranhuradas, cone-placa, Vane e cilindros coaxiais com
espacamento simples e duplo. O redbmetro permite que sejam realizados ensaios
oscilatorios de baixa e de alta amplitude, além de ensaios com controle de tensao ou

taxa de cisalhamento. O equipamento também € capaz de realizar ensaios com

temperatura constante ou com rampas de temperatura ao longo do tempo.

O controle térmico deste equipamento € realizado através de um banho térmico
com circulagdo de agua com temperatura controlada que refrigera uma unidade de
medicdo com sistema peltier de controle de temperaturas. Os sensores Sao
suportados por mancais de deslizamento que utilizam ar comprimido, suprido por um

compressor, para que os efeitos de atrito sejam minimizados.

Os resultados sdo avaliados através do software RheoWin (Haake, 2013) e

posteriormente tratados com o software Microsoft Excel 2010, enquanto que o0s



66

graficos sédo elaborados com o uso do software TecPlot 360. A Figura 11 apresenta
o rebmetro Haake MARS III, utilizado no desenvolvimento desse trabalho.

Figura 11 - Redmetro rotacional Haake MARS Il
Fonte: Autoria prépria

Pode-se observar que o redmetro possui um cabecote superior de medicao (1)
gue abriga o0 motor e os mancais de deslizamento a ar que suportam o sistema de
medicdo, além do transdutor de torque que realiza as medi¢des propriamente ditas.
A principal parte constituinte do sistema de medicdo é o sensor (2), que € o
componente que entra em contato direto com a amostra e transmite o torque gerado
pelo motor. A amostra, por sua vez, é suportada pela base inferior de medicéo (3),
que possui um sistema de controle de temperatura tipo peltier refrigerado a agua, a
qual é suprida por um banho térmico (4).
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3.1.1.1 Escolhados parametros experimentais de interesse

Devido as limitacdes de tempo de laboratério disponivel para os ensaios e de
prazos de entrega do projeto, € necessario que se escolham alguns parametros
especificos para serem avaliados para que o projeto possa ser concluido a tempo.
Diversos fatores podem influenciar os resultados de ensaios reologicos realizados
com fluidos de perfuracédo. Todos os procedimentos que induzem cisalhamento no
material influenciam o seu histérico de deformagfes, o0 que provoca alteracdes na
sua viscosidade devido as caracteristicas tixotropicas desse tipo de fluido, a
adsorcdo de agua pelas particulas induzida pelo cisalhamento (LUMMUS e AZAR,
1986) e a migracdo de particulas sdlidas na suspensao (COUSSOT, 2005). Além
disso, observou-se a partir da revisao bibliografica que o histérico térmico, o tempo
caracteristico de sedimentacdo de particulas soélidas da suspensdo, o0s
procedimentos de pré-cisalhamento e o tipo de geometria utilizada na medicéo

podem alterar os resultados obtidos.

A Figura 12 apresenta os principais parametros que podem afetar os resultados
em ensaios reoldgicos de determinacdo da tensdo limite de escoamento de fluidos
de perfuracdo em um diagrama de causa e efeito, baseados na estrutura do

laboratorio e nos materiais disponiveis para homogeneizacdo e preparacao das

amostras.
Mi do d
|Geometria de medicdo | ;g:taif:zloa se
sélidas

Historico Térmico

Homogeneizagédo

Mixer doméstico

Cone

Vane

Diferentes gaps Envelhecimento a
Superficie lisa

Superficie ranhurada \\‘{
Placa \‘

altas temperaturas Agitador

Pré-cisalhamento Hamilton Beach

Determinacao da

r

Tensao Limite de Escoamento
Tempo de Seringa
rmazenamento
a a Espatula
Pré-cisalh

ito

Tempo de repouso
apds o pré-cisalhamento

Tempo de repouso Insergao da amostra
apos o pré-cisalhamento no redmetro
Sedimentagéo de
particulas
solidas Envelhecimento e

rejuvenescimento

Figura 12 - Diagrama de causa e efeito para a determinagédo da tenséo
limite de escoamento de fluidos de perfuracao
Fonte: Autoria propria
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Analisando a Figura 12, observa-se que a determinagao da tensédo limite de
escoamento depende de diversos fatores, como a geometria de medicao utilizada, o
historico térmico da amostra, o histérico de deformacdes - que pode ser influenciado
pelos processos de envelhecimento e rejuvenescimento - o0 grau de
homogeneizacdo, o método de insercdo da amostra no redmetro e 0S processos
migratérios da fase solida dispersa, que pode ser representado pela migracao sob
cisalhamento e pela sedimentacdo de particulas. Cada um desses fatores, por sua
vez, é influenciado por uma série de fatores secundarios, entre os quais alguns

podem ser controlados durante a realizacdo dos ensaios.

O uso do agitador Hamilton Beach™ a altas velocidades induz a formacédo de
bolhas de ar na amostra, uma vez que as taxas de cisalhamento utilizadas sao
bastante altas. Dessa forma, adaptou-se um controle de rotacdo para o agitador, o
qual permite que o material seja homogeneizado a rotacbes mais baixas —
minimizando dessa forma a formacdo de bolhas de ar. Amorim et al. (2002)
comprovam que diferentes condi¢cbes de agitagdo em um agitador Hamilton Beach
nao influenciam os valores de viscosidade aparente e de tensdo limite de
escoamento ao nivel de significancia de 95% quando diversos ensaios consecutivos
sdo realizados com dispersGes de argilas bentoniticas. Dessa forma, ndo é
necessario que se atente aos efeitos de adsor¢cdo de moléculas de agua pelas
particulas sélidas com cargas elétricas induzidas pelas altas taxas de cisalhamento

provocadas por esse tipo de agitador, conforme descrito por Lummus e Azar (1986).

As taxas de deformacdo impostas pela seringa durante a insercdo da amostra
na placa inferior de medicdo do redmetro sdo bastante intensas, e podem afetar o
histérico de deformacbes do fluido de forma ndo controlavel. Como as bases de
medicao utilizadas no rebmetro HAAKE MARS Il sdo do tipo base elevada, ou seja,
gue permitem que 0 excesso de amostra escoe pelas laterais da base inferior, ndo
h& necessidade para controle rigido do volume de amostra inserido. Dessa forma,
utiliza-se uma espatula para que as taxas de deformacdo impostas durante o

carregamento da amostra no redmetro sejam as menores possiveis.

!5 Agitador industrial da marca Hamilton Beach — modelo HMD200
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Além disso, o procedimento de aparo dos excessos de amostra (trimming)
representado na Figura 13 garante que a quantidade de material inserida no
redbmetro seja adequada. Esse procedimento consiste em posicionar 0 sensor em
uma posicdo de 1 a 5% maior do que o espacamento de medicdo, de forma a
permitir que o fluido excedente seja retirado das laterais e da parte superior do rotor
com o0 uso de um cotonete ou espatula. Apds esse processo, 0 rotor pode ser
movimentado até a posicao final de medida, e assim se garante a retirada do
excesso de material e a manutencdo do perfil arredondado da parte externa da
amostra. Kiichenmeister e Oldorp (2011) argumentam que é preferivel que se tenha
amostra em excesso, a qual pode ser posteriormente retirada através do
procedimento de aparo, do que falta de material, uma vez que a falta de amostra
pode induzir a formacao de bolsdes de ar — 0os quais podem reduzir o valor medido

da viscosidade aparente.

Figura 13 - Procedimento de aparo da amostra
Adaptado de Kichenmeister e Old6rp (2011)

Apesar de o historico térmico influenciar o comportamento reoldgico de fluidos
de perfuracdo, os tempos de envelhecimento sob altas temperaturas necessarios
para que ocorram alteracdes significativas no comportamento reoldgico desses
materiais sdo da ordem de horas (ANNIS, 1967). Por esse motivo, acredita-se que
as variacdes térmicas observadas nas condicbes de laboratorio - as variagdes de
temperatura ambiente e o0 aquecimento viscoso provocado pelo processo de
homogeneizagdo das amostras no agitador Hamilton Beach — ndo séo suficientes

para alterar significativamente o comportamento reologico dos fluidos de perfuragéo.
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As temperaturas observadas nesses processos ndo sdo da mesma ordem de
grandeza das avaliadas por Annis (1967) e o tempo de exposicdo a temperaturas
diferentes da ambiente € da ordem de minutos, e ndo de horas. Assim, opta-se por
fazer a analise sem submeter o fluido de perfuracdo ao envelhecimento a altas

temperaturas.

Com relacdo ao envelhecimento e rejuvenescimento dos fluidos de perfuracao,
entende-se que a homogeneizacdo das amostras no agitador Hamilton Beach imp&e
taxas de deformacdo altas o suficiente para que a influéncia do tempo de
armazenamento do material nos recipientes originais possa ser desprezada. A
influéncia da realizacdo de pré-cisalhamento e do tempo de repouso apdés o pré-
cisalhamento, por sua vez, devem ser avaliadas, uma vez gue esses processos
alteram o histérico de deformacbBes de forma significativa logo antes do ensaio

reoldgico e podem induzir a migragéo de solidos na amostra.

De acordo com o que j& foi apresentado na revisao bibliografica, Gadala-Maria
e Acrivos (1980), Chow et al. (1994), Coussot (2005) e Mahaut et al. (2008)
argumentam que o pré-cisalhamento provoca a migracdo de particulas sdlidas no
espacamento de medicdo em suspensBes ndo coloidais. Dessa forma, o pré-
cisalhamento e o tempo de repouso devem ser avaliados ndo somente do ponto de
vista de envelhecimento e rejuvenescimento da amostra, mas também levando em
consideracdo o grau de homogeneidade e de isotropia do material. Para tanto,
recomenda-se que se estudem os efeitos do pré-cisalhamento nos resultados de
forma a reduzir os erros de medicéo e que o tempo de repouso seja adequado para
evitar a sedimentacdo de sdlidos. Nao € possivel mensurar os graus de
homogeneidade e isotropia do material de forma direta, portanto deve-se recorrer a
métodos indiretos de medicdo, como a avaliacao da influéncia do pré-cisalhamento
na tensdo de quebra de gel e na tensédo de cisalhamento a taxas de deformacao

constantes.

O tempo de repouso apds o pré-cisalhamento também deve ser considerado
do ponto de vista da sedimentacdo de particulas solidas, uma vez que a
homogeneidade do material pode ser comprometida se o tempo de repouso exceder
o tempo caracteristico de sedimentacdo da fase solida dispersa da amostra. Esse

tempo caracteristico pode ser calculado através da Lei de Stokes, apresentada na
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revisdo bibliogréfica, ou avaliado através de varreduras oscilatérias com amplitude
constante de deformacdo ao longo do tempo. Ambos os métodos serdo utilizados

em conjunto na elaboracéo desse trabalho.

Os tipos de geometrias utilizadas também podem influenciar os resultados
obtidos, e por esse motivo a influéncia dos sensores do tipo Vane, placa, cone e
cilindros coaxiais sera estudada, além das placas com superficie lisa e ranhurada.
N&o serdo utilizados diferentes espacamentos de medicdo, uma vez que O
espacamento padrdo de um milimetro utilizado pelo rebmetro HAAKE MARS 1l é
mais de dez vezes maior do que as maiores particulas de barita em suspensao nos

fluidos de perfuragéo, conforme recomendado por Macosko (1994).

Em resumo, como esta detalhado na préxima secdo, os parametros que serao

avaliados no presente trabalho séo:
i.  Método de insercédo de amostra (seringa ou espétula);
ii. Diferentes condicfes de pré-cisalhamento;

iii. Geometrias de medicdo (placas paralelas jateadas, placas paralelas

ranhuradas, cone-placa, Vane e cilindros coaxiais).

3.1.1.2 Determinacao dos procedimentos de preparacdo de amostras

Uma vez que se tenha determinado os parametros de interesse a serem
estudados na determinacdo dos procedimentos de preparacdo de amostras para
ensaios reoldgicos, parte-se para a avaliagdo da influéncia de cada um desses
parametros nos resultados dos ensaios. Essa subsecdo descreve os procedimentos
adotados como referéncia e as variaveis a serem analisadas no decorrer do

trabalho.
Garantia da homogeneidade estrutural do fluido

O primeiro critério a ser observado na preparacdo das amostras para ensaios

reolégicos é a homogeneidade estrutural do material. O fluido de perfuracdo BR-

MUL 117*°, que é utilizado no presente trabalho, foi entregue pelo fornecedor em

' A nomenclatura BR-MUL 117 é um padrao interno da Petrobras, empresa que forneceu as amostras de fluido de perfuragéo.
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galdes de 50 litros, os quais foram armazenados em repouso durante varios meses
antes da realizacdo dos ensaios. Para que se garantisse que todas as amostras do
fluido utilizadas no trabalho possuissem a mesma composicdo, o fluido de
perfuracdo foi agitado durante 24 horas em um agitador industrial de alta
capacidade, Figura 14. A seguir, 8 amostras de 500 ml foram coletadas e

armazenadas para serem utilizadas durante a execugéo do projeto.

Figura 14 - Agitador industrial de alta capacidade
Fonte: Autoria prépria

Agitadores industriais de baixa capacidade, como o agitador Hamilton Beach
apresentado na Figura 15, podem ser utilizados para a homogeneizacdo das
amostras, mas deve-se tomar cuidado com a evaporacao de agua provocada pelo
rapido aumento da temperatura observado nesse tipo de agitacao.

A melhor maneira de se homogeneizar fluidos de perfuracdo € bombea-los
através de tubulacfes que contenham uma valvula de cisalhamento ou alguma outra
restricdo ao fluxo, além de um trocador de calor, uma vez que esse tipo de sistema
simula com mais precisdo as condicbes observadas nas sondas de perfuracdo
(DARLEY e GRAY, 1988). Todavia, devido a limitagBes de tempo habil de projeto e
de espaco fisico no laboratério, optou-se por homogeneizar as amostras com o

agitador industrial Hamilton Beach.
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Figura 15 - Agitador industrial Hamilton Beach
Fonte: Autoria préopria

E necessario que se evite a formacdo de bolhas no material e que o tempo de
agitacdo seja suficiente para homogeneizar o material por completo no agitador
Hamilton Beach. A formacédo de bolhas ocorre quando o agitador opera a altas
rotacdes, e por esse motivo a rotacdo do eixo do agitador € controlada através de
um dispositivo elétrico do tipo dimmer, que é um tipo de interruptor que permite o

controle da intensidade de corrente elétrica que alimenta o motor do equipamento.

Para evitar aquecimento viscoso excessivo do material e a0 mesmo tempo
garantir que o historico de deformacfes seja suficiente para que o fluido esteja
desestruturado, define-se como tempo de homogeneizacdo 120 segundos, uma vez
que se observou que tempos em ordens de grandeza maiores do que essas
induzem o aquecimento viscoso do material. Amorim et al. (2002) demonstram que o
tempo de homogeneizacdo e a velocidade de rotagcdo em um agitador Hamilton
Beach ndo tém influéncia significativa no comportamento reoldgico de fluidos de

perfuracdo bentoniticos, e por esse motivo esses parametros nao serao estudados.
Definicdo do procedimento de controle

Antes da realizagdo de qualquer outro ensaio, € importante que se saiba quais
as geometrias de medicao estao sujeitas a escorregamento de amostra com o fluido

de perfuracdo analisado. Para tanto, serdo realizadas rampas de taxas de

deformacdo de 10° a 10°s™ sem tempo de repouso prévio com as seguintes
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geometrias: placas paralelas jateadas, placas paralelas ranhuradas, cone-placa
jateados, cilindros coaxiais e Vane. A partir do resultado desse teste, serd possivel
escolher qual a geometria de medicdo sera utilizada para os demais testes. De
acordo com o que sera apresentado no Capitulo 4, selecionou-se a placa ranhurada

como geometria padréo para a execuc¢ao do procedimento de controle.

E necessario que se determine um teste reolégico padrdo a ser utilizado nas

avaliacdes da influéncia dos procedimentos de tratamento. Para tanto, sera utilizado

um teste de rampa de taxas de deformacéo de zero 0 a 5 s™ ao longo de cinco
segundos com aquisicdo de 50 pontos distribuidos linearmente, seguido por um
patamar de taxas de deformacdo de 5 s ao longo de cinco minutos com aquisi¢&o
de 300 pontos distribuidos linearmente. Esse tipo de teste € interessante de ser
realizado, pois avalia tanto a quebra do gel durante a rampa de taxas de deformacao
guanto o decréscimo da tenséo de cisalhamento ao longo do tempo durante o qual o
fluido sofre cisalhamento, representando bem os fenémenos tixotropicos associados

ao material.

Uma representacdo grafica da entrada do teste pode ser observada na Figura
16 (a), na qual se observa a rampa e o patamar de taxas de deformacé&o. Por outro
lado, a Figura 16 (b) representa a resposta tipica desse tipo de ensaio, na qual se

observa um pico de tensdes 7., NOs instantes iniciais correspondentes a rampa de

s

taxas de deformacdo, que é uma representacdo qualitativa da tensao limite de
escoamento do material. Essa tensdo de pico também é conhecida pelo termo em
inglés tensdo de overshoot, e sua intensidade em funcdo do tempo prévio de
repouso indica a recuperacao tixotrépica do fluido apds o cisalhamento (MEWIS e
WAGNER, 20009).

Espera-se que a tensdo de cisalhamento entre em regime permanente apds 0s
cinco minutos em que o fluido é submetido a taxas de deformacdo constantes.
Todavia, observou-se que isso ndo acontece no caso especifico do fluido BR-MUL
117, e por esse motivo a tensdo medida ao final do teste ndo sera referenciada
como tensdo em regime permanente, e sim como tensdo de cisalhamento final ou

Tena - COMO OS valores medidos para a tensao de cisalhamento podem apresentar

oscilacOes aleatorias devido as incertezas de medicdo do reémetro, calcula-se o
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valor de 7, como sendo a média das tensdes de cisalhamento dos ultimos 10

pontos do patamar de taxas de deformacédo. Os valores de 7, e de seréo

Pico Final

utilizados para que se desenvolva uma analise estatistica dos resultados, conforme

sera descrito no decorrer desse trabalho.

(a)

~ W

(b)

pico

Trinal

t

Figura 16 - Exemplo de entrada do teste de reinicializagcdo de escoamento
de um fluido de perfuracéo gelificado (a) e da resposta esperada do
experimento (b)
Fonte: Autoria prépria

Sabe-se de antemdo que o valor final da rampa de taxas de deformacao
interfere no valor medido da tenséo de pico (DA ROCHA, 2010). Dessa forma, deve-
se ter em mente que o objetivo do teste reolégico padrdo a ser utilizado ndo é
mensurar o valor quantitativo da tensao de pico, e sim fornecer um teste reolégico
padronizado para avaliar a influéncia qualitativa dos parametros de tratamento a
serem adotados quando comparados com o procedimento de controle. Também se
deve considerar que taxas de deformacé&o muito baixas podem induzir a quebra do

gel com tensdes baixas a ponto de ndo serem suficientes para a observacao do pico
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de tensdes, e que taxas de deformacé&o muito altas podem levar ao aumento do
valor medido da viscosidade de suspensdes, conforme a Figura 8 apresentada na

secdo 2. Dessa forma, selecionou-se a taxa de deformacéo final de 5 s™ uma vez
gue se assume gque essa taxa seja alta o suficiente para que se observe o pico de
tensdes e baixa o suficiente para evitar acréscimos indesejados na viscosidade

medida.

Deve-se utilizar uma rampa de taxas de deformacdo para atingir o valor do
patamar de taxas, ja que o redmetro ndo é capaz de controlar com preciséo a taxa
de crescimento das taxas de deformacdo caso um patamar fosse utilizado em
primeira instancia sem uma rampa de taxas. A descricdo do procedimento de
controle para a preparacdo das amostras e do ensaio reoldgico padrdo a ser
utilizado como controle para os experimentos subsequentes podem ser visualizados

na Tabela 2.

Tabela 2 - Descricdo do procedimento de controle para preparacdo das
amostras e teste reoldgico padrao a ser utilizado para controle dos resultados

Processo

Ferramenta

Observacéao

Homogeneizagéo

Insercdo da amostra no
redmetro

Trimming ou apara

Pré-cisalhamento

Tempo de repouso

Rampa de taxas de
deformacéo

Patamar de taxas de
deformacéao

Agitador industrial Hamilton
Beach com controle de
rotacéo

Espétula

Cotonete

Sensor tipo placa ranhurada

Sensor tipo placa ranhurada

Homogeneizacdo durante
dois minutos

Posicionar o sensor a 0,1 mm
da posi¢cédo de medida

Na&o realizar pré-cisalhamento

Tempo de repouso suficiente
para recuperacao tixotropica
do material
Rampa de taxasde 0 a5 s™
durante cinco segundos
Patamar de taxas de
deformacéo constantes de 5

1 . .
S durante cinco minutos

Fonte: Autoria propria

Nesse caso, a condicdo inicial de referéncia em termos da recuperacao
tixpotrépica do material é dada pela homogeneizacdo no agitador Hamilton Beach e

principalmente pelo tempo de repouso ao qual o fluido é submetido, que permite que



7

a estrutura do material esteja completamente recuperada. Esse tempo de repouso
precisa ser determinado a partir de uma série de experimentos, cujos resultados

serdo apresentados no Capitulo 4.

Determinacao do tempo de repouso ou de envelhecimento

O tempo de repouso antes do inicio do teste € um dos processos mais criticos
na preparacdo de amostras de suspensdes para ensaios reologicos. Nao somente a
sedimentacdo de particulas solidas pode influenciar de forma significativa os
resultados obtidos, mas também a recuperacdo tixotropica do material altera os
valores obtidos para a tensao limite de escoamento e para a viscosidade em regime
permanente. Além disso, o fluido de perfuracdo avaliado nessa etapa do trabalho é
composto por uma emulsdo de agua em 6leo, que tende a separar as fases apos
longos tempos de repouso. Assim, forma-se uma camada de Oleo de baixas
viscosidade e massa especifica sobre a por¢do superior da amostra, conforme pode

ser observado na Figura 17.

Figura 17 - Fluido de perfuracdo BR-MUL 117 com fase oleosa separada
da matriz liguida
Fonte: Autoria propria
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Para que as medi¢cOes reoldgicas representem bem o comportamento da
quebra do gel do material, torna-se necessario que o fluido seja submetido a um
tempo de repouso suficiente para a total recuperacado tixotrépica. Entretanto,
também ¢é importante que se verifigue se esse tempo de repouso ndo induz
mudancas significativas no comportamento reolégico devido a descaracterizacao
fisica do material, ou seja, a decantacdo de particulas e a separacdo de fases.
Macosko (1994) recomenda que se utilize o tempo necessario para a decantagcéo de
10% das particulas solidas em suspensao na amostra, o qual pode ser calculado
pela Lei de Stokes. Para tanto, é necessario que se conhecam a massa especifica
das particulas sélidas em suspensao no fluido de perfuracdo analisado. Um dos
métodos utilizados para avaliar a influéncia do tempo de repouso no comportamento
reologico do material é realizar diversas repeticbes do procedimento de controle
apos diferentes tempos de envelhecimento. Serdo conduzidos ensaios com 0S

seguintes tempos de repouso: 10, 30, 100, 500, 1000, 2044 e 4200 segundos.

Outro método para avaliar a influéncia do tempo de repouso no comportamento
do fluido, sugerido por Mahaut et al. (2008), consiste em realizar um ensaio
oscilatorio de baixa amplitude de tensbes de cisalhamento dentro do regime elastico
linear — amplitude essa que deve ser determinada através de uma varredura
oscilatéria de tensBes de cisalhamento — monitorando-se o comportamento do

modulo elastico ao longo do tempo, conforme a Figura 18.

Percebe-se que a emulsdo de Oleo em &gua e a solucdo de carbopol
apresentam estabilizacdo do modulo elastico apdés menos de 150 segundos,
enquanto que o modulo elastico da solugdo de bentonita ndo apresenta tendéncia
clara de estabilizacdo ap6s cerca de 600 segundos. O monitoramento do mdédulo
elastico ao longo do tempo é uma forma confiavel de se avaliar a recuperacao
tixotropica do material (COUSSOT et al.,, 2002), além de ser bastante util na
avaliacdo de outros fendmenos dependentes do tempo, como decantacdo de
sélidos, separacdo de fases, ressecamento de amostra ou cura do material
(MENDES, 2013). Por esse motivo, esse método sera utilizado para a determinacéo

do tempo de repouso ao qual o fluido sera submetido.
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Figura 18 — Mddulo elastico em funcéo do tempo quando um
carregamento oscilatério de amplitude de tensées de cisalhamento de 0,3 Pa é
aplicado com a frequéncia de 1 Hz em uma emulsdo e em uma solucédo de
carbopol, e de amplitude 0,1 Pa a 1 Hz é aplicado em uma suspensdao de

bentonita
Adaptado de Mahaut et al. (2008)

Validacéo do procedimento de controle

Uma vez que a geometria de medicédo e o tempo de repouso ao qual o fluido
sera submetido ja estdo determinados, parte-se para a validacdo do procedimento
de controle. Essa etapa consiste em repetir 0os testes de rampa e patamares de
taxas de deformacéo do procedimento de controle no minimo trés vezes, de forma a
comparar os intervalos de confianca da tensédo de pico e da tensao final com as
incertezas de medicdo para essas mesmas grandezas. Caso 0 intervalo de
confianca seja igual ou menor do que as incertezas de medicdo, entende-se que o
procedimento de controle possui niveis de repetitividade aceitaveis. Os conceitos
tedricos referentes a incerteza de medicdo e ao intervalo de confianca séo

apresentados no Apéndice B e no Apéndice C, respectivamente.
Determinacao dos procedimentos de tratamento

Uma vez que o procedimento de controle ja esta bem definido, parte-se para a

determinacdo dos procedimentos de tratamento. Um tratamento € qualquer
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modificacdo realizada que diferencie o procedimento do grupo de controle. Caso 0s
resultados dos tratamentos sejam estatisticamente diferentes daqueles obtidos no
controle, entende-se que a influéncia do tratamento é relevante no comportamento

reologico do material.

A influéncia do método de insercdo de amostra na placa inferior de medicao
serd avaliada considerando-se como procedimento de controle a insercdo com
espatula. O tratamento, nesse caso, € a insercdo de amostra com uma seringa de
cinco mililitros sem agulha, com velocidade de movimentacdo do émbolo controlada
manualmente pelo operador. E importante que se tenha o cuidado de manter a
velocidade de movimentacdo do émbolo aproximadamente constante, para que as
taxas de deformacdo impostas quando o fluido passa pela contracdo da seringa
sejam aproximadamente as mesmas para todo o volume da amostra. Seréo
realizados ensaios sem pré-cisalhamento inserindo-se o material com uma espéatula
— ou seja, o procedimento de controle descrito na Tabela 2 - e com uma seringa,
com o objetivo de avaliar a influéncia do modo de carregamento da amostra no

redbmetro.

O pré-cisalhamento realizado em suspensfes pode causar a migracdo de
particulas sélidas para as regides de menor taxa de deformacédo das amostras, 0
que se torna critico nos ensaios realizados com geometrias de medicao tipo placas
paralelas e cone-placa (MAHAUT et al., 2008). Por essa razdo, € importante que se
avalie a influéncia dos procedimentos de pré-cisalhamento nos resultados de
ensaios reolégicos com fluidos de perfuracdo. O pré-cisalhamento é normalmente
utilizado para que se obtenham bons graus de repetitividade nos ensaios realizados
com materiais tixotrépicos, mas nao faz sentido adotar um procedimento que
supostamente garante bons graus de repetitividade se os resultados obtidos ndo
representam de fato o comportamento reoldgico do material. Por essa razéao,
adotam-se como procedimentos de tratamento o pré-cisalhamento com trés taxas de
deformacéo diferentes — 5, 50 e 500 s™ - e com trés tempos de pré-cisalhamento
distintos — 6, 60 e 180 segundos — totalizando dessa forma nove condi¢gbes de pré-
cisalhamento que abrangem uma ampla faixa de tempos e taxas de deformacéao.
Apo6s o pré-cisalhamento, o fluido sera submetido ao tempo de repouso suficiente

para a reestruturacado do material, determinado nas etapas anteriores do trabalho.
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A influéncia da geometria de medic&o utilizada pode ser avaliada de forma
direta, realizando-se o teste reologico padrdo adotado nesse trabalho com as
geometrias Vane, placas paralelas jateadas, placas paralelas ranhuradas, cone-
placa e cilindros coaxiais. Com 0s procedimentos descritos nessa secéo, espera-se
que se obtenham os parametros necessarios para o estabelecimento de uma
metodologia consistente para a preparacdo de amostras de fluidos de perfuracao
para ensaios reolégicos. Um resumo das condi¢cdes de ensaio utilizadas pode ser

observado na Tabela 3.

Tabela 3 — Condicdes de teste para os procedimentos de controle e de

tratamento
Método de Taxa de~ Tempo de
insercéo deformagao re-
Nome do teste & do pré- P Geometria de medicéo
de : cisalhamento
amostra cisalhamento (s)
(1/s)
Teste de controle Espatula 0 0 Placas paralelas
ranhuradas
Inser¢cdo com seringa Seringa 0 0 Placas paralelas
ranhuradas
Condigéo de pré-cisalhamento 1 6
Condicao de pré-cisalhamento 2 Espatula 50 60 Placas paralelas
) _ ranhuradas
Condigéo de pré-cisalhamento 3 180
Condicao de pré-cisalhamento 4 6
Condigéo de pré-cisalhamento 5 Espatula 250 60 Placas paralelas
) . ranhuradas
Condicao de pré-cisalhamento 6 180
Condicao de pré-cisalhamento 7 6
Condicéo de pré-cisalnamento 8 Espatula 500 60 Placas paralelas
) _ ranhuradas
Condigéo de pré-cisalhamento 9 180
Placa jateada Placas paralelas jateadas
Cilindros coaxiais i Cilindros coaxiais
Espatula 0 0
Vane Vane
Cone-Placa Cone-Placa

Fonte: Autoria propria

Uma sintese dos experimentos a serem realizados nessa etapa do trabalho &
apresentada de forma gréfica na Figura 19. Primeiramente, faz-se uma andlise do
escorregamento de amostra nas diferentes geometrias de medicao e seleciona-se a

geometria mais adequada. A seguir, faz-se uma analise do tempo de repouso
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necessario para que se garantam resultados confiaveis, através de varreduras
oscilatérias ao longo do tempo e de testes com rampas e patamares de tensdes
apos diferentes tempos de repouso. Com essas informacdes, é possivel validar o
procedimento de controle e finalmente avaliar as influéncias dos procedimentos de
tratamento. Estuda-se a influéncia do pré-cisalhamento através da variacdo dos
tempos e das taxas de pré-cisalhamento, do método de inser¢cdo de amostra através
da insercéo com seringa e por fim das diferentes geometrias de medicéo, através de
testes com placas paralelas ranhuradas, jateadas, cone-placa, cilindros coaxiais e

Vane.

Determinacédo da metodologia para preparagdo de amostras

Y v
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Figura 19 - Fluxograma indicativo das etapas necessarias para a
determinacdo de metodologia para preparacao de amostras de fluidos de
perfuracdo para ensaios reolégicos
Fonte: Autoria propria
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Validagao estatistica dos resultados

ApOs a execucdo dos ensaios, torna-se fundamental para a correta avaliagdo
dos dados que se saiba se as grandezas avaliadas representam bem os fenémenos
estudados. Para atingir esse objetivo, utilizam-se ferramentas estatisticas que
conferem confiabilidade aos resultados e garantem, com um determinado grau de
incerteza, que os dados extraidos experimentalmente podem ser obtidos caso o
mesmo ensaio seja realizado novamente. Para cada condicdo de teste, repetem-se
0S ensaios trés vezes, uma vez que essa quantidade de dados é reconhecidamente
suficiente para que se realize uma analise estatistica satisfatéria (BUTTON, 2005).
Para tanto, € importante que se tenha em mente que os erros de medi¢cdo podem ter

diversas origens distintas.

Os equipamentos utilizados apresentam incertezas de medicdo, ou seja, 0S
valores obtidos para repetidas medi¢gbes de uma determinada grandeza fisica podem
se distribuir — aleatoriamente ou ndo — ao longo de um intervalo conhecido como
intervalo de incerteza experimental. A incerteza experimental percentual do redmetro
Haake MARS IIl, baseada na incerteza combinada dos tipos A e B para o
procedimento de controle com 14 repeticdes, é de 3,7% para a tensado de pico e de
5,5% para a tensdo em regime permanente. O calculo detalhado das incertezas de
medicdo € apresentado no Apéndice B.

Dentre as técnicas estatisticas utilizadas nesse trabalho, destacam-se as
definicbes de intervalo de confianca e de analise de variancia de um e de dois
fatores. Para cada condicdo de teste diferente, repetem-se 0s ensaios trés vezes,
conforme recomendado por Button (2005). Ao invés de apresentar as curvas
referentes a todos o0s ensaios realizados para cada condi¢cdo de teste, opta-se por
apresentar a média das curvas com barras de erro em cada ponto correspondentes
ao intervalo de confianca dentro do qual se espera com 95% de confiabilidade que
os resultados para quaisquer outros ensaios na mesma condicdo se encontrem. A
definicdo do intervalo de confianga se baseia em uma distribuicdo de probabilidades

discretas t de Student, e depende do desvio padrdo entre os pontos, do parametro

de Student t,,, e do numero de repeticdes do experimento. Maiores detalhes a

respeito da definicdo do intervalo de confianca sdo apresentados no Apéndice C.
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A andlise de variancia, ou ANOVA, é uma técnica estatistica utilizada para
comparar as medias aritméticas de diferentes grupos baseadas em suas dispersdes
ao redor das médias, a qual pode ser expressa em termos da variancia. As ANOVAs
realizadas nesse trabalho utilizam niveis de significancia de 95% e sao baseadas em
uma distribuicdo discreta do tipo F. A ANOVA de um fator descreve as diferencas
entre as meédias aritméticas de grupos distintos dentre os quais se varia um Unico
parametro. Como exemplo, podem-se comparar as tensdes de pico entre 0
procedimento de controle - cuja insercdo de amostra se da com 0 uso de uma
espatula - e o teste com inser¢cdo de amostra com seringa. Caso as médias entre 0s
trés experimentos para cada condicdo de teste sejam numericamente diferentes,
mas as variancias ao redor de cada média sejam grandes o suficiente para que se
considere que a diferenca entre elas seja menor do que um valor limite definido pelo
procedimento de Tukey-Kramer — apresentado no Apéndice C — diz-se que essas
médias sdo estatisticamente iguais. Em outras palavras, tomam-se as médias e as
variancias das tensdes de pico de dois experimentos distintos e usa-se a ANOVA,
combinada com o procedimento de Tukey-Kramer, para que se possa afirmar com
um determinado grau de confiabilidade se essas médias sdo estatisticamente iguais
ou diferentes. No caso desse trabalho, o grau de confiabilidade escolhido € de 95%,
uma vez que ele é adequado para experimentos de engenharia (BUTTON, 2005).

A Tabela 4 apresenta um exemplo de tabela de resultados de uma analise de
variancia de um fator. Quando essa técnica é utilizada, distribuem-se as médias dos
resultados de varios experimentos em diversos grupos. A variacdo entre as médias
pode ser entre os diferentes grupos ou dentro de cada grupo. Definem-se os graus
de liberdade entre os grupos, dentro de cada grupo e total, e a partir disso calcula-se
a soma dos quadrados e a média dos quadrados entre os grupos, dentro dos grupos
e a soma dos quadrados total. Finalmente, calcula-se o parédmetro F, que é
comparado com um parametro F critico. Caso F seja maior ou igual a F critico, como
no exemplo apresentado na Tabela 4, pode-se afirmar com certeza que pelo menos

uma das médias avaliadas é estatisticamente diferente das demais.

A ANOVA de dois fatores, por sua vez, compara as medias de um determinado
conjunto de dados no qual se combinam dois fatores distintos para formar as

condi¢cbes de teste — e por esse motivo também é chamada de analise de variancia
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para o modelo fatorial de dois fatores. No presente trabalho, utiliza-se a ANOVA de
dois fatores para comparar as meédias das tensfes de pico e das tensdes finais das
diferentes condicdes de pré-cisalhamento. Essas condi¢cdes sdo formadas pela
combinacéo fatorial de dois fatores: trés tempos de pré-cisalhamento e trés taxas de

pré-cisalhamento, totalizando nove condic¢des diferentes.

Tabela 4 - Exemplo de resultado de uma analise de variancia de um fator
Fonte da
variagcao
Entre os grupos 552,872 4,066
Fonte: Autoria préopria

F F critico

A ANOVA de dois fatores indica se pelo menos uma das médias é
estatisticamente diferente das outras a um determinado nivel de significancia, e de
forma andloga a ANOVA de um fator, pode-se utilizar o procedimento de Tukey-
Kramer para comparar as medias obtidas duas a duas. Além disso, a ANOVA de
dois fatores indica quais dos dois fatores avaliados de fato influenciam os valores
obtidos como resposta do experimento: no caso desse trabalho, essa técnica
estatistica indica se o tempo ou a taxa do pré-cisalhamento influenciam os valores
medidos da tensdo de pico e da tensao final. A ANOVA de dois fatores também
indica se existe alguma interacao entre os fatores que definem os testes, ou seja, se
0 tempo ou a taxa de pré-cisalhamento possuem influéncias isoladas nas tensfes de
pico e final ou se uma combinacdo especifica desses dois fatores tem maior
influéncia nos valores de resposta medidos. A tabela de resultados da anova de dois
fatores € semelhante a da anova de um fator, com a apresentada na Tabela 4
acima. Todavia, as linhas da coluna apresentam os calculos referentes a taxa de
pré-cisalhamento, ao tempo de pré-cisalhamento e a interacdo entre a taxa e o
tempo. Maiores detalhes a respeito da ANOVA de um e de dois fatores podem ser

encontrados no Apéndice C, bem como na obra de Levine et al. (2008).
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3.1.2Avaliacao da tensao limite de escoamento de fluidos de perfuragéo

A correta avaliacdo da tenséo limite de escoamento de fluidos de perfuragéo
depende de fatores experimentais que devem ser avaliados durante a realizacao dos
ensaios reoldgicos. Mendes (2013) apresenta as fontes de erros de medicdo mais

comuns nesse tipo de analise:

e Deslizamento de amostra nas paredes do sensor;

e Torques abaixo da resolucao do transdutor do redbmetro;

e Tempo insuficiente de espera até que o0 regime permanente seja
atingido, no levantamento das curvas de escoamento em equilibrio;

e Controle inapropriado de temperatura;

e Evaporacdo de volateis, a qual pode causar mudancas na composi¢ao
do material;

e Sedimentacdo da fase dispersa — ou seja, dos so6lidos em suspensao;

e Presenca de bolhas de ar;

e Migracdo da fase dispersa na presenca de gradiente de taxas de
cisalhamento;

e Contracdo e dilatacdo da amostra, devido a efeitos térmicos e elasticos;

e Aguecimento por dissipagao viscosa.

3.1.2.1 Testes com taxas de deformacado constantes

Os testes com patamares de taxas de deformacéo constante sédo bastante Uteis
na caracterizacao dos fluidos de perfuracdo, uma vez que a curva de equilibrio é a
forma mais tradicional de se avaliar a tensdo limite de escoamento dinamica. De
acordo com Mendes (2013), deve-se aplicar diferentes patamares de taxas de
deformacédo durante um intervalo de tempo suficiente para que a tensdo de
cisalhamento atinja valores em regime permanente. Os intervalos de tempo
necessarios para que a tensdo de cisalhamento entre em regime permanente podem
variar de acordo com as taxas de deformacdo impostas, mas deve-se sempre
lembrar que esse tempo ndo deve ser superior ao tempo caracteristico de

sedimentacao do material.

Além disso, deve-se assegurar que a velocidade angular maxima nao induza

forcas de inércia significativas a ponto de interferir nos resultados obtidos. Para
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tanto, é suficiente que se utilizem taxas de deformacdo inferiores a 100s™ em

geometrias de placas paralelas e a 1000s™ em cilindros concéntricos (MENDES,

2013).
Os parametros indicados para esse tipo de teste séo:

e Rebmetro com controle de taxas de deformacéo (CR);

e Temperatura de ensaio de 25°C;

e Sensor com superficie ranhurada;

¢ Um ponto por segundo em escala log-log;

e Deve-se verificar se o torque aplicado esta acima da resolucdo do
transdutor do rebmetro, a ndo ser nos instantes iniciais - quando o
torque aplicado € baixo;

e O tempo de teste deve ser inferior ao tempo caracteristico de
sedimentacdo do material — serdo utilizados patamares de taxas de
deformagéo com duragéo de 1800 segundos;

e As seguintes taxas de deformacdo serdo avaliadas: 0,1; 0,5; 1; 5; 10 e

50 s™.

Para todos 0s ensaios descritos nessa se¢do, deve-se sempre utilizar uma
nova amostra para cada ensaio para que se garanta que o procedimento de
preparacdo da amostra seja sempre o0 mesmo e que a condi¢do inicial da estrutura
do material seja semelhante para todos os ensaios. Utilizando-se os procedimentos
apresentados nesse capitulo, espera-se que se desenvolva uma metodologia
consistente para preparar amostras de fluidos de perfuracdo que possa ser
empregada em testes de determinacgdo da tenséo limite de escoamento. Além disso,
pretende-se avaliar as diferencas nos valores obtidos para a TLE através dos
diferentes métodos utilizados, de forma a discutir a validade de cada um dos

métodos.

3.1.2.2 Fluéncia multipla

Os testes de fluéncia mdultipla sdo os ensaios mais confidveis para a
determinacdo da tenséo limite de escoamento (MALVERN INSTRUMENTS, 2012;

MENDES, 2013), e consistem na aplicacdo de patamares de tensdes de
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cisalhamento ao longo de um intervalo longo de tempo enquanto se monitora a taxa
de deformacéo, a deformacao ou a complianga. Devido ao fendmeno de fluéncia, o
material tende a escoar ap0s um determinado intervalo de tempo, que deve ser
definido a partir dos tempos criticos dos processos em estudo — no caso, 0S
processos de perfuracéo de pogos de petréleo. E importante que se tenha em mente
que os intervalos de tempo utilizado nos ensaios de fluéncia ndo devem ser
superiores ao tempo caracteristico de sedimentacdo das particulas solidas,
determinado nas etapas anteriores do trabalho. Os parametros de entrada

recomendados por Mendes (2013) para esse tipo de ensaio séo:

e Rebmetro com controle de tensdes (CS);

e Temperatura de ensaio de 25°C;

e Sensor com superficie ranhurada;

¢ Um ponto por segundo em escala log-log;

e Tempo de teste inferior aos tempos caracteristicos de sedimentacao;

e Realizacdo de testes com diferentes valores fixos de tensdo de
cisalhamento;

e Reduzir os valores aplicados de tensbes de cisalhamento até que a
complianca ou a taxa de deformacgao nao variem;

e Refinar os intervalos de tensdes de cisalhamento aplicadas até atingir a

precisao desejada.
3.2 Sintese do capitulo

A metodologia experimental a ser utilizada no presente trabalho é constituida
por duas partes principais: o desenvolvimento de uma metodologia para preparacdo
de amostras para fluidos de perfuracdo base 6leo e a avaliacdo da tenséo limite de
escoamento do material a partir de dois métodos diferentes. O desenvolvimento da
metodologia para preparacdo de amostras consiste na selecdo da geometria de
medicdo a ser utilizada, na determinagcdo do tempo de repouso, na validagdo do
procedimento de controle e na andlise da influéncia dos tratamentos: influéncia da
geometria de medicdo, do método de insercdo de amostra no redbmetro e das
condicbes de pré-cisalhamento. A avaliacdo da tensédo limite de escoamento, por

sua vez, sera realizada com a construcdo de curvas de equilibrio obtidas a partir de
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testes com taxas de deformagdo constantes — para avaliar a tensdo limite de

escoamento dinAmica — e da realizagdo de ensaios de fluéncia mdltipla.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Nessa sec¢ao, serdo apresentados os resultados obtidos ao longo da realizagao
do trabalho. Os resultados serédo divididos em duas subsecfes: a primeira trata da
determinacdo da metodologia de preparacdo de amostras do fluido de perfuracéo
BR-MUL 117, enquanto que a segunda apresenta os resultados obtidos para a
determinacdo da tensdo limite de escoamento do fluido de perfuracdo através dos
diferentes métodos apresentados no Capitulo 3.

4.1 Metodologia para preparacao de amostras de fluidos de perfuracéo

O estabelecimento de uma metodologia para preparacdo de amostras de
fluidos de perfuracdo envolve diversas etapas, ja apresentadas no Capitulo 3. A
primeira etapa consiste na escolha da geometria mais adequada para uso através
da analise de escorregamento de amostras nas paredes dos diferentes sensores
disponiveis no laboratério. A seguir, determina-se o tempo de repouso ao qual as
amostras sao submetidas. Tendo isso definido, parte-se para a validagdo do
procedimento de controle para avaliacdo dos efeitos dos tratamentos. A geometria
de medicao utilizada, o método de inser¢cdo de amostra no redbmetro e os efeitos de

diferentes condicfes de pré-cisalhamento serdo avaliados.
4.1.1 Avaliacéo do escorregamento de amostras: escolha da geometria de medicéo

Um dos fatores mais importantes a ser definido na elaboracdo de uma
metodologia para avaliagdo reométrica de um material € a geometria de medicéo a
ser utilizada. Um dos principais fenbmenos associados a escolha adequada da
geometria de medicdo é o0 escorregamento de amostras na parede dos sensores, ja
abordado na secédo 2.2.5. Para que se defina o sensor a ser utilizado na validagao

do procedimento de controle, realizou-se uma varredura de taxas de deformacéo de
10 a 10°s™ ao longo de 300 segundos com diferentes geometrias de medic&o,
apresentadas na Tabela 5. E importante ressaltar que o material n&o foi submetido a
um tempo de repouso prévio antes da execucdo desses ensaios, uma vez que O
objetivo dos testes realizados nessa etapa € unicamente avaliar se ocorre

escorregamento de amostras.
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Tabela 5 - Geometrias de medicao utilizadas na avaliacdo de escorregamento
de amostras

Geometria Diametro nominal (mm)  Tipo de superficie
Cone-Placa 35 Jateada
Couette 25 Jateada
Vane 22 Jateada
Placas paralelas 35 Jateada
Placas paralelas 35 Ranhurada

Fonte: Autoria propria

A Figura 20 apresenta a variagdo da tensao de cisalhamento no eixo das
ordenadas a partir da imposi¢cdo de taxas de deformacdo no eixo das abscissas,
ambos em escala logaritmica. Observou-se que 0s sensores cone-placa e cilindros
coaxais (Couette) ndo sdo adequados para ensaios reométricos com o fluido BR-
MUL 117.
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Figura 20 - Curvas de avaliagdo de travamento de amostras - sensores
cilindros coaxiais e cone-placa
Fonte: Autoria propria
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A geometria cbnica é, na realidade, um tronco de cone cuja ponta virtual entra
em contato com a placa de medicéo inferior. Na linha de centro do cone, as taxas de
deformacédo sédo nulas, uma vez que a face truncada do tronco de cone é
semelhante a uma placa circular paralela a placa inferior de medicdo do re6metro.
Dessa forma, ainda que as taxas de deformacéo ao longo do raio do cone sejam
constantes, o centro do cone apresenta taxas de deformacdes nulas de forma
analoga ao que ocorre nas placas paralelas. Isso induz um fluxo migratério de

particulas soélidas para a regido central do cone, onde se encontra 0 menor
espacamento de medicdo da geometria: 1,05x10“m. Considerando-se que o
didmetro médio das particulas de bentonita em um fluido de perfuracdo € de
5x10°m, pode-se notar que o espacamento de medicédo do cone nio é dez vezes

superior ao diametro das particulas em suspensao. Por esse motivo, o sensor cénico
ndo deve ser utilizado para avaliacdo reologica de fluidos de perfuracdo. As
particulas que migram para o centro do tronco de cone tendem a se acumular nessa
regido, levando ao travamento do sensor quando se tenta impor uma rota¢cdo, como

se pode notar a partir das oscilacdes de tensdo apresentadas na Figura 20.

O sensor cilindrico, por sua vez, é bastante preciso no controle a baixas taxas

de deformacdo, de 10° a 10°s™. Isso acontece porque a area de contato do

7

cilindro com a amostra de fluido é bastante grande, o que faz com que o
escorregamento de amostras seja prevenido a baixas taxas. Todavia, observa-se
gue a taxas superiores 0 sensor passa a apresentar dificuldades para controlar a
rotacdo imposta e a tensdo medida. O sensor cilindrico utilizado é do tipo Mooney-
Ewart (MOONEY e EWART, 1934), o que significa que ele possui um cone na sua
extremidade inferior para que as taxas de deformacéo sejam constantes ao longo da
superficie cbnica, conforme a Figura 21. Dessa forma, minimizam-se os efeitos de

borda associados a base do cilindro.
N&o se sabe ao certo 0 motivo por que se observam as oscilagbes na curva de

tensdes a taxas de deformacdo superiores a 10°s™. Uma hip6tese para explicar

esse fendbmeno € a decantagéo dindmica de soélidos que ocorre apos a quebra do gel
de suspensdes em matrizes ndo newtonianas. Quando o material € submetido a

baixas taxas de deformacéo, a tenséo limite de escoamento da matriz € capaz de
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manter os soélidos em suas posi¢cdes. A partir do momento em que as taxas de
deformag&o comegam a aumentar, quebra-se o gel do material e a viscosidade total
da suspensdo diminui, acelerando a decantacdo dos solidos sob taxas de
deformacéo mais elevadas. Quando a concentracdo de solidos na regido inferior do
sensor aumenta, é possivel que um fenbmeno analogo ao travamento de sensores
cbnicos ocorra, com um acumulo de soélidos na ponta do sensor. Todavia, esse
travamento ndo é tao drastico quanto o que ocorre com geometrias cone-placa, uma
vez que toda a superficie lateral do sensor cilindrico ainda se encontra em contato
com parcelas mais homogéneas da amostra de fluido, reduzindo os efeitos do

travamento do sensor.

L ]

Figura 21 - Sensor cilindrico do tipo Mooney-Ewart com cone na extremidade
inferior
Fonte: Autoria préopria

A Figura 22, por sua vez, apresenta as curvas obtidas para a mesma
configuracéo de entrada dos testes realizados com as geometrias conica e Couette,
mas dessa vez com 0s sensores Vane, placas paralelas ranhuradas e placas

paralelas jateadas. Nota-se que as placas paralelas ranhurada e jateada apresentam
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respostas bastante semelhantes a baixas taxas de deformacdo, de 10" até

aproximadamente 10°s™, quando a placa jateada passa a apresentar um

comportamento tipico de escorregamento de amostras até atingir a taxa de 1s™. O

escorregamento é evidenciado pela queda da tensdo de cisalhamento medida
quando se imp0e a taxa de deformacgédo, o que significa que o sensor esta sofrendo
uma resisténcia menor ao giro comparado a situacdo em que ha aderéncia total da
amostra as paredes do sensor. A placa paralela ranhurada ndo apresenta
escorregamento evidente, uma vez que as ranhuras atuam como garras que

prendem o fluido e minimizam o escorregamento. A taxas de deformacao superiores

a 1s™ n&o se observa mais escorregamento na placa jateada.
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Figura 22 - Curvas de avaliagao de travamento de amostras - sensores Vane,
placas paralelas ranhuradas e placas paralelas jateadas
Fonte: Autoria préopria

De acordo com 0 que ja era esperado, a geometria Vane nao apresentou

escorregamento aparente de amostras, uma vez que esse sensor é especialmente
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projetado para evitar esse fenomeno. Observa-se que existe uma diferenca entre as
curvas obtidas para o sensor Vane e para as placas paralelas. Essa diferenca pode

ser explicada pela heterogeneidade das taxas de deformacdo presentes nos
sensores tipo placas paralelas e Vane. Todavia, a taxas superiores a 10 s™ o sensor

Vane passa a apresentar tensdes de cisalhamento bastante superiores as placas
paralelas. Acredita-se que essa diferenca possa ser explicada pela recirculacéo de
fluido entre as pas do sensor, que se torna mais critica a altas taxas de deformacéo
e induz a medicdo de uma tensdo de cisalhamento maior do que a real. Tendo em
vista que a placa paralela ranhurada foi a uUnica geometria de medicdo que
apresentou resultados homogéneos e nao evidenciou travamento do sensor nem
escorregamento de amostra, selecionou-se essa geometria como padrdo para o

procedimento de controle.
4.1.2 Determinagado do tempo de envelhecimento

Apés a escolha do sensor a ser utilizado no procedimento de controle, parte-
se para a determinacdo do tempo de repouso ao qual as amostras serdo submetidas
gue seja suficiente para a recuperacao tixotropica do fluido. Como ja discutido na
secdo 3.1.1.2, trés fatores dependentes do tempo influenciam o comportamento
reolégico do material e por isso devem ser levados em consideracdo na
determinacdo do tempo de repouso: a decantacdo de particulas sélidas em
suspensao, a separacao de fases liquido-liquido e a propria recuperacao tixotropica
do material. E possivel utilizar a Lei de Stokes, equacéo (12), para estimar o tempo

de decantagdo de 10% dos sélidos na suspenséo. Os parametros 7,, H, p,, p,,
a, e g, utilizados para estimar o tempo de sedimenta¢do de 10% dos solidos, s&o
apresentados na Tabela 6. Darley e Gray (1988) argumentam gue a massa
especifica da barita pode variar entre 4200 e 4500kg/m®, e que o diametro médio
de particulas de barita pode variar entre 1 e 50 um. A massa especifica da solucéo,
avaliada no laboratério, € 1030kg/m?®, considera-se a aceleracéo da gravidade como
9,81m/s® e o espacamento de medicio padrido do redbmetro para o sensor tipo placa
de 1 mm.

Macosko (1994) argumenta que a sedimentacdo de até 10% de sélidos ainda

conduz a resultados confidveis em reometria de suspensfes. Mesmo que essa
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equacao seja véalida apenas para suspensdes de sdélidos em fluidos newtonianos, o

fluido de perfuracéo apresenta um patamar newtoniano de viscosidade aparente 7,

a baixas taxas de deformacédo, conforme mostra a Figura 23, que apresenta a curva

de viscosidade em funcdo da taxa de deformacdo resultante de um ensaio com
rampas de taxas de deformacido de 10° a 10° s™ ao longo de 300 segundos. O

tempo de sedimentacdo calculado a partir da Lei de Stokes é, dessa forma,

aproximadamente 5900 segundos.

Tabela 6 — Pardmetros necessarios para estimar o tempo necessério para
a sedimentacado de 10% das particulas solidas no fluido BR-MUL 117

Viscosidade do patamar newtoniano, 77, (Pa.s) 988,45
Altura do espagamento de medicdo, H (m) 10°
Massa especifica das particulas solidas, p, (kg/ m3) 4500
Massa especifica do fluido de perfuragdo, p (kg/m3) 1420

Diametro meédio das particulas solidas, a, (m) 5x107°

Aceleracdo da gravidade, g (m/sz) 9,81
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Fonte: Autoria préopria

|
o
Y
RN =

10°

10*

——&—— Varredura de taxas de deformagao

Viscosidade Dinamica [Pa.s]

=
(@)
=)
EEEEERY |

=.:\ )

R | R | R | R | R | \\HH'E
10° 10% 10" 10° 10* 10
Taxa de deformagao [s™]

|

Q
H

T

=
o
A
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7

A equacdo (13), apresentada na secao 2.2.4.1, é utilizada para prever a
ocorréncia de decantacdo de solidos em suspensdes com uma matriz viscoplastica.
Utilizando os mesmos parametros apresentados na Tabela 6, estima-se que a
tensdo de escoamento minima para prevenir a decantacdo dos sélidos em
suspensao € de 0,072 Pa, enquanto que a tensdo de escoamento estatica do
material se encontra entre 7 e 9 Pa, como sera mostrado nas sec¢des subsequentes
do trabalho. Dessa maneira, entende-se que a decantacdo dos solidos em
suspensao nao deveria ocorrer, mas ainda assim se observam caracteristicas tipicas
da decantacéo de solidos nos resultados obtidos, como sera mostrado ao longo do
trabalho. Dessa forma, € possivel que outros fenbmenos dependentes do tempo
estejam ocorrendo - como 0 ressecamento da amostra ou a descaracterizacao
polimérica do material — ou que os parametros apresentados na Tabela 6 nado
representam bem o fluido estudado nesse trabalho em particular. E importante

ressaltar que os valores da massa especifica e do didametro médio das particulas
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sélidas nao foram fornecidos pela Petrobras quando solicitado, e sim estimados a
partir de dados obtidos da literatura, o que pode ser um dos motivos para essa
divergéncia de resultados. Por essa razdo, o tempo de decantacdo das particulas
sélidas calculado a partir da lei de Stokes ndo sera o unico parametro a ser utilizado
para se determinar o tempo de repouso. Também serdo usados dados obtidos a
partir de varreduras oscilatérias ao longo do tempo, que representam bem a
evolucéao da tixotropia do material (COUSSOT et al., 2002).

Uma varredura oscilatéria com amplitude de deformagdes de 10° g

conduzida com trés amostras diferentes durante longos tempos de repouso, de
forma semelhante aos testes realizados por Mahaut et al. (2008) apresentados na
Figura 18. Esse tipo de teste € importante para avaliar se existem outros fenbmenos
dependentes do tempo de repouso além da sedimentacdo de sélidos que possam
influenciar o comportamento reolégico do material. A Figura 24 apresenta as curvas
de modulo elastico, G', como funcdo do tempo para as varreduras oscilatorias ao
longo do tempo com escala linear de tempo no grafico principal e escala logaritmica
no gréafico em detalhe. E importante ressaltar que o eixo das abscissas do grafico em
detalhe cobre uma faixa maior de valores do que o grafico principal, evidenciando
gue os valores aproximadamente constantes assumidos pelo médulo elastico no

gréfico principal correspondem a um intervalo limitado de tempo.
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Figura 24 — Médulo elastico G’ como fungao do tempo para trés
varreduras oscilatérias ao longo do tempo realizadas com o fluido BR-MUL 117
Fonte: Autoria prépria

A partir da andlise da Figura 24, percebe-se claramente que os ensaios de
varredura oscilatoria ao longo do tempo apresentam resultados na mesma ordem de
grandeza umas com as outras, apesar de ndo apresentarem comportamentos
exatamente iguais. Sandvold (2012) explica que particulas coloidais em um liquido
sempre tendem a alcancar um nivel maximo de entropia, a qual atinge seu valor
maximo quando todas as moléculas estéo estatisticamente distribuidas no volume
disponivel. Conforme as particulas se movimentam, elas podem ocasionalmente
colidir e mudar de direcdo. Isso leva a um padrdo complexo e aleatério de
movimento conhecido como movimento Browniano'’, e sdo esses movimentos os
responsaveis pelo envelhecimento e reconstrucdo da estrutura do material
tixotrépico. Como o processo de recuperacdo tixotropica depende do nivel de
energia e de entropia no inicio do teste, entende-se que é aceitavel que as curvas de

evolucdo do modulo elastico ao longo do tempo nao sejam téo facilmente repetiveis.

" O movimento Browniano é o deslocamento aleatorio de particulas suspensas em um fluido, resultante das rapidas colisdes
com os atomos e moléculas do fluido (MORTERS e PERES, 2010).
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Todavia, percebe-se claramente que as trés curvas de mddulo elastico
apresentam clara tendéncia de estabilizacdo apds tempos de repouso de 3000 a
5000 segundos, mas que a curva resultante da terceira varredura oscilatéria ja é
descendente apos os 5900 segundos calculados pela Lei de Stokes. Esse
decréscimo provavelmente é oriundo de outros fendbmenos dependentes do tempo
de repouso, como a separacao do 6leo em emulsdo. Nota-se que esse decréscimo
se torna bastante critico para longos tempos de repouso, como pode ser avaliado
pelo grafico em detalhe na Figura 24. A escala logaritmica de tempo, nesse caso,

evidencia a queda do médulo elastico que ocorre apds longos tempos de teste.

Dessa forma, selecionou-se 4200 segundos como tempo de envelhecimento a
ser utilizado no procedimento de controle, por estar na mesma ordem de grandeza
do tempo de repouso calculado pela Lei de Stokes e por ainda assim garantir
valores aproximadamente estabilizados para o médulo elastico para as trés curvas
da Figura 24. E interessante que se observe que o tempo de 4200 segundos foi
selecionado por dois motivos principais: em primeiro lugar, € um tempo
relativamente menor do que os 5900 segundos calculados pela Lei de Stokes, o que
permite que se realizem mais ensaios durante o tempo previsto para a duragéo do
projeto. Em segundo lugar, o tempo de 4200 segundos é suficiente para a
estabilizacdo do modulo elastico, o que indica que é suficiente para que a estrutura

do material se recupere devido aos fenbmenos tixotropicos.

Contudo, deve-se ter em mente que existe uma janela finita de tempo na qual o
moddulo elastico do material se encontra estabilizado para os trés testes, entre 3500
e 6000 segundos. O tempo de repouso somado ao tempo de teste dos ensaios
subsequentes deve ficar dentro desse intervalo, para que se garanta que as
propriedades influenciadas pela tixotropia — a tensdo de cisalhamento e a
viscosidade dinamica — se encontram estabilizadas. O decaimento do modulo

e

elastico apés 6000 segundos de teste é muito provavelmente resultado da
descaracterizacdo estrutural da amostra devido a decantacdo de solidos e
separacédo de fases liquido-liquido, ocasionada pela quebra de emulsdo do 6leo em
agua. Diversos procedimentos experimentais utilizados para a determinagcédo da TLE
exigem tempos de teste da ordem de minutos ou mais para serem completados.

Assim, deve-se ter em mente que a duragdo dos ensaios realizados deve ser
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compativel com o tempo caracteristico do material (COUSSOT et al., 2002),
evidenciado pela janela operacional demonstrada nessa sec¢do. Esse tempo
caracteristico deve levar em conta efeitos de relaxacdo elastica, de decantacédo de
particulas e de recuperacao tixotropica No caso especifico do fluido de perfuracéo
BR-MUL 117, o tempo de repouso somado ao tempo necessario para a realizagdo
dos testes nao deve ultrapassar 6000 segundos.

4.1.2.1 Avaliacado da TLE apds diferentes tempos de repouso

Garrison (1939) sugere que a tensao limite de escoamento do fluido de
perfuracdo seja avaliada apés diversos tempos de repouso, até que os valores da
TLE ao longo do tempo se estabilizem em um determinado valor. Porém, o autor
argumenta que algumas amostras de fluido de perfuracdo n&o apresentaram
estabilizacdo da tensdo limite de escoamento mesmo apds duas horas de repouso.
Uma analise semelhante foi conduzida com o fluido de perfuracdo BR-MUL 117, e 0s

resultados séo apresentados a seguir.

Testes semelhantes ao procedimento de controle foram realizados, mas com
outros tempos de repouso além dos 4200 segundos selecionados na sec¢do anterior.
O objetivo desse tipo de ensaio € verificar a influéncia do tempo de repouso na
tensdo de pico e na tensao final do teste. Isso foi feito para avaliar se a escolha de
um tempo de repouso adequado realmente influencia os resultados obtidos e se isso
é relevante para a definicdo da metodologia para preparacdo de amostras. Foram
avaliadas as curvas de tensdo de cisalhamento em funcdo do tempo para 0s
seguintes tempos de repouso: 10, 30, 100, 500, 1000, 2944 e 4200 segundos, as

quais séo apresentadas na Figura 25.

Percebe-se que a tensdo de pico aumenta com o acréscimo do tempo de
repouso ao qual o fluido de perfuracdo € submetido, mas que a taxa de acréscimo
da tensdo de pico diminui a medida em que o tempo de repouso aumenta. Isso
ocorre porque a reestruturacdo tixotrépica do material € mais intensa nos primeiros
instantes em repouso, até atingir um estado de equilibrio no qual a tensdo de quebra
de gel néo varia mais. Todavia, apés um determinado tempo de cisalhamento os
niveis de tensdo tendem a se igualar devido a queda reversivel de viscosidade

causada pela tixotropia quando o material sofre cisalhamento.
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Figura 25 — Curvas de tensédo de cisalhamento em func&o do tempo para testes
de rampa e patamar de taxas de deformagao com diferentes tempos de
repouso
Fonte: Autoria propria

A partir desses resultados, pensou-se a respeito de uma possivel relacdo entre
as tensGes de pico apés diferentes tempos de repouso e o modulo elastico
monitorado ao longo do tempo até a sua estabilizacdo. Todavia, essas duas
propriedades possuem ordens de grandeza diferentes: enquanto o modulo elastico
varia de 0 até aproximadamente 500 Pa durante os 4200 segundos de teste, as
tensdes de pico variam de 8 até aproximadamente 25 Pa, dependendo do tempo de
repouso. Dessa forma, normalizou-se a curva de moédulo elastico em fungéo do valor
de G’ para o tempo de 4200 segundos, enquanto que as tensbes de pico foram
normalizadas para o teste com 4200 segundos de repouso. A Figura 26 apresenta a
curva de G em fungdo do tempo normalizada juntamente com os valores

normalizados das tensdes de pico.
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Figura 26 - Modulo elastico normalizado em funcéo do tempo de teste e
tensdes de pico normalizadas em funcéo do tempo de repouso
Fonte: Autoria prépria

Nota-se que as curvas de G’ em funcdo do tempo de envelhecimento e das
tensdes de pico normalizadas para os valores correspondentes ao mesmo tempo de
4200 segundos apresentam comportamentos bastante semelhantes. A maior
diferenca percentual entre as duas curvas corresponde ao tempo de 1000 segundos,
na qual o desvio entre a tensdo de pico e o médulo eléstico normalizados € de
18,4%. Esse resultado € bastante interessante, uma vez que permite que com a
realizacdo de apenas dois ensaios — uma varredura oscilatéria ao longo do tempo e
um teste de quebra de gel com o tempo de repouso correspondente ao tempo de
estabilizagdo dos valores de G’ na varredura oscilatéria — estime-se com uma
precisdo razoavel os valores de tensdo de quebra de gel para outros tempos de

repouso.

N&o foi encontrado na literatura uma relacdo semelhante entre essas duas
grandezas, mas sabe-se de antemdo que tanto a evolucdo temporal do médulo
elastico (MEWIS e WAGNER, 2009) quanto a evolucdo do valor da tenséo limite de

escoamento (BARNES, 1997) sdo formas de se mensurar 0 comportamento
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tixotrépico de um material. Também se pode afirmar que a tensdo de pico avaliada,
também chamada de tensdo de overshoot, pode ser associada ao valor da tenséo
limite de escoamento do fluido (LIDDEL e BOGER, 1996). Alguns autores
observaram a evolucdo da TLE com o tempo de repouso, constatando que a tensao
limite de escoamento aumenta com o tempo de repouso em materiais tixotropicos
(ALDERMAN et al., 1991) (HUYNH et al, 2005), mas sem associar esse
comportamento a evolugdo dos valores do modulo elastico durante o
envelhecimento do material. Coussot et al. (2002) argumentam que a dependéncia
temporal da tensdo limite de escoamento € uma caracteristica intrinseca do
comportamento tixotrépico de suspensdes estruturadas, como é o caso dos fluidos
de perfuracdo. Dessa maneira, faz sentido que os comportamentos qualitativos da
tensdo de pico e do modulo elastico ao longo do tempo sejam semelhantes, uma vez
que eles representam o mesmo fendmeno: a evolucdo da tixotropia no fluido de

perfuracao.

4.1.3Validacado do procedimento de controle

Uma vez que a geometria de medicao a ser utilizada e o tempo de repouso ao
qual o fluido deve ser submetido sdo definidos, parte-se para a validacdo do
procedimento de controle. Para tanto, € necessario que se tenha conhecimento dos
conceitos de intervalo de confianca e incerteza de medicdo. O intervalo de confianca
€ uma forma de se estimar com um determinado grau de certeza — usualmente 95%
- se um determinado valor de uma populacdo se encontra dentro de um intervalo,
sem a necessidade de se conhecer todos os valores que constituem essa
populacdo. Com o auxilio do intervalo de confianca, pode-se utilizar uma quantidade
finita de dados, também conhecida como amostra’®, para se estimar quaisquer
outros valores dentro da populacdo. Maiores detalhes a respeito da definicdo de
populacdo, amostra e intervalo de confianca sdo apresentados no Apéndice C. A
incerteza de medicdo, por sua vez, € o intervalo dentro do qual os valores medidos
pelo rebmetro podem variar devido as caracteristicas fisicas do sistema. De forma

semelhante ao intervalo de confianga, a incerteza de medigéo também é definida em

'8 Nao confundir amostra estatistica com as amostras de fluidos de perfuragdo. O termo amostra é amplamente difundido na
estatistica e representa uma quantidade finita de elementos extraida de um conjunto maior, a populagéo.
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termos de uma confiabilidade de 95%. A incerteza de medicdo é composta pela
incerteza tipo A, que se baseia em uma distribuicdo t de Student com elevado
namero de repeticbes de uma mesma medicdo, e pela incerteza tipo B, que é
calculada a partir dos dados fornecidos pelos fabricantes dos equipamentos
utilizados. Maiores detalhes a respeito do intervalo de confianga podem ser

encontrados no Apéndice B.

Ensaios utilizando o procedimento de controle foram repetidos trés vezes, de
forma a avaliar se as curvas obtidas levam a intervalos de confianca percentuais
iguais ou menores do que a incerteza de medicao apresentada no Apéndice B. Caso
os intervalos de confianca para os pontos mais criticos da curva de tensdo em
funcdo do tempo sejam menores do que as incertezas de medi¢éo calculadas para o
redbmetro, pode-se garantir que o0s resultados obtidos para o procedimento de
controle representam o mesmo fendmeno fisico em todas as repeticdes do
procedimento. Dessa forma, apresenta-se na Figura 27 a curva das meédias das trés
repeticbes do procedimento de controle juntamente com as barras de erro,

representando a magnitude do intervalo de confianca para cada ponto.

Como a incerteza de medicao é definida para a tensédo de pico e para a tensao
final, comparam-se os intervalos de confianca com as incertezas de medicdo para
essas duas tensdes de cisalhamento. Assim, os valores dos intervalos de confianga
para a tensdo de pico e para a tensao final do procedimento de controle, bem como
as incertezas de medicdo calculadas para as mesmas duas grandezas sao

apresentadas na Tabela 7.
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Figura 27 — Curva das médias de tensao de cisalhamento em funcao do tempo
paratrés repeticdes do procedimento de controle com barras de erro
representando o intervalo com 95% de confianca
Fonte: Autoria préopria

Tabela 7 — Valores do intervalo de confianca e da incerteza de medicéo para as
tensdes de pico e final do procedimento de controle

Intervalo de confianga  Incerteza de medi¢do
Tensé&o de pico 2,822% 3,713%
Tensé&o final 5,015% 5,506%
Fonte: Autoria préopria

Nota-se que os intervalos de confianca da tensdo de pico e da tensao final sdo
inferiores as suas respectivas incertezas de medicao. Isso significa que as falhas de
repetitividade do procedimento de controle ndo sdo necessariamente oriundas de
erros fixos ou sistematicos no procedimento, e sim de erros aleatérios que nao
podem ser eliminados (FOX et al.,, 2010). Dessa maneira, entende-se que 0
procedimento de controle pode ser utilizado como referéncia para avaliar a influéncia
dos procedimentos de tratamento, conforme sera apresentado na secédo 4.1.4 a

sequir.



107

4.1.4Influéncia dos procedimentos de tratamento

Tendo-se o procedimento de controle bem definido, parte-se para a avaliagéo
dos procedimentos de tratamento. Essa secdo apresenta os resultados obtidos na
avaliacdo da influéncia da geometria de medi¢do, do método de insercdo de amostra

no reébmetro e do pré-cisalhamento, conforme apresentado no Capitulo 3.

4.1.4.1 Geometria de medicao

O primeiro procedimento de tratamento realizado foi a modificagdo da
geometria de medicao utilizada. Para tanto, repete-se um procedimento semelhante
ao procedimento de controle, mas usando-se geometrias de medicao diferentes das
placas paralelas ranhuradas. Dessa forma, avaliou-se a curva de tensdo de
cisalhamento em funcdo do tempo para os ensaios realizados com os cilindros
coaxiais, com as placas paralelas jateadas e com o Vane. Assim como nas outras
condicBes de ensaio que constituem esse trabalho, os testes foram repetidos trés
vezes de forma a avaliar o intervalo de confianca e verificar se existe repetitividade
entre os resultados obtidos. A Figura 28 apresenta as curvas médias obtidas para as
trés repeticdes realizadas com as diferentes geometrias de medicdo, juntamente
com as barras de erro representando a magnitude do intervalo de confianca para

cada ponto.

Nota-se que a geometria de medicdo possui grande influéncia nos testes com
rampas e patamares de taxas de deformacdo. Quando comparados com o
procedimento de controle, ou seja, o teste com placas paralelas ranhuradas,
nenhuma das geometrias apresentou resultados semelhantes. Os cilindros coaxiais,
por exemplo, exibe comportamento tipico de escorregamento de amostras, com
pontos de inflexdo intermediarios até atingir o pico de tensées e com grandes
intervalos de confianca devido as falhas de repetitividade nos ensaios. Apesar de
atingir um ponto maximo, a curva de tenséo de cisalhamento em func¢éo do tempo
nao evidencia a ocorréncia de um pico de tensdes tdo pronunciado durante a rampa
de taxas de deformacdo como ocorre no teste realizado com o procedimento de

controle.
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Figura 28 — Curvas de tensdo de cisalhamento em func&o do tempo para testes
com rampas e patamares de taxas de deformac&do com as geometrias placas
paralelas jateadas, Vane, cilindros coaxiais e placas paralelas ranhuradas
Fonte: Autoria préopria

Os ensaios realizados com as placas paralelas jateadas, por sua vez, nao
apresentam um pico de tensdes evidente, mesmo que a tensdo final seja
equivalente a tenséo final do procedimento de controle. Isso €&, provavelmente, um
efeito oriundo da separacao de fases liquido-liquido que ocorre com o fluido BR-MUL
117 apos longos tempos de repouso: ocorre uma guebra localizada da emulsédo de
agua em 6leo na regiao préxima ao sensor superior. Como o 6leo € menos denso do
que o resto do fluido, forma-se uma fina camada de 6leo de baixa viscosidade sobre
a amostra. Ja que o sensor jateado apresenta baixa rugosidade quando comparado
com o sensor ranhurado, que é capaz de penetrar a amostra até profundidades
maiores do que a espessura da camada de 0leo, o sensor jateado acaba cisalhando
uma por¢ao da amostra com viscosidade muito inferior a do resto do fluido. Todavia,
nao se sabe o0 motivo por que as placas jateada e ranhurada atingem o mesmo valor
de tensédo final. Uma hipétese para explicar esse fendmeno consiste em imaginar

que o processo de cisalhamento a altas taxas de deformacg&o induz a mistura do
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fluido no espacamento de medicao, o que faz com que a camada superficial de 6leo

torne a se misturar com o resto do material.

A geometria Vane, por sua vez, apresenta resultados intrigantes: apesar de ser
a Unica geometria a apresentar um pico de tensbes tdo pronunciado quanto o
observado no procedimento de controle, esse pico ocorre cerca de 0,4 segundos
antes do pico do procedimento de controle e com uma intensidade menor. N&o se
sabe ao certo a origem para esse comportamento. Dessa forma, recomenda-se que
0 sensor Vane seja utilizado para comparar resultados de outros testes feitos com o
mesmo sensor, mas ndo com geometrias de medicdo tipo placas paralelas. Além
disso, as grandes barras de erro no grafico indicam que o sensor Vane né&o
apresenta resultados tdo bons em termos de repetitividade quanto a placa paralela
ranhurada. Tendo em vista esses motivos, e lembrando que serdo realizados
ensaios com taxas de deformacdo mais altas — nas quais o sensor Vane passa a
apresentar escoamentos secundarios que prejudicam o0s resultados obtidos
(BARNES e NGUYEN, 2001) — seleciona-se o sensor tipo placa ranhurada para a

execucao dos ensaios no presente trabalho.

Também foi realizada uma analise de variancia para os valores maximos da
tensdo durante a rampa de deformacado — a qual deve corresponder a tenséo de pico
nos testes com as geometria Vane e placas ranhuradas e ao valor de tensdo ao fim
da rampa para os cilindros coaxiais e placas jateadas — e para a tensédo final,
conforme apresentado no Capitulo 3. A Tabela 8 apresenta a ANOVA realizada para
os valores das tensbes de pico e final com as quatro geometrias de medicdo
utilizadas. Nota-se que o fator F para a tenséo de pico € cerca de 135 vezes superior
a F critico, evidenciando que pelo menos uma das médias é significativamente
diferente das demais. O procedimento de Tukey-Kramer revelou que, nesse caso,
nenhuma das médias é estatisticamente igual as demais. A ANOVA de um fator para
a tenséo final revelou que o parametro F € apenas 28 vezes maior do que F critico,
indicando que ao menos uma das médias € estatisticamente diferente das demais,
mas que essa diferenca ndo é tdo significativa quanto a observada nas tensdes de
pico. O procedimento de Tukey-Kramer realizado nesse caso indicou que as tensdes
finais obtidas com as geometrias placas paralelas ranhuradas e jateadas sé&o

estatisticamente iguais, uma vez que a diferenca minima significativa foi calculada
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como 0,501 Pa e a diferenca observada entre as médias das tensdes finais para

essas duas tensdes foi de 0,022 Pa, inferior & diferenca minima significativa.

Tabela 8 - Anélise de variancia de um fator para as tensdes de pico e final
obtidas com quatro diferentes geometrias de medicao

Grandeza avaliada Fonte da variagéo F F critico
Tenséo de pico Entre as geometrias 552,872 4,066
Tensdo Final Entre as geometrias 115,543 4,066

Fonte: Autoria propria

4.1.4.2 Método de insercdo de amostra

A avaliacdo do método de insercdo da amostra no redmetro foi feita de forma
direta: o procedimento de controle foi modificado, de forma que a amostra fosse
inserida com o auxilio de uma seringa ao invés de uma espatula. Esse teste de
tratamento foi entdo repetido trés vezes e comparado com o procedimento de
controle, de forma a verificar se existe alguma diferenca estatistica entre as tensdes

de pico e as tensdes finais dos procedimentos de controle e de tratamento.

A Figura 29 ilustra as curvas de tensdo de cisalhamento em funcédo do tempo
para os testes de rampas e patamares de taxas de deformacg&do obtidos com
insercdo de amostra com espétula — o procedimento de controle — e com seringa — 0
procedimento de tratamento. Nota-se claramente que as duas curvas apresentam
comportamento bastante parecido, tanto na tenséo de pico quanto na tenséo ao final
da rampa de taxas de deformacdo. Percebe-se também que as barras de erro do
procedimento de controle sdo um pouco menores do que as do teste com seringa.
Isso indica que a inser¢cdo de amostra com espatula € mais eficiente do que a
seringa em termos de repetitividade dos resultados. Todavia, as barras de erros das
duas curvas se interceptam ao longo de todo o tempo de teste, o que indica que as
curvas sao estatisticamente iguais. Essa hipotese € confirmada pela analise de

variancia realizada com as tensdes de pico e final, apresentadas na Tabela 9.
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Figura 29 - Curvas de tensao de cisalhamento em funcdo do tempo para testes
com rampas e patamares de taxas de deformagdo com inser¢cédo de amostra
com espatula e seringa
Fonte: Autoria préopria

Tabela 9 - Andlise de variancia de um fator para as tensdes de pico e final
obtidas com insercdo de amostra com espéatula e seringa

Grandeza avaliada Fonte da variacéo F F critico
Tensdao de pico 0,024 7,709
o Entre grupos
Tenséao final 6,542 7,709

Fonte: Autoria prépria

Nota-se, a partir da avaliacdo da Tabela 9, que o fator F calculado é cerca de
320 vezes inferior ao fator F critico para a ANOVA de um fator comparando as
tensfes de pico obtidas com insercdo de amostra com espatula e seringa. 1sso
significa que essas grandezas sdo estatisticamente iguais a um nivel de significancia
de 95%. A comparacao da tensdao final, por sua vez, indica que o fator F é cerca de
1,18 vezes inferior ao F critico. Isso indica que as tensfes finais também sao
estatisticamente iguais a um nivel de significAncia de 95%, mas que as diferencas

entre as tensfes finais das duas condicdes de teste sdo maiores do que as
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diferencas entre as tensdes de pico das duas condi¢cdes. Baseando-se nesses
resultados, pode-se afirmar que o método de inser¢cdo de amostra ndo provoca
nenhuma diferenca estatistica significativa no comportamento reoldgico do fluido de

perfuracdo BR-MUL 117 para essas condicdes de teste.

4.1.4.3 Pré-cisalhamento

O pré-cisalhamento é um dos procedimentos de preparacdo de amostras que
tem maior influéncia no comportamento reoldgico dos fluidos de perfuracéo.
Conforme ja apresentado no Capitulo 2, altas taxas de deformacdo impostas em
geometrias com distribuicdo ndo homogénea de taxas de deformacdo podem levar a
migracdo de particulas sélidas em suspensdes ndo coloidais. Além disso, o simples
cisalhamento das suspensdes ja induz a orientacdo dos solidos ao longo das linhas
de corrente, o que faz com que o material deixe de ser isotrépico. Esse fendmeno
independe do tipo de geometria de medicéo utilizado: mesmo suspensdes testadas
em sensores do tipo cone-placa, que apresentam taxas de deformacdo constantes
ao longo do raio do sensor, estéo sujeitas a esse fenbmeno, conforme demonstrado
por Ponche e Dupuis (2005). Dessa forma, a utilizagdo de um sensor conico, o qual
virtualmente possui uma distribuicdo homogénea de taxas de deformacgéo ao longo
do raio do sensor nado eliminaria os efeitos oriundos do pré-cisalhamento em

suspensdes, mas tdo somente 0s amenizaria.

Como a geometria de medicdo utilizada no procedimento de controle é a de
placas paralelas ranhuradas, utiliza-se 0 mesmo sensor na avaliagdo dos efeitos do
pré-cisalnamento. Dessa maneira, garante-se que as variagcbes nos resultados
desses tratamentos sdo oriundas do pré-cisalhamento realizado, e néo das
diferencas entre as geometrias de medi¢do utilizadas. Foram testadas nove
condi¢cdes de prée-cisalhamento diferentes, combinando-se de forma fatorial trés
tempos de pré-cisalhamento — 60, 180 e 300 segundos — com trés taxas de

deformacdo: 50, 250 e 500 s™. Originalmente, pretendia-se utilizar uma taxa de

1000 s™ ao invés de 500 s™, de forma a avaliar uma amplitude maior de taxas de
deformacgéo do que a que foi realizada. Todavia, observou-se que essa taxa era
muito alta para o sensor tipo placa, fazendo com que uma grande quantidade de
amostra fosse ejetada para fora do espacamento de medicado devido as intensas
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forcas centrifugas atuantes no material. A Figura 30 compara os perfis da amostra

apés o pré-cisalhamento a 500 s™ (a) e 1000 s™ (b), ambos com duracdo de 300
segundos. Quando se posiciona uma fonte de luz atrds do sensor, observa-se

claramente a falta de amostra na condicao de pré-cisalhamento mais intensa.

(a) (b)

Figura 30 — Perfis das amostras do fluido BR-MUL 117 no redmetro apos
sofrerem pré-cisalhamento durante 300 segundos a 500 s™ (a) e 1000 s™ (b)
Fonte: Autoria prépria

Quando se avaliam as curvas de tenséo de cisalhamento em fung&o do tempo
para as nove condi¢des de pré-cisalhamento, nota-se que o pré-cisalhamento possui
influéncia significativa nos valores da tensdo de pico e da tenséo final. De maneira
geral, quanto mais intenso o pré-cisalhamento, menores os valores de tensédo de
cisalhamento medidos para uma mesma taxa de deformacédo. Assim, o efeito do pre-
cisalhamento é o achatamento vertical das curvas de tensdo de cisalhamento em

funcdo do tempo, conforme pode ser visualizado na Figura 31.
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Figura 31 — Curvas de tenséo de cisalhamento como funcdo do tempo para os
testes de controle e nove condi¢fes de pré-cisalhamento
Fonte: Autoria prépria

A Figura 31 apresenta apenas as curvas médias de tenséo de cisalhamento em
funcdo do tempo. Conforme ja descrito no Capitulo 3, cada condi¢cdo de teste foi
repetida trés vezes, e avalia-se as médias e os intervalos de confianca dos valores
da tenséo de cisalhamento para cada instante de tempo. Apresentam-se os valores
médios juntamente com barras representando a magnitude do intervalo de confianca
para o controle, para o tratamento de insercdo de amostra com seringa bem como
para todas as condicGes de pré-cisalhamento avaliadas na Figura 32. Dessa forma,
percebe-se com maior nitidez o efeito do pré-cisalhamento na tensdo de pico e na
tenséo final do fluido. Quanto mais intenso o pré-cisalhamento ao qual o fluido de
perfuracdo € submetido, menores os valores da tensdo de pico obtidos. Por outro
lado, o efeito das condi¢des de pré-cisalhamento nos valores da tenséo final ndo é

tdo evidente como nas tensfes de pico, sendo mais pronunciado apenas para 0s

testes realizados com taxas de deformac&o de pré-cisalhamento de 500s™.
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Figura 32 — Valores médios e magnitudes do intervalo de confianca das
tensdes de pico e final para as condi¢cdes de controle, inser¢cdo de amostra
com seringa e condicOes de pré-cisalhamento avaliadas
Fonte: Autoria préopria

Entretanto, a simples avaliacdo visual da Figura 32 ndo é suficiente para que
se mensure com precisao o efeito do tempo e da taxa de deformacgao utilizados no
pré-cisalhamento do material. Para atingir esse objetivo, lanca-se mao de outra
ferramenta estatistica, a ANOVA de dois fatores. Esse procedimento é capaz de
avaliar se existe alguma diferenca estatistica entre os valores médios de tenséo de
pico e de tensao final para as condi¢des de pré-cisalhamento testadas, baseando-se
nas dispers@es dos dados ao redor de cada média. Maiores detalhes a respeito da

ANOVA de dois fatores sédo apresentados no Capitulo 3 e no Apéndice C.

A Tabela 10 apresenta o resultado da ANOVA de dois fatores para as tensdes
de pico. Pode-se observar que o valor do parametro F para o tempo de pré-
cisalhamento € inferior ao F critico. Isso € um indicativo de que o tempo de preé-
cisalhamento ndo causa diferencas estatisticas significativas nos valores médios das
tensbes de pico do material. Por outro lado, o valor de F para as diferentes taxas de

deformacgéo do pré-cisalhamento é cerca de 24 vezes superiores ao F critico, o que
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significa que pelo menos uma das médias avaliadas é estatisticamente diferente das
demais quando se consideram as variacdes de taxa de deformacdo do pré-
cisalhamento. Finalmente, a Ultima linha da tabela indica que as interacfes entre o
tempo e as taxas de deformacdo nas condicbes de pré-cisalhamento ndo causam

diferencas estatisticas significativas nos valores meédios das tensfes de pico.

Tabela 10 - Resultado da ANOVA de dois fatores para a avaliacdo das tensdes de pico nas
nove condicdes de pré-cisalhamento testadas

Fonte da variacao F F critico
Tempo de pré-cisalhamento 1,656 3,555
Taxa de deformacéo do pré-cisalhamento 84,556 3,555
Interacdes entre tempo e taxa de deformacéo 1,319 2,928

Fonte: Autoria propria

Quando se utiliza o procedimento de comparacao de médias de Tukey-Kramer,

percebe-se que apenas as condi¢des de pré-cisalhamento com taxas de deformacéo
de 50s™ e tempos de 6, 60 e 180 segundos possuem tensbes de pico

estatisticamente iguais ao procedimento de controle. Todas as outras condi¢cdes de
pré-cisalhamento apresentaram médias estatisticamente diferentes do procedimento
de controle, sem pré-cisalnamento. Isso é um resultado bastante interessante, pois
indica que condi¢gbes de pré-cisalhamento mais intensas — ou seja, com taxas de
deformacgdo maiores — modificam o comportamento reoldgico do material a ponto de

alterar significativamente os valores da tensao limite de escoamento medida.

A Figura 33 representa os valores das médias das tensdes de pico em funcéo
das taxas de deformacdo para os trés tempos de pré-cisalhamento (a) e do tempo
de pré-cisalhamento para as trés taxas de deformacao testadas (b). Nota-se que as
tensBes de pico sofrem grande influéncia da taxa de deformacé&o utilizada no pré-
cisalhamento, mas que o tempo de pré-cisalhamento ndo afeta tanto assim o0s
valores obtidos para a tenséao de pico, chegando a diferencas de 4,8% para o caso
mais critico. Entretanto, quando se comparam as tensdes de pico em funcédo do
tempo de pré-cisalhamento para as diferentes taxas de deformacéo utilizadas, nota-
se que as taxas de deformacéo fazem com que os valores obtidos para a tenséo de

pico sejam bastante diferentes entre si, chegando a diferencas de 23%.
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Figura 33 - Médias das tensdes de pico para as diferentes condi¢cfes de pré-
cisalhamento em funcéo da taxa de deformacé&o do pré-cisalhamento (a) e do
tempo de pré-cisalhamento (b)

Fonte: Autoria préopria

Quando se observam os resultados obtidos para a tensao final apresentados
na Tabela 11, nota-se que a influéncia do pré-cisalhamento nas tensdes finais dos
testes € bem menor do que na tenséo de pico. O parametro F para o tempo de pré-
cisalhamento é quase oito vezes menor do que o F critico, indicando que todas as
médias das tensfes finais sdo estatisticamente iguais quando o tempo de pré-
cisalhamento é variado. Quando se avalia a influéncia da taxa de deformacédo do
pré-cisalhamento, nota-se que o parametro F é cerca de 12 vezes maior do que o F
critico, indicando que pelo menos uma das médias é estatisticamente diferente das
demais. Finalmente, o parametro F é cerca de 3,5 vezes menor do que F critico
guando se avaliam as interacOes entre o tempo e a taxa de deformacao na tensao
final, indicando a auséncia de diferencas significativas entre as médias quando se

comparam a influéncia desses dois fatores.

Tabela 11 - Resultado da ANOVA de dois fatores para a avaliagdo das tensdes finais nas nove
condi¢des de pré-cisalhamento testadas

Fonte da variagéo F F critico
Tempo de pré-cisalhamento 0,449 3,555
Taxa de deformacéo do pré-cisalhamento 41,442 3,555
Interacdes entre tempo e taxa de deformacao 0,833 2,928

Fonte: Autoria propria

As comparacdes de médias com o procedimento de Tukey-Kramer indicam que

as unicas diferencas significativas entre as meédias das tensdes finais quando
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comparadas com o procedimento de controle ocorrem nos testes com taxas de
deformacéo de 500 s e tempos de 6, 60 e 180 segundos, que sdo as condicbes
com maiores taxas de deformacao testadas. Isso esta de acordo com os resultados
da ANOVA de dois fatores realizada, que indica que a taxa de deformacéo do pré-
cisalhamento € um fator muito mais influente nas tensdes finais do que o tempo de

pré-cisalhamento.

A Figura 34 apresenta os valores das médias das tensdes finais em funcéo das
taxas de deformacdo para os trés tempos de pré-cisalhamento (a) e do tempo de
pré-cisalnamento para as trés taxas de deformacado testadas (b). Nota-se que as
magnitudes dos efeitos do tempo e da taxa de deformacao do pré-cisalhamento sao
bastante semelhantes. Todavia, percebe-se que ainda assim a taxa de deformacgao
€ mais significativa para os valores médios da tenséo final do que o tempo de pré-
cisalhamento. Enquanto a maior diferenca percentual entre diferentes tempos de
pré-cisalhamento é de 6,9% em (a), a maior diferenca percentual entre diferentes
taxas de deformagé&o chega a 28% em (b).
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Figura 34 - Médias das tensdes finais para as diferentes condicdes de pré-
cisalhamento em funcéo da taxa de deformacé&o do pré-cisalhamento (a) e do
tempo de pré-cisalhamento (b)

Fonte: Autoria préopria

Essa variagcdo nos valores da tensdo de pico medida e da tenséo final medidas
€, muito provavelmente, resultado da migracdo de particulas sdlidas induzidas pelo
pré-cisalnamento. Nao se pode afirmar com certeza que o pré-cisalhamento induziu

a migracado de solidos porque o fluido de perfuracdo utilizado na execucao desse
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projeto é bastante opaco, e por esse motivo ndo foi possivel utilizar as ferramentas
de visualizacdo de escoamento disponiveis no laboratério. A Figura 35 ilustra os
fenbmenos de migracdo de particulas solidas e os seus efeitos na reometria de

suspensdes em sensores do tipo placas paralelas.

b)

Figura 35 — Representacdo esquematica da distribuicdo homogénea de sélidos
no espacamento de medicéo (a), do gradiente de taxas de deformag¢do numa
geometria placa-placa (b) e da migracdo de sélidos resultante do gradiente de
taxas de deformacéao (c)

Fonte: Autoria propria

No inicio do teste, antes do pré-cisalhamento, todas as particulas de bentonita se
encontram homogeneamente dispersas na amostra, como mostrado em (a).
Todavia, existe um gradiente de taxas de deformacéo ao longo do raio do sensor,
como ilustrado em (b), em que as regibes com maiores taxas de deformacdo sao
representadas pelas cores mais escuras, enquanto que as zonas centrais com
menores taxas de deformacao atuantes séo representadas pelas cores mais claras.
Quando as particulas sdo submetidas a esse gradiente de taxas de deformacéo,

ocorre um fluxo migratério de particulas em direcdo ao centro da geometria de
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medicdo, aumentando a concentracdo de solidos nessa regido e diminuindo a

concentracéo nas regides mais externas do sensor, como mostrado em (c).

Conforme deducdo apresentada no Apéndice A, a distribuicdo de taxas de

deformacdo em uma geometria tipo placas paralelas é dada pela equacéo (18), na

qual y, é ataxa de deformacgédo no raio mais externo R, r € o raio no qual se deseja
avaliar a taxa de deformacédo y,, W € a velocidade angular e H € a altura do

espacamento de medicdo. Nota-se, a partir dessa equacdo, que o gradiente de

taxas de deformacéo € linear ao longo do raio do sensor.

) 7l TW
(airaini (18)

Como as taxas de deformacdo sdo mais intensas proximas a borda externa do
sensor, o fluido que se encontra nessas regides mais externas possui uma influéncia
maior na viscosidade e, consequentemente, na tensdo de cisalhamento medidas. A

viscosidade € calculada a partir do torque medido, conforme a equacdo (19)

deduzida no Apéndice A. Nessa equacédo, R € o raio externo do sensor, 77(7R) €a

viscosidade medida no raio externo do sensor e T é o torque medido pelo transdutor

do redbmetro.

(T/ 27rR3) d In(T/ 27rR3)

/e ) = 3
A

(19)

Percebe-se, dessa forma, que a viscosidade medida pelo redmetro leva em
consideracdo a porcao de fluido proxima as bordas do sensor, onde r=R. Assim, a
medida que as particulas migram para as regides centrais do sensor as porc¢des
mais proximas as bordas ficam com uma menor fracdo volumétrica e,
consequentemente, apresentam menor viscosidade conforme descrito por Coussot
(2005). Entende-se que esse seja 0 motivo pelo qual as tensdes de cisalhamento

medidas sdo menores quanto mais intenso o processo de pré-cisalhamento.
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Conforme ja descrito, ndo h& evidéncias experimentais da ocorréncia de
migracdo de particulas no presente trabalho. Como o fluido de perfuracdo é muito
opaco, ndo é possivel visualizar o gradiente de concentracdo de particulas apos o
pré-cisalhamento. Todavia, foi possivel observar um dos efeitos do gradiente de
taxas de deformagdo na amostra. Como ja citado, o fluido BR-MUL 117 tende a
apresentar uma separacao de fases liquido-liquido resultante da quebra da emulsao
do 6leo na matriz aquosa apds algumas horas em repouso. Um ensaio de
cisalhamento a longos tempos foi conduzido com o sensor tipo placa jateada, que
ndo apresenta as ranhuras caracteristicas da placa ranhurada. O fluido foi submetido
a uma varredura oscilatoria ao longo do tempo durante 32 horas, e ao final desse

periodo um patamar de taxas de deformacdo de 50s™ foi imposto durante 30

minutos. Os resultados desse ensaio ndo foram conclusivos, mas observou-se a
separacdo de fases liquido-liquido e o acumulo de dleo na regido central da
amostra, como pode ser observado na Figura 36. Essa mancha de 6leo na regiao
central € um indicativo de que as taxas de deformacéo nessa regido sao menores do
gue no resto da amostra e sdo suficientemente baixas para evitar a mistura do 6leo

com o resto do fluido, como ocorreu nas regides mais proximas as bordas do sensor.

Os redmetros foram desenvolvidos para a avaliacdo de propriedades de fluidos
nao newtonianos homogéneos, € ndo para suspensdes. Qualquer geometria de
medicdo além do cone-placa apresenta gradientes de taxas de deformacao, o que
induz & migracéo de soélidos e a descaracterizacdo estrutural da suspenséo. Porém,
a maior parte das suspensdes nao pode ser testada em geometrias tipo cone-placa
porque essas geometrias exigem espacamentos de medicdo muito pequenos para
gue se possa considerar que as taxas de deformacédo séo constantes ao longo do
raio do cone. Esses espacamentos sdo tdo pequenos (no caso dos sensores
conicos disponiveis no laboratorio, chegam a 0,105 mm) que impedem que 0s
fluidos de perfuracdo sejam testados por ndo satisfazerem a condicdo de um
espacamento de medicéo superior a 10 vezes o tamanho das maiores particulas em
suspensao (MACOSKO, 1994; SCHRAMM, 1994).
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Figura 36 — Amostra de fluido de perfuracdo BR-MUL 117 apés ser submetida a
uma varredura oscilatoria ao longo do tempo com amplitude de deformacdes
de 0,001 durante 32 horas seguida por um patamar de taxas de deformacéo de

50 s™ durante 30 minutos
Fonte: Autoria propria

Mesmo que ndo seja possivel provar experimentalmente que a migracao de
sélidos ocorre, € possivel se afirmar por ora que os procedimentos de pré-
cisalhamento realmente alteram o0 comportamento reolégico de fluidos de
perfuracdo. Por esse motivo, ndo € interessante que se utilize o pré-cisalhamento
em ensaios reologicos feitos com fluidos de perfuracdo base O6leo: se esse
procedimento altera o comportamento do material, € mais interessante que se
iniciem os testes com uma condi¢cdo de homogeneidade estrutural conhecida. Assim,
ratifica-se a informacéo predita por Mahaut et al. (2008) de que ndo se deve utilizar

pré-cisalhamento em fluidos de perfuragao.

Diversos autores recomendam o uso de pré-cisalhamento seguido por um

tempo de repouso em fluidos tixotrépicos com o objetivo de atingir um estado inicial
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controlavel da estrutura do material (BARNES, 1997; COUSSOT et al.,, 2002).
Nguyen e Boger (1985), Cloitre et al. (2000) e Derec et al. (2000), inclusive, utilizam
o pré-cisalhamento em suspensdes coloidais e nao-coloidais em diversas
geometrias de medicdo. Dessa forma, entende-se que o pré-cisalhamento € um
procedimento amplamente difundido na comunidade cientifica. Todavia, esse
processo deve ser utilizado com cautela, uma vez que se provou que as diferentes
condicbes de pré-cisalhamento podem alterar o comportamento reolégico do

material.

4.1.5Considerac0es finais sobre a metodologia de preparacdo de amostras de

fluidos de perfuracéao

Apds a analise dos resultados obtidos, pode-se concluir que alguns
procedimentos realizados com as amostras de fluidos de perfuracdo base Oleo
influenciam de forma significativa os resultados obtidos. A geometria de medicao
mais adequada em termos de prevencdo de escorregamento de amostras sdo as
placas paralelas ranhuradas. Isso foi confirmado mais tarde, quando se realizaram
repeticbes do procedimento de controle com outras geometrias de medicéo, e notou-
se gque de fato os resultados mais consistentes foram obtidos justamente com a
placa ranhurada.

Também se observou através das varreduras oscilatérias ao longo do tempo
que existe um intervalo finito de tempo no qual os valores do médulo elastico do
material se encontram aproximadamente constantes. Dessa forma, para o fluido
utilizado no presente trabalho, os ensaios de determinagdo da tensdo limite de
escoamento devem ser realizados dentro do intervalo entre 3000 e 5000 segundos
para que se garanta que os efeitos de recuperacdo tixotropica ndo sofrerdo
influéncia dos efeitos de separacdo de fases por sedimentacdo e por quebra de
emulsdo. Também foi possivel observar uma relacéo entre as tensdes de quebra de
gel apds diferentes tempos de repouso e a evolugdo do modulo elastico ao longo do
tempo de repouso, com desvio maximo de cerca de 18%. O tempo de

envelhecimento 6timo foi selecionado como 4200 segundos.
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Quando se avaliam os efeitos do pré-cisalhamento, notou-se que esse
procedimento tende a diminuir os valores medidos de tensdo de cisalhamento
guanto mais intensas as condi¢cdes de pré-cisalhamento. Também se observou,
através da ANOVA de dois fatores, que a taxa de deformacéo do pré-cisalhamento é
um fator mais decisivo do que o tempo de pré-cisalhamento quando se avaliam os
efeitos nas tensBes de cisalhamento medidas. Uma hipétese foi proposta para
explicar esse fendmeno: o pré-cisalhamento induz a migracdo de particulas sélidas
para as regides centrais da amostra, diminuindo os valores medidos da tensdo de

cisalhamento e da viscosidade dinamica.

4.2 Avaliacdo datensdo limite de escoamento

A partir do momento em que se tem a metodologia para preparacdo de
amostras de fluidos de perfuracdo bem definida, utiliza-se essa mesma metodologia
para preparar as amostras a serem utilizadas em ensaios de avaliagdo da tenséao
limite de escoamento. Dois métodos principais serdo estudados nessa secao: a
construcdo de curvas de equilibrio com posterior ajuste das equacdes de Bingham e

de Herschel-Bulkley, e os testes de fluéncia mdaltipla.
4.2.1Construcdo da curva de equilibrio

Conforme ja descrito no Capitulo 3, um dos métodos mais utilizados para a
avaliacdo da tensdo limite de escoamento dinamica é a construcdo de curvas de
equilibrio a partir dos resultados com taxas de deformacédo constante. Quando uma
taxa de deformacado constante é aplicada em um material tixotropico, espera-se que
os valores medidos de tensao de cisalhamento e de viscosidade aparente diminuam

com o tempo até entrar em regime permanente.

Todavia, observa-se que as tensdes de cisalhamento ndo atingem um valor em
regime permanente para o fluido BR-MUL 117 mesmo quando ele € submetido a
tempos de cisalhamento tdo longos quanto 58 horas. Notou-se, a partir de ensaios
nos quais se monitorou o comportamento do fluido ap6s longos tempos de
cisalhamento, que a tensédo de cisalhamento decresce continuamente até que, em
determinado momento, passa a apresentar oscilacdes. Essas oscilagbes sdo mais

intensas em testes nos quais a taxa de deformacdo do patamar € mais alta, e
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passam a ser mais evidentes apds cerca de 1000 segundos de cisalhamento,
conforme pode ser observado na Figura 37.
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Figura 37 - Curvas de tensao de cisalhamento em funcdo do tempo para
patamares de taxas de deformacao de 5, 40 e 100 s-1 ao longo de 58 horas
Fonte: Autoria propria

Mendes (2013) sugere que o decréscimo da taxa de deformacdo sob
cisalhamento se deve a decantacdo de soélidos durante o teste. Outra hipétese para
explicar esse fenbmeno é a continua migracao de sdlidos para as regides centrais
da amostra induzidas pelo cisalhamento constante, conforme discutido na secéo
4.1.4.3. Uma evidéncia experimental para suportar essa hiptese é o acréscimo do
gradiente de tenséo de cisalhamento ao longo do tempo com o acréscimo da taxa de
deformacgéo imposta, conforme pode ser observado na Figura 37. Quanto maior a

7

taxa de deformagdo imposta, mais intenso é o decaimento dos niveis de tensdo

apos tempos acima de 10* segundos.

E importante que se tenha em mente que os resultados dos testes com taxas

de deformacdo constantes sao utilizados para o levantamento da curva de
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escoamento dinamica do fluido de perfuracdo: cada par taxa de deformacéo
aplicada-tensao de cisalhamento observada corresponde a um ponto da curva de
escoamento. Entretanto, o decaimento continuo da tensdo de cisalhamento para
uma taxa de deformacdo constante faz com que ndo se obtenha um Unico par
tensdo de cisalhamento/taxa de deformacé&o, e sim valores distintos de tensédo de
cisalhamento para a mesma taxa de acordo com o tempo ao qual a amostra foi
cisalhada. Assim, entende-se que a construcéo da curva de equilibrio para fluidos de
perfuracdo é mais complexa do que para outros materiais, uma vez que a curva de
equilibrio nesse caso depende do tempo ao qual as amostras foram submetidas as

taxas de deformacédo constantes.

Tendo isso em vista, deve-se limitar o tempo ao qual os fluidos séo cisalhados
a janela de tempo habil para ensaio discutida na secdo 4.1.2. Naquela etapa do
projeto, determinou-se que o modulo elastico do fluido BR-MUL 117 encontra-se
aproximadamente estabilizado entre 3500 e 6000 segundos. Como o tempo de
repouso ao qual os fluidos foram submetidos € o mesmo utilizado no procedimento
de controle para preparacdo de amostras, 4200 segundos, restam 1800 segundos
para 0S quais se pode garantir que o material encontra-se satisfatoriamente
homogéneo. Dessa forma, limita-se o tempo de cisalhamento a 1800 segundos para
os testes de patamares de taxas de deformacdo constantes para construir as curvas
de equilibrio. Avaliam-se os valores da tenséo de cisalhamento ap6s 300, 600, 900,

1200, 1500 e 1800 segundos para as seguintes taxas de deformacao: 0,1; 0,5; 1; 5;
10 e 50 s™.

A Figura 38 apresenta as curvas de tensao de cisalhamento como fungao do
tempo de cisalhamento para os testes de rampas com duracdo de cinco segundos e
patamares de taxas de deformacdo as diferentes taxas avaliadas. Cada curva
dessas é calculada com a média das trés repeticdes realizadas com cada condicdo
de teste. Nota-se que quanto maior a taxa de deformacéo final da rampa, menor € o
tempo necessario para a quebra do gel. Observa-se que os valores de tensao de
cisalhamento medidos decrescem continuamente ao longo dos 1800 segundos do

patamar de taxas de deformacgao para todas as taxas de deformacgao avaliadas.

As tensbes de pico observadas na Figura 38 podem ser interpretadas como

uma medida da tenséo limite de escoamento estatica. A maior parte dos autores
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recomenda que esse tipo de medicdo seja realizada com patamares de taxas de
deformacdo de no maximo 10%s® (OVARLEZ e CHATEAU, 2008; YANG et al.,

1986) por apresentar boa concordancia com a tensao limite de escoamento medida
em testes com controle de tensdes de cisalhamento. Entretanto, mesmo que as

taxas de deformacéo aplicadas nessa etapa do trabalho sejam significativamente
maiores do que 10°s™, é possivel entender os valores da tensdo de pico — que

variam com a taxa de deformacdo final da rampa — como estimativas da tenséo
limite de escoamento estatica para essas condi¢des. Até atingir o pico de tensdes, a
tensdo de cisalhamento apresenta comportamento aproximadamente linear, o que
indica que as tensfes elasticas sdo predominantes da resposta do material. No
momento em que se atinge o pico de tensfes, as estruturas elasticas estdo téao
estiradas que ndo sdo mais capazes de suportar as deformacbes impostas, e 0
fluido passa a escoar e apresentar comportamento predominantemente viscoso. Isso
esta de acordo com a definicdo da tenséo limite de escoamento estatica, na qual os

efeitos viscosos passam a ser mais significativos quando comparados aos elasticos.
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Figura 38 - Curvas de tensao de cisalhamento como funcdo do tempo de
cisalhamento para os testes de rampas e patamares de taxas de deformacéao
com duracgédo de 1800 segundos a diferentes taxas
Fonte: Autoria propria
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Quanto menor a taxa de deformacdo final da rampa, menos abrupta é a
excitagdo externa imposta ao fluido, e dessa forma as estruturas elasticas do
material acabam tendo mais tempo de se acomodar em resposta a taxa imposta. Por
essa razdo, menores taxas de deformacéo finais da rampa atrasam o pico de tensao
guando comparadas aos ensaios com maiores taxas de deformagédo. Por esse
mesmo motivo, os valores dos picos de tensdo acabam sendo menores para as
menores taxas de deformacéo impostas: quanto mais rapido o aparecimento do pico
de tensbes, menor o tempo disponivel para o relaxamento elastico de tensbes de
cisalhamento, e assim a intensidade do pico de tensGes acaba sendo maior. Isso é
um dos efeitos da dependéncia temporal dos efeitos elasticos: caso 0 experimento
de determinacdo da TLE tenha uma escala de tempo diferente da escala de tempo
caracteristica da relaxacéo elastica do material, os valores observados para a TLE
estatica podem ser bastante divergentes. Esse fendmeno pode ser observado nessa
série de experimentos, nos quais as tensdes de pico variam de 19 Pa para a taxa de

0,1s™ até 39 Pa para a taxa de 50s™.

Assim, nesse caso é importante apenas que se tenha em mente que os valores
das tensdes de pico representam a tensdo necessaria para a quebra de gel do
material para cada valor final da rampa de taxas de deformacéo, e que sdo uma
forma de se mensurar a tensao limite de escoamento estatica nessas condicdes
especificas. Como ja foi discutido na revisdo bibliografica, a tensdo limite de
escoamento ndo é uma propriedade imutavel do material, mas depende das
condicdes estruturais do fluido e das caracteristicas do teste utilizado para a sua

determinacao.

Também € interessante que se observe as curvas de tensdo em funcédo da
deformacéo, apresentadas na Figura 39. Nota-se que as quebras de gel ocorrem
com deformacgdes entre 0,2 e 0,6, mas que o valor da deformacéo para a quebra do
gel varia de acordo com a taxa de deformacéo final da rampa. Esse comportamento
é diferente do observado por Andrade et al. (2013) e da Cruz et al. (2013), em que a
quebra do gel ocorreu sempre a mesma deformacdo de 0,45 quando o fluido de
perfuracdo BR-MUL 116 — que apresenta caracteristicas semelhantes as do BR-
MUL 117 - foi submetido a testes de rampas e patamares de taxas de deformacéo.

Entretanto, é possivel que a fonte de divergéncia dos resultados seja a metodologia
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de preparacdo de amostras utilizada: os ensaios realizados no presente trabalho
foram realizados com placas paralelas ranhuradas, sem pré-cisalhamento e com
tempo de repouso suficiente para a total recuperacdo tixotrépica do material,
enquanto que Andrade et al. (2013) e da Cruz et al. (2013) utilizaram placas
jateadas, pré-cisalhamento intenso e com cinco minutos de repouso. Andrade et al.
(2014) observaram que quebra do gel ocorre na mesma deformacao critica y =0,56

para testes com rampas de taxas de deformacdo de 0,1 e 5 s* com diferentes
tempos de duracédo para o fluido BR-MUL 117, com sensores ranhurados, intenso
pré-cisalhamento e cinco minutos de repouso. Deformacdes criticas para a quebra
do gel também foram observadas por Hou (2012) em 6leos parafinicos, que apesar
de serem materiais diferentes dos fluidos de perfuracdo também apresentam

caracteristicas viscoelastoplasticas e dependentes do tempo.
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Quando se avaliam os valores da tensdo de cisalhamento apds diversos
tempos de cisalhamento para as diferentes taxas de deformacgdo testadas, €
possivel construir as curvas de equilibrio do material para cada tempo de
cisalhamento. Essas curvas sdo apresentadas na Figura 40, na qual se observa
claramente que existe uma diferenca consideravel entre as curvas de equilibrio para
cada tempo de cisalhamento. Como cada condi¢do de teste foi repetida trés vezes, é
possivel avaliar se existe alguma diferenca estatisticamente significativa entre as
tensdes de cisalhamento medidas para cada tempo de cisalhamento ao nivel de
significAncia de 95% através de uma ANOVA de um fator, cujos resultados sédo

resumidos na Tabela 12.
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Fonte: Autoria préopria



131

Tabela 12 — Resultados da ANOVA de um fator realizada para comparar os
valores de tenséo de cisalhamento obtidos com diferentes taxas de
deformacéao entre os tempos sob cisalhamento avaliados

d Taxa deN Fonte de variacao F F critico
eformacao
0,1 47,939
0,5 10,923
é Entre os tempos de cisalhamento ;;ggg 3,105
10 15,743
50 14,153

Fonte: Autoria propria

Através da analise da Tabela 12, nota-se que os parametros F para todas as
taxas de deformacdo testadas sdo superiores a F critico. Conclui-se, dessa forma,
que para todas as taxas de deformacdo testadas existe uma diferenca
estatisticamente significativa para os valores de tensdo de cisalhamento medidos

apos os diferentes tempos de cisalhamento avaliados.

Nota-se que os fatores F para todas as taxas de deformacéo avaliadas séo
superiores ao F critico, o que indica que pelo menos um dos valores de tensao de
cisalhamento para cada taxa de deformacdo € estatisticamente diferente dos
demais. De modo a avaliar quais pares de médias de tensdo de cisalhamento séo
diferentes entre si, utiliza-se o procedimento de comparacao de médias de Tukey-
Kramer. Para cada patamar de taxa de deformacdo, comparam-se as tensdes de
cisalhamento medidas para cada tempo duas a duas, para verificar se as tensdes
medidas sdo estatisticamente iguais ou diferentes para patamar de taxas de
deformacdo nos diferentes tempos avaliados em cada patamar. Como foram
avaliadas seis taxas de deformacdo diferentes apds seis intervalos de tempo, obtém-
se 90 pares de tensfes de cisalhamento comparaveis. Tendo em vista a dificuldade
de se apresentar essa quantidade de resultados em forma numérica — foram
realizadas 90 comparacdes - apresentam-se os resultados em forma grafica na

Figura 41.
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Figura 41 — Representacédo esquematica dos resultados das comparacdes de
Tukey-Kramer realizadas entre pares de tensfes de cisalhamento a diferentes

tempos sob cisalhamento para cada patamar de taxas de deformacgéo
Fonte: Autoria prépria

Na Figura 41, cada patamar de taxa de deformacéo é representado por um dos

seis quadros maiores, nos quais a primeira linha e a primeira coluna representam os

tempos apds os quais os valores da tensdo de cisalhamento foram avaliados para

cada taxa de deformacao. Caso as médias das trés repeticbes de cada ensaio sejam

estatisticamente iguais para as comparagdes entre dois tempos distintos, o retangulo

correspondente ao cruzamento entre os tempos de cisalhamento sdo representados
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pela letra I. Caso as médias sejam diferentes, o retangulo € representado pela letra
D. Percebe-se que, para todas as taxas de deformacao avaliadas, o Unico tempo de
cisalhamento que apresenta médias estatisticamente diferentes quando comparado
com os outros tempos de cisalhamento € o de 300 segundos. Além disso, para todas
as taxas de deformacgéo avaliadas, tempos de cisalhamento iguais ou superiores a
1200 segundos apresentaram tensdes de cisalhamento estatisticamente iguais
guando comparados entre si. Isso indica que, ainda que os valores da tensao de
cisalhamento continuem diminuindo apos 1200 segundos de cisalhamento, essas

diferencas ndo sdo estatisticamente significativas ao nivel de significancia de 95%.

A partir desses resultados, nota-se que o procedimento de controle adotado na
metodologia para preparacdo de amostras de fluidos de perfuracdo deveria utilizar
tempos de cisalhamento no patamar de taxas de deformacdo superiores a 900
segundos, quando na verdade se utilizou um tempo de 300 segundos. Essa
informacao so veio a ser conhecida ap0ds a realizacédo da primeira etapa do projeto, e
nao se tinha conhecimento desse fato durante o planejamento dos experimentos.
Também € interessante se observar que os valores da tensdo de cisalhamento
obtidos para tempos de cisalhamento de 900, 1200, 1500 e 1800 segundos de
cisalhamento sdo estatisticamente iguais para as seis taxas de deformacao
avaliadas. Todavia, isso nao significa que a tensdo de cisalhamento entrou em
regime permanente a partir de 900 segundos de cisalhamento imposto. Conforme ja
apresentado no inicio dessa secdo, os valores de tensdo de -cisalhamento
decrescem continuamente com o tempo de cisalhamento quando o fluido é
submetido a uma taxa de deformagé&o constante. Dessa maneira, as diferengas entre
os valores de tensdo de cisalhamento medidos entre 900 e 1800 segundos sé&o
diferentes, mas podem ser considerados estatisticamente iguais. Entretanto, o
comportamento da tensdo de cisalhamento apo6s longos tempos de repouso é
bastante claro, evidenciando a queda continua da tensédo. Uma grandeza nao pode

variar com o tempo para que se considere que ela entra em regime permanente.

Também é possivel ajustar as equagfes de Bingham e Herschel-Bulkley para
os dados apresentados. De forma analoga as curvas de equilibrio obtidas, as curvas
de Bingham e de Herschel-Bulkley apresentam comportamentos distintos para os

diferentes tempos de repouso avaliados, conforme pode ser observado na Figura 42.
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Figura 42 — Ajustes de curvas de Bingham apds 300 (a), 600 (b), 900 (c), 1200
(d), 1500 (e) e 1800 (f) segundos de cisalhamento e de curvas de Herschel-
Bulkley apds 300 (g), 600 (h), 900 (i), 1200 (j), 1500 (I) e 1800 (m) segundos de
cisalhamento
Fonte: Autoria Propria
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Nota-se também que os valores de R? sio satisfatérios para todas as curvas
ajustadas: o menor valor de R* é de 0,9669 para o ajuste de Bingham apds 300
segundos de cisalhamento, e o maior valor de R* é de 0,9991 para o ajuste de
Herschel-Bulkley realizado apdés 1200 segundos de cisalhamento. Os ajustes das

curvas e o célculo dos valores de R? foram realizados com o software LabFit.

Percebe-se, em especial, que os valores da tensdo limite de escoamento
dindmica — correspondente a extrapolacdo das curvas de Bingham e de Herschel-
Bulkley para a taxa de deformacdo nula — variam de acordo com o tempo de
cisalhamento utilizado nos patamares de taxas de deformacdo. Isso indica que a
avaliacdo da TLE dinamica para fluidos de perfuracédo base 6leo é bastante relativa,
uma vez que depende do tempo de cisalhamento utilizado. A Figura 43 a seguir
ilustra os valores da tensdo limite de escoamento dindmica para as curvas de
Bingham (a) e de Herschel-Bulkley (b) obtidas, juntamente com as funcfes poténcia

ajustadas a esses dados através do método dos minimos quadrados.
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Figura 43 — Tensdao Limite de Escoamento dindmica em funcéo do tempo de
cisalhamento para os ajustes da equacéo de Bingham (a) e de Herschel-
Bulkley (b)

Fonte: Autoria propria

A principal informacdo a ser extraida desses resultados € a seguinte: 0s
valores da tensao limite de escoamento dinamica avaliados com a construcédo de
curvas de equilibrio e ajustes das equacbes de Bingham e Herschel-Bulkley
dependem do tempo de cisalhamento ao qual o fluido é submetido, mas a ordem de

7

grandeza da tensao limite de escoamento é a mesma: entre 4 e 5,5 Pa. Para
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aplicacbes praticas de engenharia, essas diferengas normalmente ndo séo
significativas. As diferencas percentuais entre os maiores e menores valore da TLE
avaliados com os ajustes de Bingham e de Herschel-Bulkley sao bastante
semelhantes: 19,68% para o0 ajuste de Bingham e 19,20% para o ajuste de
Herschel-Bulkley. Os resultados apresentados nessa secao assumem
comportamento semelhante ao que foi predito por Coussot et al. (2002): a curva de
escoamento em regime permanente de fluidos estruturados € fortemente afetada
pela tixotropia desses materiais. Todavia, além da tixotropia, outros efeitos
caracteristicos de suspensdes podem estar presentes no material, como a migracao
de particulas solidas induzidas pelo cisalhamento (ABBOTT et al., 1991; CHOW et
al., 1994; GADALA-MARIA e ACRIVOS, 1980; LEIGHTON e ACRIVOS, 1987;
MERHI et al., 2005; SHAULY et al., 1998) e a decantacdo dinamica de soélidos
(COUSSOT, 2005).

Balmforth et al. (2014) argumentam que as equacbes de Bingham e de
Herschel-Bulkley assumem que o material é isotrépico, que ndo ha diferencas de
tensdes normais e que nao existem efeitos elasticos ou de relaxacdo ao longo do
tempo significativos. Como ja descrito no Capitulo 2, fluidos de perfuracéo
apresentam efeitos elasticos e o processo de cisalhamento induz um estado de
anisotropia em suspensdes como os fluidos de perfuragcdo. Dessa forma, associar a
tensdo limite de escoamento dindamica aos valores obtidos com o0s ajustes de
Bingham e Herschel-Bulkley ndo é um procedimento de todo correto, apesar de ser

0 mais utilizado em aplicacdes préaticas de engenharia.

Uma hip6tese coerente para explicar o decréscimo da tensdo de cisalhamento
medida ao longo do tempo € associa-lo aos processos de migracdo radial de
particulas no espacamento de medicao, ja discutida nesse trabalho. Além disso,
como descrito por Coussot (2005), o cisalhamento acelera a decantacdo dos solidos
em suspensédo por diminuir a viscosidade devido ao cisalhamento do material e por
quebrar o gel que inicialmente segurava as particulas solidas em suas posicoes.
Como o torque € medido no eixo do sensor, o qual entra em contato apenas com a
regido superior da amostra, o valor da tensdo de cisalhamento medida tende a
diminuir com a decantacdo dinamica dos soélidos em suspensdo induzida pelo

cisalhamento: com a decantagdo, a fracdo volumétrica das regides superiores da
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amostra tende a ser menor do que nas regides mais proximas a base inferior de
medicao, fazendo com que a viscosidade da regiao superior seja menor do que a da

regido inferior da amostra.

Nao somente isso, mas o fato de o sensor entrar em contato apenas com a
regido superior da amostra faz com que se crie um gradiente vertical de taxas de
deformacédo: a parcela superior apresenta taxas de deformacgao intensas por estar
em contato com o0 sensor em movimento, enquanto que o fluido em contato com a
placa de medicao inferior se encontra em repouso e com taxas de deformacéao nulas.
Dessa maneira, induz-se a migracdo vertical de solidos das regides com altas taxas
de cisalhamento (a regido superior da amostra) para as regides com baixas taxas de
deformacéo (a regido inferior), aumentando ainda mais o fluxo descendente de
sélidos e diminuindo ainda mais o valor da tensao de cisalhamento medida na regiédo
superior da amostra. Assim, o decaimento da tensdo medida devido aos fendmenos
tixotrépicos se soma a esse decaimento induzido pelos fluxos migratorios de
particulas sdlidas, fazendo com que se tenha a falsa sensacdo de uma tixotropia

mais intensa do que a que realmente ocorre nos fluidos de perfuracéo.

Conforme j& discutido anteriormente, esses fenbmenos sdo caracteristicos da
reometria de suspensdes e ndo podem ser evitados com a tecnologia atual. O que
se pode fazer é avaliar a tenséo limite de escoamento através de métodos que nao
necessitem necessariamente de taxas de deformacdo muito elevadas, de forma a
minimizar os efeitos dos fluxos migratérios de sélidos. Um dos métodos mais
eficientes para tanto é o de fluéncia multipla (MAHAUT et al., 2008), que sera

abordado na proxima subsecéo.
4.2.2Testes de fluéncia

A maior parte dos métodos de medicdo da tensdo limite de escoamento
dindmica de fluidos - como a construcdo de curva de equilibrio ou o uso de rampas
descendentes de taxas de deformacédo — induzem taxas de deformacéo significativas
no material. No caso dos fluidos de perfuracéo isso é particularmente problemético,
uma vez que a migracdo de solidos induzida pelo cisalhamento faz com que o
comportamento reolégico do material se modifique ao longo do teste, como ja
discutido anteriormente. Dessa forma, torna-se necessario que se avalie a TLE

estética, ao invés da dindmica, com o uso de métodos que ndo se baseiem na
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imposicao de taxas de deformacéo significativas. Dentre os métodos apresentados
na literatura, destaca-se a fluéncia multipla ou creep, uma vez que os resultados
desse tipo de analise sdo os mais confiaveis em termos da tensdo limite de
escoamento medida (MENDES, 2013).

Conforme j& discutido anteriormente, existe uma janela operacional de tempo
limitada — entre 3000 e 6000 segundos - dentro da qual as propriedades do fluido
BR-MUL 117 podem ser avaliadas com precisdo levando em consideracdo a
recuperacdo tixotropica, a decantacdo de soélidos e possiveis outros efeitos
dependentes do tempo. Como o tempo de repouso utilizado no presente trabalho é
de 4200 segundos, a duracdo maxima dos patamares de tensdo é de 900 segundos
de forma a garantir que todos os testes sejam realizados com o fluido
completamente reestruturado e com graus satisfatorios de homogeneidade
estrutural. Foram utilizados patamares de tensao de cisalhamento de 7; 7,25; 7,35;
7,5; 7,6; 7,75; 8,5; 9 e 10 Pa, de forma a avaliar o escoamento do material ap6s
diferentes tempos de teste. As curvas de deformacdo em funcdo do tempo séo

apresentadas na Figura 44.
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Figura 44 - Curvas de deformacédo em funcéo do tempo para testes de fluéncia
com patamares diversos de tensédo de cisalhamento durante 900 segundos
Fonte: Autoria préopria
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Nota-se na Figura 44 que, dependendo do nivel de tensdo de cisalhamento
aplicado, as curvas de deformacdo passam a apresentar um ponto de inflexao
bastante pronunciado apds diferentes intervalos de tempo, mas sempre a
deformacdes entre 0,5 e 1. A compreensao fisica desse ponto de inflexao € intuitiva,
e corresponde ao ponto em que o material passa a se deformar com uma taxa de
deformacgéo — ou seja, a derivada da curva de deformacdo em relacdo ao tempo —
mais acentuada. Esse momento em que a deformacéo do fluido passa a variar com
uma taxa mais acentuada corresponde a transicdo entre o regime elastico, no qual
as deformacbes sdo aproximadamente lineares com relagdo ao tempo, para o
regime viscoso, no qual ndo linearidades passam a ser observadas no
comportamento da deformacao. Isso € mais bem evidenciado nas curvas de taxa de

deformacéo em funcéo do tempo apresentadas na Figura 45.
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Antes do momento em que as taxas de deformac&o passam a crescer para
cada patamar de tensao, os valores da taxa de deformagéo sao bastante reduzidos,

da ordem de 10° a 10°s™. Essas taxas de deformacido sdo tdo pequenas que

correspondem a deformacdo elastica do fluido, e sédo predominantes até 0 momento
em que os efeitos viscosos passam a ser significativos e o fluido passa a escoar com
taxas de deformacdo mais elevadas. Essa transicdo entre os regimes elastico e
viscoso de escoamento pode ser compreendida como uma evidéncia do escoamento

do material.

Observa-se, portanto, que a determinagdo da tensao limite de escoamento
estatica do fluido de perfuracdo depende da escala de tempo observada. Apds os
900 segundos (15 minutos) avaliados, a TLE estatica se encontra entre 7,35 e 7,5
Pa. Entretanto, caso fosse necessario avaliar a TLE ap6s um intervalo de tempo
menor, como 300 segundos (5 minutos), a tenséo limite de escoamento se encontra
entre 7,5 e 7,6 Pa, e ap6s 90 segundos (3 minutos) a TLE é representada por algum
valor entre 9 e 10 Pa. Dessa forma, entende-se que a definicdo da tenséo limite de
escoamento através de testes de fluéncia multipla depende da escala de tempo na
qual se observa o escoamento do material (BALMFORTH et al., 2014). Para
intervalos de tempo menores, nos quais se exige uma resposta mais rapida do
material, as tensfes limite de escoamento sdo maiores, uma vez que 0 tempo
disponivel para o relaxamento da estrutura elastica do fluido é menor. Por outro lado,
quando a duracdo dos ensaios é maior, a estrutura elastica do material tem mais
tempo para se acomodar aos niveis de tensdo aplicados e os valores medidos da
TLE s&o menores. E necessario, portanto, que se especifique 0o tempo necessario
para a execucdo dos ensaios de fluéncia para que os resultados da TLE estatica
medida tenham significado. Além disso, € importante que se verifique se o0s
intervalos de tempo utilizados ndo sdo grandes demais a ponto de avaliar o
comportamento reoldgico do fluido de perfuracdo quando os efeitos de decantacdo
de sdlidos passam a afetar os resultados obtidos. Isso pode ser feito através das
varreduras oscilatorias ao longo do tempo apresentadas na secéo 4.1.2. A tensao
limite de escoamento medida pode ndo assumir um dnico valor caso o tempo
caracteristico das mudancas estruturais que ocorrem no fluido sejam da mesma

ordem de grandeza da duracdo dos experimentos (COUSSOT et al., 2002).
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Quando se comparam os valores da tensdo limite de escoamento estética
medida apos 900 segundos com os testes de fluéncia com a TLE dindmica apds 900
segundos de cisalhamento apresentada na secédo 4.2.1, nota-se que a TLE estética
é de 7,4 Pa, enquanto as TLEs dinamicas de Bingham e de Herschel-Bulkley sdo de
4,8 e 4,6 Pa, respectivamente. Isso evidencia que a tensdo limite de escoamento
estatica é maior do que a dindmica, conforme apresentado na literatura
(BALMFORTH et al., 2014; CHAUDHURI et al.,, 2012; DIVOUX et al.,, 2011;
OVARLEZ et al., 2013).

4.2.3 Consideragdes finais sobre a avaliagdo da tenséo limite de escoamento

A partir da andlise dos resultados dessa sec¢do, pode-se concluir que os valores
da TLE dinamica e estatica sédo diferentes, uma vez que a TLE estatica normalmente
assume valores maiores do que a TLE dinamica. Além disso, provou-se que tanto os
valores da tensao limite de escoamento obtidas a partir do ajuste de equagbes de
Bingham e Herschel-Bulkley quanto os valores avaliados em testes de fluéncia
dependem da escala de tempo do teste, de acordo com o que foi afirmado por
Balmforth et al. (2014) e Coussot et al. (2002). As diferencas nas TLEs de Bingham
e de Herschel-Bulkley avaliadas entre 300 e 1800 segundos chegam a quase 20%, e
sdo previsiveis a partir do ajuste de fun¢bes poténcia. Também se desenvolveu uma
breve andlise da relacao entre as tensGes de pico para cada patamar de taxas de
deformacédo e a tensdo limite de escoamento estatica. Concluiu-se que essas
tensdes de pico representam a tensdo limite de escoamento estatica do fluido de
perfuracdo nas condicdes especificas do ensaio, apesar de serem diferentes da
tensdo limite de escoamento estatica observada nos testes de fluéncia multipla.
Pode-se associar essa diferenca as escalas de tempo dos experimentos, que
influenciam os processos de relaxacdo das estruturas elasticas do fluido: os testes
de rampas de taxas de deformacédo quebram o gel do fluido de perfuragdo num
intervalo de tempo muito menor do que os testes de fluéncia, o que faz com que os
valores da tensdo de pico sejam maiores do que a TLE estatica observada nos
testes de fluéncia. Atribuiu-se esse efeito ao tempo necessario para a relaxacéo
elastica do material, que € menor nos casos em que as rampas de taxas sao mais

inclinadas, levando a maiores picos de tenséo de cisalhamento.
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A determinacdo de uma tensédo limite de escoamento verdadeira € dificil, uma
vez que materiais viscoplasticos podem escoar com niveis de tensdes bastante

baixos, caso a escala de tempo do teste seja grande o suficiente para tanto (BARNES,
1999). Entretanto, outros autores questionam a afirmacdo de Barnes (1999) ao apresentar

resultados de ensaios realizados com niveis baixos de tensdes durante longos
tempos, da ordem de dias, sem verificar a ocorréncia de escoamento efetivo do
material. Alguns materiais avaliados com essa metodologia foram solucdes de
carbopol (COUSSOT et al.,, 2006; DIVOUX et al., 2011; MJLLER et al., 2009),
fluidos de perfuracdo (COUSSOT et al., 2002, 2006) e maionese (CATON e BARAVIAN, 2008;
DA CRUZ et al., 2002). Dessa maneira, € importante que se tenha em mente durante a
avaliacdo da TLE de materiais tixotrépicos que a relacdo entre a TLE e a tixotropia
ainda esta em discussao. Todavia, para aplicacbes praticas de engenharia, podem-
se realizar os testes de fluéncia e de construcéo de curva de equilibrio com duracao
equivalente aos processos relevantes pelos quais o fluido passa. Dessa forma, 0s
valores medidos da tensdo limite de escoamento estatica e dindmica através de
testes de fluéncia e de construcdo de curvas de equilibrio, respectivamente,
representam satisfatoriamente os fenbmenos de escoamento pelos quais o fluido

passa em aplicacdes praticas.
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5 CONCLUSOES

No presente trabalho, foi desenvolvida uma metodologia para preparacao de
amostras de fluidos de perfuracdo base 6leo em ensaios reométricos, a qual foi
empregada em ensaios de determinacdo da tenséo limite de escoamento dinamica e
estatica. Inicialmente, realizou-se uma revisdo bibliografica de forma a compreender
conceitos relacionados as propriedades reolégicas de fluidos ndo newtonianos e
conceitos especificos de reologia e reometria, como a definicdo da tensao limite de
escoamento, métodos de medicéo da TLE, tipos de sensores utilizados em reometria
e aspectos de reologia de suspensdes, bem como uma sintese das propriedades

reolégicas de fluidos de perfuracgéo.

A definicdo da metodologia para preparacdo e amostras envolveu um estudo
do escorregamento de amostras em cada tipo de sensor disponivel no laboratério,
bem como uma avaliacdo da evolucdo da tixotropia e da decantacdo de particulas
sélidas no fluido de perfuracdo BR-MUL 117. Determinou-se a partir de ensaios com
rampas de taxas de deformacdo que a geometria mais adequada séo as placas
paralelas ranhuradas por ndo apresentar escorregamento de amostras ou
travamento do rotor. A partir de calculo analiticos utilizando a lei de Stokes para
decantacdo de sélidos e de ensaios com varreduras oscilatorias ao longo do tempo,
determinou-se que o melhor tempo de repouso para o fluido BR-MUL 117 é de 4200

segundos.

Também se observou que as tensbes de quebra de gel apresentaram
comportamento logaritmico com o tempo de repouso ao qual o material € submetido,
e que esse comportamento foi qualitativamente semelhante ao do modulo elastico
medido em varreduras oscilatérias com amplitude de deformacfes fixa. Através de
um ajuste simples por normalizacdo de curvas, notou-se que é possivel prever os
valores das tensbes de quebra de gel apds diversos tempos de repouso com
precisdo de 20%. O procedimento de controle foi validado através de meétodos
estatisticos, e notou-se que os intervalos de confianca para as tensdes de pico e

final s&o menores do que as incertezas de medigcao para essas mesmas grandezas.

A seguir, estudou-se a influéncia de trés parametros importantes na preparacao

de amostras de fluidos de perfuracdo: a geometria de medicao utilizada, o método
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de insercdo da amostra no redmetro e a realizacao de diferentes condigbes de pré-

cisalhamento.

Concluiu-se a partir de analises estatisticas que a geometria de medicdo mais
adequada é de fato a placa ranhurada, e que a insercdo de amostras com seringa
ou com espatula ndo induz modificagBes significativas na tensdo limite de
escoamento e na tensao final do fluido de perfuracdo BR-MUL 117. Além disso,
provou-se que 0 pré-cisalhamento altera significativamente o comportamento
reologico do material, sendo que a taxa de deformacdo do pré-cisalhamento é um
parametro mais influente nos resultados do que o tempo de pré-cisalhamento
utilizado. Prop6s-se que essa modificagdo no comportamento do material é oriunda
da migracdo de particulas solidas na amostra, e dessa forma fortaleceu-se a
afirmacéo feita por Mahaut et al. (2008) de que o pré-cisalhamento ndo deve ser

utilizado em fluidos de perfuracdo com suspensdes de particulas soélidas.

A metodologia para preparagédo de amostras desenvolvida foi constituida pelos
processos adotados no procedimento de controle, mas sem a realizacao de pré-
cisalhamento e com tempo de repouso de 4200 segundos para o fluido de
perfuracdo BR-MUL 117. Para que se valide essa metodologia para outros fluidos de
perfuracdo, é necessario que se desenvolva uma analise semelhante com outros

fluidos, o que néo foi realizado nesse projeto por limitacdes de tempo e de recursos.

Durante a avaliacdo da tensdo limite de escoamento, utilizaram-se dois
métodos distintos: a construcdo da curva de equilibrio com ajustes de curvas de
Bingham e Herschel-Bulkley para avaliar a TLE dindmica, e os testes de fluéncia
multipla para avaliar a TLE estatica. Notou-se que as tensdes de cisalhamento ndo
entram em regime permanente quando o fluido € submetido a taxas de deformacéao
constante, mesmo apos tempos de cisalhamento tdo longos quanto 58 horas. Além
disso, mostrou-se que as tensdes limite de escoamento dinamicas dependem do
tempo de cisalhamento imposto tanto para as curvas de Bingham quanto para as de
Herschel-Bulkley. Uma das formas de se avaliar a tensédo limite de escoamento
estatica utilizados foi a avaliacdo dos picos de tensdo em testes com rampas e
patamares de taxas de deformacdo a diferentes taxas. Observou-se o0 tempo
necessario para atingir o pico de tensdées é menor quanto maior a taxa de

deformacéo final da rampa, e que as quebras de gel ndo ocorrem todas na mesma
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deformacdo. Durante a avaliacdo da TLE estatica por testes de fluéncia mdltipla,

demonstrou-se que o valor da TLE depende da escala de tempo do teste, e que 0s

valores da TLE estatica sdo maiores do que os da TLE dinamica.

Sugestdes para trabalhos futuros

Aprofundamento do estudo de migracdo de particulas soélidas em
suspensdes com matrizes ndo newtonianas, através do uso de um
material de composicdo controlavel como suspensdes de esferas de
vidro em carbopol;

Desenvolvimento de uma metodologia para preparacdo de amostras
para fluidos de perfuracdo base agua;

Estudo das diferencas entre os diferentes métodos de medicdo da
tensdo limite de escoamento com um material ndo tixotropico, como o
carbopol;

Estudo da influéncia da concentracédo de particulas solidas e da quebra
de emulsdo no comportamento dependente do tempo dos fluidos de

perfuragdo base 6leo.
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APENDICE A - ASPECTOS EXPERIMENTAIS DE REOMETRIA

Ao se conduzir testes em redbmetros, deve-se ter em mente que 0s sistemas de
medicdo do equipamento ndo medem as grandezas utilizadas na analise dos dados
de forma direta. De acordo com a geometria de medicdo utilizada, valores de
rotagdo, deformagédo angular e de torque s&o convertidos em tensdo de
cisalhamento, deformacao e taxa de deformacé&o. Os testes com controle de taxas
de deformacéo (CR) imp8e uma velocidade angular ao sensor e medem a resposta
em termos de torque. Ja os testes com controle de tensdes de cisalhamento (CS)
imp&e um torque e medem a resposta em termos de velocidade angular. A seguir,
sdo apresentadas as conversbes para se obter os valores de tensédo de
cisalhamento e de taxas de deformacéo em sensores tipos cone e placa.

A Figura 46 apresenta uma geometria de medicdo cbnica em coordenadas

esféricas com raio R, &ngulo de inclinacéo e velocidade angular W . As variaveis

do sistema de coordenadas sdo apenas o raio r, que varia de 0 até R, e o angulo

polar @, que varia de 0 até 6, uma vez que a geometria & simétrica com relacéo a

coordenada azimutal ¢.
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Figura 46 - Representacdo esquematica de geometria de medi¢cdo cone-
placa
Adaptado de Bird e Hassager (1987)

Assim, o perfil de velocidades pode ser aproximado pela equacgao (20),

enquanto que a componente fp do tensor taxas de deformacdo pode ser obtida a
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partir da equacgdo (21). Percebe-se que a taxa de deformacgéo € constante ao longo

do raio do sensor, 0 que € uma caracteristica bastante importante nos sensores

conicos.
12)-6
v, =wi[ 21220 (20)
(z12)-6,
sing 0 | V, 10 w
=22 =2 (v,) = 21
T = ae[sinej -0\ ) (&)

O torque T necessario para manter a rotacdo é obtido a partir da integracdo do

produto entre o brago de alavanca r e a forca Te¢‘g, /2 -rdrd¢ ao longo da superficie

do sensor, conforme a equacéo (22).

T= joz jOR |, rédrdg (22)

Uma vez que a taxa de deformacdo é constante ao longo do raio do

espacamento, a tensdo de cisalhamento z,, também € constante. Assim, a partir da
equacéao (22), obtém-se a tenséo de cisalhamento, equacao (23).

3T

=2 23
T<9¢ 27TR3 ( )

Para se obter a viscosidade aparente 7, basta dividir a tensdo de cisalhamento
pela taxa de deformacao, atentando para a mudanca de sinal, conforme a equagéo

(24).

Ty 3T
~7 o 27R*W

n(7)= (24)
Caso o rebmetro seja capaz de medir o arrasto na placa de medicao inferior, Y

, € possivel calcular o primeiro coeficiente de tensbes normais y, de acordo com a
equacao (25). Se, além disso, a distribuicdo de tensdes locais ao longo da superficie

sensor 7, (r , 0 segu iCi sbes s v, S
do sensor 0 segundo coeficiente de tensdes norma ode ser

O=rl2

determinado a partir da equacgéo (26), na qual p, € a pressdo atmosférica.
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2Y 97

Y. = 25
Y aRAW? (25)
1( 1or P, — 7, (R
2 -5l T2 - —V | = -Zg( ) (26)
2\ y°olnr|,_, y

A Figura 47 apresenta uma geometria de medicdo tipo placa-placa em
coordenadas cilindricas, com raio R, altura de separacdo entre as placas H,

simétrica em relacdo as coordenadas polares e submetida a uma velocidade angular

W.
hs

'\
[T 1] [T T 171
/

\
[ \ 2 Amostra de fluido |
1
!

1
\ r
{

M T T T T 1 111

f=—R

fe—

Figura 47 — Representacdo esquematica de geometria de medicao tipo
placas paralelas
Adaptado de Bird e Hassager (1987)

Bird e Hassager (1987) demonstram que o perfil de velocidades v, pode ser
obtido conforme a equacao (27), e que a taxa de deformacdo y € funcdo da

coordenada radial r , conforme a equacéo (28).

rwWz
vV, =——

=0 (27)

gl W
=R cTHh (28)

O torque necessario para manter o disco superior em rotacao € apresentado na

equacao (29).
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. 27R® i o\ s .
T= ZnIOR(—rrzg)rdr :27Z.|.0R77}/r2dr = j; on n(y)ydy (29)

Devido as heterogeneidades impostas pelo escoamento sob torcdo a
viscosidade ndo é uma funcdo explicita do torque. Porém, é possivel diferenciar
esse Ultimo resultado em relacéo a taxa de deformagdo nas bordas da placa, 7,
utilizando-se a formula de Leibniz para diferenciacdes de integrais, equacéo (30),

para se obter a viscosidade em funcéo da taxa de deformacéo nas bordas da placa,

equacao (31).

1 ay(t) _ az(t)ﬁf d;az_ dﬁ
I f(x,t)dx—jal(t) de +f(a,,t) - f(a,t) - (30)
(T/27ZR3) dIn(T/27rR3)
)= 3 31
77(7/R) " { + diny, (31)

Funcgcdes materiais em escoamento de cisalhamento em regime permanente

A partir da hipotese de que o tensor de tensbes s6 depende do campo de
escoamentos, pode-se dizer que a tensdo de cisalhamento em regime permanente
para um escoamento sob cisalhamento simples é funcdo apenas da taxa de
deformacdo y. Assim, a viscosidade aparente 7 é definida a partir da equacéao (32).

Os coeficientes de tensdes normais, ¥, e ¥,, bastante Uteis na caracterizacdo de

fluidos viscoelasticos, séo apresentados nas equagodes (33) e (34).

Tyx = _n(j})j}yx (32)
T,., — T
¥ (7)=- “y.z = (33)
yX
T, —‘[ZZ
¥, (7)=- Wy.z (34)
yX

Os coeficientes de tensdes normais, ¥, e V¥,, juntamente com a viscosidade

aparente 7 sdo chamados de func¢des viscométricas.
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Funcdes materiais em escoamento de cisalhamento em regime transiente

O escoamento cisalhante oscilatério de baixa amplitude consiste na medicéo
de respostas transitorias de uma amostra contida entre duas placas paralelas, em

que a placa superior oscila com frequéncia . O perfil de velocidades sera
aproximadamente linear na direcdo vertical se wph®/25,<<1, em que h é a
distancia entre as placas. Assim, a deformacéo e a taxa de deformacédo podem ser

compreendidas conforme as equacdes (35) e (36), respectivamente, em que »° é a

amplitude de deformacdo nas oscilagdes e 7° é a amplitude de taxas de

deformacéo.

Vi (O,t) =y°sinat (35)
V(1) =y wcos et = 7° cos wt (36)

Quando submetidos a um regime oscilatério de baixas amplitudes de
deformacéo, solidos elasticos apresentam resposta em fase, ou seja, com angulo de
defasagem ©6=0 com a excitacdo de deformacgdes, enquanto que os fluidos
newtonianos apresentam uma resposta defasada em 6 =7z/2. A resposta de fluidos
viscoelasticos é intermediaria entre os comportamentos de sélidos elasticos e de
fluidos newtonianos, ou seja, com angulos de defasagem dentro do intervalo
O<o<xl2.

Quando se exprime a tensao de cisalhamento de fluidos viscoelasticos deve-
se considerar a parcela elastica e a parcela viscosa do comportamento do material
de acordo com o modelo de Maxwell. Assim, a tensdo de cisalhamento é

apresentada de acordo com a equacéo (37).
TyX - T|e|éstica +T|viscosa - nyx +’77}VX (37)
Alternativamente, os termos do lado direito da equacdo (37) podem ser
adaptados para o regime oscilatorio, reescrevendo-se as equacgdes (35) e (36),
assumindo-se que a amplitude de deformacdes »° é suficientemente pequena para

que a tensdo de cisalhamento seja linear com relacdo a taxa de deformacéao,

conforme as equagcdes (38) e (39) a seguir, em que ® =(z/2)-5:
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7, =—A(®)/’sin(at+5) (0s5<x/2) (38)

yX

7, =—B(w)y’sin(at-®) (0<D<7/2) (39)

yX

Assim, reescrevem-se as equacdes (38) e (39) para explicitar as parcelas em
fase e fora de fase da tensdo de cisalhamento, conforme as equacodes (40) e (41).

Nessas equagodes, definem-se quatro novas fungdes materiais: G', G", ' e n".

Ty =—G'(a))7/o Sina)t—G"(a))]/O cos wt (40)
7, =—1'(w)7° cosat —n"(w)y° sinat (41)

Essas fungbes materiais se relacionam como componentes de vetores
complexos, e dédo origem ao modulo de elasticidade complexo G* e a viscosidade

complexa n*, conforme pode ser observado nas equacoes (42) e (43).
A(0)=\G?+G"™ =|G*, tg5=G"/G' (42)
B(w)=+n"+n"=n*, tg®=n"In' (43)

Uma vez que se tenha definido essas funcdes materiais, é importante que se
compreenda o seu significado. Em um solido elastico ideal, G' € igual ao mdodulo
elastico hookeano G, e G" é igual a zero, e para um fluido newtoniano, n' é
equivalente a viscosidade newtoniana x e n" vale zero. Assim, G'=n"w é
conhecido como mddulo de armazenamento, pois da informacdes sobre o carater
elastico do fluido e da energia armazenada durante a deformacédo. Por outro lado,
G"=n'w é conhecido como mdédulo de dissipacdo, pois da informacgbes a respeito
do comportamento viscoso do fluido e da energia dissipada durante o ensaio
oscilatério. A propriedade n' € denominada viscosidade dindmica e representa a
parcela viscosa da viscosidade complexa, enquanto que 7" € denominada

viscosidade de armazenamento e representa a parcela elastica da viscosidade
complexa. (BIRD e HASSAGER, 1987).
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APENDICE B — AVALIAGAO DA INCERTEZA EXPERIMENTAL

Em trabalhos experimentais, € comum que se observe a ocorréncia de erros de
medicao durante a realizacdo dos ensaios. A andlise de incerteza é uma ferramenta
matematica utilizada para quantificar a validade dos dados e a sua precisdo. Os
erros de medigdo experimental podem ser classificados em duas categorias
principais: erros fixos ou sistematicos sdo aqueles que causam repetidas medicdes
erradas da mesma quantidade em cada medicao. Erros aleatérios ou nao repetitivos,
por sua vez, sdo aqueles que séo diferentes para cada leitura e, por isso, nao
podem ser eliminados. A andlise de incerteza € uma técnica que visa quantificar o

erro aleatdrio provavel nos resultados (FOX et al., 2010).

A estimativa de incerteza de medicbes experimentais consiste em trés etapas

principais:

Estimativa do intervalo de incerteza para cada quantidade medida;
2. Definicao do limite de confianga em cada medicéo;
3. Analise da propagacdo da incerteza nos resultados calculados a partir

dos dados experimentais.

De acordo com a norma ISO (2008), o objetivo de uma medicdo é inferir um
valor ao mensurando, ou seja, a grandeza que se deseja avaliar. Dessa forma, deve-
se ter em mente que uma medicdo experimental ndo representa o valor absoluto
daquela grandeza, uma vez que depende da definicho do mensurando, do método
de medicdo utilizado e da precisdo dos equipamentos utilizados. A analise de
incerteza pode ser realizada de duas formas: tipos A e B. A incerteza tipo A baseia-
se na repeticdo exaustiva de experimentos, de forma a obter uma quantidade de
resultados suficiente para inferir uma distribuicdo de probabilidades normal aos
resultados e avalia-los com niveis de confiabilidade previamente definidos. Em
experimentos de engenharia, € comum que se utilizem intervalos de confiabilidade
da ordem de 95%.

O célculo da incerteza tipo A exige a realizacdo de numerosos ensaios, de
forma a obter uma quantidade de amostras suficiente para que a distribuicdo
discreta de probabilidades t de Student seja bastante préxima da distribuicdo

continua normal ou Gaussiana. Santos (2010) sugere a realizacdo de 40 ensaios
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para o calculo da incerteza devida aos erros de repetitividade u,,. Todavia, a

duracdo média de cada ensaio nesse trabalho € de uma hora e 30 minutos, o0 que
torna a realizacdo de tantos ensaios inviavel. Por esse motivo, o calculo da incerteza
tipo A foi realizado com base nos resultados disponiveis para as repeticdes
realizadas com o procedimento de controle ao longo da execucédo desse trabalho. O
calculo da incerteza tipo A pode compreendido através das equacdes (44), (45) e
(46).

T, (44)

(45)

" (46)

Nessas equacdes, n é o numero de repeticdes realizadas do procedimento de

controle, equivalente a 14, T, sdo os valores medidos do mensurando T, T €é a
média aritmética da amostra e s(T) € o0 desvio padrdo da amostra. A incerteza tipo

A deve ser calculada para os trés parametros avaliados nesse trabalho: tenséo de

pico, tensdo em regime permanente e deformacao na tensao de pico.

A andlise da propagacdo de incerteza nos calculos € um processo que visa
avaliar a influéncia da incerteza de cada parametro experimental nos resultados
obtidos, e compreende a incerteza tipo B. A incerteza tipo B é bastante util nos
casos em que a extensa amostragem estatistica é de dificil realizacdo ou muito
dispendiosa, uma vez que € obtida a partir de dados numéricos fornecidos pelos
fabricantes dos equipamentos em uso. E importante salientar que a incerteza do tipo
B é tdo confiavel quanto a incerteza do tipo A, principalmente quando essa ultima é
baseada em um pequeno numero de amostras testadas (SANTOS, 2010). Ao
contrario da incerteza tipo A, que supde distribuicbes de probabilidade normais ou
gaussianas, as distribuicdes de probabilidades utilizadas na estimativa de incerteza
tipo B sao usualmente do tipo retangulares, uma vez que se supde que a

probabilidade de um valor estar compreendido dentro de um determinado intervalo é



161

a mesma para todos os valores compreendidos dentro desse intervalo. Quando o
erro estimado de um equipamento é fornecido pelo fabricante, deve-se dividir o erro

por um fator tipico de cada distribuicdo de probabilidade. O fator de distribuicbes

normais € 1, enquanto que o fator utilizado em distribui¢cdes retangulares é NE) (IS0,
2008).

Supondo que diversas medi¢gfes das variaveis independentes X, X,,...,X, Sao feitas,
que a incerteza relativa de cada quantidade medida é estimada como u,, e que as

medicdes sdo usadas para calcular um resultado R para o experimento, é possivel
analisar como 0s erros nas variaveis independentes propagam-se no célculo do
resultado. A incerteza relativa em R provocada pelas incertezas das variaveis

independentes pode ser avaliada a partir da equacao (47) (FOX et al., 2010).
R Y R Y R Y
U, ==+ ﬁ—ul + ﬁ—uz +...+ ﬁ—un (47)
0X, R ox, R ox,

A incerteza tipo B, assim como a incerteza tipo A, deve representar um
intervalo referente ao resultado da medicdo que compreenda uma grande fracao da
distribuicdo de valores que pode ser associada ao mensurando (SANTOS, 2010).
Para tanto, multiplica-se a interceza tipo B calculada através da equacdo por um
fator oriundo de uma distribuicdo de probabilidades discretas t de Student. E comum,
em experimentos de engenharia, trabalhar com intervalos de confiabilidade de 95%.
Avaliando-se os valores criticos de t em uma distribuicdo t de Student com
probabilidades acumuladas, conforme apresentado por Levine et al. (2008),
percebe-se que para areas da cauda superior da distribuicdo de 2,5%, o valor critico
de t para grandes numeros de amostras € de aproximadamente 2. O valor critico de t

é referenciado na norma ISO (2008) como um fator de abrangéncia k. Dessa forma,

a incerteza expandida (Ugs%), gue representa a faixa de abrangéncia na qual pode-

se ter 95% de certeza de que um valor medido se encontra, € representada de

acordo com a equagédo , na qual o valor de u, € obtido pela equagéo (48). Para
elevados numeros de graus de liberdade, o fator de abrangéncia Kk, € igual a 2

para niveis de confianca de 95% (1SO, 2008).
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U95% = k95%uR (48)

No caso do reébmetro Haake MARS lll, a grandeza calculada € a viscosidade

aparente 7, que depende da rotacdo aplicada 2, do torque aplicado M, e dos
parametros geométricos A e M, que sado caracteristicos de cada geometria de
medicdo e informados pelo fabricante. A viscosidade aparente em fungdo desses
parametros pode ser avaliada pela equacédo (49) (KUCHENMEISTER e NIJMAN,
2012).

_AM, (49)
MO

n

Todavia, a grandeza fisica avaliada ao longo desse trabalho é a tensdo de
cisalhamento, e ndo a viscosidade aparente. Dessa maneira, pode-se adaptar a
equacao (49) para que se possa exprimi-la em funcdo da tenséo de cisalhamento,
conforme a equacéo (50). Ao avaliar essa equacdo, deve-se ter em mente que a
taxa de deformacao € uma grandeza fisica calculada a partir da rotacao do sensor, e
dessa forma sua incerteza de medicao nao precisa ser levada em conta no o célculo

da incerteza tipo B.

r="Y0, (50)

Assim, substituindo-se as variaveis independentes Q, M,, A e M 3 incerteza

tipo A calculada pela equacdo (46) e a equacdo (50) na equacéio (47) obtém-se a
relacdo para calcular a incerteza de medicdo da tensao de cisalhamento, equacao
(51).

12
or Y (Aor Y (Mor ¥ (M, ar Y (Qaor Y
U ==%|| —Ug | +| —==U, | +| —==U,, | +| — u, | +| ——==u, (51)
OTge T OA T oM T oM, ° T 0Q)

Resolvendo-se as derivadas parciais, chega-se a equacao (52), que apresenta

a incerteza combinada u_ devido a incerteza tipo A devido a repetitividade de
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resultados e as incertezas tipo B oriundas das incertezas do equipamento de
medicao.

u, = J_{(URe )2 + (uA)2 +(Uy, )2 +(uMD )ZTIZ (52)

E importante salientar que a equagdo representa a incerteza de medicdo em
termos percentuais. Caso se deseje exprimir a incerteza em termos absolutos, é
necessario que se tenha conhecimento do valor medido para o torque a cada ponto,
e entdo cada ponto de das curvas de viscosidade obtidas apresentaria um valor
diferente de incerteza. Por esse motivo, a incerteza tipo B apresentada nessa sec¢ao

sera expressa em termos percentuais, e nao absolutos.

As incertezas dos parametros geométricos A e M sdo de +0,5%
(KUCHENMEISTER e NIJMAN, 2012), e as incertezas da rotacdo aplicada Q e do

torque aplicado M, também s&o de +0,5%. Na equacéo , eliminou-se a derivada

parcial relativa a contribuigdo da rotacdo QO uma vez que o fabricante ndo fornece a

resolucdo da rotacdo medida, mas apenas a resolucdo do torque medido

7z

equivalente a 10°Nm. Apos calcular as incertezas tipo B, u,, u, e Uy,

necessario que se faga o calculo da incerteza combinada u_ para cada uma das trés

grandezas estudadas nesse trabalho: tens&o de pico, tensdo em regime permanente
e deformacédo na tensdo de pico. Os célculos resumidos das incertezas de medicao
para essas trés grandezas sao apresentados na Tabela 13, na Tabela 14 e na
Tabela 15, respectivamente. Pode-se notar que a incerteza de medigdo expandida
com confiabilidade de 95% para a tensao de pico € de +3,713% para a tensdo em

regime permanente é +5,506% e para a deformacéo na tenséo de pico € +15,959%

Tabela 13 - Resumo daincerteza tipo B calculada para a tensé&o de pico do procedimento de
controle no redbmetro HAAKE MARS Il

Componente Fonte de Tipo de Valor da Divisor Incerteza
da incerteza incerteza distribuicdo incerteza (%) padréo (%)
Uge Repetitividade Normal 1,788 1,000 1,788
Parametro
u, geométrico A Retangular 0,5 ﬁ 0,289
Uy, Parametro Retangular 0,5 J§ 0,289

geométrico M



Uy

D

u

T

U

95%

Torque medido

MD
Incerteza
combinada

Incerteza
expandida

Retangular

0,5

normal

Normal

Na

0,289

1,857

3,713

Fonte: Autoria propria

Tabela 14 - Resumo da incerteza tipo B calculada para a tensao em regime permanente do
procedimento de controle no redmetro HAAKE MARS Il

Componente Fonte de Tipo de Valor da Divisor Incerteza
daincerteza incerteza distribuicdo incerteza (%) padrao (%)
Uge Repetitividade Normal 2,707 1,000 2,707
Parametro
u, geométrico A Retangular 0,5 \/§ 0,289
Parametro
u, geométrico M Retangular 0,5 J3 0,289
Torque medido
Uy, M Retangular 0,5 \E 0,289
D
u Incer'teza - normal - 2,753
4 combinada
Incerteza
Ugsys expandida - Normal - 5,506

Fonte: Autoria préopria
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Tabela 15 - Resumo da incerteza tipo B calculada para a deformacgado natenséo de pico do

procedimento de controle no reémetro HAAKE MARS Il

Componente Fonte de Tipo de Valor da Divisor Incerteza
da incerteza incerteza distribuicdo incerteza (%) padrédo (%)
Uge Repetitividade Normal 7,964 1,000 7,964
Parametro
U, geométiico A Retangular 0,5 J3 0,289
Parametro
Uy, geométrico M Retangular 0,5 J§ 0,289
Torque medido
Uy, M Retangular 0,5 J3 0,289
D
Incerteza
u. combinada - normal - 7,980
Incerteza
Ugeo, expandida - Normal - 15,959

Fonte: Autoria préopria

Por outro lado, também se deve levar em consideragdao que erros humanos e

de controle de temperatura também podem ter influéncia significativa no valor

medido da viscosidade aparente. Quando essas contribuicbes sdo avaliadas, é
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razoavel que se assumam incertezas de medicédo de +3% para sensores cilindricos

e de 5% para geometrias cone-placa e placas paralelas (PETRI, 2012).
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APENDICE C - CONCEITOS DE ESTATISTICA

Por se tratar de um trabalho experimental, é importante que se tenha
conhecimento das técnicas estatisticas de avaliagdo de resultados e de
planejamento de experimentos existentes na literatura. Essa secao apresenta 0s

principais conceitos de estatistica utilizados no desenvolvimento do trabalho.

Populagdo, amostra, média e desvio-padrao

De acordo com Levine et al. (2008), uma populacdo é constituida por todos os
itens ou elementos em relacdo aos quais se deseja chegar a uma concluséo,
enquanto que uma amostra corresponde a parcela da populacdo que € selecionada
para que se desenvolva uma andlise. No caso dos experimentos realizados, a
populacao consiste em todos os infinitos possivel resultados para um determinado
experimento, enquanto que a amostra é formada pelos experimentos realizados para

fins de andlise.

Para uma determinada amostra de n elementos X, , a média aritmética X é descrita

pela equacéo (53), a variancia S? é dada pela equacio (54) enquanto que o desvio

padrdo da amostra S € dado pela equacao (55).

X =12 (53)
St== | (54)

(55)

Intervalo de confianca

Em estatistica, é importante que se compreenda as diferencas entre estimativas de
ponto e estimativas de intervalo de confianca. As estimativas de ponto sao
representadas por valores unicos e absolutos, e representam de forma satisfatoria

as estatisticas inferidas a partir da populacdo quando se conhece todos os valores



167

possiveis da populacdo em questdo. Todavia, as estimativas de intervalo de
confianca correspondem a uma extensdo de valores construidos em torno das
estimativas de ponto, e sdo construidas de forma a se conhecer a probabilidade de
que o parametro ndo conhecido da populacdo seja encontrado em algum lugar
dentro do intervalo (LEVINE et al., 2008).

Quando o desvio padréo da populacdo o é desconhecido, pode-se estimar o

intervalo de confianca para a média aritmética de acordo com a equacgdo (56), na

qual t ,, representa o valor critico correspondente a uma probabilidade de cauda

superior de « /2 a partir de uma distribuicdo t de Student, com n-1 graus de

liberdade, sendo n o nidmero de elementos da amostra.

S _
X—t,——=<X<

X+t i
\/ﬁ aIZ\/H

Para niveis de confianca de 95%, os valores de t ,, para n=3, n=6, n=9 e

(56)

n =12 experimentos sao apresentados na Tabela 16.

Tabela 16 - Valores criticos de t,,, paranivel de significancia de 95%

NUmero de experimentos Numer_o de graus de t
liberdade al2
3 2 4,3027
6 5 2,5706
9 8 2,3060
12 11 2,2010

Adaptado de: Levine et al. (2008)

Andlise de variancia

A andlise de variancia, ou ANOVA (do inglés Analysis of Variance) € uma
técnica estatistica utilizada para avaliar diferengcas entre as médias aritméticas de
um conjunto de grupos, baseando-se nas dispersdes dos dados de cada um desses
grupos ao redor das respectivas médias. Por esse motivo, a analise de variancia é
bastante Gtil para que se avaliem as diferencas entre médias de valores coletados
de experimentos, uma vez que as médias aritméticas podem ser algebricamente
diferentes, mas estatisticamente iguais caso as dispersdes dos dados entre as

respectivas meédias sejam grandes o suficiente para tal.
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O teste estatistico utilizado para comparar as médias em uma ANOVA segue
uma distribuicdo F, com nivel de significancia definido pelas caracteristicas do
problema em analise. No caso de experimentos de engenharia, € comum que se
trabalhe com niveis de significancia de 95%. Os graus de liberdade do numerador e
do denominador, que sdo parametros de entrada para o teste F depende do numero
de grupos testados ¢ e do numero de valores dentro de cada grupo, n. No caso dos
experimentos realizados nesse trabalho, o numero de grupos € dado pelas
condicbes experimentais testadas enquanto o numero de valores dentro de cada

grupo € dado pelas repeticdes de cada condi¢cao experimental testada.

A andlise de variancia também pode ser realizada para que se compare a
influéncia de dois ou mais fatores nas meédias aritméticas, constituindo assim a
analise de variancia de multiplos fatores - também conhecida como modelo fatorial.
Nesse caso, dois ou mais fatores sdo combinados de forma que se avalie a
influéncia de cada um deles nas médias aritméticas dos experimentos. No caso dos
ensaios realizados para avaliacdo da influéncia do pré-cisalhamento na tenséo de
pico e na tensdo em regime permanente, os dois fatores variados sdo o tempo de
pré-cisalhamento e a taxa de deformacdo utilizada nos procedimentos de pré-
cisalhamento. Maiores detalhes a respeito da analise de variancia de mdultiplos
fatores séo descritos por Levine et al. (2008).

O resultado de uma andlise de variancia de um ou de multiplos fatores fornece
apenas a informacdo de que existe ou ndo ao menos uma média aritmética dentro
dos grupos testados que difere das outras médias aritméticas. Para que se saiba
exatamente quais sdo as médias que diferem das demais, é necessario que se
realize um teste estatistico conhecido como procedimento de multiplas comparacdes
de Tukey-Kramer. Esse procedimento estabelece um intervalo critico ao redor da
meédia aritmética de um dos grupos testados, de forma que se a média do outro
grupo testado tenha uma diferenca absoluta menor do que o intervalo critico,
considera-se que as meédias sdo estatisticamente iguais. Caso a diferenca entre as
médias seja maior do que o intervalo critico, diz-se que as médias sao
estatisticamente diferentes. O teste de Tukey-Kramer baseia-se em uma distribuicéo
de probabilidades acumuladas de Student, com nivel de significancia definido pelo

tipo de experimento realizado. Em estudos de engenharia, considera-se que o nivel
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de significancia utilizado é de 95%. Maiores detalhes a respeito do procedimento de
Tukey-Kramer sao descritos por Levine et al. (2008).
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