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RESUMO

PRIMON, Leonardo. Investigacio do Efeito da Concentracio de Nanografite nas
Propriedades Reoldgicas de Fluidos de Perfuracgao. 95 f. Trabalho de Conclusao de Curso —
Engenharia Mecanica, Universidade Tecnolégica Federal do Parand. Curitiba, 2021

A anadlise e interpretagdo dos comportamentos reologicos de fluidos de perfuracdo e suas
mudangas quanto as variacdes de temperatura do meio € de grande importancia na indudstria
petrolifera. Dentro desse contexto, uma nova base de estudo de formulagdo de fluidos de
perfuracdo mais versateis as diferentes condicdes do meio vem ganhando mais espago:
utilizagdo de nanomateriais como aditivos no meio liquido disperso de fluidos de perfuragao.
Os nanocompostos mais utilizados sdo conhecidos como nanomateriais de carbono, dentre os
quais destacam-se: grafites, grafenos e 6xido de grafeno. No entanto, ainda existem dificuldades
na suspensao desse material nos fluidos utilizados e a analise e interpretacdo dos parametros
viscoelasticos dos compostos obtidos ainda apresentam possibilidades promissoras de pesquisa.
O objetivo do trabalho ¢ definir e caracterizar uma metodologia de formulacdo do fluido de
perfuragdo adicionado de nanoparticulas de grafite, buscando compreender o efeito de
diferentes concentragdes do material nas propriedades reoldgicas e como tais nanoparticulas
podem influenciar em termos de estabilidade térmica. As principais propriedades avaliadas sdo:
limite de escoamento dinamico, limite de escoamento estatico e o limite de viscoelasticidade
linear. Além desses parametros, os modulos de armazenamento e dissipagdo avaliados sob o
regime viscoelastico linear serao utilizados de forma comparativa entre os resultados obtidos
para as diferentes concentragdes de grafite e condigdes de teste (amostra envelhecida e amostra
ndo envelhecida termicamente). Os resultados indicam que os fluidos de perfuracdao formulados
com nanoparticulas de grafite apresentam uma melhor estabilidade térmica de suas
propriedades quando comparados com a amostra base sem a adicdo do nanocomposto. Os
resultados das varreduras oscilatérias de tensao indicam que os modulos de armazenamento e
dissipacao sofrem poucas modifica¢des em fungdo do envelhecimento térmico para as amostras
formuladas com o grafite, evidenciando a premissa proposta pelo trabalho.

Palavras-chave: Nanomateriais de Carbono. Grafite. Fluido de Perfuracdo. Envelhecimento
Térmico. Curva de Escoamento. Tensao limite de Escoamento.
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ABSTRACT

PRIMON, Leonardo. Effect of Nanographite Concentration on the Rheological Properties
of Drilling Fluids. 95 f. Undergraduate Project - Mechanical Engineering, Federal University
of Technology-Parana. Curitiba, 2021.

The analysis and interpretation of the rheological behavior of drilling fluids and their changes
in temperature variations in the medium is of great importance in the oil industry. Within this
context, a new basis for studying the formulation of more versatile drilling fluids to different
conditions of the medium is gaining more space: the use of nanomaterials as additives in the
dispersed liquid medium of drilling fluids. The most used nanocompounds are known as carbon
nanomaterials, among which the following stand out: graphite, graphene and graphene oxide.
However, there are still difficulties in suspending this material in the fluids used and the analysis
and interpretation of the viscoelastic parameters of the obtained compounds still present
promising research possibilities. The objective of the work is to define and characterize a
methodology for the formulation of drilling fluid added with graphite nanoparticles, seeking to
understand the effect of different concentrations of the material on its rheological properties
and how such nanoparticles can influence in terms of stability of the fluid properties when
subject to thermal degradation processes, such as through the thermal aging process. The main
properties evaluated are: dynamic yield stress, static yield stress and linear viscoelasticity limit.
In addition to these parameters, the storage and dissipation modulie valuated under the linear
viscoelastic regime will be used in a comparative way between the results obtained for the
different concentrations of graphite and test conditions (aged sample and non-thermally aged
sample). The results indicate that drilling fluids formulated with graphite nanoparticles have a
better thermal stability of their evaluated properties when compared to the base sample without
the addition of the nanocompound. Oscillatory tests results indicate that the storage and
dissipation modules undergo few changes due to thermal aging for the samples formulated with
graphite, evidencing the premise proposed by the work.

Keywords: Carbon Nanomaterials. Graphite. Drilling Fluid. Thermal Aging. Flow Curve.
Shear Stress.
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1 INTRODUCAO

1.1 CONTEXTO E MOTIVACAO

Atualmente em fun¢do do esgotamento das reservas subterraneas convencionais de
petroleo e gas outros reservatorios localizados em ambientes mais complexos, com condigdes
de temperatura e pressao adversas, vém se tornando foco das empresas petroliferas, devido a
enorme demanda pelos seus produtos derivados refinados (gasolina automotiva, 6leo diesel,
6leos lubrificantes, 6leo combustivel). A Figura 1 apresenta os principais derivados comerciais
obtidos pelo refinamento do petroleo através do processo de destilagao fracionada (processo de

separacao das fracdes do petroleo em fungao de seus respectivos pontos de ebuli¢ao).

Figura 1- Produtos obtidos pelo processo de Destilagdo Fracionada do Petroleo.

20°C = Gasrefinado
30°C  — Gasolina
no'c S Nafta
wo'c mmsm Querosene
260°C m— Diesel

280°c mmssmOleo lubrificante

Petrélea
aquecido

300'c mmmmOleo combustivel

340 c mmmmm  Residuos

Fonte: Adaptado de Carolina Bastia (2015)

Nos processos de extragdao e producao do petroleo uma das praticas mais comuns € o
processo conhecido como producdo offshore, no qual as plataformas em alto mar sao fixadas
através de tubos de aco de constru¢cdo naval ou ancoradas com cabos de aco. A partir das
diferentes plataformas, sdo instaladas até o fundo do mar a coluna de perfuracdo, durante as
etapas de perfuracao, e os oleodutos responsaveis pelo transporte de petréleo do fundo do pogo
até a plataforma, durante as etapas de extracao (Baesso Filho, 2010; Santos, 2014). A constante
busca por novos reservatorios de hidrocarbonetos levou a exploracdo em regides de aguas
ultraprofundas, localizadas em profundidades de 5.000 a 7.000 metros abaixo do nivel do mar

(Andrade, 2017). Nesses ambientes, a temperatura e a pressdo assumem niveis muito elevados,
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chegando facilmente a valores na ordem de 200 °C e 70 MPa (Adamson et al., 1998), tais pogos
sdo classificados como pogos HPHT (High Pressure, High Temperature).

De acordo com a definicdo do HSE (Health and Safety Executive), para o poco de
perfuracao ser considerado em condigdoes HPHT ¢ necessario que a temperatura de fundo seja
superior a 150 °C com gradiente de pressdo de poros superior a 0,06 bar/m ou o equivalente a
uma pressao de trabalho de bombeio para controle da pressao hidrostatica da formacao superior
a 690 bar (Shadravan e Amani, 2012). No mundo em 2012, aproximadamente 1,5% dos mais
de 100.000 pogos de petréleo foram classificados como HPHT (Smithson, 2016). Conforme
apresenta a Figura 2, os principais pogos HPHT estdo localizados no Golfo do México e
California (Estados Unidos), Mar do Norte, Tailandia, Indonésia, Canada, leste da Europa e em
regides da Asia e da Africa. No territério brasileiro, segundo dados da companhia petroleira
nacional (Petrobras) existem zonas de alta temperatura nas regides dos atuais e futuros pogos
de exploragao de petréleo do pré-sal, localizadas nas bacias do Espirito Santo, Campos e Santos

(Shadravan e Amani, 2012).

Figura 2 - Localizacdo de pogos HPHT no mundo.

Fonte: Adaptado de Shadravan e Amani (2012).
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1.2 CARACTERIZACAO DO PROBLEMA

Os pogos HPHT possuem diferentes especificidades, requerendo maior planejamento no
desenvolvimento e instalagdo das operagdes de perfuragdo e extracao de petroleo. Devido as
diferentes condi¢oes de alta temperatura e pressao varios sao os desafios tecnoldgicos para os
fluidos de perfuracdo utilizados nas operagdes. Um dos principais problemas associados aos
gradientes térmicos ao longo da coluna de perfuracdo sdo as degradacdes dos fluidos de
perfuracdo e a variagdo das propriedades reoldgicas (como a viscosidade) ao longo do
escoamento através da coluna (Caenn et al., 2017). Tais fatores sdo exemplos de como as
condi¢des extremas dos pocos HPHT podem afetar as fungdes do fluido de perfuracao,
prejudicando a eficiéncia da perfuracdo, diminuindo as taxas de penetracdo e a viscosidade,
além de desencadear uma série de outros problemas graves associados a sua degradagdo e a

falha dos sistemas de bombeio que podem acarretar no abandono do pogo (Telesforo, 2017).

Algumas propriedades reoldgicas, como a viscosidade e a tensdo limite de escoamento do
material, também sdo afetadas pela temperatura de operagdo. Segundo Hiller (1963) suspensoes
de bentonita (sodica e calcica) apresentaram comportamento distinto em fungdo da pressao e
da temperatura. Enquanto a suspensdo de bentonita sddica diminuia a viscosidade plastica ¢ a
TLE em func¢do do aumento da temperatura (devido ao enfraquecimento das forcas de ligacao
interparticulas e quebra do involucro de hidratacdo da bentonita), as suspensdes de bentonita
calcica apresentavam comportamento contrario, tensdo limite de escoamento e viscosidade
plastica aumentaram em fun¢do do acréscimo da temperatura.

As condigdes extremas de temperatura e pressao exigem materiais que possam resistir a
tais condi¢des sem perder em termos de tempo de vida util do fluido nos vérios ciclos térmicos
que sofrem durante o escoamento pela coluna de perfuracao. O desafio tecnologico enfrentado
pela industria de petroleo ¢ projetar fluidos de perfuragdo adequados as operagdes em ambientes
HPHT, visto que a operacdo hidraulica do sistema de circulacdo e perfuracdo depende da
representacao e modelagem precisa das propriedades reologicas do fluido de perfuragdo (Zhou
et al., 2015). Uma possivel solucdo utilizada pela industria petrolifera para as condi¢des de
operacao citadas € a preparacdo de emulsdes estaveis de compostos nanométricos em base dgua
ou 6leo. Diferentes testes reologicos realizados com esses materiais apresentaram melhorias
significativas em termos de propriedades reoldgicas como controle da viscosidade, tensao
limite de escoamento e caracteristicas reoldgicos dos fluidos como reducao das tensdes de pico
(Jyothirmayee Aravind et al. 2011; Murshed et al. 2008; Aladag et al. 2012; Lei et al. 2008;

Chen et al. 2011; Liu et al. 2005), além de apresentarem aumentos significativos em termos de
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estabilidade térmica dessas propriedades (Venkata Sastry et al. 2008; Xie e Chen 2009; Ding et
al. 2006; Hwang et al. 2006; Ozering et al. 2010; Kalinina et al. 2011). Assim, é possivel
observar que a utilizacdo de nanofluidos como solu¢do para os problemas associados as
condicoes HPHT tem sido recentemente assunto de interesse de muitos cientistas em todo o
mundo (Sadeghinezhad et al., 2016).

Nanofluidos sdo fluidos que possuem suspensdes de nanoparticulas em meio liquido
disperso (Rafati et al.,2017). De modo geral, as nanoparticulas dispersas apresentam
propriedades fisico-quimicas melhoradas devido as suas dimensdes € maiores relagdes de
volume e superficie de contato, tornando esses materiais mais aptos a atenderem determinadas
propriedades especificas e exigéncias das normas ambientais (Vryzas, 2017). Em estudo recente
Nwaoji et al. (2012) observaram que a aplicacdo de nanoparticulas de hidroxido de ferro e
carbonato de calcio na formulagdo de fluidos de perfuragdo diminuiram as pressoes de
fraturamento nas formagdes do pogo, tanto para formagdes permedveis quanto impermeaveis,
reduzindo dessa forma o niumero de revestimentos executados durante a perfuragio.

Dentre os diferentes tipos de nanomateriais, os nanocompostos de carbono sao os que
vém ganhando mais destaque na industria devido suas propriedades fisico-quimicas. Dentre os
nanocompostos, destacam-se os grafites, grafenos e 6xido de grafenos (Zarbin e Oliveira,
2013). No entanto, ainda existem inumeras dificuldades na suspensdo desses materiais nos
fluidos de perfuragdo. A anélise e interpretacao do limite de escoamento dinamico, estatico e o
limite de viscoelasticidade linear desses compostos obtidos apresentam possibilidades
promissoras de pesquisa com relagdo as propriedades resultantes da formulagdo desses
nanomateriais sob diferentes concentragdes. Dentre os efeitos da formulacao desses materiais
em fluidos de perfuragdo, destaca-se o maior controle quanto as degradagdes térmicas dos
fluidos, permitindo melhores dimensionamentos dos equipamentos industriais das operagdes de

perfuracdo de pogos de petréleo.
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1.3 OBIJETIVO

No presente trabalho sdo estudados os efeitos da variacdo das concentragdes de
nanoparticulas de grafite na estabilidade térmica, bem como as propriedades reoldgicas do
fluido de perfuragdo olefinico utilizado, com o intuito de verificar se existe diminui¢ao da
degradagdo térmica do fluido quando submetido a ciclos térmicos semelhantes as condi¢des de
temperatura encontradas nos pocos HPHT. Para a realiza¢do da preparagdo do nanocomposto
de carbono serd utilizado o grafite puro esfoliado de granulometria especifica para formulagao
em fluidos de perfuragdao. Os ensaios reoldgicos foram conduzidos nas dependéncias do
Multilab LabReo-CERNN/UTFPR, no redmetro rotacional DHR-3 (74 Intruments, EUA), com
controle de temperatura por conducdo (placas Péltier). Foram realizados testes de curva de
escoamento, varredura oscilatoria de amplitude de tensdo e teste de rampa de cisalhamento
ascendente. Dessa forma, as principais propriedades avaliadas nos testes sdo: limite de
escoamento dindmico (obtido através da tensdo limite extrapolada pelo ajuste da curva de
escoamento do material), limite de escoamento estatico (obtido através da tensdo e deformagao
correspondentes a mudanga de inclinacao da curva de deformagao por tensao) e o limite de
viscoelasticidade linear (obtido através da tensdo e deformacao limite associadas a continuidade
dos moédulos de armazenamento e dissipagcdo). Além desses parametros, os modulos de
armazenamento e dissipagdo avaliados sob o regime viscoelastico linear para as diferentes
concentragoes de grafite e condi¢des de teste (amostra envelhecida e amostra nao envelhecida

termicamente) foram utilizados de forma comparativa entre os resultados obtidos.

O objetivo do estudo ¢ definir uma metodologia para realizagdo da formulacdo do fluido
de perfuracdo com nanoparticulas de grafite, avaliar os efeitos de diferentes concentracdes do
nanomaterial nas propriedades reologicas do fluido sob condi¢des de temperatura ambiente (de
25° C) e verificar como a formulagdo do nanografite pode influenciar em termos de estabilidade

térmica, através do processo de envelhecimento térmico das amostras.

Ao final do Capitulo 2 sdo tracados os objetivos especificos do trabalho.
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1.4 ESTRUTURA DO TRABALHO

O trabalho ¢ dividido em cinco capitulos. No primeiro capitulo ¢ contextualizado o tema
no qual o trabalho estd inserido, apresentando as principais motiva¢des, bem como o objetivo

principal.

O segundo capitulo se remete a fundamentacdo tedrica e revisdo bibliografica dos
principais conceitos e pontos de trabalhos ja publicados que possuem relagdo com o tema,

definindo-se os objetivos especificos do trabalho.

No terceiro capitulo a metodologia para o desenvolvimento dos experimentos ¢

apresentada, definindo os materiais, métodos e os equipamentos utilizados.

No quarto capitulo sdo apresentados os resultados experimentais obtidos através da
metodologia desenvolvida e suas andlises, com o intuito de verificar se a premissa sugerida pelo
trabalho ¢ valida e/ou viavel, além de comparar os resultados com os outros testes experimentais

presentes na literatura sobre o assunto.

O quinto capitulo apresenta as consideragdes finais do trabalho, mostrando os topicos
mais importantes abordados no estudo, explicitando a importancia e viabilidade da proposta e

apresentando sugestdes para trabalhos futuros a serem desenvolvidos dentro da tematica

abordada.



17

2 REVISAO BIBLIOGRAFICA E FUNDAMENTACAO TEORICA

Neste capitulo sdo apresentados os conceitos tedricos, experimentais € operacionais da
perfuracao para o entendimento da pesquisa realizada. Primeiramente, buscando contextualizar
0 cenario operacional no qual o trabalho estd inserido apresenta-se um breve resumo sobre a
unidade/sistema de perfuracdo, assim como os principais tipos de fluidos de perfuragdo
utilizados na industria e suas principais caracteristicas e fungdes de interesse industrial. Em
seguida ¢ apresentado os efeitos da temperatura nas propriedades reoldgicas do fluido, como a
viscosidade e tensdo limite de escoamento, € como a preparacdo de emulsdes estaveis de
compostos nanométricos pode trazer vantagens a industria petrolifera quanto a uma maior
estabilidade de suas propriedades quando o fluido € sujeito a processos de degradacao térmica.
No seguimento do capitulo, ¢ apresentado a defini¢do e o tipo de nanocomposto utilizado nas
formulagdes do presente trabalho, caracterizando as principais metodologias utilizadas para a
realizacdo da incorporagdo do nanomaterial em fluidos de perfuracdo. Por fim, o capitulo ¢
finalizado apresentando os respectivos modelos utilizados para descrever o comportamento dos
materiais na curva de escoamento para estimativa do limite de escoamento dinamico, além disso
¢ realizado uma revisdo dos principais testes reoldgicos para determinagdo do limite de

viscoelasticidade linear de fluidos complexos e caracterizacao do limite de escoamento estatico.

2.1 UNIDADE DE PERFURACAO — MECANISMOS DOS FLUIDOS DE PERFURACAO

A perfuragdo do pogo de petrdleo ¢ realizada através de sonda ou plataforma, conforme
ilustrado na Figura 3. Uma plataforma de perfuragdo offshore ¢ uma estrutura fixa (para fins de
perfuracdo e exploracdo de petrdleo e gas) sob posicdes localizadas acima do fundo do mar
usando uma fundag¢ao de estaca ou outros métodos que produzem pressao de suporte (Medeiros,
2009). Os principais sistemas utilizados na sonda de perfuragdo sdo sistemas de sustentagao de
cargas, de geracao e transmissao de energia, de movimentagao de carga, de rotacao e circulagdo
(bombas de circulacdo), de seguranca de poco e monitoramento, o sistema de subsuperficie
(coluna de perfuragdo em si) e a broca (Baesso Filho, 2010; Santos, 2014). No processo de
perfuracao do tipo rotativo € realizada a perfuragdo das rochas das formacgdes através da agao

de rotagdo e peso aplicado por uma broca na extremidade da coluna.
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Figura 3 - Representacdo esquematica de plataforma de prospeccao offshore.
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Fonte: Adaptado de Petrobras (2013).

De modo geral, a coluna de perfuragao ¢ constituida basicamente de comandos (tubos de
paredes espessas) e tubos de perfuracao (tubos de paredes finas). Em sondas convencionais, a
rotacdo da coluna de perfuracdo ¢ realiza a partir de mesa rotativa localizada na plataforma
(Alonso, 2010). Os fragmentos de rocha obtidos pela perfuragdo sdo removidos continuamente
pelo sistema de circulacdo, no qual o fluido de perfuracdo ¢ bombeado da superficie da coluna
até a broca, retornando a superficie pela regido anular formada pelas paredes do poco e a coluna
carregando os fragmentos de perfuracdo. Chegando a superficie da plataforma, o fluido ¢
encaminhado até a peneira vibratoria para realizagdo da separacdo dos residuos solidos
perfurados (cascalhos) do fluido de perfuracdo. Apos a separagdo, o fluido antes de retornar seu
bombeio ao fundo do pogo ¢ encaminhado até os tanques de circulagdao onde ¢ resfriado e os
aditivos especificos sdo adicionados caso seja necessario (Chakrabarti, 2005). Durante o
escoamento pelas tubulacdes dos pogos de perfuracdo, o fluido parte de temperaturas ambientes
(na superficie das plataformas) e conforme ¢ bombeado até o fundo do mar vai reduzindo sua

temperatura até o valor de aproximadamente 4 °C (Venkatesan et al., 2003). Mais adiante ao
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seu escoamento, dentro do poco de perfuracdo o reservatorio encontra-se em temperaturas
dentro da faixa de 70 a 150 °C (Singh et al., 2000; Andrade et al., 2015), fazendo com que o
fluido de perfuragdo sofra grandes variagdes em suas propriedades reologicas, como variagdes

na viscosidade e tensdo limite de escoamento (Caenn et al., 2017).

Além das enormes variagdes de temperatura que o fluido estd sujeito, durante a
perfuragdo, as vazodes e pressdes de bombeio variam conforme a profundidade e a geometria do
poco. Para alcangar as grandes vazdes requeridas na fase inicial da perfuragcdo, as bombas sdo
associadas em paralelo, e conforme o prosseguimento da perfuracdo quando maiores pressoes
de bombeio sdo exigidas, o arranjo do sistema de bombeamento da unidade de circulacdo ¢
alterado novamente (Baesso, 2010). Dessa forma, é possivel observar que durante as diferentes
etapas de perfuracdo ¢ complementacdo de pogo de petrdleo, o escoamento do fluido de
perfuragdo pela coluna ¢ assunto de grande importancia industrial. Nessas etapas, o fluido esta
sujeito ndo apenas a degradagdes térmicas, como também ¢ bombeado por diferentes regides
da coluna de perfuracao, assim, sua falha significa a inoperagao de todo o pogo de perfuragio

(Gauto, 2011).

2.2 FLUIDOS DE PERFURACAO

Conforme a norma API (American Petroleum Institute) fluidos de perfuracao sdo um
tipo de fluido circulante utilizado para tornar viavel a perfuracdo de pocos de petroleo (Institute
Petroleum Institute, 2006). De modo geral, sdo misturas complexas de solidos, liquidos e gases
que podem assumir aspectos de suspensdo, dispersdao coloidal ou emulsdo (Mitchell, 2006).
Com relagdo as suas caracteristicas reologicas, os fluidos de perfuragdo podem ser classificados
como materiais tixotropicos elastoviscoplasticos, ou seja, quando se encontram em repouso se
reestruturam com o tempo formando uma estrutura tridimensional, chamada de estado “gel”,
devido as interacdes interparticulas presentes no material. Quando submetidos a baixas
deformacdes os fluidos de perfuracdo apresentam um comportamento viscoelastico e em
condigdes de tensdo maiores que um valor critico apresentam um comportamento
predominantemente viscoso, devido principalmente ao rompimento da estrutura gel e
reorientacdo das particulas dispersas. A ocorréncia de tal tensdo critica ¢ um fendmeno
diretamente ligado a tensdo limite de escoamento do material (Bui et al. 2012; Fernandes et al.
2016).

Conforme Darley e Gray (2013) a classificacdo dos fluidos de perfuragdo ¢ realizada de

acordo com a composicao do constituinte principal da sua fase continua ou dispersante. Dessa
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forma, os fluidos de perfuracdo podem ser a base de dgua, a base de ar ou gés (pneumaticos) e
a base de 6leos naturais ou sintéticos (Chilingarian e Vorabutr, 1983; Caenn et al., 2014). Os
fluidos a base de 4gua (WBF) consistem basicamente de d4gua ou dgua salgada, bentonita e/ou
polimeros e sdo caracterizados conforme a natureza de sua fase continua ou dispersante
(podendo ser de agua doce, salgada, salmoura natural ou salmoura preparada) e a partir dos
aditivos quimicos utilizados em sua formulacao (Shiroma, 2012). Um fluido de perfuragdo a
base de agua contém argila, geralmente bentonita para proporcionar maior viscosidade que
garante o carreamento de cascalho até superficie, além de garantir as caracteristicas tixotropicas
desejadas ao material (Deshpande et al., 2010). Os fluidos a base de &agua possuem
desempenhos satisfatorios para processos de perfuracdo em condi¢cdes menos exigentes de
temperatura e pressao como em pog¢os convencionais do tipo verticais para operagdes em
profundidades médias, em funcdo do ponto de fulgor da base utilizada e da baixa estabilidade
dos mesmos quanto a degradagdes térmicas (Caenn et al., 2017).

J& os fluidos a base de 6leo (OBM) sdo geralmente provenientes de hidrocarbonetos de
base do petroleo como diesel, querosene ou n-parafinas e constituidos por emulsdes dgua/6leo
que possuem como fase continua ou dispersante o 6leo (Ravi, 2011; Caenn et al., 2017). Os
hidrocarbonetos utilizados na formulacao dos fluidos de perfuracio base 6leo sao aplicados por
possuirem elevado grau de inibicdo das rochas ativas, baixa taxa de corrosao e propriedades
reologicas controladas acima de 170 °C, além de proporcionarem baixa solubilidade de sais
inorganicos (Melton et al., 2004). Os fluidos a base de 6leo sdo mais utilizados para perfuragdes
em maiores profundidades ou em etapas de perfuracdo direcional ou horizontal, nas quais sdo
requisitadas maiores pressdes no sistema de circulagdo de perfuracao (Campbell, 1998). Os
OBMs utilizados atualmente necessitam de controle mais minucioso da poluicdo do que os
fluidos base agua, devido sua baixa degradabilidade (Melton et al., 2004), além disso sua
formulag¢@o ¢ normalmente mais cara quando comparada com a formulagdo de fluidos base
agua. A utilizacdo dos fluidos a base 6leo ¢ normalmente limitada a condigdes em que as
formagdes sdo fortemente afetadas pelos fluidos base dgua (Pires, 2009) ou em processos de
perfuracdo em cendrios de alta temperatura e alta pressao, visto que a maioria dos fluidos OBM
possuem propriedades mais estadveis a temperaturas de até 230 °C (Adamson, 1998).

Além dos fluidos de perfuragdo base 4gua e base 6leo, varios fluidos de base sintética
também sdo preparados usando compostos altamente refinados e fabricados seguindo
especificagdes de propriedades mais exigentes do que os 6leos tradicionais a base de petroleo
(Chilingarian e Vorabutr, 1983). Os fluidos de perfuracdo sintéticos sdo conhecidos como SBM

(Synthetic-Based-Mud) (ASME, 2005) e foram desenvolvidos com o intuito de suprir as
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limitagdes dos WBF e atender as novas exigéncias ambientais aplicadas aos OBF a partir de
2001 com a publicagdo das Diretrizes de Limite de Efluentes (publicada pela Agéncia de
Protecdo Ambiental dos Estados Unidos). Utilizando como base continua substancias quimicas
sintéticas, os SBMs oferecem menor toxicidade, entretanto, possuem custo de formulagao
elevado (Bennett, 1984). Os fluidos a base d6leo possuem como base o oOleo diesel que ¢
constituido por compostos aromaticos toxicos (Alexander, 1944). Dessa forma, a industria
petrolifera desenvolveu novos fluidos para a formulagdo, denominados de “6leos sintéticos”
(SBM). As bases do SBMs sao produzidas utilizando alcenos (como parafinas e olefinas) e
ésteres como Oleos base. Dessa forma, os fluidos sintéticos acabam sendo mais biodegradaveis
e dispersivos na dgua do mar quando comparados com os 6leos minerais usualmente utilizados
na formulacdo de OBMs. Em meios sob condi¢des de temperatura ambiente, os SBM
apresentam viscosidade maior que os fluidos base o6leo, sofrendo menores modificagdes em
suas propriedades com o aumento da temperatura (Growcock et al.,1994).

Além do aspecto ambiental apresentado (Pires, 2009) os fluidos sintéticos apresentam
vantagens com relagcdo as suas taxas efetivas de penetracdo, grau de lubricidade em pogos
direcionais e horizontais, densidade de circulacdo e aspectos tixotropicos (Chipalavela, 2013).
No Brasil os fluidos base de parafina sdo os mais utilizados nas operacdes de perfuragdo, no
entanto, por renovacdes das diretrizes ambientais tais fluidos estdo sendo substituidos
gradativamente pela utilizagdo de fluidos a base de olefinas por apresentarem maiores
biodegradabilidade (Ibama, 2013; Vianna et al., 2015). Dessa forma, devido suas melhores
respostas quanto as variagdes térmicas e por se enquadrarem nas novas diretrizes ambientais
brasileiras, nesse estudo sera utilizado fluido de perfuragdo olefinico para avaliar as novas
respostas reologicas obtidas pela formulagio de diferentes concentracdes de nanoparticulas de
grafite. As amostras obtidas dos nanofluidos serdo caracterizadas em temperatura ambiente (de
25° C) e avaliadas em termos de variacdes da sua estabilidade térmica, definida no presente
estudo como a estabilidade das propriedades do fluido quando sujeito a processos de

degradacao térmica, como por exemplo processos de envelhecimento térmico das amostras.

2.2.1 Fungoes dos Fluidos de Perfuragao

Os fluidos de perfuragcdo possuem fungdes basicas e majoritarias na perfuragao de pogos
de petréleo. E de extrema importancia que o fluido mantenha suas propriedades, tanto sob
condi¢des normais de temperatura e pressdo, como também, durante todo o processo de

perfuracdo no qual ¢ exposto a diferentes gradientes de pressoes e temperaturas (Hughes, 1995).
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Historicamente o proposito inicial dos fluidos de perfuracdo era servir de veiculo de
remocdo dos cascalhos gerados durante a perfuracao do pogo carreando-os até a superficie,
realizando o papel de limpeza do fundo do pogo e exercendo pressdao hidrostatica sobre as
formagodes para evitar influxos indesejaveis (kick). Suas caracteristicas e propriedades variavam
exclusivamente de acordo com as condi¢des nas quais eram submetidos (Rogers, 1963). No
entanto, com o passar do tempo diferentes aplicagdes foram atribuidas aos fluidos, de maneira
a garantir que a perfuragdo seja cada vez mais rapida e segura. Segundo Darley e Gray (2013)
os fluidos de perfuragdo vém se tornando cada vez mais indispensaveis durante as atividades
de perfuracdo, visto que desempenham uma série de fungdes essenciais que sdo dependentes
diretamente das suas propriedades fisicas, quimicas e reologicas, ou seja, sdo fun¢des da massa
especifica, viscosidade, tixotropia, tensdao limite de escoamento, pH, condutividade térmica,

reatividade, tamanho de particulas dispersas, entre outros parametros de composigao.

Conforme Caenn et al. (2014), Mitchell e Miska (2011), Barros (2005) para o bom
desempenho na perfuracao ¢ desejavel que o fluido apresente certo conjunto de caracteristicas,

dentre as quais se destacam:
. Ser estavel quimicamente;

. Estabilizar as paredes do pog¢o de forma mecanica e quimica (fluido inibidor),

impossibilitando a reatividade de formagdes argilosas;

. Ser inerte em relagdo a danos as rochas das formagdes e apresentar baixo grau de corrosao
e de abrasdo em relagdo a coluna de perfuragdo e demais equipamentos do sistema de

circulacao;

. Estabelecer controle da pressao, exercendo pressdao hidrostatica sobre as formagdes de

modo a evitar o influxo de fluidos indesejaveis para o pogo (kick);

. Limpar o fundo do pogo dos cascalhos gerados pela broca e transporta-los até a superficie

facilitando sua separagdo;

. Manter os solidos em suspensao quando estiver em repouso, aumentando sua viscosidade
e suspendendo os fragmentos de rocha, impedindo-os de retornarem ao fundo do poco. E,
durante seu reinicio de escoamento, o fluido deve se tornar menos viscoso até atingir um estado
de maior fluidez, minimizando problemas de torque e arrasto, garantindo a seguranca

operacional;

. Resfriar e lubrificar a coluna de perfuragdo e a broca;
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. Aceitar qualquer tratamento fisico e quimico;
. Apresentar custo compativel com a operagao;

Além das caracteristicas apresentadas ¢ essencial que os fluidos de perfuracao possuam
uma fragdo de particulas com granulometria maior ou proxima as dimensdes dos poros das
rochas expostas para que seja possivel realizar a obstru¢do das mesmas de forma rapida, de
forma que somente a fase liquida do fluido, chamado de filtrado, invada a rocha (Caenn et al.,

2017).

A selecao do fluido de perfuragdo ¢ uma das etapas mais importante para garantir o
melhor desempenho na construg@o dos pogos de petroleo, visto a enorme quantidade de fungdes
que os mesmos desempenham (Darley e Gray, 2013). Em pogos com condi¢des de operacao
HPHT, o processo de dimensionamento e o projeto dos fluidos de perfuracdo a serem utilizados
¢ ainda mais desafiador devido as condi¢des elevadas de temperatura e pressdo que exigem
materiais que possam resistir a tais parametros sem sofrer grandes degradagdes durante seu

escoamento pela coluna de perfuragdo e sem agredir o meio ambiente (Mitchell, 2006).

Assim, a partir das caracteristicas e propriedades essenciais ao fluido levantadas, ¢
possivel destacar trés fatores determinantes para a sele¢ao do tipo de fluido a ser utilizado nas
operagoes de perfuracdo: impacto ambiental, ou seja, o respeito as normas ambientais do pais
quanto ao seu uso e descarte, desempenho técnico quanto suas fung¢des operacionais

majoritarias e o custo associado a sua produgao.

2.2.2 Efeitos da Temperatura nos Fluidos de Perfuragao

As propriedades reologicas dos fluidos de perfuracdo, como a viscosidade, sofrem
variacoes sob diferentes condi¢des de temperatura. De modo geral, o arranjo microestrutural do
fluido e sua tensdo limite de escoamento sdo afetados em func¢ao da temperatura que o material
se encontra. De acordo com Alderman et al. (1988) a viscosidade diminui com a elevacao da
temperatura, existindo também um valor determinado de temperatura critica (Tc) no qual os
efeitos da temperatura na tensdo limite de escoamento (TLE) sdo aumentados. Dessa forma,
para valores superiores a essa temperatura, o autor descreve a possibilidade de modifica¢des
nas duplas camadas elétricas das plaquetas de argila do fluido ocasionando mudancas nos
parametros dielétricos dos componentes quimicos e, assim, levando a mudangas na TLE. Em
condi¢des HPHT, as mudangas na viscosidade do fluido de perfuragao sdao ainda mais severas.

O aumento da temperatura intensifica a atividade idnica dos eletrolitos presentes no fluido, além
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de alterar a solubilidade dos sais soluveis presentes, modificando o equilibrio entre as forgas
interparticulas do tipo atrativa e repulsiva, alterando o grau de dispersao e floculagdo (Caenn et

al., 2014; Caenn e Chillingar, 1996).

Em fluidos de perfuracao base 6leo foi observado a dependéncia da viscosidade em
funcdo da temperatura. De acordo com Hiller (1963) em elevadas temperaturas o fluido de
perfuragdo a base 6leo apresenta comportamento que se assemelha ao de fluidos newtonianos.
Com o aumento da temperatura, a viscosidade plastica do fluido diminui, devido a maior
sensibilidade da fase dispersa (emulsdo Oleo-dgua) com as variacdes de temperatura. O
fenomeno pode ser explicado pela relacdo entre os diferentes patamares de temperatura
impostos e as reacdes quimicas, como quebras de ligagdes quimicas, que o fluido esta sujeito,
que ocasionam, por exemplo, a liberacdo de ions (como cations) e alteracdes nas camadas
elétricas e nas propriedades dielétricas do material (Gokdemir et al., 2017; Telesforo, 2017;
Rejeki, 2005; Hiller, 1963). Em estudos conduzidos por Combs e Whitmire (1960) foi
investigado o efeito combinado de temperatura e pressdo em fluidos de perfuracdo a base de
6leo diesel adicionados de argilas organofilicas. Os autores observaram que a mudanga na
viscosidade da fase continua do fluido de perfuracdo (emulsdo 6leo-dgua) € o principal fator
que influencia na variacdo da viscosidade do fluido com a pressao e a temperatura, devido a
diminui¢do do grau de emulsificagdo do composto a partir de determinadas temperaturas. Dessa
forma, foi possivel concluir que em condi¢des HPHT, o comportamento do fluido de perfuragao
pode ser representado pela variabilidade de sua fase dispersa com as variacdes de temperatura
e pressdo. Geng et al. (2019) avaliaram os principais efeitos quimicos que contribuem em
alteragdes nos fluidos de perfuracdo base olefina sob condi¢des de elevadas temperaturas,
através de uma simulacao das condigdes encontradas nos pocos de perfuracdo em testes de
envelhecimento térmico. Conforme os autores, as reacdes quimicas que ocorrem nos
surfactantes ¢ o principal fator responsavel pelas alteragdes no fluido de perfuragdo apds
processos de envelhecimento. Zhuang et al. (2019) também realizaram testes com fluidos de
perfuracdo a base olefina, com diferentes tipos de surfactantes e sob diferentes condi¢des de
temperatura de envelhecimento, concluindo assim que o envelhecimento térmico ¢ um
fendomeno que induz a dessorcao de substancias que foram absorvidas (ou adsorvidas) por um
solido e que causa a decomposi¢do do surfactante organico, caracterizando a degradacao
térmica que os fluidos estdo sujeitos durante seus ciclos de bombeamento na coluna de

perfuragdo. Por fim, Zhuang et al. (2019) relataram que a estabilidade térmica das propriedades
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dos fluidos ¢ influenciada majoritariamente pelo comprimento ¢ niimero de cadeias dos

surfactantes organicos.

Buscando-se diminuir os impactos da temperatura na estrutura fisico-quimica e
propriedades reoldgicas dos fluidos de perfuragdo, diferentes aditivos termorresistentes sao
formulados. Aditivos lubrificantes auxiliam no controle da temperatura do fluido através da
reducdo do atrito e desgaste, dentre os quais podem-se citar os aditivos sintéticos, lubrificantes
solidos, agentes anti-corrosivos (que atuam removendo o oxigénio controlando a corrosao do
fluido e seu aumento de temperatura), copolimeros acrilico anidnicos (Kania e Yunus, 2015).
Além dos materiais citados, buscando melhorar a condutividade térmica dos fluidos de
perfuracdo, estuda-se a possibilidade da utilizagdo de nanomateriais de carbono (Sadeghinezhad

etal., 2016).

Nos ultimos anos inumeros estudos foram conduzidos sobre a utilizacdo de
nanocompostos a base de carbono na formulagao de nanofluidos. A andlise e interpretagao dos
parametros viscoelasticos dos compostos obtidos através dessa formulagdo apresenta
possibilidades promissoras de pesquisa quanto as suas propriedades resultantes em fungao da
temperatura imposta. Compreender as caracteristicas reoldgicas (como tensdo limite de
escoamento ¢ viscosidade) obtidas pela formulagdo desses materiais em fluidos de perfuragao
e seus efeitos quanto a resisténcia térmica do fluido possibilita um melhor dimensionamento de
equipamentos industriais, como tubulagdes e bombas utilizadas nas colunas de perfuragao.
Além disso, formular um fluido que possui menor degradagdo térmica reduz os gastos
associados a aditivos utilizados com o intuito de restaurar as propriedades do fluido (Chang et

al. 1998; Neil et al., 2018; Rasheed et al., 2016).

2.3 NANOMATERIAIS

A Comissdo Europeia (EC) define nanomateriais como materiais que possuem, no
minimo, uma dimensdo externa medindo entre 1-100 nm, podendo ser de origem natural,
acidental ou projetada/manufaturada. Os nanomateriais podem ocorrer naturalmente, ser
criados como subprodutos de reagdes de combustdo ou produzidos propositalmente através da
engenharia de materiais para desempenhar fun¢do especializada (EC, 2010a). O inicio da
nanotecnologia revolucionou os setores de ciéncia e engenharia devido a enorme gama de

possibilidades (Abdo e Haneef, 2013). Devido a grande versatilidade desses materiais, o uso de
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nanomateriais engloba varios campos, desde areas de saude e cosméticos até em campos como

na industria petrolifera (Matias, 2016).

Em funcdo do tamanho nanométrico, conforme representado pela Figura 4, os
nanomateriais apresentam caracteristicas de grande interesse industrial, dentre os quais destaca-
se a sua maior relacdo entre a drea superficial total e o volume das nanoparticulas quando
comparado com macros e/ou micromateriais. Essa caracteristica proporciona aos nanomateriais
maior potencial de interagdo superficial interparticulas possibilitando a formagado de diferentes
compostos, como suspensdes de nanoparticulas em meios fluidos dispersos conhecidos por

nanofluidos (El-Diasty e Ragab, 2013).

Figura 4 - Representacdo do aumento da area superficial total com a utilizagdo de
nanoparticulas.
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Fonte: Adaptado de El-Diasty e Ragab (2013).

Nanofluidos sao definidos como fluidos que apresentam em sua composi¢ao suspensoes
de nanoparticulas em meio liquido disperso que possuem ao menos uma de suas dimensdes
menor que 100 nm (EI-Diasty e Ragab, 2013). Na industria petrolifera, nanoparticulas em
fluidos de perfuragdo podem desempenhar papel importante na solucao de problemas comuns
durante a perfuracdo: instabilidades do poco, problemas de perda de circulagdo, alto torque e
arrasto nas brocas. Além disso, as nanoparticulas podem atuar melhorando o desempenho do
fluido de perfuragdo e auxiliando na solu¢ao dos principais problemas associados as condigdes
HPHT (Abdo & Haneef, 2012).

Estudos recentes utilizando nanoparticulas em formulagdes de fluidos de perfuragdo
apresentaram avangos significativos quanto a estabilidade térmica das propriedades do fluido
sob variagdes da temperatura. Agarwal et al. (2011) e Ghosn et al. (2017) realizaram

formulagdes em fluidos de perfuracdo a base 6leo utilizando nanoparticulas de silica, que
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devido a enorme energia livre de adsor¢do podem se ligar nas interfaces 6leo-agua das emulsdes
constituintes do fluido possibilitando melhora significativa na estabilidade térmica das
propriedades do fluido, permitindo que os mesmos suportem maiores temperaturas sem perder
em termos de propriedades fisico-quimicas. Outro fator associado ao aumento dessa
estabilidade térmica de fluidos com formulacao de nanoparticulas metélicas ¢ devido as maiores
condutividades térmicas que as mesmas apresentam, possibilitando uma dissipagdo de calor
com maior eficiéncia devido aos movimentos brownianos das particulas quando dispersas no
fluido de perfuragdo. Dessa forma, o fluido acaba sendo menos afetado pelo aumento da
temperatura durante os ciclos térmicos que estd sujeito no escoamento pela coluna de
perfuragdo, mantendo sua forma liquida e diminuindo sua degradagdo. Diferentes pesquisas
utilizando formula¢des de nanoparticulas apresentaram melhores resultados quanto a
condutividade térmica do nanofluido quando comparados com o fluido de base, resultando em
uma melhor estabilidade térmica das propriedades dos fluidos (Aybar et al., 2015; Liu et al.,

2005; Ding et al., 2006).

Com relacgdo a utilizacdo de nanocompostos de carbono, Smith et al. (2017) relataram
aumentos nas condutividades térmicas dos nanofluidos em comparagao ao fluido base na ordem
de 12 a 80%, utilizando dispersdes de nanotubos de carbono na formulacao de diferentes fluidos
de perfuragdo. Estudos com foco na condutividade térmica do material realizados por Hassani
et al. (2016) em fluido de perfuracdo base agua apresentaram melhoras nos valores de
condutividade em escalas de até 12% utilizando nanoparticulas de carbono. Assim, € possivel
observar que a formulagdo de nanoparticulas de carbono em fluidos de perfuracdo aumenta a
condutividade térmica do fluido, fator que contribui em um aumento da estabilidade das
caracteristicas dos fluidos quando sujeitos a processos de variacdes de temperatura ou
degradagdes térmicas bruscas como em condi¢des HPHT (Liu et al., 2005; Ding et al., 2006;
Fazelabdolabadi, 2015; Halali et al., 2016).

Em formulagdes utilizando fluidos a base agua e nanomateriais comerciais foi observado
mudangas significativas no comportamento da curva de escoamento do fluido e na viscosidade
do material (Amanullah et al., 2011). Testes reologicos em emulsdes invertidas de fluidos de
perfuracdo utilizando nanoparticulas de argila e silica foram realizados a fim de observar o
comportamento do composto sob condi¢oes de operagio HPHT. Conforme resultados
apresentados por Agarwal et al. (2011), as nanoparticulas utilizadas tanto individualmente
quanto em misturas estabilizaram as caracteristicas dos fluidos de perfura¢do. Os resultados

apresentados mostraram que as propriedades reologicas das emulsdes sdo diretamente
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dependentes de pardmetros como a molhabilidade das nanoparticulas (ou seja, seu grau de
hidrofobicidade). Com relacdo as andlises da tensdo limite de escoamento estatica (conhecida
na industria petrolifera como forga gel), os resultados mostraram que nanoparticulas de silica
dispersas em agua e de argila dispersas na fase de 6leo possuem efeitos significativos na
propriedade avaliada. Outros testes utilizando nanoparticulas de silica como aditivo de fluidos
de perfuracdo demonstraram redu¢ao na tensao limite de escoamento em fun¢do do aumento da
concentra¢do [%] em peso do nanomaterial (Sharma et al., 2012). Em contrapartida, Srivatsa et
al. (2012) apresentaram resultados que mostraram que a adi¢ao de silica aumenta a viscosidade
do fluido de perfuracdo em comparagdo com o fluido base, evidenciando a existéncia de uma
fragao critica do nanomaterial adicionado (Taraghikhah et al., 2015). Em estudos realizados por
Taha e Lee (2015) utilizando suspensdes de grafeno contendo ligagcdes com grupos funcionais
em fluidos de perfuragdo a base de agua, foi constatado que o nanofluido obtido apresentou
menor fator de atrito com a broca, reduzindo o torque durante a perfuragdo na faixa de 70 a
80% em relagdo a utilizagdo do fluido base. Quando testado em campo, em processo de
perfuragdo em poco com temperatura de 176 °C, a utilizacdo do nanofluido formulado
aumentou em 125% a taxa de perfuragdo, proporcionando redugdes na perda de fluido para a
formagao e perdas de circulacdo (devido as caracteristicas das formagdes rochosos). Além
disso, o nanofluido também proporcionou aumento no tempo de vida util da broca e apresentou

melhor estabilidade térmica em suas propriedades.

Kosynkin et al. (2011) utilizaram 6xido de grafeno como aditivo de filtragdo em fluidos
a base 4gua. Os resultados mostraram que o 6xido de grafeno em p6 pode fornecer melhores
resultados de filtragdo que a utilizagdo de suspensdes padrao de argilas e polimeros. Com
relagdo aos valores de viscosidade plastica obtidos pela sintese de nanoparticulas de carbono
(no caso grafite) em fluidos de perfuracdo base agua, foi observado que com tamanhos de
particulas na faixa de 40 nm a viscosidade do fluido de perfuragdo aumenta e conforme a
temperatura e a taxa de cisalhamento aumentam, a viscosidade diminui (Nasser et al., 2013).
Utilizando nanotubos de carbono de paredes multiplas (conhecidos por MWCNT) em fluidos
de perfuracdo foi observado que em baixas concentracdes a variacdo de temperatura nao
proporcionou diferengas significativas na viscosidade e tensdo limite do material quando em
comparagao com o fluido base (Ismail et al., 2014). Em outros testes reoldgicos sob condi¢des
HPHT utilizando fluidos de perfuracao base 4gua adicionados de nanoparticulas de carbono (do
tipo MWCNT e 6xido de grafeno) foi observado que o aumento da temperatura promoveu

acréscimo na viscosidade plastica e na tensdo limite de escoamento do fluido, além de promover
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diminui¢do na perda de filtragdo por degradacgdo térmica, conforme apresentado na Figura 5

(Madkour et al., 2016).

Figura 5 - Propriedades reologicas e perda de filtragdo HPHT para a amostra de base, amostra

com MWCNT e amostra com NPs de grafeno.
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Fonte: Adaptado de Madkour et al. (2016).

Halali et al. (2016) utilizaram nanotubos de carbono em fluidos de perfuragdo em
temperaturas entre 120 a 200 °C e observaram que a viscosidade do fluido ¢ aumentada sob
baixas taxas de cisalhamento. Taha et al. (2015) utilizaram nanoparticulas de grafeno em fluidos
base 4gua e da mesma forma suas constatagdes indicaram aumentos na viscosidade plastica dos
fluidos de perfuracdo. De modo geral, as nanoparticulas dispersas em fluidos de perfuragao
apresentam resultados mais expressivos em temperaturas elevadas, resultando em melhores
estabilidades térmicas. A Tabela 1 apresenta uma sintese dos principais resultados da literatura.
Com base no que ¢ apresentado na literatura, o efeito da temperatura na viscosidade e tensao
limite de escoamento de fluidos de perfuracdo a base dgua mostram que o aumento na
concentracdo de nanoparticulas melhora as propriedades térmicas, tornando os nanofluidos

mais resistentes a trocas térmica do que os fluidos base (Goshtasp, 2015).
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Tabela 1 — Principais resultados da literatura quanto a utilizagdo de nanoparticulas em fluidos

de perfuragdo.

Trabalhos da Literatura

Nanomaterial Utilizado

Fluido de Perfuracio

Resultado Observado

Agarwal et al. (2011)
Ghosn et al. (2017)

Sharma et al. (2012)

Nanoparticulas de Silica

Base Oleo

Aumento da Estabilidade Térmica dos
propriedades fisico-quimicas avaliadas.

Redugio da Tensao limite do fluido de
perfuracdo em func¢iio do aumento da

concentracio em peso das nanoparticulas
formuladas.

Aumento da Viscosidade dos Fluidos com a
adicdo de silica até uma fragdo critica do
nanomaterial.

Srivatsa et al. (2012) Base Oleo e Base Agua

Mudanga no comportamento da Curva de
Escoamento e Viscosidade em fun¢io da
concentracio.

Diferentes Nanomateriais

Amanullah et al. (2011) Comerciais

Base Agua

Smith et al. (2017) Nanotubos de Carbono Base Oleo e Base Agua

Aumento na condutividade térmica dos
nanofluidos em comparacio aos fluidos base.

Diferentes Nanoparticulas

Hassani et al. (2016) de Carbono Base Agua
Redugio do Fator de atrito do fluido com a
Taha e Lee (2015) Nanoparticulas de Grafeno Base Agua broca, reduzindo o torque de perfuragio.
Aumento da Viscosidade plastica do fluido.
Kosynkin et al. (2011) Oxido de Grafeno Base Agua Aumento no fator de filtracio do fluido
Aumento da Viscosidade do Fluido em
Nasser et al. (2013) Nanoparticulas de Grafite Base Agua fun¢do do aumento da concentragio de

nanoparticulas

Fonte: Autor.

Assim, ¢ possivel concluir que as propriedades reoldgicas (como viscosidade e tensdo
limite de escoamento) e as propriedades térmicas e mecanicas (como condutividade e fator de
atrito) dos fluidos de perfuracdo a base agua e a base 6leo sdo modificadas com a adi¢ao de
nanoparticulas. No geral, nanoparticulas de carbono tém demonstrado serem modificadores
reologicos mais eficazes em condi¢gdes HPHT, tornando os fluidos de perfuracdo mais estaveis
a degradagoes térmicas (Farbod et al., 2015; Liu et al. ,2005, Ding et al., 2006). Além das
vantagens técnicas associados a utilizagdao de nanoparticulas em fluidos de perfuragdo existem
também beneficios econdmicos (Abdo & Haneef, 2012). Economicamente a utilizagdo de
nanoparticulas pode trazer beneficios em trés aspectos. O primeiro ¢ com rela¢do ao uso dessas
particulas ao invés dos aditivos caros usualmente utilizados, reduzindo o custo de formulacao
dos fluidos de perfuracdo (Nabhani & Emami, 2012). Além disso, através da utilizacdo de
nanofluidos como fluidos de perfuragdo ¢ possivel obter ganhos referentes a estabilidade

térmica de suas propriedades, possibilitando a sua utilizacdo em ambientes HPHT (Abdo &
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Haneef, 2013). E, por fim, ao reduzir a degradagdo dos fluidos, consequentemente, o tempo nao

produtivo ¢ encurtado (Abdo & Haneef, 2012).

2.3.1 Nanoestruturas de Carbono

As nanoestruturas de carbono (CNS) s3o atualmente utilizadas em diferentes setores
industriais em fungdo dos diversos arranjos estruturais que garantem diferentes propriedades
fisico-quimicas aos materiais (Dresselhaus et al., 1995). A Figura 6 apresenta as principais
estruturas alétropas do carbono conhecidas, dentre as quais destacam-se os grafites, diamantes,

fulerenos, nanotubos de carbono (CNTs) e o grafeno (Dresselhaus et al., 2001).

Figura 6 - Estrutura dos diferentes alotropos do carbono: a) Grafite; b) Diamante; c) Fulereno;

d) Nanotubo de carbono; ) Nanotubo de carbono com paredes multiplas; f) Grafeno.

Fonte: Adaptado de Aldo J. G. Zarbin, 2013

O grafite (Figura 6.a) ¢ o principal exemplo de nanomaterial com estrutura lamelar, no
qual cada atomo de carbono (com hibridizagdo sp2) estd ligado a trés outros atomos
constituindo folhas bidimensionais com aparéncia de “colmeia”, cujo empilhamento de varias
dessas folhas através de forgas de atracdo de Van der Waals (estabelecidas através dos elétrons

livres dos orbitais p de cada atomo) confere a estrutura tridimensional do grafite (Dresselhaus
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et al.,, 1995). O grafeno (Figura 6.f) ¢ constituido por uma folha planar desse arranjo
bidimensional (2D) de atomos de carbono compactados, possuindo uma estrutura hexagonal
com espessura de apenas um atomo (Novoselov et al., 2004; Geim e Novoselov, 2007). A
estrutura do grafeno ¢ a principal responsavel pelas diferentes propriedades, como elevada
condutividade térmica e elétrica, impermeabilidades a gases e extensa area superficial. Em 2004
o grafeno foi sintetizado através de técnica de clivagem de uma unica camada atdmica de uma
amostra de grafite utilizando pedacgos de fita adesiva, desencadeando iniumeras pesquisas acerca

de sua sintetizagdo e aplicabilidade (Bon et al., 2009; Zarbin e Oliveira, 2013).

Inimeros métodos de sintese do grafeno foram desenvolvidos, baseados em conceitos de
microesfoliagdo mecanica, no qual o cristal de grafite ¢ esfoliado mecanicamente e suas
camadas retiradas por meio de fita adesiva que segue para um processo de tratamento quimico
ou térmico para retirada dos residuos orgéanicos da fita, como resinas (Soldano, 2010). Outra
técnica muito utilizada na industria é a microesfoliagdo quimica, que utiliza reagentes quimicos
para enfraquecer as forcas de Van der Waals entre as camadas bidimensionais do grafite,
rompendo parcialmente a rede (Jesus, 2012). J4 a deposicdo quimica a vapor € uma técnica
utilizada industrialmente em larga escala para obtencao do grafeno com grande area superficial,
utilizando escoamento de gases a base de carbono sobre substratos so6lidos em condic¢des ideais
de temperatura e pressdo, permitindo, assim, o crescimento de filmes de grafeno através da
deposicao quimica na fase de vapor (CVD) (Lammert, 2009). Diferente do grafeno, que nao
pode ser disperso em 4gua ou em solventes organicos e ¢ quase insoluvel (Eigler, S. & Hirsch
A., 2014), o 6xido de grafeno (GO) possui grupos funcionais de oxigénio, como grupos de
hidroxila e carboxila que proporcionam ao GO maior solubilidade em agua, facilitando a
formulacao do nanomaterial em fluidos e outros materiais (Obatal et al., 2015). O 6xido de
grafeno € sintetizado predominantemente via oxidacdo quimica do grafite natural, a partir da
intercalacdo e esfoliacdo das camadas de grafite com moléculas de 4cido sulfurico e nitrico
(Hummers, W. S. & Offeman, R. E., 1958). De modo geral, o 6xido de grafeno possui duas

caracteristicas que o destacam quando comparado com o grafeno puro:

(1) Pode ser sintetizado a partir de grafites baratos como matéria-prima, utilizando

métodos e reagentes quimicos com alto rendimento;

(11) Possui caracteristica hidrofilica, podendo constituir coloides aquosos estaveis que

facilitam a estrutura¢do em estruturas macroscopicas (Ray, 2015).

Por ser o nanocomposto extremamente versatil, o grafeno e seus derivados (como o 6xido

de grafeno) podem substituir diferentes materiais em vdrias aplicagdes, servindo também como
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aditivos nas formulacdes de fluidos nas atividades de exploracdo e perfuracao de petrédleo (Taha
e Lee, 2015). No entanto, devido a complexidade instrumental e exigéncia de materiais
COrTosivos € agressivos que exigem licenca para sua utilizagdo (como acido cloridrico, acido
sulfarico e hidroxido de sodio usados tanto para sintese do grafeno, quanto do seu derivado o
oxido de grafeno), e também por se tratar do inicio da caracterizag¢@o de fluidos de perfuracao
formulados com nanoparticulas, no presente trabalho seré utilizado nanocompostos de grafite
adquiridos comercialmente. As principais vantagens em se utilizar o grafite envolvem a
facilidade de aquisi¢do, ndo necessidade de técnicas e processos quimicos complexos para sua
sintese, além de ser o substituto ao grafeno mais acessivel economicamente, capaz de atender

aos mesmos propositos do material.

Estudos utilizando o grafite apresentaram resultados que mostraram sua capacidade em
prevenir ¢ controlar perdas de fluidos de perfuracdo em pogos, além de reduzir as forgas de
fricdo ¢ o desgaste durante a perfuragdo (Rostami e Ebrahimabadi, 2017). Os resultados
mostraram que nanoparticulas de grafite possuem papel significativo na reduc¢do da perda de
fluidos, visto que bloqueiam rachaduras e fraturas das formag¢des em fungdo de seu pequeno
tamanho. Em pesquisas acerca da utilizacdo de varias nanoparticulas de carbono, como o
grafite, Hoelscher et al. (2013) descobriram que o uso desses materiais aumenta a TLE,
melhorando a eficiéncia do fluido na perfuracdo. Outras pesquisas também apresentaram
aumento na tensao limite de escoamento e da viscosidade plastica do fluido com a adicao de
grafite (Murshed et al., 2008). Foi relatado através da utilizacdo de dispositivo medidor de
lubricidade que os resultados obtidos pela medi¢cao do coeficiente de friccdo do nanofluido
apresenta reducdo de 58% com a adi¢do de nanoparticulas de grafite. A redugdo do coeficiente
de friccdo em pocos inclinados que possuem pontos de contato do tubo de perfuragdo com as
paredes do pogo auxilia e evita 0 aumento da abrasdo entre as paredes do pogo e o tubo (Rostami
e Ebrahimabadi, 2017). Assim, observa-se que as nanoparticulas de grafite sdo eficazes em

termos de melhorias das propriedades do fluido de perfuragao.

2.4 METODOLOGIAS DE FORMULACAO DE NANOPARTICULAS EM FLUIDOS DE
PERFURACAO

O processo de formulacdo e suspensao de nanoparticulas em fluidos de perfuracao ¢
altamente complicado e composto por diferentes etapas que envolvem o controle de parametros
como temperatura, tempo e velocidade de agitacdo das amostras. Diferentes estudos relatam

diversas metodologias e equipamentos que podem ser utilizados para dispersar nanoparticulas
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solidas (Chawhan S.S. et al., 2020; Almoshin A.M et al., 2018; Wen et al., 2009; Rishi K. et
al., 2019), dentre os quais destaca-se procedimentos utilizando banhos ultrassonicos, micro-
cavitadores, agitadores magnéticos, misturadores de alto cisalhamento e homogeneizadores.
William et al. (2014) investigaram a preparacdo de fluidos de perfuragdo a base de agua
adicionadas de nanoparticulas de CuO e ZnO (com dimensdes de 50 nm) em fluido com base
de solucdo aquosa de goma xantana a uma relagdo de 0,4% em peso. Os nanofluidos foram
preparados usando nanoparticulas sob diferentes concentragdes (0,1, 0,3 e 0,5% em peso). Para
a realizagdo da formulagdo das mesmas, o fluido e nanocompostos foram colocados em um
tanque de ultrassom por intervalo de tempo de 1 hora. Os autores observaram que o nanofluido
obtido pela sintese apresentava propriedades térmicas e elétricas melhoradas em cerca de 35%
em comparacdo com o fluido WBM padrdao. Ho et al. (2016) realizaram investigagdes
experimentais a fim de examinar o efeito da fluido de perfuracao hidrogenado a base de dleo
quando disperso com nanofolhas de grafeno. Para a formulacao, as nanofolhas de grafeno foram
suspensas via dispersdo de cavitacdo hidrodinadmica e banho ultrassonico por 3 horas cada. Em
outras pesquisas, Ho et al. (2014) investigaram a incorporacao de nanoparticulas de grafite em
diferentes concentracdes (até 1% em peso) como aditivos de fluido de perfuragdo. Para a
realizacdo da dispersdo dos nanocompostos no fluido, foi utilizado um banho ultrassonico por
3 horas. E possivel observar que em grande maioria das metodologias de incorporagdo de
nanoparticulas em fluido de perfuragdo ¢ realizado a suspensdo das mesmas com o auxilio de
um banho ultrassonico sob agitacdo em um intervalo de tempo definido através de teste de
incorporacdo dos nanocompostos nas amostras base. No entanto, em experimentos conduzidos
por Rasoul R. et al. (2017) nanoparticulas de grafite sao formuladas em fluido a base de 4gua-
glicol sob diferentes concentracdes (1,2,3,4,5 1b/bbl) com o auxilio de um homogeneizador
mecanico. A metodologia proposta pelos autores apresentou resultados interessantes em termos
da suspensao das nanoparticulas. De um modo geral, o procedimento de incorporagao definido
se baseia na adi¢do gradual das nanoparticulas de grafite no fluido de perfuragdo sob agitacao
constante durante um intervalo de tempo de 2 horas até a incorpora¢io dos nanocompostos. E
destacado pelos autores que o grafite deve ser adicionado suavemente para ndo ocorrer
coagulacdo nas amostras e que o agitador deve estar em uma velocidade que nao forme bolhas
de ar durante o cisalhamento. Os resultados apresentados mostram que a tensdo limite de
escoamento do fluido de perfuracdo aumenta em fung¢do do aumento da concentragdo do

nanomaterial, corroborando com os demais resultados apresentados pela literatura.
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No entanto, outro ponto que deve ser considerado durante os processos de incorporagao
de nanoparticulas em fluidos ¢ a sua tendéncia em formar aglomerados nao estaveis. Mesmo
com a aplicacao de diferentes etapas de cisalhamento com controle de tempo e intensidade de
agitacdo, as nanoparticulas tendem a se aglomerar devido a forte atratividade das forcas de van
der Waals presentes (Wen et al., 2009). A dispersdo de nanoparticulas em solugdes aquosas
pode ser classificada em diferentes estdgios. O primeiro estagio envolve o processo de
suspensao das nanoparticulas através da quebra dos aglomerados pelo cisalhamento imposto na
amostra ¢ a etapa final depende da formacgdo e estabilidade de aglomerados menores (X. Y.
Zhou et al., 2006; Y. Sun et al., 2020). De modo geral, a estabilidade das nanoparticulas pode
ser compreendida através do movimento browniano das mesmas quando dispersas no fluido,
na qual a estabilidade da suspensao depende da relagdo entre as forgas de atracao e repulsao
entre as nanoparticulas. Para as particulas se encontrarem em um estado estavel, a forca de
repulsdo deve ser maior do que a forga atrativa, caso contrario as mesmas se aglomeraram
formando agregados instaveis de grandes propor¢des, que podem se fragmentar ¢ sedimentar
ao longo do tempo, alterando as propriedades obtidas durante a incorporacdo dos
nanocompostos (X. Y. Zhou et al., 2006). As forgas repulsivas entre as nanoparticulas suspensas
no fluido de perfuragdo podem ser calculadas posteriormente por meio do potencial zeta, no
qual valores mais elevados indicam fortes forcas repulsivas que resultam em melhores
estabilidades dos conjuntos de nanoparticulas formado (X. Y. Zhou et al., 2006; Y. Sun et al.,
2020).

Existem varios métodos disponiveis para se verificar a estabilidade das nanoparticulas,
alguns deles incluem: a observagao visual (para verificagdo da ocorréncia de sedimentagao de
particulados), analise do tamanho dos aglomerados de nanoparticulas obtidos através da
formulagdo aplicada e anélise do potencial zeta das particulas dispersas. A Figura 7 representa
um diagrama esquematico do comportamento das nanoparticulas em um sistema
quimico/polimero e reservatorio de agua salina. Conforme relatado por R. Saha et al. (2018)
através das observagdes visuais dos nanofluidos obtidos € possivel observar os fenomenos de
sedimentacdo para as amostras ndo estaveis. O estudo apresenta que para um fluido a base de
goma xantana (as nanoparticulas de silica formam aglomerados estaveis por um intervalo de 10
dias. No entanto, para o0 mesmo sistema, um comportamento de sedimentagdo severo foi
observado dentro de 24 horas quando a solugdo de polimero foi substituida por 4gua salina do

reservatorio. No entanto, para 0 mesmo sistema, um comportamento de sedimentacdo severo
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foi observado dentro de 24 horas quando a solugdo de polimero foi substituida por 4gua salina

do reservatorio.

Figura 7 - Diagrama esquematico que ilustra o comportamento das nanoparticulas

dependentes do tempo em uma solucdo de polimero: (a) suspensdo e (b) sedimentagao.

Dessa forma, é possivel concluir que a metodologia de observacdo visual pode ser

Solucio de
Polimero

Solucio de
Polimero

Nanoparticulas Nanoparticulas
(a) (b)

Fonte: Adaptado de R. Saha, 2018.

aplicada como um indicativo de ndo efetividade da incorporagdo das nanoparticulas quando
suspensas em fluidos, apresentando resultados visuais imediatos quando os nanocompostos nao
formaram aglomerados estaveis. No entanto, para determinacdo da estabilidade de amostras
que ndo apresentaram uma sedimentac¢ao evidente quando avaliadas dentro do aspecto visual,
as analises de distribui¢do de tamanho das particulas e seus valores de potencial zeta apresentam
formas mais confidveis para verificar a estabilidade do sistema nanoparticula / nanofluido por
meio de uma analise comparativa de seus valores obtidos ao longo do tempo (X. Y. Zhou et al.,

2006; Y. Sun et al., 2020).

No presente trabalho, para a realizacdo da formulagdo das nanoparticulas de grafite sera
utilizado a metodologia apresentada por Rasoul R. et al. (2017), através da utilizagdo de um
agitador magnético com controle de velocidade e temperatura. Os nanofluidos serdo preparados
sob diferentes concentracdes de nanoparticulas de grafite e adicionados seguindo as orientagdes
propostas pelos autores. Para a avaliagdo da estabilidade das suspensdes de nanoparticulas de
grafite no fluido de perfuragdo, sera realizado um controle visual das amostras para verificagao

da ocorréncia de fenomenos de sedimentagao e uma avaliagao dos limites de viscoelastica linear
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ao longo dos dias apos a formulagdo. Além desses pardmetros, os médulos de armazenamento
e dissipacdo sob o regime viscoelastico linear a cada dia apds a formulacdo serdo utilizados de
forma comparativa entre os resultados obtidos para verificagdo das caracteristicas das amostras
ao longo dos dias, buscando verificar se houve variagdes que podem estar associadas a
instabilidade dos aglomerados de nanoparticulas formados durante a suspensdo do material no
fluido de perfuracdo base. A metodologia de preparagdo das amostras para suspensao do grafite

¢ apresentada no capitulo 3 do trabalho.

2.5 REOMETRIA

A base do estudo da reologia dos materiais ¢ a relagdo entre a tensdo de cisalhamento
aplicada e a deformagao aparente observada como resposta. Quando se trata de solido ideal, ou
hookeano, observa-se o comportamento elastico caracteristico de deformagao, definido pelo
seu modulo de elasticidade (Callister, 2002). Para esses materiais, a energia de deformacgao ¢é
recuperada integralmente quando ¢ cessado o sistema de forcas anteriormente aplicado. Por
outro lado, fluidos newtonianos apresentam comportamento idealmente viscoso. A taxa de
deformacao resultante ¢ diretamente proporcional a tensdo de cisalhamento aplicada. No
entanto, a maioria dos materiais de aplicacdo na industria possuem caracteristicas complexas e
intermedidrias entre os comportamentos elasticos e viscosos a partir de uma faixa de tensao de

cisalhamento imposta (Schramm, 1998).

Existem ainda materiais que também possuem dependéncia da tensdo de cisalhamento
com o tempo para taxa de deformacdo constante aplicada, ou seja, comportamento reoldgico
dependente do tempo, e sdo classificados como reopéticos ou tixotropicos. O fluido de
perfuracdo quando submetido a condigdes estdticas, apresenta formagdo de uma estrutura
tridimensional suportada por liga¢des idnicas (denominado “gel”), responsavel pela elevagao
da viscosidade. O nivel de estruturagcdo da rede tridimensional de interagdo interparticulas
presente na estrutura do material ¢ funcdo do tempo. Quanto maior o tempo sob condigdes
estaticas mais ligagdes i0nicas sdo restabelecidas. No entanto, a estrutura ¢ regida por ligagdes
atrativas fracas, ou seja, podem ser facilmente rompidas a partir de um estado de tensdes critico.
Dessa forma, a partir do processo de reinicio de escoamento, a estrutura estacionaria
microscopica do material ¢ rompida e o fluido passa a escoar em regime permanente a valores
constantes de tensdo de cisalhamento, devido a reorientacdo e/ou alinhamento das particulas na

direcdo do escoamento. Tal fendmeno define a transi¢do entre o comportamento eléstico,
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viscoelastico € o comportamento viscoso, caracterizando uma tensdo limite de escoamento

estatica do material (Bonn et al., 2017).

Existe ampla variedade de experimentos reologicos, sendo que cada um ¢ util para
analisar determinada caracteristica reoldgica. Varios métodos sao empregados a fim de se obter
a tensdo limite de escoamento (estatica e dindmica) e o limite de viscoelasticidade linear do
material. Os testes mais comuns para caracterizacdo dessas tensdes e deformacgdes criticas

associadas ao escoamento para os fluidos de perfuragdo sao:
(1)  Andlise da curva de escoamento (tensdo limite de escoamento dinamica);
(i) Teste oscilatorio de varredura de tensao (limite de viscoelasticidade linear);

(iii) Teste de rampa de tensdo (tensdo limite de escoamento estatica);

2.5.1 Curva de Escoamento

A curva que representa a relacdo entre a taxa de cisalhamento e tensdo cisalhante ¢
conhecida como curva de escoamento. Tal curva pode ser obtida através de testes com aplicagao
de uma taxa de cisalhamento e a medicao da resposta cisalhante permanente no estado de
tensdes do material, ou através da aplicagdo de uma tensdo e a medi¢ao da taxa de deformacao
obtida em regime permanente de escoamento. A razdo entre a tensdo de cisalhamento (7 ) e a
taxa de deformacgdo (7 ) em equilibrio ¢ definida como a viscosidade aparente (77 ) do material
que caracteriza a resisténcia do fluido ao escoamento, definindo de modo simplificado o
comportamento reologico dos materiais (Coussot e Gaulard, 2005). A curva de escoamento €
obtida através do ajuste matematico dos valores de tensdo e taxa de cisalhamento em regime
permanente adquiridos através de ensaios experimentais (Bonn et al. 2017; Dinkgreve et al.,

2016).

De acordo com o comportamento da viscosidade aparente em relacdo as taxas de
cisalhamento aplicadas (Morrison, 2001; Bonn et al., 2017), os fluidos podem ser classificados

como.

1) Fluidos newtonianos: apresentam valores de viscosidade constantes em funcdo da
taxa de deformacdo. A tensdo de cisalhamento (7) ¢ proporcional a taxa de

cisalhamento (), definindo a constante de proporcionalidade conhecida como

viscosidade dinadmica (p). Para os fluidos newtonianos a equagdo constitutiva que
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descreve a curva de escoamento ¢ representada pela Equagdo (1), conhecida por lei

da viscosidade de Newton;
T=py (1)

Pseudoplasticos: Fluidos ndo newtonianos em que a viscosidade aparente diminui
com o aumento da taxa de deformacdo. O modelo de Lei de Poténcia (Power-Law)
pode ser aplicado para descrever seu comportamento. Também conhecido como

modelo de Ostwald-de Waele, ¢ definido por:
=k @)

No qual k£ e n sdo denominados, respectivamente, de indice de consisténcia do
material e indice de comportamento. O indice de consisténcia indica o grau de
resisténcia do fluido ao escoamento e o indice de lei de poténcia ¢ uma grandeza
adimensional que indica fisicamente o grau de afastamento do fluido ao modelo
newtoniano padrdo. Quanto mais préximo o valor de “n” a um, mais proximo do
comportamento newtoniano o material apresenta, com “k” representando dessa forma
a resisténcia absoluta ao escoamento, ou seja, a viscosidade absoluta do material.
Assim, € possivel a partir do modelo da lei de poténcia, definir a faixa de valores de
“n” que categorizam o tipo de escoamento e, por consequente, o tipo de
comportamento que o material apresenta. Para valores do indice de comportamento

dentro da faixa de 0 <n < 1, o material apresenta o comportamento de diminui¢do da

viscosidade em fun¢ao do cisalhamento (Morrison, 2001);

Dilatantes: Fluidos ndo newtonianos em que a viscosidade aumenta com o acréscimo
da taxa de deformacao. Sao também definidos através do modelo matematico de Lei
de Poténcia (Equacgdo 2) para faixa de n > 1, caracterizando o aumento da viscosidade

do fluido com o aumento da taxa de cisalhamento (Morrison, 2001);

Viscoplasticos: Fluidos ndo newtonianos puramente viscosos sao bem representados
pela relagdo constitutiva newtoniana generalizada. Os materiais com comportamentos
plasticos foram estudados pela primeira vez por Bingham (1922). Tais materiais se
diferenciam dos fluidos newtonianos, pois exigem a superagdo de uma tensao limite
de escoamento (T,) para iniciar o escoamento. A equacao constitutiva de Bingham ¢

apresentada pela Equagdo (3), onde L, € conhecida por viscosidade plastica:

T:up7}+‘ro (3)
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A viscosidade pléstica ¢ a constante que define o atrito entre as particulas dispersas
e/ou entre as proprias moléculas de liquido disperso, servindo como componente de
resisténcia ao escoamento, assim como a viscosidade dindmica absoluta para fluidos
newtonianos. A resisténcia total ao cisalhamento de um pléstico ideal pode ser
expressa em termos da viscosidade aparente, a uma taxa especificada de
cisalhamento. O limite de escoamento do material corresponde a um parametro do
modelo que define a somatoria das forcas de interagdes entre as particulas dispersas,
ou entre face-face, dependendo do arranjo intermolecular que o material apresenta

(Morrison, 2001; Coussot e Gaulard, 2005; Bonn et al., 2017).

Fluidos ndo newtonianos que possuem o comportamento em escoamento semelhante
aos fluidos descrito pelo modelo de Ostwald-de Waele, no entanto necessitam de uma
tensao critica para iniciar seu escoamento podem ser descritos através da equacao

constitutiva de Herschel-Bulkley, representada pela Equacao 4:
t=kj +1, (4)

Onde a tensdo de cisalhamento (7 ) e a taxa de deformagdo () sdo relacionadas a

partir dos parametros de escoamento k, conhecido como coeficiente de consisténcia,
n o indice de escoamento e T, a tensdo limite de escoamento do material. O
equacionamento descreve o escoamento do material para tensdes acima da tensdo

limite (Nguyen e Boger 1992; Bonn et al. 2017);

Durante as etapas de perfuragdo e completagdo do poco de petrdleo, a tensdo de
cisalhamento aplicada ao fluido ¢ funcdo do gradiente de pressdo aplicado na coluna de
perfuracdo e da geometria da tubulagdo (area transversal), dessa forma para maiores valores da
tensdo limite de escoamento do material, maiores sdo as pressdes requeridas para se atingir esse
valor critico de tensdo cisalhante para iniciar o escoamento através da coluna. A importincia
da tensao limite de escoamento (TLE) esta diretamente relacionada as operacdes de reinicio de
escoamento existentes nos processos de perfuracdo e exploracdo de pogos de perfuracao,
caracterizando uma TLE estatica associadas a tensdo minima necessdria para iniciar o
escoamento do material previamente em repouso. Ressalta-se que todos os modelos
apresentados descrevem o comportamento do fluido independente do tempo, ou seja, em regime
permanente. Por esse motivo, para os materiais com tensdo limite de escoamento o

equacionamento matematico que descreve o comportamento na curva de escoamento apresenta
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valores de uma tensao limite de escoamento dinamica, ou seja a tensdo minima necessaria para

manter o escoamento do material (Bonn et al., 2017).

Diferentes pesquisas experimentais realizaram o estudo aprofundado da TLE estatica e
sua relacdo com a transi¢ao entre os comportamentos eldsticos e viscosos utilizando diferentes
metodologias e protocolos de testes experimentais (Liu et al., 2018; Dinkgreve et al., 2016;
Fernandes et al., 2017). Segundo Bonn et al. (2017) materiais com tensdo limite de escoamento
possuem arranjo microestrutural que possibilita a ocorréncia de uma elasticidade macroscopica
até o ponto de quebra da estrutura e inicio de uma deformagdo viscosa que caracteriza o
escoamento. Fernandes et al. (2017) concluiram que a transi¢ao sélido-fluido de materiais que
possuem TLE apresenta dois limites de transi¢do de comportamento. O primeiro € relacionado
ao ponto de transi¢ao entre os estados elastico e plastico do material, que estdo relacionados a
regido de transicdo da viscoelasticidade linear para uma zona de irreversibilidades de
deformacdes. Ja o segundo limite esta associado a valores de maiores deformagdes ou tensdes,
correspondendo ao ponto de escoamento no qual a resposta viscosa do material se sobrepde ao
comportamento elastoplastico, possibilitando que o material escoe como um fluido viscoso e

caracterizando seu limite de escoamento estatico.

Para se estimar o limite de viscoelasticidade linear e limite de escoamento estatico, outras
metodologias experimentais (como testes oscilatorios e de rampa de tensdo) devem ser
realizadas além dos testes de curva de escoamento (Fernandes et al., 2017). No presente
trabalho, a tensdo limite de escoamento dindmica e o aspecto das curvas de escoamento obtidas
para as amostras testadas serdo utilizados de forma comparativa para definir os efeitos da adi¢ao
de nanoparticulas de grafite sob diferentes concentragdes nas caracteristicas de escoamento do
material. A estimativa da tensdo limite de escoamento dinamica sera determinada a partir da
metodologia de extrapolacdo da curva de escoamento para baixas taxas de deformacao
(Dinkgreve et al. ,2016). Estimar a tensao de escoamento dinamica de um material a partir desse
procedimento € um método bastante utilizado na literatura (Nguyen e Boger, 1992; Bonn et al.,

2017).

2.5.2 Varreduras Oscilatérias de Amplitude de Tensdes

Para determinacdo do limite de viscoelasticidade linear diferentes testes reologicos como
patamares de taxas de deformagdo (Nagase et al., 1986), patamares de tensdes de cisalhamento

(Fernandes et al., 2017) e testes oscilatdrios (Tarcha et al., 2015; Fernandes et al., 2017) sao
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aplicados. O limite de viscoelasticidade ¢ obtido através da tensdo e deformacdo limite
associadas a continuidade dos modulos de armazenamento e dissipacdo, caracterizando o ponto
no qual as respostas de tensdo de cisalhamento e de deformacao de cisalhamento deixam de ser

lineares em um teste oscilatorio de amplitude de tensao (Fernandes et al., 2017).

Os experimentos oscilatérios de varredura de tensdo baseiam-se na andlise da resposta
elastica e viscosa de um fluido sob aplicagdo de uma tensdo de cisalhamento. Nesses testes, a
amostra ¢ submetida a uma amplitude de tensdo de cisalhamento (t.) e frequéncia angular (o),
no qual a amplitude de tensdo imposta ¢ variada de valores pequenos até um valor de
cisalhamento suficientemente grande para o inicio do escoamento, com o intuito de medir a
resposta de deformagdo do material através de sua amplitude de deformacao (ya), e angulo de
fase (8) (Fernandes et al., 2017). Durante a execug@o dos testes oscilatorios sdo definidas trés
regides de amplitude de tensdo que caracterizam a transicdo sélido-fluido de materiais que

possuem TLE:

1. Oregime linear de pequenas amplitudes de cisalhamento denominado por SAOS (Small
Amplitude Oscillatory Shear), no qual as propriedades do material sdo independentes
da amplitude da tensdo aplicada. Esse regime de teste é relacionado ao ponto de
transi¢do entre os estados elastico e plastico do material, caracterizando sua regido de

viscoelasticidade linear;

2. A regido de amplitudes médias de cisalhamento denominada por MAOS (Medium
Amplitude Oscillatory Shear), na qual algumas ndo linearidades sdo observadas. Nesse
regime de teste inicia-se a zona de irreversibilidades de deformagdes e o material inicia

seu escoamento;,

3. A regido de maiores amplitudes de cisalhamento denominada por LAOS (Large
Amplitude Oscillatory Shear), na qual as nao linearidades sd3o mais evidentes nas

medic¢des e o comportamento predominantemente viscoso do material € observado.

Os testes oscilatorios sdo capazes de fornecer diretamente as informagdes necessarias
sobre como o comportamento viscoeldstico linear do material varia com o tempo. Dessa forma,
sdo determinados partindo de equacionamentos matematicos (Equagdes 5.1 e 5.2) os valores do
modulo de armazenamento (G’) e o modulo de dissipagao (G”) para cada amplitude de tensao
aplicada. O moédulo de armazenamento representa o grau de comportamento eldstico do
material, isto é, a energia reversivelmente armazenada por forgas restauradoras. J4 o modulo de

dissipagdo representa a parcela de comportamento viscoso do fluido, ou seja, a resposta de
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deformagdo fora de fase com a tensdo de cisalhamento aplicada (Morrison, 2001). Outro
parametro medido pelo experimento oscilatério ¢ o angulo de fase (5), que quantifica o
comportamento so6lido ou fluido do material. Valores mais proximos de 0° indicam
comportamento elastico predominante e conforme o valor do angulo vai crescendo, se aproxima

do comportamento predominantemente viscoso (Hyun et al., 2011).

G = ;—‘: cos§ (5.1
G" = ;—“ sen d (5.1)

Por meio dos testes reologicos de SAOS ¢ possivel determinar a regido de
viscoelasticidade linear do fluido, a partir da ocorréncia da regido na qual os médulos dindmicos
sdo constantes em relagdo a amplitude de tensdo de cisalhamento ou deformagao aplicada. Além
disso, através da analise da evolu¢do dos modulos dinamicos € possivel estimar a tensao critica
do material, ou seja, o valor de amplitude de tensdo sob o qual o médulo de dissipacdo G” se
eleva até cruzar com os valores correspondentes ao modulo de armazenamento G’ do material
(Chang et al., 1998). O ponto de intersec¢do entre as duas curvas dos modulos em funcao da
deformacdo do material representa o ponto no qual o fluido estd transitando entre o
comportamento predominantemente eldstico para o comportamento viscoso, a faixa de
amplitude de tensdo correspondente a tal ocorréncia pode ser considerada como um indicativo

da faixa de tensdo limite de escoamento estatica (Fernandes et al., 2017).

2.6 SINTESE DO CAPITULO 2

No inicio do capitulo 2 foram apresentados os principais conceitos acerca do processo de
perfuragcdo de pocos, assim como os principais fluidos de perfuragdo utilizados pela industria
petrolifera e suas respectivas caracteristicas, definindo-se o tipo de fluido de perfuragdo que
serd avaliado no presente estudo. Foram apresentados os principais efeitos de variagdes de
temperatura nas propriedades reoldgicas dos fluidos, como viscosidade, tensdo limite de
escoamento, € como tais efeitos impactam nos processos de perfuracdo podendo trazer enormes

riscos financeiros e ambientais.
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Uma revisdo bibliografica sobre a utilizagdo de nanomateriais na formulagdo de fluidos
de perfuragdo buscando melhorar a estabilidade térmica das propriedades do material ¢
apresentada, levantando os principais trabalhos e resultados experimentais obtidos através da
sintese dos nanofluidos, com foco na utilizacdo de nanoestruturas de carbono, no qual
destacam-se: grafites, grafeno e 6xido de grafeno. Na sequéncia do estudo sdo apresentadas as
principais caracteristicas dos nanomateriais de carbono e seus processos de obtencdo,
finalizando com a definicdo do nanocomposto que sera utilizado na formulagdo do fluido de
perfuracdo definido anteriormente no capitulo. Sdo apresentadas as principais metodologias
utilizadas para realizagdo da suspensdo de nanoparticulas em fluidos de perfuracdo, definindo-
se o procedimento que sera utilizado no presente trabalho e os indicativos de controle da

estabilidade das suspensoes que serdo aplicados.

Por fim, sdo mostrados os principais conceitos base de reometria utilizados para o
desenvolvimento da pesquisa, focando nos dois principais métodos para determinacdo das
caracteristicas dos fluidos e as metodologias utilizadas para obtencao dos parametros reologicos
definidos como foco do estudo: tensdo limite de escoamento dindmica, limite de

viscoelasticidade linear e tensdo limite de escoamento estatica.

2.7 OBJETIVOS ESPECIFICOS

O objetivo do estudo ¢ definir uma metodologia de formulacdo de nanoparticulas de
grafite em fluido de perfuragdo e avaliar os efeitos de diferentes concentragdes do nanomaterial

na estabilidade térmica das propriedades reoldgicas do fluido de perfuragdo olefinico utilizado.

Os nanofluidos obtidos foram caracterizados sob condi¢cdes de temperatura ambiente (de
25° C) e em seguida sujeitos a ciclos térmicos semelhantes as condigdes de temperatura
encontradas nos pogos HPHT, através do processo de envelhecimento térmico das amostras. O
intuito dos testes de envelhecimento ¢ verificar se existe diminuicao da degrada¢do térmica do
fluido quando formulado com nanoparticulas de grafite, caracterizando um indicativo de
aumento da estabilidade térmica. Foi acompanhado o comportamento nos testes reologicos do
fluido base e comparado com os resultados obtidos pelo nanofluido sob diferentes
concentragdes de grafite, buscando avaliar o efeito do tratamento térmico em cada amostra. As
amostras foram identificadas e diferenciadas pela concentragdo de nanoparticulas de grafite
utilizadas em sua formulagdo e se passaram pelo processo de envelhecimento térmico em estufa

rotativa. Os testes reologicos realizados foram: curva de escoamento, varredura oscilatoria de
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amplitude de tensdo e teste de rampa de cisalhamento ascendente. Todos os testes foram

realizadas para as quatro concentragdes do nanomaterial obtido. Dessa forma, as principais

propriedades que foram utilizadas como comparativo entre as diferentes amostras obtidas sao:

limite de escoamento dindmico e estatico, € o limite de viscoelasticidade linear.

Com base nisso, definem-se os objetivos especificos do trabalho:

11.

iil.

1v.

V1.

vil.

Viil.

Apresentar as curvas de escoamento para o fluido base e para as amostras

formuladas com nanoparticulas de grafite (sem e com envelhecimento térmico);

Estimar o limite de escoamento dindmico das amostras através da tensdo limite

extrapolada pelo ajuste da curva de escoamento do material;

Apresentar os resultados dos testes de rampa de tensdo para o fluido base e para
as amostras formuladas com nanoparticulas de grafite (sem e com envelhecimento
térmico);

Determinar o limite de escoamento estatico das amostras, obtido através da tensdo
e deformagdo correspondentes @ mudanga de inclinagdo da curva de deformacao

por tensao;

Apresentar os resultados dos testes oscilatorios de varredura de tensdo para o
fluido base e para as amostras formuladas com nanoparticulas de grafite (sem e

com envelhecimento térmico);

Determinar o limite de viscoelasticidade linear das amostras, obtido através da
tensao e deformacdo limite associadas a continuidade dos moédulos de

armazenamento e dissipacao;

Realizar o comparativo entre as curvas dos testes realizados para cada amostra e
os parametros determinados em cada teste com o intuito de caracterizar as

amostras sob condi¢des de temperatura ambiente (25° C);

Avaliar os efeitos da degradacdo por envelhecimento térmico em cada fluido
através da analise comparativa entre os resultados obtidos para as amostras com e

sem envelhecimento térmico.
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3 MATERIAS E METODOS

Neste capitulo sdo apresentados os materiais e equipamentos utilizados para a
caracterizacao do fluido de perfuragdo base olefina, assim como as metodologias experimentais

empregadas para se alcangar os objetivos propostos do trabalho.

3.1 MATERIAL
3.1.1 Fluido de Perfuracao

O material utilizado no presente trabalho ¢ um fluido de perfuracdo base olefina
disponibilizado pela empresa Petrobras. O fluido ¢ uma emulsdo inversa com 60% de olefina
interna (como fase continua) e 40% de salmoura de cloreto de s6dio (como fase interna). A

composicao do fluido ¢ apresentada na Figura 8.

Figura 8 - Composi¢ao quimica do Fluido de Perfuracdo Olefinico.

Composicio Concentracéio
Olefina Interna £i0 mL ¢ 100 mL
Emulsificante primarno 304 g/100 g
Emulsificante secunddrio 13,3 g/100 g
Cal 21,7 g/ 100 g
Solucdo Saturada de NaCl 40 mL /100 mL
Ecotrol 4.3 g/ 100 g
Argila Organofilica 21,7 g/ 100 g
Modificador Reoldgico (HRE) 8.6 g/ 100 g
Baritina 12,5 ppg

Fonte: Autor.

A fase interna ¢ constituida por goticulas de salmoura envoltas por filme interfacial
semipermedvel que as possibilitam atuarem como particulas solidas, auxiliando na reducao da
perda de fluido pela obstru¢do dos poros nas formagdes geologicas (Caenn et al., 2017). Os
emulsificantes utilizados (tanto o primario, quanto o secundario) sdo responsaveis pela
formacao e estabilizacdo da emulsdo priméaria e secundaria, suas composi¢oes sao misturas de
acidos e/ou ésteres graxos com derivados aminicos. O hidroxido de célcio (cal) € aplicado
buscando-se obter uma emulsdo mais estavel, atuando na ativagdo do emulsificante primario

(Araceli, 2019). O Ecotrol ¢ um aditivo primario utilizado para garantir o controle de filtragao,
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enquanto a argila organofilica atua como o modificador reoldgico do tipo viscosificante
(aumentando a viscosidade do fluido) e a baritina como agente controlador da massa especifica

do fluido de perfuragdo (Caenn et al., 2017).

3.1.2 Nanografite

Para a realizagdo das formula¢des de nanoparticulas de grafite no fluido de perfuragdo ¢
utilizado um grafite comercial em pd com teor de 99% de carbono. O grafite em po utilizado
possui dimensdes de particulas variando na faixa de 50-150 nm de diametro. A Figura 9
apresenta o nanografite em poé utilizado para preparagdo das suspensdes de nanoparticulas no

fluido.

Figura 9 - Grafite em P¢ utilizado para Preparagdo das Amostras.

Fonte: Autor.

O grafite nesta forma possui alto grau de cristalinidade, o que equivale a uma densidade
real proxima da tedrica, alta condutividade térmica e elétrica. O procedimento para suspensao
das nanoparticulas de grafite ¢ apresentado na subsecao referente as metodologias para os testes

experimentais.
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3.2 EQUIPAMENTOS

Os dados apresentados foram obtidos de maneira experimental, com o auxilio dos

equipamentos existentes no Multilab LabReo-CERNN/UTFPR.

3.2.1 Estufa Rotativa

Testes de envelhecimento térmico possuem como finalidade simular as condi¢des de
temperatura e pressao encontrados no fundo do pogo de perfuracao, avaliando de forma direta
a estabilidade térmica das propriedades dos fluidos de perfuragdo através de uma analise
comparativa do fluido ndo envelhecido com o fluido que passou por processo de degradagdo
térmica (Nascimento et al., 2013). Além disso, ¢ verificado através do envelhecimento térmico
0 tempo necessario para ocorréncia das principais reacdes quimicas nos fluidos de perfuragao,
determinando o tempo minimo para que o equilibrio das reacdes seja atingido sob as

temperaturas avaliadas.

Os testes de envelhecimento térmico foram realizados na estufa rotativa Roller Oven
Fann® (Figura 10a), com capacidade para operar em temperaturas de até 200 °C. O
aquecimento da estufa ¢ realizado através de um forno isolado que possui quatro rolos para

rotacdo de até nove células de aco inoxidavel de 500 mL (Figura 10b).

Figura 10 — A) Estufa Rotativa; B) Célula de envelhecimento de ago inoxidavel.

Fonte: Autor.

As células de envelhecimento atuam como um vaso de pressdo, permitindo que as
amostras possam ser submetidas a temperaturas mais elevadas que o ponto de ebulicdo da dgua
em suas composi¢des sem a ocorréncia de mudanga de fase. O fluido de perfuracdo ¢ inserido

dentro de uma das células de envelhecimento que ¢ fechada hermeticamente e colocada no



49

forno sob agitagdo (rolamento) e temperatura de 150 °C por 16 horas (Palaoro et al.,2020). Apos
o envelhecimento a célula ¢ retirada do forno e resfriada por 24 horas sob condi¢gdes ambiente.
O fluido ¢ retirado da célula e armazenado em recipiente de vidro para posterior realizagao dos

testes no redmetro.

3.2.2 Redmetro

Para a realizagao dos testes reologicos foi utilizado o redmetro rotacional TA DHR-3 (TA
Intruments, EUA), que possui controle de tensdao de cisalhamento, como apresentado pela

Figura 11.

Figura 11 — Especificagdes Técnicas do Redmetro TA DHR-3 utilizado nos testes reoldgicos.

Parametro Valor Unidade

Torgque Mintno Cscilatdrio 10 nl .m

Torgque Minino Rotaténo 20 nl .m

Torgque Mazmo 150 m M .m

Eezolizio de Torgue 0,1 n M .m
Frequéncia Minima 1 E-07 H=z
Frequéncia Masma 100 H=z
Velocidade Angular Minitma 0 radfs
Velocidade Angular Masima 300 radfs
Sensihiidade da Forca Mormal | mi

Fonte: Autor.

O controle de temperatura do experimento ¢ realizado com o auxilio de sistema cilindro
concéntrico Peltier acoplado no redmetro. A temperatura de 25°C foi mantida constante pela

utilizacao de sistema de banho termostatico.

3.2.3 Geometria

Para arealizacdo dos testes experimentais no redmetro € utilizada a geometria de cilindros
coaxiais, conforme a Figura 12. O cilindro externo ou rotor (Figura 12.A e 12.B) possui raio

externo de 14 mm e o cilindro interno ou copo (Figura 12.C) possui raio interno de 15 mm,
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dessa forma, o gap de teste (espagamento obtido pela diferenga entre o raio externo e interno)

¢ de Imm. Ambas as geometrias possuem comprimento de 42 mm.

Figura 12 — A) Geometria cilindrica superior vista de lado; B) Regido Vazada da geometria

cilindrica superior; C) Copo cilindrico inferior.

A)

Fonte: Autor.
3.2.4 Agitador Magnético

Para a incorporacao das nanoparticulas de grafite no fluido de perfuragdo sera utilizado o
agitador magnético com placa de aquecimento IKA® C-MAG HS, conforme apresentado na

Figura 13.

Figura 13 - Especificagdes Técnicas do Agitador Magnético com Placa de Aquecimento.

Parimetro Valor Unidade
Iaterial Placa Cerdmica i
Velocidade Angular Mindma 100 pin
Velocidade Anmilar Mésma 1500 rpm
Temperatura Minima 25 o
Temperatura Masxima 500 o
Poténcia de Agquecimentno 1000 w

Fonte: Autor.
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As amostras serdo preparadas a temperatura ambiente de 25°C. A velocidade de agitagdo
do equipamento € controlada através da rotagdo de um ima acoplado ao motor elétrico. A forga
magnética do ima localizado abaixo da superficie da amostra funciona como for¢a motriz que
gira a barra magnética colocada dentro da amostra, proporcionando a sua agitacdo. As barras
magnéticas utilizadas sdo conhecidas como “peixinho ou pulga”, sendo constituidas por uma

liga metalica de Ferro (Fe), Aluminio (Al), Niquel (Ni) e Cobalto (Co).

3.3 METODOS

Nesta secdo sdo detalhados os métodos experimentais utilizados para formulacdo do
grafite no fluido de perfuracdo e preparacdo das amostras para os testes experimentais. O
método empregado para realizacdo dos testes propostos pelo presente estudo se baseia na
pesquisa quantitativa exploratdria, caracterizado pela anélise objetiva dos dados experimentais

e dos métodos aplicados para o equacionamento da problematica.

3.3.1 Procedimento de Formulagdo do Grafite no Fluido de Perfuragao

Conforme definido anteriormente nos capitulos, para a realizacdo da suspensdo das
nanoparticulas de grafite no fluido de perfuracdo olefinico base utilizado sera aplicada a
metodologia apresentada por Rasoul R. et al. (2017). No entanto, conforme abordado, durante
o processo de suspensdao das nanoparticulas as mesmas tendem a se aglomerar devido a sua
forte atratividade proporcionada pelas forcas de Van der Waals, constituindo aglomerados
instaveis que ndo incorporam no fluido de perfuragao (Wen et al., 2009). Um dos procedimentos
utilizados para verificagdo da ocorréncia desse fendmeno ¢ através de observacdes visuais dos
nanofluidos obtidos, buscando-se observar fendmenos de sedimentacdo das nanoparticulas de
grafite para as amostras nao estaveis (R. Saha et al., 2018). Dessa forma, ¢ importante realizar
testes preliminares de formulagdo das nanoparticulas, avaliando parametros de controle como:

tempo, temperatura, e velocidade de agitacao.

Para a definicdo do tempo de agitagdo, a velocidade de rotagdo do agitador magnético
utilizado foi padronizada em aproximadamente 600 rpm, de tal forma que ndo ¢ observado a
formacao de bolhas de ar durante o cisalhamento. Antes de cada etapa da formulacao, a amostra
base de fluido de perfuracdo ¢ homogeneizada por 10 minutos no agitador mecanico Hamilton

Beach. A quantidade de fluido a ser utilizado por formulacao foi definida a partir das limitagdes



52

de torque efetivo proporcionado pelo conjunto ima e barra magnética que garante o
cisalhamento de toda a amostra. Dessa forma, o volume de fluido utilizado para cada amostra
de nanofluido formulada ¢ de 150 ml, o correspondente a 158,25 g de fluido de perfuragdo (a
partir de valores da massa especifica do fluido). O procedimento de adicao de grafite no fluido
de perfuracgao durante processo de cisalhamento no agitador magnético ¢ apresentado na Figura
14. Para definicdo do procedimento de preparagcdo foi utilizada a maior concentragdo de

nanoparticulas (de 7,5 Ib/bbl) prevista pelo presente trabalho.

Figura 14 - Procedimento para Adi¢ao do Grafite.

r N\ —
Homogeneizacdo do Fluido
de perfuragdo no agitador
Hamilton Beach
Durag@o: 10 minutos

Preparagdo de 150 mL do
Fluido de Perfuragdo para
Agitacdo no Agitador
Magnético a 600 rpm

¥

Adicao gradual de Grafite
sob cada concentragdo,
evitando coagulagio nas [

amostras

. J

r

Fonte: Autor.

Foram avaliados seis tempos de formulagao (0,5, 1, 1,5, 2, 2,5, 3 horas), com intervalos
de 30 minutos entre cada. Observacdes visuais das amostras foram realizadas ao fim de cada
tempo, buscando-se verificar se houve a suspensao total ou parcial das nanoparticulas de grafite
adicionadas. Com isso, € verificado que o tempo minimo para a suspensdo do nanomaterial no
fluido de perfuragao base utilizado ¢ de 2 horas. No entanto, apos 24 horas a amostra com esse
tempo de agitacdo apresentou inicio de sedimentagao da parte inferior do frasco de reservatorio,
enquanto as duas outras com os tempos de 2,5 e 3 horas ndo apresentaram tal fendmeno para o
mesmo intervalo de tempo transcorrido apos a formulacdo. Dessa forma, ¢ definido 3 horas

como tempo de agitagao para suspensao das nanoparticulas de grafite.
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A partir disso, conforme a metodologia definida, foram preparadas amostras sob
diferentes concentragdes de grafite, conforme apresentado na Tabela 2. Para nomeagdo e
diferenciagdo das amostras preparadas ¢ utilizado o cddigo “B04” para a amostra de fluido de
perfuracao base (sem formulagdo com o nanomaterial) e os sufixos “G” acrescidos do nimero
correspondente a concentragdo de nanoparticulas de grafite utilizadas para a formulagao da
amostra (definidos como 1, 3, 5 ¢ 7,5 Ib/bbl). As amostras preparadas que posteriormente
passaram pelo processo de envelhecimento térmico serdo diferenciadas com o acréscimo do

sufixo “E”.

Tabela 2 — Designacao de cada Amostra preparada a partir da concentragdo de grafite

utilizada e processo de envelhecimento térmico.

Concentracio de | Amostra Passou por
Amostra Massa de Grafite (g)| Grafite em Massa Envelhe cimento
(%) Térmico ?

B04 // // Nio
BO4E // // Sim
B04G1 0,43 0,270% Nao
B04G1E 0,43 0,270% Sim
B04G3 1,28 0,811% Nio
B04GS5S 2,14 1,352% Nao
B04G7,5 321 2,028% Nio
B04G7,5E 3,21 2,028% Sim

Fonte: Autor

Apos a preparagdo do nanofluido com concentracdo de grafite de 7,5 Ib/bbl, testes para
formulacdo de amostras com maiores concentracdes foram realizados. No entanto, para
concentragdes de nanoparticulas maiores que 7,5 Ib/bbl é observado a ocorréncia de
magnetismo do grafite, o qual as particulas de grafite se prendem a barra magnética utilizada
para agitacdo, conforme apresenta a Figura 15, impossibilitando o controle da concentracdo
final de nanoparticulas suspensas no fluido de perfura¢do. Por esse motivo, em func¢do das
limitagdes quanto a aplicagdo de outras metodologias de suspensdo de nanoparticulas em
fluidos (utilizando micro-cavitadores ou banhos ultrassonicos), define-se para a presente

metodologia como concentracao limite de formulacao o valor de 7,5 1b/bbl.
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Figura 15 - Ocorréncia de Magnetismo do Grafite durante Formulag¢ao das amostras com

concentragdo de: A) 10 1b/bbl e B) 20 Ib/bbl.

B)‘

Fonte: Autor.

3.3.2 Procedimentos de Preparacdo das Amostras para os Testes Experimentais

Para a realizacdo dos testes reologicos ¢ realizado em todas as amostras a etapa de
homogeneizagdo no misturador industrial Hamilton Beach HMD200, para garantir a
ressuspensao de particulas solidas que podem ter precipitado durante o armazenamento,
garantindo a homogeneidade do material. Apds o processo, as amostras sdo estabilizadas na
temperatura de 25°C e, por fim, pré-cisalhadas a taxa de cisalhamento constante antes de cada
teste reologicos realizado. A Figura 16 ilustra o procedimento de preparagdo das amostras

aplicado no estudo (Protocolo 1).

Figura 16 - Fluxograma da metodologia de preparagdo das amostras antes dos testes

realizados (Protocolo 1).

Homogeneizagdo da
amostra no agitador
Hamilton Beach
Duragao: 10 minutos

¥

Estabilizacdo da
temperatura da amostra
em 25°C no Redmetro

Duragao: 2 minutos

y

Pré-cisalhamento no
ReOmetro. Taxa de
deformagdo: 500 s-1
Duragdo: 10 minutos

v

Inicio dos testes reoldgicos

Fonte: Autor.
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Durante a homogeneizagao no agitador mecanico ¢ essencial controlar a temperatura de
agitacdo em valores abaixo de 60 °C e evitar a formacao de bolhas de ar no material, buscando
alcancar a completa homogeneizacdo sem desestabilizar a emulsdo com o aumento de
temperatura causado pelo cisalhamento (Almeida e Silva, 2010; Ghosn, 2017). O tempo de
agitacdo no misturador ¢ padronizado em 10 minutos, conforme ilustrado em pesquisas
anteriores para se evitar a separagdo de fase durante a realizacdo dos testes (Palaoro, 2020).
Outro parametro de grande importancia que influencia diretamente no comportamento dos
fluidos de perfuragao ¢ o historico de cisalhamento (Coussot et al., 2004; Fernandes et al., 2017,
Whittle e Dickinson, 1998). Dessa forma, para a preparagdo das amostras antes da realizagao

dos testes experimentais ¢ aplicado um pré-cisalhamento a uma taxa constante por 10 minutos.

3.3.3 Testes Experimentais

Com o objetivo de conhecer o comportamento do fluido de perfuragdo e sua dependéncia
da tensao de cisalhamento em funcdo da taxa de deformacao, inicialmente foram realizados
testes de patamares de taxa de deformagdo. A Figura 17 apresenta os patamares utilizados para

obtengao das curvas de escoamento.

Figura 17 - Testes de patamar de deformagao e seus respectivos tempos de aplicacao.

100 £
——Taxa de Deformagéo [1/s]
I Curva de Escoamento
= Taxa de
.g m Deformacao (1/s) Tempo (s)
s 300 600
g 100 600
< 3 30 1200
A 10 1200
QD
-: 1 3 1500
5 1 1500
= 0,3 0,3 1800
0 . . . . .
0 2000 4000 6000 8000 10000
Tempo [s]

Fonte: Autor.

Antes do inicio do teste de patamar de deformagdo ¢ aplicado o Protocolo 1 (Figura 16)

de preparagdo do fluido de perfuragdo. As taxas de deformacdo sdo impostas de forma
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decrescente, de maneira que nas maiores taxas o material se desestruture permitindo que o
regime permanente seja atingido com maior facilidade nas menores taxas de deformacdo (Da
Cruz et al., 2002). No presente trabalho, as tensdes em regime permanente para cada patamar
de deformacao sao definidas a partir de uma variagdo percentual dos ultimos 30 pontos
subsequentes menor que 2%. Assim, a TLE dindmica ¢ determinada através da tensdo limite
extrapolada pela curva de escoamento do material, a partir do ajuste conforme a equagdo de
Herschel-Bulkley (Equacao 4). Para a realizagdo dos testes oscilatérios e rampa logaritmica de
tensao, ¢ aplicada a metodologia experimental apresentada na Figura 18 (Protocolo 2). Nesse
procedimento, como o intuito ¢ avaliar o limite de viscoelasticidade linear (através do teste
oscilatorio) e estimar a TLE estatica do material (através do teste de rampa de tensdo), apos o
pré-cisalhamento ¢ aplicado um repouso estatico de 10 minutos antes dos testes, com o intuito
de permitir a reestruturacdo do material sob um intervalo de tempo pré-definido para ser

possivel realizar as andlises comparativas entre cada amostra testada (Palaoro et al.,2020).

Figura 18 - Fluxograma da metodologia aplicada para a realizacao dos testes oscilatérios de

Varredura de Tensao ¢ no Tempo (Protocolo2).

Protocolo de Preparagdo da
Amostra

Repouso estatico
Duragdo: 10 minutos

Teste Oscilatorio de varredura de Tenséo
Frequéncia: 1 Hz
Amplitude de Tensao: 0,001 Pa até 100 Pa
Aquisigdo: 20 pt/década

. )
Pré-cisalhamento no
Reodmetro. Taxa de

deformag@o: 500 s-1
\ Duragao: 10 minutos

]

Repouso estatico
Duragdo: 10 minutos

. J

]

Teste de Rampa de Tensdo
(Rampa Logaritmica)
Tensdo: de 0,001 a 100 Pa
Duragdo: 5 minutos

Fonte: Autor.
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Para estimar a regido de viscoelasticidade linear do fluido a partir dos resultados obtidos
pelos testes oscilatorios de varredura de tensdo ¢ avaliada a regido na qual os modulos
dinamicos sao constantes em relagao a amplitude de tensao de cisalhamento aplicada em regime
de SAOS. No presente trabalho, o critério definido para verificar o limite da regido linear dos
modulos dindmicos ¢ uma variacao percentual entre os 10 pontos subsequentes maior que 2 %.
A partir desse limite, ¢ determinada a deformagao critica (yc) e amplitude de tensdo (ta) que
corresponde ao limite de viscoelasticidade do material (Fernandes et al., 2017). O procedimento

utilizado para determinagdo do limite de viscoelasticidade linear ¢ apresentado na Figura 19.

Figura 19 - Procedimento utilizado para determinacdo da Deformacao Critica
correspondente ao Limite de Viscoelasticidade Linear do material em Testes Oscilatorios de

Varredura de Tensdo.
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Fonte: Autor.

Os modulos de armazenamento e dissipacdo avaliados sob o regime viscoelastico linear
também serdo utilizados de forma comparativa entre os resultados obtidos para as diferentes
concentragdes de nanoparticulas de grafite e condi¢des de teste (amostra envelhecida e amostra

nao envelhecida termicamente).
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Para a determinacdao da TLE estdtica, testes de rampa logaritmica de tensdo sdo
aplicados. A partir da curva de deformacgdo por tensdo, sdo avaliadas as tendéncias de
inclinacdes obtidas e estimado o limite de linearidade entre as tensdes aplicadas e a resposta na
deformacao do material, utilizando a interceptacao de duas linhas de leis de poténcia ajustadas
abaixo e acima da regido especificada. A tensdo (t1) e deformacdo (yi) limite de linearidade
correspondentes a mudanca de inclinacao da curva apresentam uma estimativa dos valores de
TLE estatica do material. O procedimento utilizado para determinagdo dos limites de

linearidade ¢ apresentado pela linha tracejada na Figura 20.

Figura 20 - Procedimento utilizado para determinacao da Deformacao e Tensdo Limite

Estatica para o Teste de Rampa Logaritmica de Tensao.
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Fonte: Autor.

Para as anélises comparativas dos resultados obtidos com os nanofluidos formulados com os
resultados do fluido de perfuracdo base, os testes experimentais foram realizados ap6s 24 horas
da formulagcdo. A andlise da estabilidade das suspensdes de nanoparticulas no fluido de
perfuracao ¢ realizada através do acompanhamento semanal (dia 1, dia 3 e dia 10). A avaliagao
¢ feita realizando um controle visual das amostras, verificando a ocorréncia de fendmenos de
sedimentacdo e também ¢ realizado o teste oscilatério de varredura de tensdo, conforme parte
do protocolo 2, apresentando na Figura 18, observando possiveis alteragdes nos modulos

dinamicos.
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4 RESULTADOS

No presente capitulo sdo apresentados e analisados os principais resultados experimentais
obtidos a partir dos testes realizados no TCC. Os protocolos de testes descritos na se¢ao 3 foram
aplicados nas amostras de fluido de perfuragdao olefinico sob diferentes concentragdes de
nanoparticulas de grafite. Todos os testes foram realizados em triplicatas e os resultados obtidos

sdo apresentados e discutidos na sequéncia do capitulo.

4.1 AVALIACAO DA ESTABILIDADE DAS SUSPENSOES DE NANOPARTICULAS
NO FLUIDO DE PERFURACAO

Como relatado na se¢do 2.4 do presente trabalho, a estabilidade das suspensdes de
nanoparticulas quando formuladas no fluido de perfuracao também devem ser consideradas nas
analises. De modo geral, a estabilidade da suspensdo depende do equilibrio entre as forcas de
atracdo e repulsdo existentes entre as nanoparticulas em suspensdo que garanta uma forca de
repulsdo levemente superior, diminuindo as chances das particulas se aglomerarem e formarem
agregados instaveis de grandes propor¢des que podem se fragmentar e sedimentar ao longo do
tempo, alterando as propriedades obtidas do nanofluido (X. Y. Zhou et al., 2006). A analise da
estabilidade das suspensdes de nanoparticulas no fluido de perfuracdo foi realizada através do
acompanhamento semanal, em intervalos definidos no dia 1, dia 3 e no dia 7 apos a formulagdo
das amostras, realizando testes oscilatorios de varredura de tensdo e verificando possiveis
alteracdes no comportamento dos modulos dinamicos. As Figuras 21 a 24 apresentam os
resultados dos testes oscilatorios paras as amostras formuladas com 1,3,5 e 7,5 Ib/bbl de
concentracdo de nanografite. Os resultados obtidos pelas andlises das curvas sdo apresentados
nas Tabelas 3 a 6.

O objetivo do acompanhamento da estabilidade das suspensdes de nanoparticulas é ndo
sO verificar para quais amostras a metodologia de formulagdo proposta formou aglomerados
estaveis, como também definir um intervalo de tempo para o qual todas as amostras
apresentaram resultados estaveis. E importante definir esse intervalo de tempo de estabilidade
apos a formulagdo para se realizar a analise comparativa entre os resultados obtidos para cada

concentragdo de nanoparticula.



Figura 21 - Testes Oscilatorios de varredura de tensdo obtidos pela formulacdo de
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Os parametros obtidos pela definicdo do limite linear dos mddulos dinamicos sdo

apresentados na Tabela 3.

Tabela 3 - Parametros obtidos pelos Testes Oscilatorios de varredura de tensao.

Amostra B04G1
Médulo de Médulo de - Amplitude de Tensio
coe Deformacio
Tempo | Armazenamento - [ Dissipacao - Critica (-) de Cruzamento - T cc
G' (Pa) G" (Pa) (Pa)
1 Dia 13,187 7,303 0,002187 1,185
3 Dias 13,973 7,488 0,001753 0,999
1 Semana 14,400 7,711 0,001965 0,620

Fonte: Autor.



Figura 22 - Testes Oscilatérios de varredura de tensdo obtidos pela formulacao de grafite a 3
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Tabela 4 - Parametros obtidos pelos Testes Oscilatorios de varredura de tensao.

Amostra B04G3
Médulo de M o6dulo de . Amplitude de Tensao
e . Deformacao
Tempo Armazenamento - | Dissipacio - Critica (- ) de Cruzamento - T cc
G' (Pa) G" (Pa) . (Pa)
1 Dia 16,886 8,607 0,002125 1,291
3 Dias 17,554 8,439 0,002314 1,287
1 Semana 18,255 8,279 0,002239 1,283

Fonte: Autor.
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Figura 23 - Testes Oscilatoérios de varredura de tensdo obtidos pela formulacao de grafite a 5

100,0 [

Ib/bbl ao longo de 1 semana.
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Os parametros obtidos pela definicdo do limite linear dos mddulos dindmicos sdo

apresentados na Tabela 5.

Tabela 5 - Parametros obtidos pelos Testes Oscilatorios de varredura de tensao.

Amostra B04G5
Médulo de M o6dulo de N Amplitude de Tensao
e . Deformacao
Tempo Armazenamento - | Dissipacio - Critica (- ) de Cruzamento - T cc
G' (Pa) G" (Pa) ) (Pa)
1 Dia 20,371 9,400 0,002234 1,265
3 Dias 14,591 7,413 0,002500 1,470
1 Semana 13,791 6,913 0,003017 1,330

Fonte: Autor.
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Figura 24 - Testes Oscilatorios de varredura de tensdo obtidos pela formulacdo de grafite a 7,5

Ib/bbl ao longo de 1 semana.
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Os parametros obtidos pela definicdo do limite linear dos mddulos dindmicos sdo

apresentados na Tabela 6.

Tabela 6 - Parametros obtidos pelos Testes Oscilatorios de varredura de tensao.

Amostra B04G7,5
Médulo de Mdulo de . Amplitude de Tensao
C Deformacao
Tempo Armazenamento - | Dissipacio - Critica (- ) de Cruzamento - T cc
G' (Pa) G" (Pa) ) (Pa)
1 Dia 27,137 10,942 0,001872 1,307
3 Dias 11,393 6,790 0,003177 1,311
1 Semana 11,666 6,111 0,004575 1,314

Fonte: Autor.
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A partir da andlise comparativa dos médulos dindmicos ao longo de 1 semana € possivel
afirmar que apenas as amostras de 1 e 3 1b/bbl apresentaram estabilidade de suas propriedades
para esse intervalo de tempo total avaliado. Para essas duas amostras, tanto o modulo de
armazenamento quanto o modulo de dissipagdo apresentaram poucas variagdes ao longo do
tempo, indicando que as propriedades eldsticas e viscosas do material e o seu padrio de
comportamento viscoelastico ndo mudaram ao longo do tempo. Além disso, o limite de
viscoelasticidade linear e a amplitude de tensdao de cruzamento também ndo apresentaram
mudangas significativas, indicando que as deformagdes correspondentes as transi¢cdes entre
comportamentos elasticos, plasticos e viscosos também nao se alteraram. Tais fatos indicam
que a suspensdo de nanocompostos de grafite para concentragdes de até 3 1b/bbl constituiu
aglomerados estaveis de nanoparticulas que ndo se degradaram ao longo do tempo, mostrando
que a formulagdo de grafite utilizando a metodologia proposta foi eficiente para baixas

concentragdes de nanografite.

O mesmo resultado ndo foi observado para as amostras de 5 e 7,5 Ib/bbl. A partir da
analise dos resultados, observa-se uma redugao de 32% do modulo de armazenamento e de 26%
do moédulo de dissipacao para a amostra de 5 1b/bbl. Além disso, a deformagdo critica do
material também apresentou mudancgas ao longo de 1 semana, indicando um deslocamento das
curvas para maiores valores de deformacao e, consequentemente, um aumento do limite de
viscoelasticidade linear. Para a amostra de 7,5 1lb/bbl ambos os moddulos dinamicos
apresentaram uma reducao de 60% e a deformacao critica e amplitude de tensdo de cruzamento
também sofreram variagcdes ao longo dos dias apds a formulacdo das nanoparticulas. No
entanto, ¢ possivel observar que ambas as amostras estabilizaram suas propriedades avaliadas
ao longo do tempo apds um intervalo de 3 dias, apresentando a partir desse periodo uma maior
estabilidade de suas caracteristicas elasticas e viscosas e do seu padrdo de comportamento
solido-liquido. A diminui¢do dos modulos dindmicos ao longo do tempo apresentado pelas
amostras de maiores concentragdoes pode estar associada a quebra dos aglomerados instaveis,
proporcionando aglomerados suspensos de menores proporgdes (X. Y. Zhou et al., 2006; Y.
Sun et al., 2020). Vale ressaltar que todos os testes foram realizados em triplicatas, assim, os
resultados apresentados para cada intervalo de tempo apresentam o valor médio dos parametros
avaliados nos testes. Para realizar a analise comparativa entre os resultados obtidos de todas as
concentragdes de nanofluidos formulados, foi fixado um intervalo de tempo de 24 horas apos a
formulagdo para se realizar os testes experimentais das amostras. Esse intervalo de tempo foi

definido porque os resultados ap6s 1 dia da formulag@o para as amostras de maior concentracao
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indicaram uma certa estabilidade entre suas repetibilidades realizadas no dia, além disso, o
objetivo do presente trabalho ¢ avaliar o efeito da formulagdo das nanoparticulas utilizando a
metodologia proposta. Dessa forma, para caracterizar o efeito da suspensao de nanografite nas
concentracoes de 5 e 7,5 lb/bbl nas amostras de fluido de perfuragdo, estuda-se o
comportamento do nanofluido obtido apds 1 dia de sua formulagdo, visto que entre o dia 1 e o

dia 3 o comportamento das curvas dessas amostras muda.

42 EFEITOS DA INCORPORACAO DE NANOGRAFITE NOS PARAMETROS
REOLOGICOS DO FLUIDO DE PERFURACAO

Os protocolos de testes descritos na se¢do 3 foram aplicados nas amostras de fluido de
perfuragdo olefinico sob diferentes concentracdes de nanoparticulas de grafite. Os resultados

obtidos sdo apresentados e discutidos na presente segao.

4.2.1 Curvas de Escoamento

As curvas de escoamentos do fluido de perfuragdo base e dos fluidos formulados com
diferentes concentracdes de nanografite sdo apresentadas na Figura 25. O modelo de Herschel-
Bulkey (Equacao 4) foi utilizado para o ajuste das curvas de escoamento. Analisando a Figura
25 ¢ possivel observar que a adi¢do do nanomaterial em baixas concentragdes, inicialmente,
desloca o comportamento da curva de escoamento para menores valores de tensdo de
cisalhamento, indicando reducdo da viscosidade do material. O fendmeno pode ser explicado
devido ao aumento do fator de lubricidade a fric¢do que a formulagdo do nanofluido apresenta,
possibilitando o melhor deslizamento entre as camadas do fluido (Murshed et al., 2008). Rasoul
R. et al. (2017) relataram através da utiliza¢do de dispositivos medidores de lubricidade que o
fator de lubricidade a friccdo apresenta aumentos para os fluidos de perfuragcdo adicionados de
nanoparticulas de grafite.

No entanto, ¢ observado que aumentando-se a concentracdo de grafite, o
comportamento da curva de escoamento volta a crescer para maiores valores de tensao de
cisalhamento. Tal fendmeno também foi descrito por Hoelscher et al. (2013) em pesquisas

acerca da utilizagdo de varias nanoparticulas de carbono.
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Figura 25 — Curvas de Escoamento e o seu respectivo ajuste pelo modelo de

Herschel-Bulkley para cada amostra testada.
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Fonte: Autor.

Os parametros do ajuste da curva de escoamento conforme modelo de Herschel-Bulkley

sdo apresentados na Tabela 7.

Tabela 7 - Parametros obtidos pelo Ajuste da Curva de Escoamento pelo modelo de Herschel-

Bulkley para cada amostra testada.

Ajuste Herschel Bulkley
Tensiio Limite de Coefici 4 fndice
Amostra Escoamento Dinimica A oeficiente de ndice de R”2
Consisténcia - k Escoamento - n
To (Pa)

B04 1,64 0,15 0,78 0,9960
B04G1 1,13 0,08 0,87 0,9990
B04G3 1,24 0,09 0,83 0,9984
B04G5 1,31 0,09 0,85 0,9984

B04G7,5 1,38 0,10 0,84 0,9979

Fonte: Autor
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A partir da analise dos resultados apresentados na Tabela 7 observa-se que a adi¢ao de
nanografite reduziu o coeficiente de consisténcia indicando menor resisténcia do fluido ao
escoamento. Outro ponto a ser destacado, ¢ que conforme aumenta-se a concentragdao de
nanoparticulas de grafite, poucas variagdes no coeficiente de consisténcia e indice de
escoamento sdo observadas, indicando equilibrio do comportamento de escoamento do fluido
em funcdo da concentragdo de nanografite. Tal aspecto ndo ¢ observado com relagdo a
viscosidade e tensdo limite de escoamento dindmica do material. Conforme aumenta-se a
concentracdo do nanomaterial, eleva-se a tensao limite de escoamento dinamica do fluido de
perfuragdo até valores mais proximos de seu valor original. O resultado pode ser um indicativo
que em termos de redugdo da resisténcia do fluido ao escoamento, menores concentragdes de
nanografite sdo mais eficientes que maiores concentragdes, em funcdo do aumento da TLE
dindmica e viscosidade proporcionada pelo aumento da concentracdo do nanografite. Os
resultados sdo corroborados por Rasoul R. et al. (2017) que também observaram que o aumento

das concentracdes de nanoparticulas de grafite aumenta a TLE dinamica do fluido base.

4.2.2 Varreduras Oscilatorias de Amplitudes de Tensao

Com o intuito de observar o efeito da adicao de nanografite nos modulos dinamicos do
fluido de perfuragao, foram realizados os testes oscilatorios para as amostras formuladas. Os
resultados sdo apresentados na Figura 26. A figura apresenta os modulos dinamicos (G 'e G'")
no eixo y e a amplitude de tensdo no eixo y auxiliar em func¢do da amplitude de deformagao.
Ao analisar as curvas, observa-se que houve alteragdes no modulo de armazenamento e de
dissipacdo do material em fun¢do da concentracao de nanoparticulas de grafite. Observa-se que
quanto maior a concentragdo de grafite, maiores os valores dos modulos dindmicos do material.
Quando comparados, o0 mdédulo de armazenamento dobrou o seu valor entre as concentragdes
de 1 Ib/bbl para a de 7,5 1b/bbl, enquanto o modulo de dissipagdo apresentou uma taxa de
aumento menos acentuada. A predominancia do comportamento elastico sobre o
comportamento viscoso a medida que a concentracdo de nanoparticulas aumenta € o indicativo
do aumento na resisténcia do gel do material, isto €, acréscimo das forgas restauradoras
provenientes das interagdes interparticulas presentes no material (Morrison, 2001). A regido de
transi¢do viscoelastica linear para nao linear ¢ chamada, no presente estudo, como deformagao
critica (yc). A partir da analise dos graficos, observa-se também poucas variagdes na deformacao

critica dos fluidos sob diferentes concentragdes de nanografite.
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Figura 26 — Testes Oscilatérios de varredura de tensdo. As Figuras (a) a (e)
apresentam G', G", e a amplitude de deformacdo em fun¢do da amplitude de tensdo de cada
experimento. A Figura (a) apresenta o resultado obtido para o fluido base. Figuras (b) a (e)

mostram os resultados para os fluidos formulados sob diferentes concentragdes de

nanografite.
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A partir da aplicacdo da metodologia definida para verificar o limite da regido linear dos

modulos dinamicos, os parametros obtidos sdo apresentados na Tabela 8.
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Tabela 8 — Parametros obtidos pelos Testes Oscilatdrios de varredura de tensao.

Mo6dulo de Mo6dulo de - Amplitude de Tensio
oL Deformacao

Amostra |Armazenamento { Dissipacio - Critica (-) de Cruzamento - T cc
G' (Pa) G" (Pa) (Pa)
B04 31,044 11,827 0,001952 1,405
B04G1 13,187 7,303 0,002187 1,185
B04G3 16,886 8,607 0,002125 1,291
B04GS 20,371 9,400 0,002234 1,265
B04G7,5 27,137 10,942 0,001872 1,307

Fonte: Autor.

Observa-se que a adicdo de nanografite no fluido de perfuragdo impacta em pequenas
variacoes da deformacgao critica do material, ndo alterando o limite de viscoelasticidade linear.
Os valores de amplitude de tensdo de cruzamento também nao apresentaram grandes mudancas
em funcdo da adi¢do de nanografite. As mudancas no mddulo de armazenamento do material
representam um aumento no comportamento elastico dos nanofluidos obtidos, devido ao
aumento das interacdes interparticulas entre a microestrutura do fluido e as nanoparticulas em

suspensdo em funcdo do aumento da concentragdo das mesmas (Morrison, 2001).

Por defini¢do, os valores dos modulos dindmicos sdo determinados apropriadamente no
regime SAOS (Hyun et al. 2011), dessa forma, para uma analise mais precisa da possivel faixa

de valores da TLE estatica do material, testes com rampas de tensdo sao realizados.

4.2.3 Rampas de Tensao

Para uma analise mais assertiva quanto a transi¢ao solido-liquido do material, testes de
rampas de tensdo de cisalhamento unidirecional foram realizados. Nesse tipo de protocolo,
quando sujeito a tensdes abaixo do valor da sua tensdo limite de escoamento, o material
apresenta comportamento viscoeldstico predominante com baixos valores de deformagdo. No
entanto, a partir de determinada faixa de tensdo aplicada observa-se que os valores de
deformacao do material comegam a aumentar a uma maior taxa. O ponto correspondente a essa
mudanga de inclinagdo da curva deformagao por tensao pode ser entendido como a TLE estatica
do material (Venkaesan et al. 2003). Os resultados dos testes de rampa de tensdo para as

diferentes concentracdes de nanografite sdo apresentados na Figura 27. Conforme pode-se
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observar ocorre 0 mesmo padrdo de comportamento avaliado nas curvas de escoamento. A
formulagdo com menor concentragdo de nanografite deslocou a curva de deformagdo para
menores tensdes de cisalhamento e conforme aumenta-se a concentragao do nanocomposto, a
curva de deformagao ¢ novamente deslocada para maiores valores de tensao. Tal fato indica um
aumento na TLE estatica do material em fun¢do do aumento da concentragdo de nanoparticulas

de grafite.

Figura 27 — Resultados dos Testes de Rampa Logaritmica para cada amostra testada.
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A partir das estimativas dos limites de linearidade entre as tensdes aplicadas e a resposta
na deformacdo do material para as amostras avaliadas, sdo definidas as tensdes e deformagdes
limite correspondentes & mudanga de inclinacdo da curva. Os resultados obtidos pela anélise

das curvas sdo apresentados na Tabela 9.
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Tabela 9 - Tensao (1) e Deformacao (yi) limite de linearidade correspondentes a mudanca de

inclinagdo da curva para cada amostra testada.

Deformagao | Tensio Limite
Amostra .
Limite (-) (Pa)

B04 0,4229 1,3034
B04G1 0,5616 1,3085
B04G3 0,5273 1,5189
B04G5 0,5821 1,5892

B04G7,5 0,5839 1,7004

Fonte: Autor

Observa-se que a formulacdo de nanografite a uma concentracdo de 1 1b/bbl ndo
apresentou mudangas significativas em sua TLE estatica quando comparada com o valor
medido para o fluido base, indicando que a formulagdo de nanografite para essa concentragao
alterou apenas a deformacao limite do material, tornando-o mais ductil. Além disso, conforme
aumenta-se a concentragdo de nanografite observa-se um aumento total de 30% entre os valores
de TLE estaticas das amostras de 1 para a amostra de 7,5 Ib/bbl, enquanto as deformagdes limite
de todas as amostras com nanografite assumem uma faixa de valores sem muitas variacoes em
funcdo da concentragdo de nanografite. Tal fato indica que o aumento da concentragdo de
nanoparticulas de grafite aumenta a relacdo tensao por deformagao, elevando também o médulo

elastico do fluido de perfuracdo para condigdes estaticas de teste.

43 ENVELHECIMENTO TERMICO

Testes de envelhecimento térmico foram realizados com as amostras de concentragao
de 1 e 7,5 Ib/bbl com o intuito de verificar se existe alguma diminui¢do da degradacdo térmica
do fluido quando formulado com nanoparticulas de grafite. O objetivo das analises ¢ realizar
um comparativo entre os resultados das amostras formuladas com o grafite antes e apos o teste
de envelhecimento térmico, para verificar se a adi¢do do nanografite aumentou a estabilidade
térmica do material.

Os resultados das curvas de escoamento sdo apresentados na Figura 28 para as amostras

de 1 1Ib/bbl e fluido de perfuragado base.
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Figura 28 — Comparativo das Curvas de Escoamento e o seu respectivo
ajuste pelo modelo de Herschel-Bulkley dos resultados obtidos pela formulagdo de grafite a 1

1b/bbl para as amostras nao envelhecidas e envelhecidas.
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Fonte: Autor.

Os parametros obtidos pelo ajuste conforme modelo de Herschel-Bulkley sdo

apresentados na Tabela 10.

Tabela 10 - Parametros obtidos pelo Ajuste da Curva de Escoamento pelo modelo de

Herschel-Bulkley.

Ajuste Herschel Bulkley
Tensao Limite de Coefici 4 fodice d
Amostra Escoamento Dinimica - ¢ 1c1Aente ¢ ndice de R™2
Consisténcia - k Escoamento - n
To (Pa)

B04 1,64 0,15 0,78 0,9960
BO4E 0,18 0,08 0,83 0,9998
B04G1 1,13 0,08 0,87 0,9990
B04G1E 0,53 0,08 0,86 0,9983

Fonte: Autor.
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A partir da andlise do padrao de comportamento das curvas de escoamento ¢ observado
que a adi¢do de grafite reduziu o impacto da degradagdo térmica nas amostras de fluido de
perfuracdo, corroborando com os resultados apresentados na literatura (Aybar et al., 2015; Liu
et al., 2005; Abdo & Haneef, 2012; Fazelabdolabadi, 2015). Observa-se que com o
envelhecimento térmico a tensdo limite de escoamento reduziu em dez vezes seu valor para o
fluido base sem grafite (amostras B04 e BO4E). Isso pode ser explicado pela quebra das cadeias
poliméricas ocasionadas pelo aumento da temperatura (Caenn et al., 2017). A quebra das
ligagdes quimica promove a redugdo da cadeia polimérica e do volume hidrodinamico (espaco
ocupado por uma molécula em solucao), impactando em uma redugdo da viscosidade e na
tensdo limite de escoamento (Briscoe et al., 1994). Além disso, observa-se que o indice de
consisténcia (k) do fluido sem grafite reduziu pela metade enquanto o indice de escoamento (n)
aumentou em 6% a partir do processo de envelhecimento, indicando uma menor resisténcia do
fluido ao escoamento e um comportamento de curva mais préximo de fluido newtoniano. Como
¢ possivel observar, o fluido de perfuracio olefinico quando sujeito a processos de degradagao
térmica apresenta grande variacdo em seu padrdo de curva de escoamento e TLE dindmica.
Com o aumento da temperatura, reagdes quimicas como quebras de ligacdes quimicas
ocasionam a liberagdo de ions (como cations) e alteragdes nas camadas elétricas e nas
propriedades dielétricas do material, modificando a viscosidade e tensdo limite do fluido

(Gokdemir et al., 2017; Telesforo, 2017; Rejeki, 2005; Hiller, 1963).

Observa-se a partir da Tabela 10 que enquanto os resultados do fluido de perfuracdo
envelhecido sem grafite (BO4E) apresentaram grandes mudangas quando comparados com os
resultados do fluido base sem grafite (B04), o fluido de perfuragdo envelhecido adicionado de
nanoparticulas de grafite a 1 Ib/bbl (B04G1E) nao apresentou grandes variagcdes em seu padrao
de escoamento definido pelo coeficiente de consisténcia e indice de escoamento, reduzindo
apenas sua tensdo limite de escoamento em duas vezes do valor obtido ap6s sua formulagao
com nanografite (B04G1). Comparado com a redug¢do da tensdo limite de escoamento do fluido
base quando envelhecido, a formulagao de grafite a 1 1b/bbl diminuiu o fator de reducao das
TLE dinamica em oito vezes, indicando uma melhora na estabilidade térmica no nanofluido.
Os resultados observados sdo corroborados por alguns autores como Aybar et al., 2015; Liu et
al., 2005; Ding et al., 2006; Fazelabdolabadi, 2015 e Halali et al., 2016, que constataram que a
incorporagdo de nanoparticulas de carbono proporciona ao fluido de perfuragdo uma maior

estabilidade térmica de suas propriedades.



74

Os resultados obtidos para amostra com concentrag¢do de 7,5 1b/bbl indicaram a mesma
tendéncia da amostra com concentragdo de nanografite de 1 lb/bbl, apenas apresentando
mudangas na magnitude dos valores obtidos em fun¢dao do aumento da concentragdo de
nanoparticulas de grafite. Os resultados das curvas de escoamento e dos testes oscilatorios de
varredura de tensdo para amostra envelhecida e ndo envelhecida com 7,5 Ib/bbl de nanografite

¢ a amostra base sdo apresentados na Figura 29.

Figura 29 - Comparativo das Curvas de Escoamento e o seu respectivo ajuste pelo modelo de
Herschel-Bulkley dos resultados obtidos pela formulagdo de grafite a 7,5 1b/bbl para as

amostras ndo envelhecidas e envelhecidas.

100,00 r

r ——AJUSTE H.B - AMOSTRA B04

- —— AJUSTE H.B - AMOSTRA B04G7,5

: ——AJUSTE H.B - AMOSTRA B04G7,5E

——AJUSTE H.B - AMOSTRA B04E
O EXPERIMENTAL - AMOSTRA B04
—_— i O EXPERIMENTAL - AMOSTRA B04G7,5
g O EXPERIMENTAL - AMOSTRA B04G7,5E
— 10,00 F O EXPERIMENTAL - AMOSTRA BO4E
3 -
= r
5} C
=) i
]
-]
—
] L
Z
@)
o L
= 1,00 -
o r
1] i
S C
5 i
=
]
010 1 RN | 1 R | 1 AN | 1 IR B B B A
0,1 1 10 100 1000

Taxa de Cisalhamento [1/s]

Fonte: Autor.

Avaliando-se o padrao de comportamento das curvas de escoamento ¢ observado que a
adi¢do de nanografite a 7,5 1b/bbl reduziu ainda mais o impacto da degradagdo térmica nas
amostras de fluido de perfura¢do, indicando uma maior aproximagao entre as curvas de
escoamento da amostra de nanofluido envelhecida (B04G7,5E) com a amostra nao envelhecida
(B04G7,5). Os parametros obtidos pelo ajuste conforme modelo de Herschel-Bulkley sao

apresentados na Tabela 11.
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Tabela 11 - Parametros obtidos pelo Ajuste da Curva de Escoamento pelo modelo de

Herschel-Bulkley.

Ajuste Herschel Bulkley
Tenséo Limite de Coeficiente d fndice d
Amostra Escoamento Dindmica - ¢ '1c1en e de ndice de R”2
Consisténcia - k Escoamento - n
To (Pa)
B04 1,64 0,15 0,78 0,9960
BO4E 0,18 0,08 0,83 0,9998
B04G7,5 1,38 0,10 0,84 0,9979
B04G7,5E 0,88 0,09 0,85 0,9987

Fonte: Autor.

A partir dos resultados dos ajustes da Tabela 11, observa-se que, da mesma forma que
amostra de 1 1b/bbl, o fluido de perfuragdo envelhecido adicionado de nanoparticulas de grafite
a 7,5 Ib/bbl (B04G7,5E) ndo apresentou variagdes em seu padrdo de escoamento definido pelo
coeficiente de consisténcia e indice de escoamento, indicando que o comportamento em regime
permanente do fluido envelhecido em escoamento assemelha-se ao padrdo de comportamento
do fluido ndo envelhecido adicionado de nanoparticulas de grafite. Através da analise dos
valores de TLE dindmica obtidos pelo ajuste, observa-se que a amostra de fluido de perfuracao
formulada a uma concentragdo de 7,5 lb/bbl de nanografite envelhecida termicamente
apresentou uma redugdo de apenas 1,5 vezes em seu valor de TLE dindmica da amostra ndo
envelhecida. Os resultados de curva de escoamento para as duas concentragdes avaliadas
indicam um aumento na estabilidade térmica das propriedades do fluido de perfuracio em
fun¢do do aumento da concentra¢do de nanografite.

A grande diferenca entre o comportamento do fluido de perfuragcdo envelhecido (BO4E)
comparado com o fluido ndo envelhecido (B04) ¢ mais exemplificada quantitativamente a partir
dos valores dos modulos dindmicos. A Figura 30 apresenta os resultados dos testes oscilatorios
de varredura de tensdo dos fluidos de perfuragcdo base envelhecidos (BO4E) e ndo envelhecidos
(B04) comparados com os resultados obtidos para os fluidos adicionados de nanoparticulas de
grafite a 1 Ib/bbl envelhecido (BO4G1E) e ndo envelhecido (B04G1). Os parametros obtidos
pela defini¢cao do limite linear dos mdodulos dinamicos para essa concentracao sao apresentados
na Tabela 12. Enquanto na Figura 31 sdo comparados os resultados para as amostras
envelhecidas e nao envelhecidas do fluido base e do nanofluido a uma concentracdo de 7,5
Ib/bbl. A Tabela 13 apresenta os resultados quantitativos obtidos através dos parametros

avaliados.
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Figura 30 - Testes Oscilatorios de varredura de tensdo obtidos pela formulacao de

grafite a 1 1b/bbl para as amostras ndo envelhecidas e envelhecidas.

10,000

4 1.000

4 0,100

Amplitude de Tenséo [Pa]
Moédulos Dindmicos [Pa]

4 0,010

100,0
(2) B04- 1 DIA APOS FORMULACAO
Ta i
x X
x
hAdddAAsAAsAMMAMMAMAMAAMAMMMAALL,,, xx
: Aaa,, *
| Aay, XX
H a
: N
G PR L
:3 VYN
10,0 : fxf fea
A 2,
xx,f ; e
r‘x‘x‘x‘ | ’
N
a
Loy
10 +
0,0001 0,001 0,01 0,1
Amplitude de Deformagio [-]
100,0

0,001

(¢) B04G1 - 1 DIA APOS FORMULACAO

10,000

x,x"
X
x X 4 1,000
x
x* = =
& £
x &
G’ g g
X <
hAdAsisasdsssssssMMAMMAAM A MM AL, | ‘xx" E £
10,0 i KX Ay, Jo0g €
G [ s, S
LIV VIV 2 3
P S0anmn,,,, 0, E E
el 2 2
! g
H L, zZ =
1 2, { 0010
! ia
‘)XX} ' RS
2%
= N
,e‘ : “
2
10 t 0,001
0,0001 0,001 0,01 0,1 1
Amplitude de Deformacio [-]

100,0
(b) BO4E - 1 DIA APOS FORMULACAO
Ta
X XR0K
x X *
x X *
’ x* *
10,0 x
M....mnnunn?m“““‘ o
: RN
1 X A
| X “a
& Jasseneaty,
" H a
AAMAgAm?ﬁdﬁméamMnAﬁ 2 N
P i,
o : .ty
: DN
10 r‘x“‘ & Ln
0,001 0,001 0,01 01 1
Amplitude de Deformagio [-]
100,0
(d) BO4G1E -1 DIA APOS FORMULACAO
Ta
x X *
G x*”
Msssssssssssmsssssssiasstissgg,,, xx*
: x
10,0 ! :; N
G oo
N A AAAAAAAAM?QKKAAAAAAAAAA:A
= R
/% ! At
: a s
XXK | N
H A
2o | a
.XXXX' | a
' ye
10 ¥
0,0001 0,001 0,01 0,1 1

Amplitude de Deformagio [-]

Autor.

10,000

1,000

0,100

0,010

0,001

10,000

1,000

0,100

0,010

0,001

Tabela 12 - Parametros obtidos pelos Testes Oscilatérios de varredura de tensao.

Médulo de Médulo de . Amplitude de Tensio
c Deformacio

Amostra Armazenamento - | Dissipacio - Criti de Cruzamento - T cc
G' (Pa) G" (Pa) ritica (-) (Pa)
B04 31,044 11,827 0,001952 1,405
BO4E 9,186 2,661 0,001660 0,208
B04G1 13,187 7,303 0,002187 1,185
B04G1E 13,175 6,018 0,001753 0,186

Fonte: Autor

Amplitude de Tensio [Pa]

Amplitude de Tensio [Pa]
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Figura 31 - Testes Oscilatorios de varredura de tensdo obtidos pela formulacdo de grafite a 7,5

Moédulos Dindmicos [Pa]

Moédulos Dindmicos [Pa]

1b/bbl para as amostras ndo envelhecidas e envelhecidas.
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Tabela 13 - Parametros obtidos pelos Testes Oscilatérios de varredura de tensao.

Médulo de Médulo de . Amplitude de Tensao
e Deformacio

Amostra Armazenamento - | Dissipacio - Criti de Cruzamento - T cc
G' (Pa) G" (Pa) ritiea (-) (Pa)
B04 31,044 11,827 0,001952 1,405
BO4E 9,186 2,661 0,001660 0,208
B04G7,5 27,137 10,942 0,001872 1,307
B04G7,5E 17,633 6,817 0,001867 0,331

Fonte: Autor.
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Conforme apresenta a Figura 30 e 31 ¢ possivel notar a ocorréncia de um decaimento
monotdnico de G' e G" em fungdo do processo de envelhecimento térmico para as amostras sem
grafite. O fluido de perfuragdo envelhecido (BO4E) apresenta uma reducdao de 70% de seu
modulo de armazenamento apresentado pelo fluido ndo envelhecido (B04), ou seja, parte da
sua parcela correspondente ao comportamento eldstico do material ¢ perdida. O efeito da
temperatura nas propriedades do fluido olefinico sem grafite estd associado a mudangas nas
atividades 106nicas dos eletrolitos presentes no fluido, alterando a solubilidade de sais soluveis
presentes ¢ modificando o equilibrio entre as forgas interparticulas associadas ao
comportamento elastico do material (Caenn et al.,, 2014; Caenn e Chillingar, 1996). Os
resultados obtidos indicam a grande influéncia do histérico térmico do fluido em suas

caracteristicas elasticas e viscosas, evidenciando a importancia do seu estudo e controle.

Os resultados obtidos para o fluido adicionado de grafite a 1 1b/bbl indicam uma maior
estabilidade dos modulos dindmicos ap6s o processo de envelhecimento térmico. A partir da
analise dos resultados da Tabela 12, € possivel observar que o limite de viscoelasticidade linear
permanece dentro da mesma faixa de valores para as 4 amostras avaliadas, alterando apenas os
valores dos modulos dindmicos sob a regido viscoelastica. Além disso, observa-se poucas
variagoes do modulo de armazenamento para essas amostras formuladas a uma concentracao
de nanografite de 1 lIb/bbl, indicando que a degradagdo térmica caracteristica do processo de
envelhecimento térmico ndo alterou a resposta elastica do fluido de perfura¢ao formulado com

nanoparticula.

A partir da andlise das curvas de G' e G" em fun¢do do processo de envelhecimento
térmico, observa-se poucas variacoes dos modulos dindmicos entre as amostras envelhecidas
(B04G7,5E) e nao envelhecidas (B04G7,5) para os fluidos formulados com nanoparticulas de
grafite a uma concentra¢do de 7,5 Ib/bbl. A partir dos resultados da Tabela 13, & possivel
observar que os limites de viscoelasticidade linear para as amostras de 7,5 1b/bbl também nao
sofreram variagdes em funcao do processo de envelhecimento térmico. Dessa forma, pode-se
concluir que as duas concentracdes de nanografite contribuiram em uma redugao da degradagao
térmica das propriedades avaliadas, apresentando pequenas variagdes dos parametros avaliados
entre as amostras envelhecidas e ndo envelhecidas. Tal constatacdo, ¢ um indicativo da
ocorréncia de uma maior estabilidade térmica das propriedades de nanofluidos formulados com

nanoparticulas de grafite quando comparados com o fluido base.
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5 CONSIDERACOES FINAIS

No presente estudo foi realizada uma revisdo bibliografica sobre a reologia de fluidos
de perfuragao em condi¢does HPHT e formulagao com o uso de nanomateriais de carbono com
o intuito de melhorar a estabilidade térmica dos fluidos.

A partir da revisdo na literatura ¢ observado a influéncia dos efeitos da temperatura nas
caracteristicas mecanicas dos fluidos de perfuracdo, como a viscosidade e tensdo limite de
escoamento, € como diferentes pesquisas sobre a sintese de nanomateriais nos fluidos vém
ganhando espaco na industria, devido as propriedades fisico-quimicas melhoradas. Dessa
forma, o presente trabalho propds uma metodologia de suspensao de nanoparticulas de grafite
em fluido de perfuracdo. Através da formulagdo dos nanofluidos € possivel avaliar os efeitos
de diferentes concentracdes de nanografite na estabilidade térmica das propriedades reoldgicas
do fluido de perfuragcdo olefinico utilizado, quando o mesmo ¢ sujeito a ciclos térmicos
semelhantes as condi¢des de temperatura encontradas nos pocos HPHT. Para se realizar isso,
testes de envelhecimento térmico com as amostras de nanoparticulas e do fluido base foram
realizados e os resultados avaliados de forma comparativa com os resultados dos testes dessas
amostras sob condi¢des de temperatura ambiente (25° C).

As principais conclusdes do trabalho sdo:

1. A adi¢do de nanografite em baixas concentragdes desloca o comportamento da curva de
escoamento para menores valores de tensdo, indicando uma redugdo da viscosidade do
material;

i1.  Conforme a concentracao de nanografite aumenta ocorre um acréscimo na tensao limite
de escoamento estatica e dinamica;

iii. A adicdo de nanoparticulas de grafite diminui os efeitos da degradacdo térmica no
fluido, caracterizando um indicativo de aumento da estabilidade térmica de suas
propriedades;

iv. A amostra de nanofluido formulada a uma concentracio de 1Ib/bbl apresentou
resultados mais satisfatorios quando comparada com a amostra de 7,5 Ibb/bbl,
diminuindo a degradacao térmica e formando aglomerados estaveis;

v. A metodologia experimental apresentada para incorporacdo de nanografite em fluido de
perfuracdo a base olefina se demonstrou eficiente para concentragdes de até 3 1b/bbl,
possibilitando estimar qualitativamente os efeitos da adicdo de nanoparticulas nas

caracteristicas mecanicas dos fluidos de perfuragao.
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5.1 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Apos as andlises realizadas no presente trabalho sugere-se para trabalhos futuros:

a) Testar diferentes equipamentos, como banhos ultrassonicos para a incorporacao das
nanoparticulas, verificando se o mesmo ¢ mais eficaz para incorporar concentracdes
superiores a 7,5 1b/bbl de nanografite e se proporcionam maior estabilidade para as
amostras formuladas;

b) Realizar ensaios no XRD (difragdo de raio X), MEV (microscopio de varredura
eletronica), TG (termogravimetria), DTA (Andlise térmica diferencial) e DSC
(calorimetria exploratdria diferencial), para verificacdo do que ocorre com a adigdo do
nanocomposto ao fluido de perfuracdo, bem como as possiveis alteragcdes da estrutura
do fluido de perfuragao;

¢) Realizar ensaios reométricos com diferentes temperaturas e pressoes nos nanofluidos
formulados para verificar como os efeitos combinados da temperatura e da pressao

alterariam o comportamento estrutural do fluido de perfuracao.
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