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RESUMO

PEREIRA, Lucas Garcia. Avaliacdo experimental do reinicio de escoamento de fluidos
dependentes do tempo em tubulagdes. 2018. 123 f. Dissertacdo de mestrado - Programa de
Pos-Graduagdo em Engenharia Mecénica e de Materiais, Universidade Tecnoldgica Federal do
Parand. Curitiba, 2018.

Durante a producéo de petroleo em aguas profundas e ultraprofundas, o petroleo com alto teor
de parafinas pode se gelificar em funcdo de perdas de calor para o leito do oceano. Para reiniciar
o0 escoamento do fluido gelificado sdo requeridas pressfes superiores as usuais de operacao, 0
que pode levar ao superdimensionamento dos dutos submarinos. Segundo a literatura, as
propriedades desse gel sdo altamente dependentes do historico térmico e de cisalhamento, e as
pressdes no reinicio de escoamento sdo influenciadas principalmente pela dissipagdo viscosa,
compressibilidade, tenséo limite de escoamento e dependéncia temporal das propriedades do
material gelificado. O objetivo do trabalho é avaliar experimentalmente os efeitos de
viscosidade, viscoplasticidade e dependéncia temporal na intensidade e desenvolvimento das
pressdes de fluidos dependentes do tempo em tubulagbes. Com a intengdo de simplificar o
problema, sdo estudadas solucbes de glicerina, Carbopol® e Laponita®, para que cada efeito
seja avaliado separadamente e comparado. Os ensaios experimentais sdo realizados através de
um aparato experimental, composta por longa tubulacdo helicoidal inserida em uma camara
térmica isolada. O aparato conta ainda com sistemas de refrigeracdo e aquecimento, além de
dispositivos para controle e aquisicdo de dados. O presente estudo abrange as curvas de
escoamento dos materiais, testes de reinicio de escoamento por imposicao de vazdo, reinicio de
escoamento por imposicao de pressao e imposicdo de patamares de vazdo. Para glicerina foi
evidenciado que a vazdo no final da tubulacéo inicia ap6s a formacdo de um gradiente de
pressdo uniforme logo no inicio dos experimentos, que aumenta até atingir regime permanente.
Para os fluidos viscoplasticos as pressodes internas da tubulagdo responderam com atraso ao
aumento da pressdo na entrada, de tal forma que um gradiente de pressdo uniforme so é
observado quando as pressdes estdo proximas do regime permanente. No material tixotropico,
foi observado que um gradiente de pressdo uniforme se estabelece ap0s 0s picos de pressao,
coincidindo com o reinicio do escoamento. Os resultados obtidos na unidade experimental

foram comparados com resultados de simulagdes numéricas, apresentando boa concordancia.

Palavras-chave: reinicio de escoamento, viscopléstico, tixotropia, Laponita®, aparato

experimental.



ABSTRACT

PEREIRA, Lucas Garcia. Experimental analisys of the startup flow of time dependent
fluids in pipelines. 2018. 123 f. Master’s thesis - Postgraduate Program in Mechanical and
Materials Engineering, Federal University of Technology — Parana. Curitiba, 2018.

During the production of oil in deep and ultra deep waters, petroleum with high paraffin content
may, through heat transfer with the ocean bed, cool at low temperatures and form a gel structure
with non-Newtonian characteristics. To restart the flow of the gelled fluid, pressures higher
than usual are required, which can lead to overestimating of the underwater pipelines.
According to the literature, the properties of this gel are highly dependent on the thermal and
shear history, and the pressures at the restart of flow are influenced mainly by the viscous
dissipation, compressibility, yield stress and temporal dependence of the properties of the gelled
material. In order to simplify the studied problem, the objective of this work is to evaluate
experimentally the effects of viscosity, viscoplasticity and temporal dependence on the intensity
and development of the pressure of time dependent fluids in pipelines. For this purpose,
solutions of glycerine, Carbopol® and Laponite®, are studied, allowing the comparison of each
effect separately. The experimental tests are performed by an experimental apparatus,
composed of a long helical pipe inserted in a thermally insulated chamber. The apparatus has
also cooling and heating systems, as well as devices for data control and acquisition. This study
covers the materials flow curves, flow startup with flow rate imposition, flow startup with
pressure imposition and the imposition of flow rate steps. For glycerin results, it was noticed
that at beginning of the experiments, the flow rate at the end of the pipeline starts to increase
with the presence of a uniform pressure gradient, which increases until reaching steady state.
The internal pressure for viscoplastic fluids had a delayed response to the increase in the inlet
pressure, such that the uniform pressure gradient is observed only when the pressures are close
to the steady state values. For the thixotropic material, it was verified that the uniform pressure
gradient is established only after the pressure overshoot, coinciding with the flow startup. The
results obtained with the experimental apparatus were compared to simulation work, showing

good agreement.

Keywords: flow startup, viscoplastic, thixotropy, Laponite®, experimental apparatus.
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1 INTRODUCAO

1.1 Contexto

Recentemente, o Brasil vem superando mensalmente sua producdo de petréleo e gas,
oriunda majoritariamente da costa maritima (offshore), principalmente da Bacia de Campos
(RJ) e da Bacia de Santos (SP). Esses resultados positivos foram alcancados, em parte, devido
ao aumento na produtividade dos pocos explorados nos reservatorios da regido do pré-sal, que
responderam por aproximadamente 30% do total de éleo e gas produzido em 2015 (Dias 2017).
Atualmente, o petroleo explorado no pré-sal corresponde por mais de 50% do total produzido
no Brasil (ANP 2018).

Os pocos da regido do pré-sal sdo considerados complexos, pois sua operagao acontece
em aguas profundas e ultraprofundas, representando grande desafio tecnoldgico de exploracao
e producdo (Petrobras 2017). A Figura 1.1 ilustra um esquema tipico de producdo de petrdleo
offshore, no qual o petréleo bruto é transportado por tubulagdes que o conectam do fundo do

poco as plataformas, navios de producdo e costa maritima.

—" <0

Navio de produgao

Figura 1.1 — Esquema de producéo de petréleo e gas offshore.
Adaptado de Oil States Industries (2017).
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Na condicdo de producdo offshore, o petroleo bruto deixa o reservatorio a
aproximadamente 80 °C, e é transportado por linhas que estdo em contato com o fundo do mar
a aproximadamente 4 °C (Vieira 2008), fazendo com que a sua temperatura diminua durante o

transporte (Azevedo e Teixeira 2003).

1.2 Descrigéo do problema

Até marco de 2018, o petréleo produzido no pais era composto em média por, 37,4% de
compostos parafinicos (6leos leves), 48,9% de compostos nafténicos e 13,7% de 6leos pesados
(ANP 2018). SituacOes envolvendo a precipitacdo e deposicdo de parafinas sdo comuns em
petrdleos classificados como parafinico-nafténicos e estdo entre as mais criticas da inddstria de

petrdleo offshore (Azevedo e Teixeira 2003).

A diminuigdo da temperatura devido a troca de calor com o fundo do mar (4 °C) reduz a
solubilidade de parafinas no petréleo. Cristais de parafina comecam a se precipitar quando a
temperatura de cristalizacdo é atingida (Venkatesan et al. 2003). A presenca dos cristais altera
0 comportamento do petréleo de newtoniano para ndo newtoniano. Isso é evidenciado por um
aumento significativo de sua viscosidade, quando se atinge a temperatura de cristalizagdo
(Azevedo e Teixeira 2003). Além disso, a precipitacdo tende a ocorrer nas paredes internas do
oleoduto e acarreta na diminui¢do do didmetro util da tubulacéo, gerando graves problemas
operacionais, como falha nos equipamentos e reducdo na taxa de bombeamento, podendo
inclusive entupir os dutos (Sanjay et al. 1995). Segundo Bagdat e Masoud (2015), a remediacédo
desses problemas, somados as perdas na producdo, resultam em prejuizos anuais de centenas

de milhdes de dolares.

Durante paralisagdes na producado, por razdes emergenciais ou de manutencgéo, a parafina
pode formar uma estrutura gelificada no interior da tubulacdo, que consiste em cristais de
parafina dispostos em uma matriz viscosa (Davidson et al. 2004). Para retomar o0 escoamento é
necessario romper a estrutura do gel, o que requer pressdes de reinicio superiores as usuais de
operacdo (Wardhaugh e Boger 1987). A pressdo minima para a retomada de escoamento do
petréleo é correlacionada com a tensdo limite de escoamento do material, caracteristica de
fluidos viscoplasticos (Sestak et al. 1987). A compreensdo dos fatores que influenciam na

magnitude da presséo de reinicio do escoamento & importante, pois quando superestimada pode
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resultar em projetos de oleodutos demasiadamente robustos, o que poderia inviabiliza-los
(Fossen et al. 2013).

Na Figura 1.2 é apresentada uma amostra de petroleo leve na fase liquida. A Figura 1.3
exemplifica uma amostra de petroleo parafinico gelificado, em temperatura abaixo a de
cristalizacdo. Nota-se que o material gelificado se difere muito do petrdleo bruto na fase liquida,

sendo muito mais consistente.

Figura 1.2 — Petr6leo leve na fase liquida.
Fonte: Sandstrom (2014).

Figura 1.3 — Petro6leo parafinico gelificado em temperatura abaixo a de cristalizacéo.
Fonte: Andrade (2017).

Na forma gelificada, o petréleo parafinico apresenta uma série de caracteristicas nao
newtonianas, como a elasto-visco-plasticidade e dependéncias temporal (Tarcha et al. 2015). A

dependéncia temporal € observada quando a viscosidade diminui/aumenta com o tempo a
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medida que um carregamento constante é imposto/retirado do 6leo. A desestruturagdo do
material leva a variagOes irreversiveis na viscosidade (Mendes et al. 2015).

Entende-se que as caracteristicas ndo newtonianas citadas influem diretamente no reinicio
do escoamento e estdo atreladas a quantidade, tamanho e forma dos cristais de parafina. Fatores
estes que sdo determinados ndo somente pela composi¢do do éleo, mas também pelo histérico
térmico e de cisalhamento do material (Marchesini et al. 2012). Os historicos térmico e de
cisalhamento podem ser estudados através de ensaios reoldgicos, modelagem matematica e
aparatos experimental, variando-se 0s parametros: temperatura de teste (Wardhaugh e Boger
1987; Rosso 2014), taxa de resfriamento (Webber 2001; Visintin et al. 2005; Chen et al. 2006),
temperatura inicial de resfriamento (Andrade et al. 2014; Rosso 2014), taxa de cisalhamento
(Lin et al. 2011; Rosso 2014) e tempo de repouso antes do reinicio do escoamento (Visintin et
al. 2005; Lin et al. 2011; Luthi 2013). Estes parametros afetam a estrutura do gel, sendo

importantes para compreender a resposta do material quando submetido a esforcos mecanicos.

1.3 Objetivos

Conforme verificado na secdo anterior, o petréleo gelificado apresenta alta viscosidade,
que apresenta TLE e dependéncia temporal irreversivel. Buscando reduzir a complexidade do
problema estudado, o presente trabalho tem como objetivo comparar experimentalmente o
reinicio de escoamento de fluidos mais simples, que apresentem alguns dos efeitos observadas
no petroleo gelificado. Para tanto, materiais de diferentes niveis de complexidade serdo
utilizados, partindo de um fluido altamente viscoso, para um gel viscoplastico e por tltimo um

tixotropico.

Para estudar a influéncia dos efeitos viscoso sera utilizada glicerina bidestilada, que se
comporta como fluido newtoniano e apresenta variacdes consideraveis da viscosidade com a
temperatura (Takamura et al. 2012). A tensdo limite de escoamento (TLE) sera estudada
utilizando solugdo aquosa de Carbopol®, que tem comportamento préximo ao de um fluido
viscoplastico ideal (Balmforth et al. 2014). Por fim, serdo investigados materiais que
apresentem TLE e sejam dependentes do tempo. Solugbes aquosas de Laponita® sdo
consideradas fluidos tixotropicos (Labanda e Llorens 2006) e serdo empregadas na avaliacdo

da dependéncia temporal reversivel nas pressdes de reinicio de escoamento.
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Os ensaios experimentais verificaram aspectos quantitativos e qualitativos dos fluidos, e
serdo realizados através da unidade experimental utilizada por Rosso (2014), que foi adaptada
para se obter melhor controle de temperatura e pressdo. O comportamento dos materiais sera
investigado a partir do levantamento das curvas de escoamento, testes de reinicio de escoamento

por imposicéo de vazao/pressdo e imposicao de patamares de vazao.

1.4 Estrutura do trabalho

O capitulo 2 apresenta uma sucinta fundamentacdo teérica sobre fluidos ndo newtonianos
e a revisao bibliografica, cujo foco sdo trabalhos sobre reinicio de escoamento de petrdleo
parafinico, fluidos viscoplasticos e fluidos tixotropicos. Esta etapa da revisdo se divide em

estudos envolvendo modelagem matematica e estudos experimentais.

No capitulo 3 é descrita a unidade experimental, detalhando seus sistemas e componentes.
No capitulo 4, os fluidos de trabalho, sua formulagdo e os procedimentos experimentais sdo
abordados. Em seguida, no capitulo 5 sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos. A
dissertacdo encerra-se no capitulo 6 com as consideracdes finais e sugestdes para trabalhos
posteriores. No capitulo 7 sdo apresentadas as referéncias bibliogréaficas consultadas para a
elaboracdo do trabalho.

O apéndice A traz o calculo do diametro interno da tubulacdo. No apéndice B séo
verificadas as incertezas experimentais medidas e calculadas, as vaz6es impostas pelas bombas
e a eficacia do controle de temperaturas na cdmara. Ao final do trabalho, no apéndice C, sdo
avaliadas as influéncias de fatores secundarios nos resultados, como a geometria helicoidal da
serpentina, a diferenca de pressdo hidrostatica entre os transdutores e a presenca de TLE

influenciando na ndo transmissao de pressdo no proprio transdutor.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA E FUNDAMENTACAO TEORICA

Este capitulo esta divido em quatro secOes principais. Na primeira, uma breve
fundamentacdo tedrica é apresentada focando em aspectos relevantes de fluidos néo
newtonianos. Em seguida é apresentada a revisdo da literatura envolvendo a modelagem
matematica do reinicio de escoamento de petréleo parafinico e materiais tixotropicos. Por
ultimo sdo apresentados trabalhos experimentais contemplando petroleo bruto, o6leos
formulados, solugdes de Carbopol® e Laponita®, divididos em estudos reométricos e estudos

em unidades experimentais.

2.1 Fundamentacao tedrica

2.1.1 Fluidos viscoelasticos

Segundo Macosko (1994), fluidos viscoelasticos sdo materiais complexos que exibem
comportamento entre sélidos hookeanos e fluidos newtonianos. Sangue, maionese e tintas sao

exemplos desses materiais.

Um soélido hookeano ideal exibe relagdo constante (G ) entre o tensor tensdo (7) e 0

tensor deformagdo (y ), conforme mostra a lei de Hooke (Macosko 1994), apresentada na
Equacdo (2.1):

7 =Gy (2.1)
em que G é o modulo de elasticidade. No caso dos fluidos newtonianos, a equagao constitutiva
que os representa € a lei da viscosidade de Newton (Macosko 1994). Esta equacdo estabelece

relacdo entre o tensor de tensdo de cisalhamento atuando no fluido e o tensor taxa de

deformacéo (7 =dy /dt), tendo como constante de proporcionalidade a viscosidade dinamica

(77), que depende de pressdo, temperatura e composic¢ao do material (Bird et al. 1987):

T=ny (2.2)
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Agua, 6leo e alguns gases sdo exemplos de fluidos newtonianos, que sdo a base da

mecéanica dos fluidos classica (Macosko 1994).

A forma mais simples de se representar um fluido viscoelastico é através do modelo de
Maxwell. Neste modelo, o material pode ser representado pela combinacdo de um elemento
elastico (mola) e outro viscoso (amortecedor), nos quais a tensdo aplicada é sentida
simultaneamente pelos elementos. A deformacéo total sofrida pelo sistema em determinado
intervalo de tempo é dada pela soma das deformacdes parciais de cada elemento. O modelo é
ilustrado n a Figura 2.1, indicando a associacdo em série entre 0 amortecedor viscoso e a mola

elastica, além do tensor tenséo aplicado ao sistema.

T

Figura 2.1 — llustragdo representando o0 modelo viscoeléstico de Maxwell.
Adaptado de Osswald e Rudolph (2014).

Outros modelos também utilizam associacbes entre molas e amortecedores para
representar materiais viscoplasticos. O modelo de Kelvin-Voigt, por exemplo, utiliza os
mesmos dois elementos que o0 modelo de Maxwell, porém associados em paralelo. No caso de
materiais mais complexos, que requerem a utilizacdo de modelos elaborados, as associa¢fes
sdo compostas por mais elementos, como o modelo de Jeffrey e o modelo de Maxwell
generalizado (Osswald e Rudolph 2014).
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2.1.2  Fluido newtoniano generalizado

Conforme Bird et al. (1987), fluido newtoniano generalizado (FNG) é um fluido que
apresenta comportamento ideal, cuja viscosidade é funcdo da taxa de deformacdo em regime

permanente (regime permanente), sendo representado pela Equacéo (2.3):
r=n(7)7 (2.3)

na qual 77(;}) ¢ a viscosidade aparente, dependente da 22 invariante do tensor taxa de
deformacéo, y . Salienta-se, porém, que o FNG néo é capaz de representar efeitos de tenséo

normal e efeitos elasticos dependentes do tempo.

No caso de escoamento plenamente desenvolvido em tubulagdes, em coordenadas

cilindricas, a 2% invariante do tensor taxa de deformagao é dada por:

.0V,
4 or

(2.4)

em que V, é a velocidade na dire¢do axial (x) e r adirecéo radial.

O modelo de lei de poténcia é uma das equagdes constitutivas mais utilizadas para

representar um FNG, cuja viscosidade aparente é representada por:
n(7)=my"" (2.5)

em que m € o indice de consisténciae n o indice de lei de poténcia. O modelo de lei de poténcia
pode representar fluidos pseudoplasticos e dilatantes. Fluidos pseudoplasticos apresentam sua
viscosidade diminuindo com o aumento da taxa de cisalhamento (n<1), enquanto que nos
dilatantes a viscosidade cresce com o aumento da taxa de cisalhamento (n>1). Para n=1, 0

fluido retorna ao caso newtoniano.

A alternativa mais simples para representar fluidos viscoplasticos, que apresentam tensao
limite de escoamento, € 0 modelo de Bingham. Neste modelo, também definido por dois

parametros, o escoamento s6 ocorre quando a tensdo de cisalhamento, 7, superaa TLE:

o se |r|<z,
n(y) = 7,
Mot — Se |z'|>2'0
4

(2.6)
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neste caso u, representa a viscosidade plastica e z, representa a TLE. Quando |z|>7,, 0

material passa a escoar como um fluido, com a tenséo de cisalhamento dependendo linearmente
da taxa (Bird et al. 1987).

O modelo de Herschel-Bulkley (HB) possui trés parametros e surge da combinacéo entre
os dois modelos anteriores (lei de poténcia e Bingham). O modelo representa fluidos

pseudoplésticos ou dilatantes que apresentam TLE (Macosko 1994):

o se |<z,

n(y) = (2.7)

my e 0 se 7| > 7,
v

A Figura 2.2 apresenta os perfis de curvas de escoamento (gréfico da tensdo de
cisalhamento pela taxa de deformacdo em equilibrio) para os principais fluidos citados
anteriormente. A reta indicada pelo nimero 1 apresenta o comportamento de um fluido
newtoniano tipico. A curva 2 representa um fluido de lei de poténcia pseudoplastico, no qual o
indice de lei de poténcia, n, é menor que a unidade. Ambas as curvas 3 e 4 caracterizam
materiais viscoplasticos, sendo que a curva 3 ilustra um fluido de Bingham e 4, um fluido

Herschel-Bulkley pseudopléstico.

('S ]

Tensdo de cisalhamento

Y

Taxa de cisalhamento

Figura 2.2 — Comparativo de curvas de escoamento de alguns modelos de FNG e fluido newtoniano: (1) fluido
newtoniano; (2) fluido pseudoplastico; (3) fluido de Bingham; (4) fluido Herschel-Bulkley pseudoplastico.

Adaptado de Osswald e Rudolph (2014).
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2.1.3 Tixotropia

Tixotropia € caracterizada pelo decréscimo continuo na viscosidade com o tempo quando
uma carga € imposta ao material em repouso, seguida pela recuperagdo da viscosidade com o
tempo ao se retirar essa carga. Por definicdo estas variagOes de viscosidade sdo totalmente
reversiveis. Pode-se citar 0s seguintes exemplos de materiais tixotropicos sangue, alimentos e

fluido de perfuracdo (Mewis e Wagner 2009).

O comportamento de um material tixotropico pode ser entendido levando em
consideracao sua estrutura microscopica e seu histérico de cisalhamento. As for¢as de atracao
entre as particulas ou fibras do material, fazem com que estas se conectem e favorece a
formacdo de conglomerados. Ao se impor uma taxa de cisalhamento ao material, ha o
rompimento parcial dessas ligacdes, resultando em conglomerados menores, reduzindo a
viscosidade efetiva e facilitando o escoamento. Quando o cisalhamento cessa, 0 material volta
a se estruturar (Barnes 1997). A Figura 2.3 ilustra, de forma simplificada, como ocorre a
desestruturacdo (por cisalhamento) e a reestruturacao (por repouso) em um sistema tixotropico.
O quadro (a) apresenta o material em sua condic¢do estruturada, no quadro (b), o material
parcialmente desestruturado (quebra do gel) e no quadro (c), completamente desestruturado, na
qual fibras estdo orientadas na direcdo do escoamento. Quando a solicitacdo € removida, 0

material retorna a condi¢éo inicial.

CISALHAMENTO =)

< REPOUSO

Figura 2.3 — Esquema simplificado ilustrando a desestruturagdo e reestruturagdo de um sistema tixotrépico: (a)
material estruturado; (b) parcialmente desestruturado; (c) completamente desestruturado.

Adaptado de Paszkowski e Olsztynska-Janus (2014).
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A tixotropia é observada quando as escalas de tempo envolvidas na recuperagdo da
microestrutura do material sdo longas (podendo levar horas) quando comparadas ao tempo
caracteristico do escoamento (Barnes 1997). Caso a recuperacdo da microestrutura ocorra

rapidamente, o material € considerado pseudopléstico (Scott-Blair 1943 apud Barnes 1997).

De acordo com Mewis e Wagner (2009), a imposicao de diferentes patamares de taxa de
deformacéo de forma abrupta a uma amostra € o experimento mais adequado para determinar a
existéncia de tixotropia. Neste procedimento, € monitorado o comportamento da tensdo de
cisalhamento (em funcdo do tempo) até que esta atinja o equilibrio. Na sequéncia, aumenta-se
ou decresce-se subitamente a taxa de cisalhamento. Neste experimento, caso existem, podem
ser observadas além da tixotropia, respostas viscoelasticas do material, conforme mostra a
Figura 2.4. Em (a), € mostrada uma queda abrupta de taxa de cisalhamento em um material. A
resposta de tensdo com o tempo em um material viscoeléstico é observada em (b), na qual a
tenséo tende lentamente ao valor de equilibrio. Na Figura 2.4 (c), € mostrada a resposta de um
material viscotixotrépico, no qual ha uma queda instantanea da tensdo. Conforme o material se
estrutura, a tensdo aumenta gradualmente para o equilibrio. Em (d), pode-se notar a resposta de

um material viscoelastico e tixotrépico, que combina 0s comportamentos vistos em (b) e (c).

}'/A O.AL

;./inicial

(@) ; (© 4
O-“ O-“

(c) { () {

Figura 2.4 — Diferentes respostas da tensdo com o tempo apds variacdo subita da taxa de cisalhamento: (a) queda
abrupta de y ; (b) material puramente viscoeléstico; (c) material inelastico tixotropico; (d) material viscoelastico
e tixotropico.

Adaptado de Mewis e Wagner (2009).
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Ap6s uma primeira execucdo do experimento ha a possibilidade de se verificar a
reversibilidade do sistema executando os testes com os patamares de taxa em ordem inversa.
De forma analoga, alguns testes imp&em diferentes patamares de tensdo ao invés de taxa de

cisalhamento (Mewis e Wagner 2009).

Outros indicios de tixotropia podem ser observados ao se executar o teste de reinicio de
escoamento. No teste de reinicio, uma amostra (inicialmente em repouso) é submetida a uma
taxa/tensdo de cisalhamento constante. ApOs impor uma taxa constante, observa-se o
crescimento abrupto da magnitude da tensdo com o tempo até um valor maximo (overshoot),

seguido pelo decaimento continuo da tenséo para o valor de equilibrio (Mewis e Wagner 2009).

Estudar compostos tixotrépicos ndo é tarefa facil, visto que podem surgir complicacGes
causadas por sedimentacdo de particulas, heterogeneidades na composicdo e descaracterizacdo
permanente da amostra. Além disso, fenémenos como o deslizamento entre o fluido e a fronteira
rigida da geometria comumente induzem erros experimentais (Stokes e Telford 2004; Uhlherr
et al. 2005).

2.2 Modelagem matematica

Nesta secdo é apresentada a revisdo bibliogréfica dos trabalhos envolvendo modelagem
matematica e simulagdo numeérica. Os trabalhos discutidos visam compreender melhor os
parametros que influenciam o reinicio de escoamento de petréleo parafinico e fluidos

tixotropicos.

Cawkwell e Charles (1987); Sestak et al. (1987); Chang et al. (1999) e Davidson et al.
(2004) abordam o problema avaliando o deslocamento de petrdleo parafinico gelificado por um
fluido ndo gelificado. No trabalho de Sestak et al. (1987) é estudado o tempo de remogéo do
petroleo gelificado da tubulagdo. Em seu modelo, ndo constam os efeitos de inércia na equagédo
da quantidade de movimento, porem séo considerados efeitos de dependéncia temporal nas
propriedades do material gelificado, cuja interface fixa ndo possibilita a mistura com o fluido
de entrada. Com relagdo ao fluido de entrada, verifica-se que quanto menor sua viscosidade,

menor o tempo para a remocao do petroleo do duto.

O trabalho de Cawkwell e Charles (1987) simula condi¢Ges semelhantes as de Sestak et

al. (1987), avaliando também a remocao de fluido tixotrépico da tubulacdo e considerando
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efeitos de compressibilidade no petroleo, justificada pela presenca de gases no material. Apesar
de seu modelo considerar a compressibilidade, sendo um avango em relacdo ao trabalho de
Sestak et al. (1987), a solucdo foi obtida com uma malha numérica que pode ser considerada

grosseira, com 8 nos na direcdo radial e 15 na direcao axial.

Vinay et al. (2006) e Vinay et al. (2007) estudam o reinicio do escoamento modelando o
petroleo parafinico como fluido de Bingham e fracamente compressivel. Em Vinay et al.
(2006), o escoamento € considerado bidimensional e sdo avaliados diferentes valores para a
compressibilidade. No caso de baixa compressibilidade, quase ndo ha atraso na vazao da saida
com a pressdo atingindo rapidamente o valor de equilibrio, apés o reinicio. Contudo, para alta
compressibilidade, o reinicio demora mais para acontecer, pois o0 material deve ser previamente
comprimido. Vinay et al. (2007) modelam o escoamento como unidimensional, evidenciando
a possibilidade do reinicio ocorrer devido a pulsos de pressdo, que desestruturam
gradativamente o material. Os resultados foram considerados satisfatérios quando comparados
ao trabalho de 2006. Wachs et al. (2009) deu continuidade ao estudo anterior e investiga
numericamente a possibilidade de reiniciar o escoamento de fluido viscoplastico/tixotrépico
impondo pressdes inferiores a minima necessaria para superar a TLE:

AP = 4Lz,

) 5 (2.8)

em que AP, éadiferenca de pressdo minima de reinicio, L o comprimento da tubulagdo, e D

o diametro médio interno do duto. O modelo denominado de 1,5D utiliza a hipotese de que a
velocidade axial é dependente das coordenadas axial e radial. Este modelo apresenta menor
tempo computacional quando comparado ao bidimensional de Vinay et al. (2006) e ressalta que
pressdes inferiores as calculadas pela TLE podem reiniciar o escoamento devido aos efeitos de

tixotropia e compressibilidade.

Ahmadpour e Sadeghy (2014) analisam o efeito da elasticidade do material, além da
compressibilidade e tixotropia. Segundo os autores, quanto mais elastico o material, maior
parcela de energia é despendida na deformacéo da microestrutura, o que atrasa o reinicio. A
compressibilidade, por sua vez, aumenta as chances do reinicio ocorrer a0 promover uma
desestruturacdo mais intensa, porém 0s espagos vazios aumentam a dissipacdo da onda de
pressdo, o que leva a reinicios mais tardios. Neste modelo a tixotropia € representada através
de uma escala de tempo de deformacéo da microestrutura e, quanto menor o valor desta escala,

mais rapido o material se desestrutura, facilitando o reinicio e resultando em maiores vazdes.
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O estudo de Kumar et al. (2014) modela o petroleo parafinico como tixotropico e
fracamente compressivel. De acordo com os autores, a quebra do gel acontece conforme duas
etapas. Na primeira, hd a propagacéo da onda de pressao e se estabelece um gradiente de pressédo
ndo linear ao longo da tubulacdo. O material passa a se desestruturar progressivamente em
decorréncia deste gradiente, porém com velocidade inferior & da propagacdo da onda,
resultando em um atraso. Neste modelo, a quebra do gel é funcéo da deformacdo. Conforme a
deformacdo aumenta, menos viscoso 0 material se torna e menor é a atenuagdo da onda de
pressdo. Em trabalho posterior, Kumar et al. (2015) verificaram a influéncia da temperatura do
petroleo na propagacdo da onda e consequentemente no tempo para reinicio de escoamento. O
pré-aquecimento do material faz com que sua viscosidade decresca, reduzindo a dissipacéo

viscosa e acelerando o reinicio do escoamento.

Negréo et al. (2011) apresentam um modelo capaz de simular o reinicio de escoamento
de fluidos de perfuracéo. O escoamento é considerado unidimensional e compressivel, sendo o
material tido como viscoelastoplastico e tixotropico. Ao comparar os resultados com um fluido
newtoniano, um fluido de Bingham e um fluido viscoplastico tixotrdpico, verificou-se que a
elasticidade do material tem pouca influéncia no problema estudado. Os autores observam

ainda, que quanto maior a compressibilidade do material, maior o pico de pressao no reinicio.

Oliveira e Negrédo (2015) propdem um modelo matematico bastante abrangente para o
problema, que foi tratado como unidimensional, laminar e fracamente compressivel. Avaliam
duas condicBes na entrada: pressdo constante e vazdo constante. Para pressdo constante
observou-se 0 tempo necessario para o reinicio do escoamento, ja no caso de vazdo constante,
é observada a pressdo maxima atingida. Seus resultados apontam a importancia de duas escalas
de tempo no escoamento, uma relacionada a propagacdo da onda de pressao e outra relacionada
ao tempo de resposta do material. Quanto menor o tempo de resposta do material, mais rapido
é o reinicio do escoamento, que pode ocorrer logo apos a onda de pressdo chegar ao final da
tubulacdo. No caso de imposicdo de pressdo constante na entrada, se o tempo de resposta do
material for alto em comparacgéo ao de propagacédo da onda de presséo, a quebra do gel se dara
progressivamente, conforme o efeito avalanche. A razéo entre a inércia da onda de pressdo e a
dissipacdo viscosa também apresenta papel importante no estudo, pois, conforme esta razao
diminui, maiores sdo os picos de pressdo e mais atrasado € o fendmeno. Por fim, verifica-se
ainda que quanto menor a vazdo imposta na entrada do sistema, menores 0s picos de pressao

observados.
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Considerando fluidos tixotrdpicos, Negréo et al. (2011) apresentam um modelo capaz de
simular o reinicio de escoamento de fluidos de perfuracdo. O escoamento é considerado
unidimensional e compressivel, sendo o material modelado como viscoelastoplastico e
tixotropico. Ao comparar os resultados entre fluido newtoniano, fluido de Bingham e fluido
viscopléstico tixotropico, verificou-se que aparentemente a elasticidade do material pouco
influencia o reinicio de escoamento destes materiais. Os autores observam ainda, que quanto

maior a compressibilidade do material, maior o pico de pressao no reinicio.

Os trabalhos de Mujumdar et al. (2002) e Labanda e Llorens (2006) modelam o
comportamento de suspensdes tixotropicas. Em seu modelo, Mujumdar et al. (2002) considera
separadamente as parcelas elésticas e viscosas da tensdo, dependentes do tempo e de um
parametro estrutural. Os resultados obtidos mostraram-se de acordo com testes oscilatorios
realizados em suspensfes ceramicas. Labanda e Llorens (2006) basearam-se no modelo
viscoelastico de Maxwell para criar um modelo que, alimentado com dados experimentais,
prevé satisfatoriamente o comportamento de uma solugdo com 3% de Laponita® (em massa)

submetida a ensaios reométricos.

A modelagem de fluidos estruturados também ¢é realizada no trabalho de Souza Mendes
(2011), que, baseado no modelo viscoelastico de Jeffreys, estuda o comportamento de materiais
viscoelastoplasticos e tixotropicos através de duas equacbes diferenciais, uma para a evolugédo

do parametro estrutural e outra para a tensao de cisalhamento.

2.3 Estudos experimentais

Esta secdo aborda os trabalhos experimentais de diversos autores que investigaram 0S
efeitos dos histdricos térmicos e de cisalhamento nas propriedades do petr6leo parafinico
gelificado, bem como as pressdes necessarias para o reinicio de escoamento. Além disso, é

exibida a revisao dos estudos contemplando solucdes aquosas de Carbopol® e Laponita®.

Em cada secdo, constam estudos reométricos que avaliam as propriedades reoldgicas dos
materiais e trabalhos que, através de aparatos experimentais, estudam o escoamento dos

materiais em tubulagoes.
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2.3.1 Petréleo

2.3.1.1 Petréleo — estudos reométricos

Conforme citado anteriormente, o petroleo parafinico gelificado apresenta propriedades
dependentes dos historicos térmico e de cisalhamento. Sendo assim, uma série de estudos

reométricos tem sido realizada ao longo dos anos visando esclarecer essa dependéncia.

Buscando compreender a influéncia do historico térmico, diversos autores exploraram
através de estudos reométricos o papel da temperatura final nas propriedades de Oleos
parafinicos (EI-Gamal e Gad 1998; Chang et al. 2000; Visintin et al. 2005; Chen et al. 2006;
Lin et al. 2011). Os autores concluem, de forma geral, que quanto menor a temperatura final do
material, maior sua viscosidade, e mais resistente € a estrutura gelificada, consequentemente,
maior a TLE. Chang et al. (2000) estuda um 6leo formulado e avaliam a temperatura final como
sendo o parametro de maior influéncia nas propriedades do material. O estudo é realizado
através de microscopia para observar a microestrutura do material, na qual ndo se verificam

mudancas apos diferentes tempos de repouso da amostra em condi¢do isotérmica.

A taxa de resfriamento é outro fator amplamente investigado (Renningsen 1992; Chang
et al. 2000; Webber 2001; Silva e Coutinho 2004; Visintin et al. 2005; Chen et al. 2006; Lee et
al. 2008; Lin et al. 2011; Mendes et al. 2015). Segundo os autores, baixas taxas de resfriamento
propiciam a formacdo de microestruturas mais resistentes. Esta resisténcia mais elevada se deve
a acomodacdo dos cristais de parafina que, a baixas taxas de resfriamento, atingem dimensdes
maiores (Webber 2001). Ja o trabalho de Andrade (2017) ndo observa a mesma tendéncia
monot6nica com a diminuicdo da taxa de resfriamento para o 6leo formulado. O autor verifica
que existe uma faixa de taxas de resfriamento que proporcionam maiores valores de tensdo

critica para reiniciar o escoamento.

O cisalhamento durante o resfriamento € outro aspecto importante para a formacéo do
gel, sendo abordado no estudo de Lin et al. (2011). Utilizando a geometria de cilindros
concéntricos e microscopia, 0s autores observam que a resposta do material segue tendéncia
contréria a do resfriamento estatico, na qual menores taxas de resfriamento geram géis mais
robustos. Neste caso, a imposicao de taxas mais baixas de resfriamento durante o cisalhamento
leva a estruturas mais frageis, apresentando menor TLE. Os autores explicam que, ao resfriar

lentamente, o material passa mais tempo sob efeito do cisalhamento, que inibe o crescimento
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dos cristais de parafina, gerando cristais menores e portanto, diminuindo a resisténcia da

microestrutura.

Visintin et al. (2005) e Luthi (2013) estudaram as tensdes de reinicio de escoamento de
fluidos submetidos a diferentes tempos de repouso. A tendéncia observada é que quanto mais
tempo a amostra passa inativa antes do escoamento, maior é a sua reestruturacéo e portanto,
maiores a tensdes de pico observadas. O trabalho de Visintin et al. (2005), porém, nédo
demonstra variacdes na TLE para amostras que permanecem por mais de 4 horas em repouso,

indicando que o material estaria completamente estruturado.

O estudo de Mendes et al. (2015) analisa as propriedades reoldgicas de 6leo formulado e
de petroleo parafinico escoando em regime transiente e permanente. Os autores verificam
principalmente a presenca de dois padrbes de desestruturacdo do material no escoamento
isotérmico. Uma desestruturacdo reversivel ocorre quando o material é cisalhado a taxas
inferiores aquelas que tenha sido previamente submetido durante o resfriamento. Ao se
estabelecer uma nova taxa maxima de cisalnamento, o material se desestrutura
irreversivelmente, reduzindo significativamente a viscosidade e a TLE, indicando grande

dependéncia do histérico de cisalhamento nesses materiais.

A ruptura do gel é o foco do trabalho de Tarcha et al. (2015), que submeteram o petrdleo
gelificado a testes de imposicdo de patamares crescentes de tensdo de cisalhamento e de taxa
de deformacdo, aplicacdo de tensdo/taxa de cisalhamento constante e testes oscilatérios. Com
base nos resultados, os autores concluem que o melhor pardmetro para caracterizar o reinicio
do escoamento seria a deformacdo critica, que ocorre antes do material escoar. Esta grandeza,
ao contrario da TLE, apresentou valores em um patamar praticamente constante,

independentemente do teste aplicado.

2.3.1.2 Petréleo — estudos envolvendo aparatos experimentais

Esta subsecdo trata de trabalhos envolvendo petrdleo parafinico e 6leo formulado em
aparatos experimentais. Estes trabalhos buscam replicar em laboratério condi¢fes similares as

encontradas em cam po.

Em Renningsen (1992), o petroleo parafinico € estudado através de um circuito

experimental e comparado com testes reoldgicos. O autor observa diferencas de cerca de 15%
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entre os valores de TLE estimados nos dois experimentos e atribui essa diferenca a distribuicdo
ndo uniforme da pressdo na tubulagdo. Este fendmeno também foi observado nos trabalhos de
Borghi et al. (2003) e Luthi (2013).

Além de testes reométricos, o trabalho de Lee et al. (2008) é realizada também por meio
de um aparato experimental. O estudo aborda o mecanismo de desestruturacdo do gel e o divide
em duas etapas. A primeira etapa ocorre entre o gel e as paredes internas da tubulagéo, a outra
ocorre devido a quebra das ligacdes da microestrutura do gel. EI-Gendy et al. (2012) confirmam
a hipotese de Lee et al. (2008) ao estudar um dleo formulado através de velocimetria por
imagem de particulas (PIV), no qual observa inicialmente a quebra do gel proximo as paredes
para sé entdo prosseguir ao longo da tubulagéo.

El-Gendy et al. (2012) verificam ainda a dependéncia temporal das propriedades do 6leo
gelificado sob pressdo (pressurizado) na tubulacdo. Foi verificado que apods a gelificacdo, a
pressao estabelecida na entrada da tubulagdo é transmitida em duas etapas. A primeira € quase
imediatamente ap6s a propagacdo da onda de pressdo e a segunda, devido a um aumento
gradativo relacionado a dependéncia temporal da estrutura. Os autores identificaram também a
possibilidade de se reiniciar o escoamento do material impondo pressdes inferiores as pressdes
minimas calculadas pela TLE, porém o escoamento demora mais para atingir regime

permanente.

Com relacdo a morfologia do material gelificado, os estudos de Fossen et al. (2013) e de
Phillips et al. (2011) observaram que durante o resfriamento do petréleo parafinico ocorre o
encolhimento da amostra e o surgimento de “vazios” preenchidos por gas no interior da
tubulacéo. Estes espacgos vazios alteram a compressibilidade do sistema e causam a queda de
vazdo. O encolhimento da amostra € indicado também pelos resultados de Magda et al. (2013),
que ao resfriar o 6leo de forma pressurizada, verificam um decaimento na pressao medida em

seus transdutores quando o material atinge 20 °C.

Rosso (2014) investiga experimentalmente o reinicio de escoamento de petrdleo
parafinico em tubulacdo helicoidal, que é longa o suficiente para que possam ser avaliados
efeitos de compressibilidade no escoamento. A unidade experimental conta ainda com duas
bombas tipo seringa, reservatorio e banho térmico, contidos no interior de uma camara térmica,
para melhor controle da temperatura. Através de ampla bateria de experimentos, a autora avalia
as pressdes de reinicio para diversas condi¢cdes de historico térmico e de cisalhamento. De
forma geral, o estudo revela que quanto menor a temperatura de teste, maiores 0s picos de

pressdo observados. Ainda, que o tempo de repouso da amostra teve mais influéncia no pico de
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pressdo dos testes realizados sem cisalhamento em comparacgdo aos testes com cisalhamento

durante o resfriamento da amostra.

2.3.2 Carbopol®

O Carbopol® é um polimero sintético de acido acrilico ligado a vérias outras substancias
quimicas (Poumaere et al. 2014). De acordo com Balmforth et al. (2014), solugdes aquosas de
Carbopol® sdo os materiais mais utilizados para representar fluidos viscoplasticos ideias, por
serem alternativas econdmicas, de facil preparacdo e obtencdo. Além disso, o material é
transparente e os resultados obtidos apresentam boa reprodutibilidade.

2.3.2.1 Carbopol® — estudos reométricos

Poumaere et al. (2014) analisam sua solucdo de Carbopol® em um reémetro rotacional
com geometria de placas paralelas. Os autores verificam que o material apresenta baixa
tixotropia, desviando-se ligeiramente do comportamento de fluido viscoplastico ideal. Os testes
com o redmetro revelaram ainda o escorregamento entre a amostra e a geometria lisa,
caracterizado pela discrepancia das tensées medidas a baixas taxas de cisalhamento entre

geometrias lisas e ranhuradas.

O escorregamento entre o gel e a geometria é amplamente abordado por
Aktas et al. (2014). Neste estudo, os autores utilizam um reébmetro rotacional de controle de
tensdo e um redmetro capilar, ambos com secdes transparentes para permitir a visualiza¢ao do
escorregamento entre amostra e geometria. Os dados do rebmetro capilar possibilitaram o ajuste
da curva de escoamento baseada na vazédo que efetivamente estava sendo cisalhada (vazéo total
subtraida da vazdo de escorregamento), que foi utilizada no calculo do perfil analitico de
velocidade e apresentou boa comparacdo com o perfil de velocidade observado

experimentalmente.

Em Dinkgreve et al. (2017), utilizando a geometria cone-placa de superficies ranhurada,
o0s autores realizam uma série de testes com Carbopol® a fim de mostrar a influéncia do pré-

cisalhamento na resposta do material. Seus resultados mostram que o inicio do escoamento do
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fluido est4 associado & uma deformacéo critica ao invés de uma tensdo critica, conforme

exposto nos modelos de Bingham e Herschel-Bulkley.

2.3.2.2 Carbopol® — estudos envolvendo aparatos experimentais

Alguns dos trabalhos experimentais envolvendo Carbopol® abrangem principalmente os
perfis de velocidade e o deslocamento do gel por outro fluido, a exemplo de
Taghavi et al. (2012), que estuda o deslocamento de uma solucéo de Carbopol® por um fluido
newtoniano em tubulagdo quase horizontal. Os autores verificam dois tipos de escoamentos
caracteristicos, um no qual o fluido newtoniano se desloca pelo centro da tubulagdo e outro no
qual o fluido newtoniano avanca pela parte inferior da tubulacéo, sendo que em ambos os casos
sdo observados residuos da solucao de Carbopol® no interior da tubulacdo. Dando continuidade
ao trabalho de Taghavi et al. (2012), Alba e Frigaard (2016) utilizam uma tubulagdo com maior
inclinagéo, verificando que a velocidade terminal do fluido newtoniano depende mais da
velocidade de entrada deste material, sendo menos influenciada pela inclina¢do do duto e pela
TLE da solucéo de Carbopol®.

No estudo de Gaona Sierra et al. (2016), a solucdo de Carbopol® é empurrada por 6leo
newtoniano no interior de uma tubulacdo com superficies internas asperas, para evitar o
escorregamento do fluido com as paredes. Os autores observaram respostas elasticas e pequena
dependéncia temporal do material, evidenciadas por um atraso no reinicio do escoamento e pela
manifestacdo do efeito avalanche. Os resultados obtidos pela unidade experimental

apresentaram boa comparacao com as curvas de escoamento obtidas em testes reométricos.

Mitishita (2017) avalia experimentalmente a transmisséo de pressdo em solucgdes de
glicerina e Carbopol® confinadas em tubulagdo helicoidal fechada. Além da tubulagdo
principal, seu circuito hidraulico conta com uma tubulacdo de retorno que possibilita a
pressurizacdo do material confinado na serpentina. Os testes realizados com a solucdo de
glicerina mostraram que a pressdo é totalmente transmitida em fluidos newtonianos,
permanecendo uniforme durante a pressurizacdo. Para o gel de Carbopol®, a distribuicdo de
pressdo ndo é uniforme e & medida que a TLE do material é superada durante a pressurizacdo
do fluido, a pressdo sobe gradativamente da entrada para a saida da serpentina. Quando o
experimento atinge regime permanente é notado um gradiente de presséo negativo ao longo da

tubulacéo, indicando que a presséo ndo foi completamente transmitida.
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2.3.3 Laponita®

Laponita® é um silicato sintético composto por litio, magnésio e sddio, cujas dimensoes
sdo da ordem de 10°m. Solucdes desse material sio comumente utilizadas para formular
fluidos de perfuragcdo por apresentar tixotropia e TLE (Taghipour et al. 2012). Essas
propriedades se devem principalmente ao fato de, quando em meio aquoso, as particulas
interagirem eletrostaticamente formando a estrutura conhecida como “castelo de cartas”

(Escudier et al. 1995).

2.3.3.1 Laponita® — estudos reométricos

Escudier et al. (1995) estuda o comportamento de diversos fluidos através de testes
reoldgicos, entre eles uma solucdo contendo 1,5% de Laponita® em massa. Os autores
observam que ao impor uma carga de 15 Pa em uma amostra em repouso, a viscosidade de
equilibrio é atingida ap6s cerca de 3000 segundos. Realizando o processo inverso, diminuindo
rapidamente uma carga de 35 para 15 Pa a mesma viscosidade de equilibrio foi alcancada ap6s
3000 segundos, caracterizando a tixotropia da solucéo.

Com o0 objetivo de avaliar o tempo de repouso da amostra na estrutura do material,
Bjerkevoll et al. (2003) avaliam os picos de tensdo exibidos por amostras de Laponita® que
ficaram em repouso por periodos de 30 segundos a 32 minutos. Os pesquisadores verificaram
que quanto maior o periodo de repouso, maior o valor do pico inicial e maior o tempo necessario

para que 0 escoamento atinja regime permanente.

Joshi et al. (2008) investigam ndo apenas o efeito do repouso da amostra, mas também da
concentracdo de sal no meio. Em solugdes nas quais a concentracao de ions Na* é da ordem de
10 M ou inferior, as forgas predominantes na estrutura sio de repulsdo e o material comporta-
se como um sélido vitreo. Para concentragdes acima de 10* M as forcas de repulsdo sdo
neutralizadas, gerando um material com estrutura gelificada. O tempo de repouso da amostra
também é avaliado por Labanda e Llorens (2008), Agoda-Tandjawa et al. (2016) e Davila e
d’Avila (2017), que verificam o aumento do médulo elastico do material com o tempo. Além

do tempo de repouso, Agoda-Tandjawa et al. (2016) observam que o modulo de armazenamento
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aumenta em amostras com temperaturas mais elevadas e com maiores concentragcdes de

Laponita®.

Solucdes aquosas de Laponita® sdo conhecidas por, além da tixotropia, apresentar o
fendmeno de shear banding (lanni et al. 2008; Divoux et al. 2010; Martin e Thomas Hu 2012).
Este fendmeno é caracterizado pela separacdo da amostra em duas regides durante a imposi¢éo
de cisalhamento, na qual uma regido é cisalhada e a outra regido permanece estatica, se
estruturando conforme o teste prossegue, fazendo com que a tensao calculada pelo redbmetro

seja subestimada (Divoux et al. 2016).

2.3.3.2 Laponita® — estudos envolvendo aparatos experimentais

Escudier e Presti (1996) estuda o material através de um loop experimental. Durante os
experimentos, os autores visualizam o escoamento por meio de velocimetria laser. Ao comparar
os resultados obtidos com o redmetro, verificaram-se valores significativamente maiores para
a viscosidade e TLE, indicando que mesmo o material mais proximo da parede da tubulacao

ndo escoou tempo suficiente para atingir a condicao de equilibrio.

Corvisier et al. (2001) também estudam um circuito experimental e visualizam o
escoamento, porém através da técnica de PIV, buscando compreender a influéncia das forcas
de repulséo e atracdo entre as particulas no desenvolvimento do perfil de velocidade. Verificam
o0 abaulamento do perfil de velocidades na regido central do duto, onde a taxa de deformacéo é
menor, causado pela aglomeracdo de particulas. Os autores concluem que a forca de adeséo
entre as particulas possui papel fundamental no desenvolvimento do escoamento, pois a escala
de tempo na qual essa interacdo ocorre € muito maior que o tempo de relaxacdo do material

escoando.

2.4 Sintese do capitulo 2

Este capitulo foi dividido em duas partes: fundamentacdo tedrica e revisdo bibliografica.
Primeiramente, foram apresentados conceitos de fluidos viscoelasticos e FNG, além de elucidar
0 conceito de tixotropia. Em seguida, os trabalhos que abrangem a modelagem matematica e

simulacdo numérica do escoamento de petroleo parafinico e fluidos tixotropicos foi
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apresentada. Por fim, foram exibidos estudos tratando reometria e aparatos experimentais
envolvendo os seguintes materiais: petroleo, solugdes de Carbopol® e Laponita®. A partir da

revisao bibliogréfica, pode-se destacar as seguintes informacoes:

a. O historico térmico e de cisalhamento de um oOleo parafinico determinam as
propriedades do gel formado;

b. Compressibilidade, viscosidade e dependéncia temporal sdo aspectos que devem ser
considerados na previsdo do escoamento do petroleo gelificado;

a. Pressbes inferiores as calculadas pela Equacdo (2.8), desde que aplicadas por
intervalos de tempo suficientes, podem reiniciar o escoamento de fluidos gelificados;

b. A desestruturacdo de materiais gelificados ocorre primeiro préximo as paredes
internas da tubulacao;

c. Solugbes de Carbopol® e Laponita® representam fluidos viscoplasticos, porém
apenas solugdes de Laponita® apresentam tixotropia relevante;

d. Em fluidos viscoplasticos, a TLE impede a completa transmisséo de pressao;

e. Haescassez de trabalhos utilizando aparatos experimentais envolvendo Laponita®.

Como foi verificado na revisdo da literatura, o petréleo parafinico gelificado apresenta
comportamento bastante complexo, sendo dificil distinguir os efeitos presentes durante seu
reinicio de escoamento. Pode-se notar também que ha uma caréncia de trabalhos que estudam
o reinicio de escoamento de géis de Carbopol® e solucdes de Laponita® por meio de aparatos
experimentais. Desta forma, como objetivo especifico, espera-se contribuir com esta caréncia,
utilizando procedimentos experimentais relativamente simples e que possam gerar resultados
reprodutiveis, coerentes com os fendmenos fisicos, a fim de comparar os efeitos de TLE e

tixotropia durante o reinicio de escoamento de materiais estruturados.
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3 DESCRICAO DO APARATO EXPERIMENTAL

A unidade experimental utilizada esta instalada no Centro de Pesquisa em Reologia e
Fluidos N&o Newtonianos (CERNN) da UTFPR, versdo modificada do aparato utilizado no
trabalho de Rosso (2014). As modificacdes realizadas no dispositivo visaram promover melhor

controle de temperatura durante os experimentos.

O aparato é composto, basicamente, por trés sistemas: hidraulico,
refrigeracdo/aquecimento e controle/aquisicdo. Na Figura 3.1 é mostrada uma ilustracdo
esquematica identificando os principais componentes da unidade experimental. As descricGes

dos sistemas sdo detalhadas a seguir, cujos componentes estdo referenciados na Figura 3.1.

3.1 Sistema hidraulico

Este sistema é constituido basicamente por duas bombas seringa, um reservatério de
fluido, valvulas, linha de retorno e tubulacdo helicoidal, situados todos no interior de uma
camara térmica de 2,34 metros de comprimento, 1,42 metros de profundidade e 1,78 metros de
altura. As paredes da camara sao feitas de placas de poliestireno com 100 mm de espessura, ja
as portas sdo feitas com placas de 50 mm, buscando manter a temperatura controlada e

uniforme.

As bombas seringa sdo da marca Teledyne ISCO, modelo 500D, que atuam
alternadamente ou continuamente por meio do controlador externo e do conjunto de vélvulas.
As bombas trabalham na faixa de 0,7 a 258 bar de pressdo, alcangando vazdes de 0,001 a
204 ml/min. As bombas possuem precisao de + 0,5% com relagdo a vaz&o, e volume morto de
4 + 0,020 ml.

O reservatorio de fluido é composto por dois tanques. O tanque interno tem capacidade
de 12 L, conta ainda com um termopar extra e um agitador para homogeneizar a amostra, € é
hermeticamente para prevenir a descaracterizagdo do material. O reservatdrio interno é envolto
por um tangque externo que armazena agua e funciona como banho térmico, aquecendo a agua

atraves de resisténcias elétricas. No presente trabalho o banho térmico néo foi utilizado.
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Figura 3.1 — llustragdo esquematica dos principais componentes da unidade experimental.
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As valvulas V1 a V6 sdo do tipo esfera, com conexao roscada e acionamento pneumatico,
da marca Swagelok, feitas em aco inox 316. V1 e V3 controlam a alimentacdo das bombas, ja
V2 e V4 permitem o escoamento da bomba para a secdo de testes, sendo todas do modelo
SS- 83PS6. Essas quatro valvulas (V1, V2, V3 e V4) sdo operadas somente pelo controlador
das bombas (CTL).

Considerando apenas a secdo de testes (serpentina e linha de retorno), temos as valvulas
V5,V6 e V7. As vélvulas V5 e V6 também sdo da marca Swagelok, porém do modelo SS-
83PS8 e permitem o escoamento pela linha de retorno e o fechamento da saida da serpentina,
sendo particularmente interessantes nos testes de reinicio de escoamento por imposi¢do de
pressdo. A vélvula V7 é também uma valvula do tipo esfera, porém da marca HOKE, modelo
0722A5 e diferencia-se das demais por ter retorno por mola. Esta valvula, localizada na entrada
da serpentina, possibilita a realizacdo de outros testes, que ndo sdo tratados neste trabalho. Na
condicdo padrao do sistema, a valvula V5 estad sempre fechada, e as valvulas V6 e V7 sempre

abertas.

A tubulacdo principal utilizada € feita em aco inox 306, tem 13,3 mm de didmetro externo
nominal e 10,3 mm de didmetro interno (Rosso 2014). O diametro calculado, porém, foi de
10,0 mm (detalhado no apéndice A). A tubulacdo helicoidal tem didmetro de espira de 750 mm
(Rosso 2014) e cerca de 50,53 m de comprimento, nos quais estdo disponiveis trés tomadas de
pressao (PT2, PT3 e PT4). A primeira tomada de pressdo PT1 se localiza logo apds as bombas,
distando 21,74; 32,77 e 43,87 m de PT2, PT3 e PT4, respectivamente. Apds PT4, ha ainda
8,36 m de tubulacdo, que corresponde ao comprimento entre PT4 e V6. Imediatamente apds
V6, esta instalada uma conexao tipo “T” (CT), que €é utilizada para retirada de amostra da

serpentina e na visualizacdo do nivel de fluido para determinado teste.

Para promover o controle indireto de presséo, o circuito conta com uma linha de retorno,
cuja entrada é controlada por V5. Nesta linha foi instalado um tubo capilar (TC) de cobre com
didmetro interno de 2,03 mm, com comprimento de2 metros. Sua aplicacdo é detalhada no

capitulo 4.

Os principais componentes do sistema hidraulico e o interior do aparato experimental sdo
retratados abaixo na Figura 3.2. Partindo do inicio do circuito hidraulico, tém-se as bombas,
definidas por (a). Estas bombas sdo alimentadas pelo reservatorio, mostrado em (b). As valvulas

esfera V5, V6 e V7, estdo indicadas por (c), (d) e (e), respectivamente. A valvula V5 regula a
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abertura da linha de retorno, onde esté instalado o tubo capilar, apontado em (g). A secdo
principal de teste, que é a tubulacdo helicoidal, é denotada por (f). Em (h) fica indicada a

conexao tipo “T”.
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Figura 3.2 — Fotografia do interior da unidade experimental, em destaque: (a) bombas seringa, (b) reservatorio interno, valvulas (c) V5, (d) V6, (e) V7, (f) tubulagdo principal
em formato de helicoide, (g) linha de retorno com capilar e (h) conexdo tipo “T”.
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3.2 Sistema de refrigeracao e aquecimento

O sistema de refrigeracdo e aquecimento € o responsavel por impor e manter a cAmara
térmica na temperatura de interesse. A refrigeracéo é realizada pelo evaporador e pela unidade
condensadora, cuja capacidade é controlada no inversor de frequéncia, que atua no compressor
da unidade. O equilibrio térmico na cdmara e controlado pelo software LabVIEW, que alterna
a atuacdo do inversor de frequéncias no compressor e o conjunto de resisténcias de aquecimento

através de um controlador PID.

O evaporador é da marca Thermokey, modelo DFTC54RDE, e esté instalado na parte
superior da camara, possuindo 1680 mm de comprimento, 768 mm de largura e 225 mm de
altura, aproximadamente. O produto conta com cinco ventiladores axiais, que succionam o ar
na parte inferior do evaporador e o distribui nas laterais. A unidade condensadora é da marca
Danfoss, modelo HCM 40, opera com fluido refrigerante R-22 e tem capacidade frigorifica de
aproximadamente 8200 W.

Para o aquecimento sdo utilizadas 24 resisténcias do tipo mola de baixa inércia térmica,
operando em 220 V. Cada resisténcia gera cerca de 500 W, totalizando 12000 W de poténcia.
No interior da camara térmica, 0 conjunto de resisténcias esta instalado logo abaixo dos
ventiladores do evaporador. Na Figura 3.3, sdo retratados o evaporador, juntamente com a
estrutura de fixacdo, em (a), e as resisténcias elétricas, ja montadas em paralelo, em (b).
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Figura 3.3 — Evaporador e estrutura de fixacéo (a) e conjunto de resisténcias em paralelo (b).

Visando aprimorar o sistema de refrigeracdo e aquecimento, foi instalado ainda um
conjunto de chapas metélicas no interior da cdmara. As chapas atuam direcionando o fluxo de

ar de forma a manter a temperatura o0 mais uniforme possivel dentro da cdmara térmica.

3.3 Sistema de controle e aquisi¢do de dados

Os componentes do sistema de controle e aquisicdo de dados sdo: termopares,
transdutores de pressdo, medidor de densidade e vazédo do tipo Coriolis, placas de aquisi¢do de
dados, controlador da bomba, computador e o software LabVIEW.

Para avaliar as pressdes sdo utilizados quatro transdutores, do fabricante HBM, modelo
P3 Industrial Class, com faixas de 0 a 20 bar e precisdo de 0,03 bar e taxa de aquisi¢do de
500 Hz. Estes transdutores contam ainda com termoresistores embutidos, que permitem
acompanhar a evolugdo da temperatura no interior da tubulacdo. No caso dos transdutores

P3 Industrial Class, os termoresistores tém apenas dois fios, sendo pouco precisos na medicao
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do valor absoluto de temperatura. Ainda assim, esses dispositivos servem como uma referéncia
para verificar a taxa de resfriamento e a estabilizacdo da temperatura no interior da serpentina.
Outro termoresistor independente € instalado no interior do reservatorio para monitorar a

temperatura interna do mesmo.

Ao todo sédo utilizados nove termopares tipo T, da marca Omega, modelo SA-1T. Estes
dispositivos possuem superficie adesiva, que facilita a instalacdo. O tempo de resposta é de no
maximo 0,3 segundo e os termopares sdo projetados para operar em temperaturas de -66 °C a
177 °C, com limite padrdo de erro de +1 °C. Um dos termopares é instalado imediatamente
apos o0 PT1, os demais estdo espalhados equidistantes pela tubulacéo helicoidal e sdo indicados
por “T” na Figura 3.1. O valor médio dos oito termopares espalhados ao longo da tubulacéo €

tomado como a temperatura de teste. Um transdutor e um termopar, devidamente instalados,

sdo mostrados na Figura 3.4.

A unidade experimental possui medidor de vazdo do tipo Coriolis (MV), do fabricante
Micro Motion, modelo CMFS010M. Este equipamento tem uma taxa de aquisicdo de 20 Hz e
é responsavel por medir vazdo e densidade, com precisdes de +1,62 ml/min e +0,5 kg/ms3,
respectivamente. O medidor de vazéo esta instalado logo ap6s a saida da tubulacao helicoidal,
e portanto, ndo mede a vazédo da linha de retorno. Vale salientar que os dados de vazdo sao
salvos junto aos dados de pressao, que sdo adquiridos a uma taxa de 500 Hz. Sendo assim, a
taxa utilizada para a aquisi¢édo no medidor tipo Coriolis € a mesma dos transdutores de pressao,

0 que aumenta a amplitude dos sinais recebidos.

Os sinais enviados pelos transdutores, termopares e medidor de vazao sao recebidos por
placas de aquisicdo da fabricante National Instruments. No total, sdo quatro placas de entrada

e duas placas de saida de sinais. Os modelos NI 9213 e NI 9237 recebem 0s sinais analdgicos
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dos termopares e transdutores, respectivamente. A placa NI 9217 capta as temperaturas
medidas pelos termoresistores e a placa NI 9203 os dados de densidade e vazdo volumétrica.
Por sua vez, a placa NI 9265 controla a corrente enviada ao inversor que atua a unidade
condensadora. O modulo de saida NI 9474 € responsavel por enviar sinais digitais que ativam
a desativam as resisténcias, o sistema de refrigeracdo, o agitador da bomba e as valvulas

pneumaticas.

O dispositivo experimental conta ainda com uma camera Logitech, modelo C920,
instalada logo apos a valvula V6, para que o escoamento seja detectado visualmente nos testes
de reinicio por imposi¢do de pressdo (detalhes no capitulo 4). Ainda, foi instalado um refletor
de luz no interior da cdmara, que tem como objetivo proporcionar a luminosidade necessaria

para o funcionamento adequado da camera.

No software LabVIEW ha uma interface onde pode-se atribuir a temperatura desejada
para 0s testes, e monitorar varidveis como pressdo, temperatura e vazdo com 0 tempo.

O programa é responsavel ainda por controlar a atuacao das valvulas V5, V6 e V7.

A interface do programa é mostrada a seguir na Figura 3.5. Na regido inferior esquerda
da interface, podem ser acompanhados os valores de temperatura medidos pelos termopares e
termoresistores instalados na unidade experimental. Logo ao lado, pode-se configurar a
temperatura de teste (em °C) no campo “temperatura desejada”, e pressionando o botao controle
de temperatura. Ao lado, constam as correntes utilizadas no controle de temperaturas e os dados

fornecidos pelo medidor de vazao, a vazdo em ml/min e a densidade em kg/ma.

No centro da tela estdo os comandos das valvulas V5, V6 e V7, que possibilitam que
sejam atuadas individualmente ou simultaneamente, facilitando os procedimentos. Do lado
direito, séo exibidas as pressdes instantaneas em cada transdutor. Na extremidade direita, estédo
0s botdes que permitem salvar os dados de teste de pressdo e temperatura, e 0s comandos para

reiniciar o contador (timer) e reiniciar os arquivos de resultados.

A parte superior da interface conta com dois graficos, o da esquerda de temperatura e o
da direita de pressdo, ambos em relacdo ao tempo. Estes graficos sdo importantes para se

verificar o equilibrio térmico na cAmara e a condicdo de regime permanente no escoamento.
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Figura 3.5 — Interface do programa no LabVIEW.
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3.4 Incertezas experimentais medidas e calculadas

Nas secOes anteriores foi apresentada a unidade experimental, que é capaz de controlar
temperatura, vazdo e pressdo dos fluidos testados. Essas variaveis avaliadas tém seu intervalo
de confiangca com base nas incertezas experimentais envolvidas. Desta forma, as incertezas
experimentais absolutas e percentuais (quando aplicaveis) das principais variaveis medidas e
calculadas sdo mostradas na Tabela 3.2, evidenciando que a unidade experimental tem uma
incerteza maxima considerada aceitavel. Valores de pressdo e diferenca de pressdo foram
considerados 1,0 bar, sendo assim, conforme esses valores aumentam, a incerteza percentual é
reduzida, o que também acontece para a tensdo de cisalhamento calculada, sendo todos

identificados pelo asterisco (*).

Tabela 3.2 — Sistemas da unidade experimental e seus principais componentes

Parametro Valor [-] Incerteza OX [-] Incerteza % O X/ X [%]

Pressdo (P ) 1,0* bar 0,03 bar 3,00*

Diferenca de presséo (AP,_,) 1,0* bar 0,04 bar 4,00%

Comprimento total da tubulagdo (L) 50533 mm 13 mm 0,03

Comprimento de PT1 a PT4 ( LH) 43868 mm 11 mm 0,03
Temperatura média ('r) - 1,0°C -

Densidade ( p) - 3,0 kg/m3 <0,03

Diametro médio (D) 10,00 mm 0,04 mm 0,40

Tens&o de cisalhamento (7,,) 5,70* Pa 0,23* Pa 4,02*

Taxa de cisalhamento aparente (7?ap ) - - 1,30

Viscosidade aparente (77) - - 4,20*

Os detalhes da metodologia utilizada nos calculos de cada incerteza sdo exibidos no

apéndice B.3.
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3.5 Influéncia de fatores secundarios nos resultados

Apds a andlise de incertezas, foram levantados alguns fatores secundarios que porventura
viessem a influenciar os resultados, como a pressao hidrostatica, a ndo transmissibilidade de

pressdo no interior do transdutor devido & TLE e a geometria helicoidal da tubulagéo.

Os transdutores de pressao, por estarem instalados em alturas diferentes, irdo apresentar
diferencas de pressdo hidrostatica. Sendo assim, foi verificado que essa diferenca é da mesma

ordem de incerteza dos transdutores, o que ndo compromete os resultados.

Pelo fato de o Carbopol® néo transmitir completamente a pressao e de, aparentemente
essa ndo transmissdo estar relacionada a presenca de elevada TLE (Mitishita 2017), foi
considerada a possibilidade de a pressdo no interior da tubulacdo nédo ser a mesma medida pela
membrana do transdutor. Apds um simples célculo de balanco de forcas nas paredes internas
do transdutor, supondo um comprimento e utilizando o didmetro do orificio do equipamento, o
valor calculado foi de 0,01 bar, que é inferior a incerteza do equipamento e portanto, ndo

influencia significativamente nas medidas de pressao.

Por fim foi averiguada a influéncia da geometria helicoidal da tubulacéo, que gera um
escoamento secundario devido a forga centrifuga (Ghobadi et al. 2015). Através de correlacbes
encontradas na literatura (Srinivasan et al. 1968; Manlapaz e Churchill 1980), pode-se concluir
que, devido as baixas vazdes, 0s escoamentos gerados na unidade experimental sdo compativeis

com escoamentos obtidos por meio de tubulacdes retas.

3.6 Sintese do capitulo 3

No capitulo 3 foi apresentada a unidade experimental, que permite de controlar
temperatura, vazao e pressao dos fluidos testados. Além disso, foram mostrados os principais
sistemas da unidade, explicando brevemente o funcionamento de cada um e as especificacdes

técnicas de seus componentes.

Por fim, as incertezas experimentais das variaveis medidas e calculadas foram
apresentadas, seguidas pela verificacdo da ndo influéncia da geometria helicoidal da serpentina,

a diferenca de pressdo hidrostatica e da presencga de TLE nas medidas dos transdutores.
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A Tabela 3.1 sumariza cada um dos sistemas apresentados no capitulo e cita

componentes.

Tabela 3.1 — Sistemas da unidade experimental e seus principais componentes

52

Seus

Sistema Componentes

Bombas tipo seringa;
Reservatorio;
Hidraulico Valvulas esfera;
Linha de retorno capilar;
Tubulacdo helicoidal.

Evaporador;
Unidade condensadora;
Resisténcias elétricas;
Chapas metalicas.

Refrigeracdo e aquecimento

Termopares;
Transdutores de pressdo;
Controle e aquisi¢do de dados Medidor de vazéo do tipo Coriolis;
Placas de controle e aquisi¢&o;
Software LabVIEW.
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4 METODOLOGIA

A primeira parte deste capitulo expde de forma mais detalhada os fluidos de trabalho
utilizados e sua formulacdo. A secdo seguinte explica os procedimentos experimentais

realizados no aparato.

4.1 Materiais

Para avaliar os efeitos viscosos foi utilizada a glicerina bidestilada, produto bastante
acessivel, encontrado em lojas de produtos quimicos. O material foi utilizado puro, sem adi¢éo
de agua; candidato ideal para o estudo dos efeitos viscosos durante o reinicio de escoamento,
uma vez que sua viscosidade diminui uma ordem de grandeza na faixa de temperaturas entre
20 e 50 °C (Takamura et al. 2012). A quantidade utilizada foi de 12 L, que é suficiente para
preencher a serpentina e manter a tubulacdo de retorno “afogada”, abaixo da linha de nivel do

reservatorio interno.

A solucdo de Carbopol® empregada é composta de 96% em volume por gel clinico, da
marca RMC, sendo o restante da amostra composto por biocida. A utilizacdo desse aditivo se
deve ao fato do gel se degradar facilmente pela acdo de bactérias, diminuindo sua vida util e
descaracterizando o material com o tempo, conforme observado por Mitishita (2017). Foram
preparados também 12 L dessa amostra, que foi agitada lentamente através de uma pé, para que
fosse minimizada a formacdo de bolhas, por cerca de 10 minutos. Apds a formulacdo do
material, notou-se uma diminuicdo visivel na consisténcia do gel, causada pela presenga do
biocida. Porém, testes reométricos comprovaram a existéncia de TLE, necessaria para 0s

estudos com este fluido.

Para verificar os efeitos de tixotropia foi formulada uma amostra de 1,5% (em massa) de
Laponita® solubilizada em &gua de torneira. O material foi preparado seguindo procedimento
semelhante ao descrito por Balvedi (2017). Inicialmente, 8668 mililitros de agua foram
colocados em um recipiente de 20 litros, no qual um agitador mecénico foi utilizado em sua
rotacdo minima e com seu eixo proximo as paredes do recipiente, evitando que a agitacao

intensa formasse bolhas. Apo6s isso, foram acrescentados cerca de 132 gramas de
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Laponita-RD® em po, por cerca de 2 minutos, e a amostra continuou sob agitacdo por mais

meia hora, até ser transferida ao reservatorio.

A amostra de Laponita® foi preparada em 04/09/2018, tendo inicialmente aspecto muito
semelhante ao da 4gua. O material foi cisalhado diariamente no loop experimental para que
fosse acompanhada sua evolucdo. Dezessete dias apds sua formulagdo (no dia 21/09/2018), foi
verificado que a solucdo ja era capaz de gerar um escoamento com perdas de carga satisfatorias

no dispositivo experimental, acima de 1 bar.

4.2 Procedimentos experimentais

Os testes previstos pelo trabalho envolvem a verificacdo das curvas de escoamento dos
materiais, imposicao de patamares de vazao, além do reinicio de escoamento por imposicéo de
vazdo e pressdo, que serdo todos detalhados nesta secdo. Vale salientar que, no presente
trabalho, os procedimentos foram executados com as bombas operando independentes entre si.
Foi utilizada esta configuracdo pois, no modo continuo, a alternancia entre uma bomba e outra
gera pequenos picos de pressdao que influenciariam na analise dos resultados. Para garantir
reprodutibilidade, cada procedimento foi repetido trés vezes, ndo sendo observados desvios
significativos entre cada repeticéo.

Utilizando glicerina, os experimentos foram realizados a 25 °C e 45 °C, para que fosse
comparado o mesmo fluido em viscosidades diferentes. Inicialmente pensava-se em realizar 0s
testes a 5 °C e 25 °C, porém este fluido é facilmente super-resfriado, apresentando-se num
estado vitreo, com respostas viscoelasticas (Maobius et al. 2010). Esse fato impede que a
glicerinaa5 °C seja avaliada como fluido newtoniano, e, portanto, os testes comparativos foram
realizados a 45 °C, que € uma temperatura que alterou razoavelmente a viscosidade do fluido e
¢ facilmente alcancada e controlada pelo aparato experimental, sem danificar seus

componentes.

Como o Carbopol® nédo apresentou 0 mesmo problema que a glicerina, as temperaturas
de teste adotadas foram de 5 °C e 25 °C. Os testes envolvendo a solucéo de Laponita®, por sua

vez, foram realizados apenas na temperatura de 25 °C.
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4.2.1 Pré-testes

Antes de realizar qualquer teste, o sistema de climatizacdo da unidade experimental é
ligado para promover uma distribuicdo constante e uniforme de temperatura no interior da
camara. Para garantir o controle térmico durante os procedimentos sdo aguardados 30 minutos
apos a temperatura média da serpentina ser estabilizada. No caso da solucdo Laponita®, esse
tempo de 30 minutos serve também para cisalhar a amostra, com uma vazao de 193,2 ml/min,
buscando certificar que todo o fluido no interior da tubulacdo tenha um histérico de

cisalhamento semelhante.

Ap0s os procedimentos de climatizagdo e pré-cisalhamento (no caso da Laponita®) sdo
realizados os pré-testes, que tém como objetivo padronizar a distribuicdo inicial de pressdo para

todos testes com o mesmo fluido e proporcionar melhor repetibilidade nos experimentos. Os

pré-testes consistem em um periodo de cisalhamento (t;) a certa vazao (Q,, ) seguido pela

cis
abertura das valvulas de controle das bombas (V1, V2, V3 e V4), que permanecem abertas

durante o tempo de repouso (t . ), comunicando o inicio da tubulacdo com o reservatorio, que

rep
é fechado hermeticamente a pressdo atmosférica. Em seguida, sdo fechadas as valvulas de
entrada das bombas (V1 e V3). No caso da solucdo de Laponita®, o cisalhamento realizado no
pré-teste tem como objetivo principal “zerar” o historico de cisalhamento entre um teste e outro,
buscando garantir que o fluido apresente 0 mesmo grau de estruturacdo ao inicio de cada
procedimento.

No caso da glicerina e da Laponita®, as pressdes se estabilizam rapidamente apés a

abertura das valvulas. Portanto, apenas 30 segundos sdao aguardados (t,,, ) antes de se iniciar

rep
um teste. O gel de Carbopol®, por se tratar de um meio bastante dissipativo, leva cerca de 3
minutos para que as pressdes se estabilizem. O critério de estabilizacdo de pressdo adotado €
com base na pressdo media medida pelos transdutores. Se esta pressdo média oscilar menos de

0,5% durante 30 segundos, considera-se que as pressdes atingiram regime permanente.

A Tabela 4.1 apresenta os procedimentos de pré-teste de acordo com cada material, apos

a estabilizacdo da temperatura de teste, identificando os pardmetros selecionados.
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Tabela 4.1 — Resumo dos pré-testes para cada material

Material Q. [ml/min] t [s] Abrir te 5] Fechar
Glicerina 64,4 10 30
Carbopol® 64,4 10 VL \</24 Vvae 180 V1eV3
Laponita® 193,2 150 30

4.2.2 Avaliacdo da curva de escoamento

O procedimento experimental para se verificar a curva de escoamento dos materiais,
consiste em, apds a estabilizacdo da temperatura e realizados os pré-testes, impor diversas
vazbes e medir as pressdes nos transdutores, utilizando somente os valores de regime

permanente.
Partindo das pressdes medidas, constroi-se a curva de escoamento do fluido, com os
valores de tensdo de cisalhamento na parede da tubulagdo (z,) em funcdo da taxa de

cisalhamento (). A tensdo de cisalhamento é calculada com base no balanco de forcas de

pressdo e de cisalhamento na parede da tubulacéo:

T :% (41)

YA,

em que AP_, é a diferenca de presséo entre os transdutores PT1 e PT4, L, ,, a distancia entre

estes transdutores e D, o didmetro medio interno da tubulacdo. A taxa de cisalhamento

aparente, em funcdo da vazdo Q, é calculada pela seguinte expressao:

32Q
T = D7

(4.2)

Levando-se em conta a faixa de vazdes nas quais as bombas operam (0,001 a 204 mi/min),
sdo apresentadas na Tabela Tabela 4.1 as vazbes que serdo utilizadas em todos os testes,

juntamente com as taxas de cisalhamento aparentes correspondentes.
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Tabela 4.2 — Vaz0es utilizadas e taxas de cisalhamento correspondentes

Vazédo [ml/min] Taxa de cisalhamento [s?]

0,064 107
0,644 101
6,440 1

32,200 5

64,400 10

128,800 20

161,000 25

193,200 30

O circuito hidraulico do aparato experimental € andlogo a um redmetro capilar. Para os

escoamentos neste tipo de equipamentos, a taxa de cisalhamento deve ser corrigida (7, )

conforme a equacdo de Weissenberg-Rabinowitsch (Macosko 1994):

. Vap dIinQ
=—|3+ 4.3
Y =, [ dinz, (4.3)

em que dInQ/dInz, é a inclinagdo de InQ como fungdo de Inz,, para cada ponto. Para
fluidos newtonianos a inclinacdo é igual a 1. Para os fluidos ndo newtonianos estudados, a
funcdo pode ser expressa por uma equagdo do tipo dInQ=a(Inz,)* +b(Inz,)+c, em que as

constantes a, b e ¢ sdo ajustadas para cada caso.

Durante o ensaio experimental para a obtencdo dos valores de AP_,, a valvula na saida

da serpentina (V6) permanece sempre aberta, e a valvula da linha de retorno (V5) permanece
sempre fechada, de modo que o fluido escoe unicamente pela tubulacéo helicoidal. Os testes
s&o realizados partindo da maior vazao (193,2 ml/min) para a menor vazao (0,064 ml/min). E
importando destacar que tempo para 0 escoamento atingir regime permanente varia conforme

a vazao imposta e o fluido utilizado.

Para a glicerina, serdo levantadas as curvas a 25 °C e 45 °C. No caso do Carbopol® as
temperaturas utilizadas foram 5 °C e 25 °C. Para a solucdo de Laponita® foi utilizada apenas a

temperatura, de 25 °C.

O procedimento detalhado, apds a estabilizacdo de temperatura e ao final do tempo de

repouso nos pre-testes, se da conforme os topicos:

a. Configurar a vazdo desejada e iniciar a gravagao de dados 15 s antes do fim do tempo

de repouso no pré-teste;
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b. Ligar a bomba na vazao configurada, ao término do pré-teste;
c. Finalizar a gravacéo de dados ao verificar regime permanente nas pressoes e vazoes;

d. Desligar a bomba.

Os passos detalhados no procedimento acima também sdo utilizados nos testes de reinicio

de escoamento por imposicdo de vazdo, porém com enfoque no regime transitorio.

A Figura 4.1 apresenta um esquema simplificado mostrando a configuracdo das valvulas
e a direcdo do escoamento durante este procedimento, no qual a sigla MV representa o medidor
de vazdo e a sigla CT a conexao tipo “T”. As caixas verdes representam valvulas abertas (V6 e
V/7) e as caixas vermelhas as valvulas fechadas (V5).

A J

I
Bombas V7

""""""""""""""" Fluido estagnado
—— Fluido em movimento

Figura 4.1 — llustracdo esquematica do escoamento do fluido nos testes de curva de escoamento, imposicéo de
patamares de vazdo e reinicio de escoamento por imposi¢ao de vaz&o.

Considerando as vazes e temperaturas mencionadas anteriormente, e as repeti¢des para
cada vazéo, os procedimentos para se levantar a curva do escoamento dos materiais resultam
em 120 testes, 48 para a glicerina, 48 para o Carbopol® e 24 para a solugéo de Laponita. As
curvas obtidas pela unidade experimental, poderdo entdo ser comparadas com as curvas

construidas a partir de resultados dos redmetros.



Capitulo 4 — Metodologia 59

4.2.3 Imposigéo de patamares de vazdo: subida e descida

Este procedimento consiste em, apos a estabilizacdo da temperatura e realizados os pré-
testes, submeter os materiais a uma rampa de subida de vazdo seguida por rampa de descida.
Com base na configuracdo inicial de valvulas, em que V5 est4 fechada, V6 e V7 abertas, é
Imposta a seguinte sequéncia de vazdes: 32,2 — 64,4 — 96,6 — 64,4 — 32,2 — 0 ml/min. Ao todo

sdo 9 ensaios, 3 para cada fluido, realizados apenas na temperatura de 25 °C.

Conforme visto na se¢do 2.1.3, os autores Mewis e Wagner (2009) consideram este tipo
de procedimento como o mais adequado para se verificar a presenca de tixotropia em um
material. Além disso, os resultados obtidos com este experimento sdo interessantes para se

realizar uma comparacao direta entre os materiais estudados.

A glicerina é submetida a cada patamar de vazdo ndo nula por 75 segundos (totalizando
375 s), seguidos pelo patamar de vazdo de 0 ml/min por aproximadamente 3 minutos, que
demora mais para se estabilizar. Para os demais fluidos, cada patamar ndo nulo foi imposto por
60 segundos (totalizando 300 s), e na sequéncia, foi configurada vazdo de 0 ml/min por 5
minutos adicionais. O esquema que representa a configuracdo das valvulas e a direcdo do

escoamento é o mesmo mostrado na Figura 4.1.

Os passos para a aplicacdo do procedimento, apds verificada a estabilizacdo de
temperatura e ao final do tempo de repouso nos pré-testes sdo indicados abaixo:

a. Configurar a vazao de 32,2 ml/min e iniciar a gravacdo de dados 15 s antes do fim
do tempo de repouso no pré-teste;

b. Ligar a bomba na vazéo de 32,2 ml/min, ao término do pré-teste;

c. Alternar para os patamares seguintes, conforme vazdo e duracdo indicados pela
Tabela 4.2;

d. Finalizar a gravacao de dados, ao término do tempo de teste;

e. Desligar a bomba.

Na Tabela 4.2 s&o mostrados os patamares de vazéo aplicados a cada material, na ordem

de utilizag&o, indicando sua duragdo em segundos.
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Tabela 4.2 — Patamares de vazao e sua duragdo

Material Patamar 1 Patamar 2 Patamar 3 Patamar 4 Patamar 5 Patamar 6
322ml/min 644 ml/min 96,6 ml/min 64,4 ml/min 32,2 ml/min 0,0 ml/min
Glicerina 75s 75s 75s 75s 75s 180s
Carbopol® 60 s 60 s 60 s 60 s 60 s 300s
Laponita® 60 s 60 s 60 s 60 s 60 s 300s

4.2.4 Reinicio de escoamento por imposi¢do de vazao

Os testes de reinicio de escoamento por imposicdo de vazdo permitirdo verificar a
evolugéo das pressdes com o tempo em cada fluido, possibilitando a comparagéo entre eles. O
procedimento experimental para os testes de reinicio por imposicdo de vazdo é idéntico ao
procedimento utilizado na obtencdo de dados para avaliar a curva de escoamento do material
(subsecdo 4.2.2), na qual as valvulas V6 e V7 permanecem abertas e V5 fechada, possibilitando
que o escoamento ocorra exclusivamente pela tubulacdo helicoidal. A diferenca neste caso é
gue o objeto de interesse do resultado € todo o periodo transitério do experimento, no qual serdo

verificadas as evolucdes das pressdes e vazdes com o tempo.

Para todos os fluidos serdo utilizadas duas vazdes: 6,44 ml/min e 64,4 ml/min. O objetivo
é comparar a influéncia da inércia do escoamento no tempo nas pressdes de reinicio. As

temperaturas de teste sdo as mesmas descritas na secao 4.2.2.

Quanto a solucdo de Laponita® sera avaliada ainda a influéncia do tempo de repouso nas
pressOes de reinicio. Com esse objetivo, serdo realizados dois testes adicionais, aumentando o
tempo de repouso das amostras, na vazdo de 64,4 ml/min. O primeiro teste adicional ira somar
9 minutos e 30 segundos ao tempo de repouso no pré-teste, totalizando 10 minutos de repouso.
Um segundo ensaio ird aumentar ainda mais esse tempo de repouso, possibilitando a

reestruturacdo do material por 30 minutos.

Somando os testes adicionais, ttm-se 36 ensaios, sendo 12 com cada material. Deste total,
30 ja foram contabilizados nos testes utilizados para levantar as curvas de escoamento de cada
material. Tal como nas secBes anteriores, a ilustracdo esquematica que representa a
configuracdo das valvulas e o sentido do escoamento é apresentada na Figura 4.1, na qual o
fluido escoa somente pela tubulacdo helicoidal, com V6 e V7 abertas e a linha de retorno

fechada.
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No procedimento geral que foi realizado com todos os fluidos, séo adotados 0s mesmos
passos utilizados no levantamento da curva de escoamento (secdo 4.2.2). Para 0s testes
adicionais, que aumentam o tempo de repouso total, utilizando somente com a solucdo de

Laponita®, as etapas se ddo conforme:

a. Apos o tempo de repouso regular no pré-teste, aguardar o tempo de repouso adicional
(9 minutos e 30 s e 29 minutos e 30 segundos)

b. Configurar a vazdo em 64,4 ml/min e iniciar a gravacdo de dados 15 s antes do fim
do tempo de repouso total;

f. Ligar a bomba na vazdo de 32,2 ml/min, ao término do tempo repouso total;

e. Finalizar a gravagéo de dados ao verificar regime permanente nas pressoes e vazoes;

f. Desligar a bomba.

4.2.5 Reinicio de escoamento por imposic¢ao de pressao

O ensaio de reinicio de escoamento por imposi¢ao de pressdo é especialmente interessante
para verificar a validade da Equacédo (2.8) em fluidos viscoplasticos, ou seja, se a diferenca de
pressao calculada pela tensdo limite de escoamento, obtida através da curva de escoamento do

material, realmente é a minima para fazer com que o material escoe.

Nesse tipo de ensaio, as valvulas V5, V6 e V7 permanecem abertas, possibilitando o
escoamento do fluido tanto através da linha de retorno quanto pela tubulacéo helicoidal. Desta
forma, a pressdo imposta na entrada da serpentina € controlada indiretamente, a medida que o
fluido escoa pela linha de retorno. Portanto, para que o experimento tenho sucesso, é necessario
que a linha de retorno se apresente como caminho preferencial para o escoamento do fluido,
apresentando perda de carga menor que a da serpentina. Conforme é aumentada a vazdo imposta
pelas bombas, aumenta-se a pressdo de entrada na tubulagdo helicoidal, até que seja verificado

0 escoamento.

Com relagéo a glicerina, por se tratar de um fluido newtoniano, qualquer vazéo imposta
pelas bombas sera dividida entre a linha de retorno e a serpentina, ndo revelando nada de
especial em relacdo ao fluido. Sendo assim, os testes foram apenas para o Carbopol®. Neste
caso, o controle de pressdo na linha de retorno foi realizado utilizando um tubo capilar de

2 metros de comprimento.
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A ideia inicial era que o escoamento pela serpentina pudesse ser constatado por meio da
vazdo aferida pelo medidor de vazdo tipo Coriolis, instalado ap6s a saida em V6, porém a faixa
de medicdo do equipamento ndo possibilita a deteccdo de vazdes muito baixas, inferiores a
3 ml/min. Logo, optou-se por verificar o escoamento visualmente, por meio de uma camera,
instalada entre a valvula de saida (\V6) e a conexdo “T”, permitindo acompanhar a evolugdo do
nivel do fluido, caso este escoe pela serpentina. Atrds da abertura da conexao tipo “T” foi
posicionado um plano quadriculado de referéncia, onde cada quadrado possui 2 mm de lado.
Inicialmente, o Carbopol® foi submetido a 12 patamares de pressdo, em um unico
procedimento. Com o resultado desse procedimento foram selecionadas trés vazdes que
proporcionaram diferencas de pressdes proximas as calculas pela TLE. Desta forma, um novo
procedimento foi realizado, impondo essas vazbes por tempo relativamente longos
(~ 20 minutos), para que, visualmente, fosse verificado ou ndo o escoamento do material. Estes
testes foram realizados apenas a 25 °C, que, por ser uma temperatura mais proxima da
temperatura ambiente, facilitava na recuperacdo do controle de temperatura da camara, que
sofreu com constantes intervencdes dos operadores, buscando ajustar a camera ou nivelar e
limpar o ponto de visualizacdo do escoamento. A Figura 4.2 mostra a fotografia da conexao

tipo “T” aberta, na qual pode-se observar o nivel do fluido e, ao fundo, o plano quadriculado de

[ _+__1»—»«+— v-n-——f""’? — {
i : t - - '

referéncia.

t
e —L-—j»——
—

Figura 4.2 — Abertura da conexdo tipo “T” com o plano de referéncia ao fundo, mostrando o nivel de Carbopol®,
fotografado pela camera.
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Para o primeiro procedimento com o Carbopol® foram aplicados 12 patamares de vazéo,
por 90 s cada, partindo de 1,61 ml/min a 19,32 ml/min (incrementos de 1,61 ml/min). Sendo
assim, foram verificadas que as vazbes de 12,88, 14,49 e 16,1 ml/min geraram tensdes de
cisalhamento proximas das ajustadas pela curva de escoamento do material. O segundo
procedimento entdo consiste em aplicar essas vazdes por um longo periodo, verificando
visualmente se as pressdes impostas reiniciariam ou ndo ou escoamento. Ao todo foram

realizados 12 testes.

No caso da solugédo de Laponita®, os procedimentos testados ndo promoveram resultados
satisfatoriamente reprodutiveis e portanto, ndo serdo abordados no presente trabalho. A baixa
perda de carga promovida nos tubos capilares (mesmo com 3,2 m) pode ter sido um dos fatores
que colaborou para essa dificuldade. Ao promover uma baixa perda de carga, as bombas tiveram
que operar em altas vazdes (proximas a 100 ml/min) para atingir as pressdées minimas de
escoamento, fazendo com que as bombas esvaziassem antes das pressdes alcangarem regime
permanente. Além disso, o fato do volume de fluido escoando na linha de retorno ser pequeno
(~ 10 ml), somado a possibilidade de haver heterogeneidades ao longo da amostra, podem ter

colaborado para o surgimento de oscilacdes nas pressdes de escoamento na linha de retorno.

Na Figura 4.3 é apresentada a ilustracdo esquematica indicando o setup das valvulas e a
direcdo do escoamento. Nota-se que, para pressdes inferiores a pressdo de reinicio, o fluido
ficara estagnado na serpentina.
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Sem reinicio de escoamento

Res.
L_1L 1
Bombas V7
Com reinicio de escoamento
Res. Dot
CT Vo6
I V5
R ot
L_1L 1
Bombas V7

--------------------------- Fluido estagnado
—— Fluido em movimento

Figura 4.3 — llustragdo esquematica do escoamento do fluido nos testes de reinicio de escoamento por imposi¢do
de pressao, indicando o sentido do escoamento nos casos com e sem reinicio.

Os passos utilizados na aplicacdo dos procedimentos citados nesta se¢cdo sdo resumidos
abaixo. Consistem em impor vazdo (ou patamares de vazdo) pela linha de retorno até que se

verifique visualmente o escoamento através da conexao tipo “T”.

a. Configurar a vazdo inicial, abrir V5 e iniciar a gravacdo de dados 15 s antes do fim
do tempo de repouso no pré-teste;

b. Ligar a bomba na vazéo configurada, ao término do pré-teste;

c. Alternar para os patamares seguintes (quando for o caso), conforme vazéo e duragédo
indicados para cada material;

d. Finalizar a gravacao de dados, ao término do tempo de teste;

e. Desligar a bomba.
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4.3 Sintese do capitulo 4

No capitulo 4, conforme observado em trabalhos anteriores, foram determinados os
fluidos utilizados nos testes, no caso a glicerina bidestilada, solucdes de Carbopol® e
Laponita®. Por fim, os testes que realizados no aparato foram expostos e seus procedimentos
descritos, e estdo quantificados na Tabela Tabela 4.2, totalizando 147 ensaios. Os nimeros em

parénteses indicam testes que ja foram contabilizados na curva de escoamento.

Tabela 4.5 — Quantidade de testes para cada material estudado em cada temperatura

Tipo de teste Glicerina Carbopol® Laponita®
25°C: 24 5°C:24 o
Curva de escoamento 45 °C: 24 25 °C: 24 25°C: 24
Imposicdo de patamares de vazédo 25°C:3 25°C: 3 25°C: 3
L « 25 °C: (6) 5°C: (6) o
Reinicio de escoamento (vazao) 45 °C: (6) 25 °C: (6) 25 °C: 6 (6)

Reinicio de escoamento (presséo) - 25°C: 12 -
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5 RESULTADOS

Neste capitulo sdo apresentados os resultados para cada fluido, em ordem crescente de
complexidade. Inicialmente, na se¢do 5.1, sdo mostrados os resultados das curvas de
escoamento obtidas no aparato em comparacdo com as levantadas no rebmetro, para cada
material. Na secdo seguinte (5.2) sdo mostrados os resultados obtidos no teste de imposicéo de
patamares de vazdo. Em seguida, sdo expostos e discutidos os resultados utilizando o
procedimento de reinicio de escoamento por imposicdo de vazdo, na sec¢do 5.3. Por fim, a
secdo 5.4 apresenta os resultados de reinicio de escoamento por imposicéo de press&o.

5.1 Resultados — Curva de escoamento

Neste capitulo seré utilizado o conceito de desvio percentual (o,%) para analisar a

repetibilidade dos experimentos. A equacdo utilizada é:
o % = 2x (5.1)
X

em que o, éodesvio padréo calculado entre as repeticdes e X a média aritmética. Para verificar

quao proximos estao os dados do aparato experimental com relacdo aos dados do rebmetro, seré

utilizada a diferenca percentual absolta (A% ), conforme:

X

|X ex| (52)

reo

X

reo

A% =

em que X., € o valor medido no redmetro e x,, o valor medido na unidade experimental.

5.1.1 Resultados — glicerina: curva de escoamento

Conforme proposto no capitulo 4, a apresentacdo e analise de resultados se inicia com a
curva de escoamentos do material. No caso da glicerina bidestilada, os resultados obtidos foram

comparados aos do reébmetro da marca HAAKE, modelo MARS 111, com geometria cone-placa.
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As curvas de escoamento a 25 e 45 °C, realizadas na unidade experimental e no redbmetro sdo
mostradas na Figura 5.1. Todos os ajustes foram realizados pelo método dos minimos

quadrados.
— I I — T 61 I I — T
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Figura 5.1 — Curvas de escoamento da glicerina a 25 °C (a) e 45 °C (b) medidas com o aparato experimental e
redmetro.

A Figura 5.1 (a) mostra as curvas de escoamento a 25 °C. Neste caso, foram utilizados 4
pontos do aparato experimental, correspondentes as vazoes de 32,2, 64,4, 128,8 e 161 ml/min.
A vazao de 193,2 ml/min foi excluida pois as pressdes geradas poderiam exceder o limite de
pressdo dos transdutores. Os pontos obtidos com vazdes menores foram descartados por
apresentarem diferencas de pressdo muito baixas, o0 que gerava uma alta incerteza de medicéo.
Estes quatro pontos utilizados, apresentaram um desvio médio de 0,05% entre as trés repeticoes,
com desvio maximo de 0,11% na vazdo de 64,4 ml/min. Os desvios sdo tdo baixos, que na
escala utilizada, ndo ¢ possivel visualizar a barra de erros para 0s pontos obtidos com o aparato
experimental. A reta ajustada para estes pontos apresentou coeficiente de determinacdo igual a
unidade (R?> = 1,000), o que confirma que o fluido é newtoniano, com viscosidade de

aproximadamente 0,75 Pa.s.

Em comparacdo, foram utilizados 5 valores do redmetro, referentes as taxas de 5, 10,
10,4, 20,7 e 30 s*. Os valores obtidos no redmetro sdo ajustados perfeitamente por uma reta,
que representa uma viscosidade de 0,71 Pa.s. Neste caso, o desvio percentual maximo ocorreu

para a maior taxa de cisalhamento analisada (30 s*), com valor de 2,18%, na qual é possivel se
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verificar a barra de erro. Comparando os dois resultados de viscosidade, ha uma diferenca

percentual de 5,6%.

Na Figura 5.1 (b) sdo mostradas as curvas de escoamento da glicerina a 45 °C. Assim
como na Figura 5.1 (a), foram utilizados 4 pontos oriundos do aparato e 5 pontos do rebmetro.
Em ambos equipamentos, os pontos relativos as menores taxas apresentaram 0s maiores
desvios, sendo de 0,36% no aparato e 0,88% no redmetro, evidenciando boa repetibilidade.

Neste caso, as barras de erro também sdo muito menores que a escala das tensoes.

As vazdes utilizadas na confec¢do da curva de escoamento a 45 °C foram de 64,4, 128,8,
161 e 193,2 ml/min, as demais vazbes foram excluidas, pois geraram incertezas de medicdo
elevadas. Os dados medidos também se ajustaram perfeitamente a uma reta de tensdo por taxa
de cisalhamento, com viscosidade de 0,17 Pa.s nessa temperatura; uma ordem abaixo da
viscosidade a 25 °C. Neste caso, a viscosidade obtida no redmetro foi de 0,18 Pa.s, que também

resulta em uma diferenca percentual de 5,6%.

Conforme apresentado na secdo 3.4, a unidade experimental apresenta incertezas de
medicdo de tensdo de cisalhamento proximas de 5%. Sendo assim, ao se comparar as quatro
curvas de escoamento, pode-se concluir que a unidade experimental esta calibrada
satisfatoriamente em relacéo ao redbmetro, tanto para o controle de temperaturas quanto para as
medicdes de pressao, visto que as diferencas percentuais entre 0s equipamentos estdo na mesma

ordem da incerteza do aparato.

5.1.2 Resultados — Carbopol®: curva de escoamento

Assim como para a glicerina, os testes reométricos para o Carbopol® foram realizados
no redmetro HAAKE - MARS Il1, porém com a geometria de placas planas paralelas. Para
obter os dados de tensdo de cisalhamento por taxa de cisalhamento, o procedimento adotado foi
a aplicacio de rampa de taxas de cisalhamento decrescentes, de 100 a 0,02 s, que foi utilizado
pelo fato de o material responder rapidamente as tensdes impostas, agilizando o teste. Os testes
foram feitos utilizando duas geometrias diferentes: placas ranhuradas e placas jateadas. Os
resultados com taxas de cisalhamento de até 1 s** foram adquiridos com placas ranhuradas, que
evitam o escorregamento da amostra com a geometria. Para as altas taxas foram realizados
testes com placas jateadas, ja que estas, evitam a formacéo de escoamentos secundarios durante

o cisalhamento. Os resultados com placas paralelas exigem a correcdo das tensfes de
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cisalhamento medidas, uma vez que que a taxa de cisalhamento varia com o raio da placa
(Macosko 1994).

Teorr = Treo | 3 din Cre (5.3)
d In 7/I’60

em que 7, € atensdo corrigida, 7,,, € o valor de tenséo fornecido pelo rebmetro e y,, ataxa

corr

de cisalhamento medida no redmetro. Para os fluidos utilizados, Inz(Iny) foi ajustado como

polindbmio de segundo grau.

As curvas de escoamento obtidas para o Carbopol® sé&o exibidas na Figura 5.2. Em (a),
tém-se as curvas a 25 °C. Para o0 aparato experimental, o ponto de maior desvio percentual com
relacdo a média dos valores foi utilizando a vazdo de 0,064 ml/min, com 0,47%. No caso da
redmetro, a taxa de 50 s teve um desvio percentual de 1,31%, denotando boa reprodutibilidade
dos experimentos. Foram utilizados oito pontos do aparato experimental para as vazdes de
0,064, 0,644, 6,44, 32,2, 64,4, 128,8, 161 e 193,2 ml/min. Estes valores foram ajustados pela

equacdo de HB, através do método dos minimos quadrados, e foram obtidos z, =23,4 Pa,

m=6,7 Pa.s" e n=0,44, apresentando coeficiente de determinacdo igual a 0,997. Dos dados

reométricos, nove pontos compuseram a curva de escoamento, ajustados por z, = 24,8 Pa,

m=10,5Pas" e n=0,38. Pode-se notar que as curvas demonstram tendéncias similares, porém
com diferenga de tenséo de cisalhamento praticamente constante nesse intervalo de taxas de
cisalhamento, na qual a diferenca percentual maxima entre os ajustes é de 16%, que é

considerada alta, comparado aos dados obtidos para a glicerina.

Na Figura 5.2 (b) sdo mostradas as curvas de escoamento do Carbopol® a 5 °C, em que
0s pontos de menor repetibilidade sdo os mesmos do caso anterior, porem com desvio maximo
(em relagdo a média do ponto) de 0,45% no aparato e 1,12% no redmetro, indicando também
boa repetibilidade. Foram utilizados apenas sete valores para a curva do aparato, pois a vazao

de 193,2 ml/min poderia exceder a pressao limite dos transdutores. Ambos ajustes apresentaram

R? = 1. Para os dados do aparato, as constantes da equagdo de HB foram: 7, =24,0Pa,
m=8,2Pas" e n=0,46. As contantes para os dados do redmetro foram calculadas como

sendo: 7, =25,0Pa, m=12,4Pas" e n=0,39. E interessante notar que, para o rebmetro, a

temperatura teve pouca influéncia na TLE, e se manteve em aproximadamente 25 Pa, sendo m

e N os parametros mais afetados pela temperatura.
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Nota-se que as constantes obtidas pelo aparato e pelo rebmetro a 5 °C, sdo da mesma
ordem de grandeza. Porém o que se verifica na Figura 5.2 (b) é que os ajustes também
expressam uma diferenca de tensdo de cisalhamento continua ao longo da faixa de taxas de
cisalhamento, com uma diferenca percentual maxima de 15%, similar ao observado a 25 °C.
Salienta-se ainda que nos dados obtidos pelo aparato, devido aos baixissimos desvios, ndo
foram plotadas as barras de erro.

80 | T | ™1 100 T T T |
————— HB Reémetro 25 °C, R>=1,000 — — — — - HB Redmetro 5 °C, R*=1.000 .
HB Aparato 25 °C, R*=0,997 g 90f ———— HB Aparato 5 °C, R>=1,000 / -
70 o Aparato 25 °C I o Aparato 5 °C ,;:
o Redmetro 25 °C ! o Redmetro 5 °C
80 ;[ 4
60 -
—_ _70 .
o <
= B,
350 - £60 -
w wl
5 =
= e
50 -
40 B
40 -
30 -
30 -
20 | 1 | | 20 1 1 1 1
]|0‘3 10" 10’ 10! 10° bJU': 10" 10’ 10! 10°
(a Taxa de cisalhamento [s"-1] ( Taxa de cisalhamento [s"-1]

Figura 5.2 — Curvas de escoamento do Carbopol® a 25 °C (a) e 5 °C (b) medidas pelo aparato experimental e
redbmetro.

A revisdo da literatura apontou o escorregamento entre o fluido e a superficie (geometria
ou parede da tubulagdo) como um dos principais problemas no estudo do Carbopol®. Sabendo
que a tubulagdo utilizada ndo possui nenhum recurso que previna o escorregamento, foi
levantada a hipdtese de escorregamento de fluido no interior da serpentina, ndo sé a baixas
como também a altas taxas de cisalhamento. Sendo assim, buscando correlacionar melhor os
dados do aparato experimental com os do redmetro, foi utilizada uma correlagéo para corrigir
os valores de taxa de cisalhamento. A correlagdo apresentada por Aktas et al. (2014), recalcula
as taxas com base na vazao que efetivamente é cisalhada no interior do tubo, ou seja, a vazdo

total subtraida da parcela devido ao escorregamento:
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i+3 i+2
v 1y 2(1—%] 2[1—“}}
TW]”—”D [1—iJ e Tl Tl (54
8

Qcis = Q _Qesc = (_
m

em que Q é a vazdo total imposta pela bomba, Q,, é a vazdo cisalhada, Q.. , a vazdo devido

cis !
a escorregamento, D, o diametro interno da tubulacéo e 7, a tensdo na parede da tubulag&o,
calculada pela diferenga de presséo. As constantes z,, m e n séo os valores ajustados para 0s
dados do redmetro. Desta forma, as novas taxas de cisalhamento ( 7.o.r_esc ) S80 calculadas pela

expressao:

_ 32(Q_Qesc)|:3+ d In(Q_QeSC):| (5.5)

7} =
corr—esc ZD° d Ian

As curvas de escoamento do aparato foram entdo corrigidas utilizando as taxas calculadas

pela Equacdo (5.5), e sdo apresentadas nas Figura 5.3 (a) e (b). Ap6s a corre¢do, novos ajustes

HB foram realizados e as seguintes constantes foram obtidas z, =25,1Pa, m=9,4Pas" e
n=0,39 a 25 °C. No caso dos resultados a 5 °C, as constantes obtidas foram z, =25,5Pa,

m=10,7 Pa.s" e n=0,41. Com estes ajustes, 0s valores de tensdo das correlagdes se aproximam
ainda mais dos dados obtidos no reémetro, de tal forma que a diferenga percentual maxima
encontrada foi de 3,88% a 25 °C e de 1,76% a 5 °C, reforcando ainda mais a hipotese de

escorregamento nas paredes da tubulagéo.
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Figura 5.3 — Curvas de escoamento do Carbopol® a 25 °C (a) e 5 °C (b) medidas com o aparato experimental e
redmetro, utilizando a corre¢do de escorregamento nos dados do aparato.

Na Tabela 5.1, sdo resumidos os resultados obtidos nesta secdo, apresentando as

constantes ajustadas em cada situacédo, junto aos desvios percentuais maximos com relacdo aos
dados reometricos.

Tabela 5.1 — Resumo das constantes obtidas nos ajustes das curvas de escoamento para Carbopol®

Método de medicéo Temperaturas z, [Pa] m [Pa.s"] n[-] A%, [%]
25°C 24,8 10,5 0,38 0
Rebmetro
5°C 25,0 12,4 0,39 0
25°C 23,4 6,7 0,44 15,95
Aparato experimental
5°C 24,0 8,2 0,46 14,94
25°C 25,1 9,4 0,39 3,88

Aparato experimental
(corrigido)

5°C 25,5 10,7 0,41 1,76
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5.1.3 Resultados — Laponita®: curva de escoamento

Para comparacao, a curva de escoamento da solucao de Laponita® foi avaliada utilizando
0 redmetro Anton Paar, modelo MCR 702 TD. O controle de temperatura deste equipamento
se da por conveccao forcada de ar, 0 que evaporaria a amostra. Sendo assim, optou-se por fazer
o0 teste com o controle desligado, a temperatura ambiente, em uma média de 22,5 °C. Neste
redmetro foi realizado apenas um teste de imposicdo de patamares de taxa de cisalhamento,
devido a disponibilidade do equipamento e a longa duracdo deste teste. Este procedimento foi
executado utilizando amostra retirada no mesmo dia dos experimentos feitos no aparato. Desta
forma, a amostra testada em ambos dispositivos apresentava 0 mesmo grau de evolucéo. Pelo

fato de ndo terem sido feitas repeticdes, esta analise reométrica pode ser considerada preliminar.

O procedimento utilizado para a avaliacdo da curva de escoamento foi a imposicao de
patamares crescentes de taxas de cisalhamento, com duragdo de 10 minutos cada. Foram
utilizadas as taxas de 0,1, 0,5, 1, 5, 10, 30 e 50 s}, sendo que no aparato experimental foram
utilizadas as vazdes padrao determinadas na secdo 4.2.2, a 25 °C. A geometria utilizada nesse
caso foi a de placas paralelas jateadas. Durante o procedimento no redmetro, a cdmara de
visualizacdo permaneceu fechada, para evitar ainda mais a evaporagdo da amostra, que se
descaracteriza com facilidade quando exposta por longos periodos de tempo no ar. A Figura 5.4

mostra as curvas obtidas no redbmetro e no aparato experimental.
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Figura 5.4 — Curvas de escoamento da Laponita® a 25 °C medidas com o aparato experimental e pelo redmetro.
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Percebe-se que os valores, tanto no aparato quanto no redbmetro, s&o bem menores que 0s
obtidos para as mesmas vazGes com o Carbopol®. Na curva avaliada com o aparato
experimental, os desvios foram baixos, ndo sendo possivel visualizar a barra de erros na escala
apresentada. O valor de maior desvio percentual (com relagdo ao valor médio do ponto) foi de
1,52%, que ocorreu para a vazdo de 0,064 ml/min. Como foi realizado apenas um teste
reométrico, para a Laponita® ndo foi realizada a mesma analise estatistica. Verifica-se que
ambas curvas sao ajustadas pela equacdo de HB, com coeficientes de determinacéo razoaveis,
préximos de 0,990. De forma geral, nota-se que os valores obtidos no aparato sdo bem maiores
que os obtidos no redmetro, chegando a uma diferenca percentual maxima de 36,76%. Isso
pode ocorrer devido ao fato do fluido talvez ndo escoar por tempo suficiente na serpentina para
atingir o regime permanente. Em comparacdo, no rebmetro a quantidade de amostra € muito
menor (~ 1 ml) do que a que escoa na tubulacdo da unidade experimental, sendo cisalhada ap6s
varias e varias rotacdes da geometria, atingindo o equilibrio mais facilmente. Outra hipétese
que justificaria a discrepancia entre os resultados é o fenédmeno de shear banding, verificado
em solucdes de Laponita® por diversos autores (lanni et al. 2008; Divoux et al. 2010; Martin e
Thomas Hu 2012).

A Tabela 5.2 traz, resumidamente, as constantes obtidas para as duas curvas mostradas
na Figura 5.4, com o valor de desvio maximo em relacdo a curva do redbmetro. Nota-se que as
constantes obtidas sdo bastante diferentes entre si, especialmente para a constante m obtida na
curva do redmetro, que apresentou um valor de 0,03. Além disso, o indice de lei de poténcia n
apresentou valor maior que 1, fazendo com que o material portanto, representasse um fluido

dilatante, o que ndo foi observado no aparato experimental.

Tabela 5.2 — Resumo das constantes obtidas nos ajustes das curvas de escoamento para Laponita®

Método de medicédo Temperaturas 7, [Pa] m [Pa.s"] N[ A%, [%]

Rebmetro 22,5°C 3,2 0,03 1,08 0

Aparato experimental 25°C 3,8 0,20 0,72 36,76
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5.2 Resultados — Imposicéo de patamares de vazao: subida e descida

5.2.1 Resultados — glicerina: imposicao de patamares de vazao

Neste teste, as valvulas V6 e V7 permanecem abertas, com a linha de retorno
permanentemente fechada (\V5). As pressdes obtidas por imposi¢éo da vazao sdo retratadas na
Figura 5.5. Nota-se que o fluido € submetido a patamares de 75 s de vazdo, na seguinte ordem:
32,2-64,4—-96,6 — 64,4 —32,2 ml/min. Ao final do ultimo patamar, com vazéo de 32,2 ml/min,
a vazdo é configurada como 0 ml/min, permanecendo neste valor até 600 s. Por se tratar de
fluido newtoniano, as pressdes envolvidas sdo diretamente proporcionais a vazao, como pode-
se observar ao acompanhar P1 e as medidas do medidor de vazdo Coriolis (MVC, em cinza)
com o tempo. Verifica-se ainda, exceto em 0 ml/min, que as mudangas de um patamar para
outro (pressao e vazao) ocorrem quase que imediatamente. Este teste revela ainda, mesmo que
indiretamente, a completa transmissdo de pressdo na glicerina. Isto € evidenciado apos a
imposicdo de vazdo nula ao final do teste, fazendo com que as medidas de todos os transdutores

tendam juntas para O bar.
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Figura 5.5 — Imposicdo de patamares de vazdo conforme 32,2 — 64,4 — 96,6 — 64,4 — 32,2 — 0 ml/min, para
glicerina a 25 °C.
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5.2.2 Resultados — Carbopol®: imposi¢édo de patamares de vazéo

Este procedimento é realizado da mesma forma que para a glicerina, na qual foram
impostos 0s seguintes patamares de vazao: 32,2 — 64,4 — 96,6 — 64,4 — 32,2 ml/min, porém com
duracdo de 60 s cada. No ultimo patamar, a vazdo € nula. O teste se encerra quando o tempo
total atinge 600 s. A Figura 5.6 mostra que, assim como para glicerina, as mudancas de presséo
entre um patamar e outro acontecem quase instantaneamente, com os valores se mantendo em
equilibrio durante a aplicacdo do patamar. E possivel verificar também a dependéncia da
viscosidade do material com a taxa de cisalhamento aplicada, uma vez que o aumento ou a
diminuicdo das vazdes nao é acompanhado diretamente pela pressdo. Por exemplo, na mudanca
do primeiro para o segundo patamar, a vazao é aumentada de 32,2 até 64,4 ml/min, porém a
diferenca de pressdo cresce apenas de 7,44 para 8,43 bar. Para os fluidos newtonianos, a

presséo, assim como a vazéo, teria dobrado.
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Figura 5.6 — Imposicdo de patamares de vazdo conforme 32,2 — 64,4 — 96,6 — 64,4 — 32,2 — 0 ml/min, para
Carbopol® a 25 °C.

A etapa final do experimento revela outro detalhe interessante. Na Ultima mudanga de
patamar, ao se impor vazao nula, o gel se reestrutura e 0 medidor de vazao responde quase que
imediatamente, indicando uma média de 0 ml/min. As pressGes, porém, demoram para se
estabilizar e tendem lentamente para uma distribuicdo ndo nula, que evidéncia de que o material

ndo transmite completamente pressdo. Neste caso, as pressdes verificadas ao final do teste
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apresentaram uma tensdo residual de 23,3 Pa, valor préximo do ajustado pela curva de
escoamento do Carbopol® realizada na unidade experimental que foi de 23,4 Pa.

5.2.3 Resultados — Laponita®: imposi¢cao de patamares de vazao

A solugdo de Laponita® foi submetida a exatamente 0 mesmo teste que o Carbopol®,
com os resultados apresentados na Figura 5.7. Nota-se que no inicio do teste, ap0s o
acionamento das bombas (aos 5 s), ha um pico de pressdo em P1, que alcanca mais de 2,0 bar,
que é acompanhado pelos demais transdutores. Apds o pico, as pressdes tendem ao valor de
equilibrio, evidenciando a dependéncia da viscosidade com o tempo. Ao dobrar a vazao para
64,4 ml/min, verifica-se outro pico nos transdutores, inferiores aos iniciais, pois a amostra ja
teve seu historico de cisalhamento modificado. A mesma tendéncia é observada ao aumentar a
vazdo de 64,4 para 96,6 ml/min. A reducdo da vazdo, no patamar seguinte, ¢ acompanhada de
um pico negativo, seguido do aumento gradual da pressao até o valor de equilibrio. Conforme
observado no Carbopol®, as pressdes de equilibrio ndo sdo diretamente proporcionais a vazao

imposta, indicando também a dependéncia da viscosidade com a taxa de cisalhamento.

No patamar de vazdo nula, nota-se que a vazdo é reduzida imediatamente a zero.
Conforme o material repousa, uma distribuicdo de pressdo ndo nula vai se configurando, até
que, aos 600 s, P1, P2, P3 e P4 sejam em média 0,41, 0,23, 0,16 e 0,11 bar, respectivamente.
Essa distribuicdo final de pressdo resulta em uma tensdo de cisalhamento residual de 1,7 Pa,
gue ¢é quase metade do valor ajustado pela curva de escoamento no aparato experimental. Essa
diferenca pode ser explicada pelo fato de o material ter sido cisalhado momentos antes, o que
teria causado uma desestruturagdo parcial, aumentando a transmissao de presséo ao longo da

tubulacdo, quando comparada aos 3,8 Pa obtidos na curva de escoamento.
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Figura 5.7 — Imposicdo de patamares de vazéo conforme 32,2 — 64,4 — 96,6 — 64,4 — 32,2 — 0 ml/min, para
Laponita® a 25 °C.

5.3 Resultados — Reinicio de escoamento por imposi¢do de vazao

Nesta secdo sao mostrados alguns dos resultados de reinicio de escoamento por imposi¢ao
de vazdo. Relembrando, o procedimento consiste em impor a vazao desejada e forcar o material
a escoar pela tubulacdo helicoidal, com a linha de retorno fechada. Durante o teste, sdo
monitoradas pressdo e vazdo em funcdo do tempo. Inicialmente serdo apresentados o0s

resultados para glicerina, seguindo para Carbopol® e Laponita®.

5.3.1 Resultados — glicerina: reinicio de escoamento por imposi¢do de vazao

Os resultados iniciais da glicerina para a vazdo de 64,4 ml/min, a 25e 45 °C, sdo
mostrados nas Figura 5.8 (a) e (b). A principio, antes do acionamento da bomba, a pressdao em
toda tubulag&o é 0 bar. A vaz&o inicial também nula é indicada pela sigla MVC nas legendas.
No quadro interno da Figura 5.8 (a) pode-se notar que apds a bomba ser ligada (aos 5 s), todas
as pressdes comegam a subir imediatamente, porém com taxas diferentes, atingindo o valor de

equilibrio aos 31 s. A pressao de equilibrio em PT1 é de 7,18 bar, seguida por 6,47 em PT2,
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6,11 em PT3 e 5,75 em PT4, tornando as diferencas de pressdes entre cada transdutor

proporcionais a distancia entre eles, como é de se esperar para o regime permanente.

E interessante notar que, a evolugdo de P1 durante o inicio da fase transiente do
experimento se da em trés etapas. No quadro interno da Figura 5.8 (a), nota-se um aumento
inicial de pressdo até os 10 s, seguido de uma desaceleracdo até os 12 s, culminando em uma
nova subida até os 15 s. Acredita-se que essas variacdes sejam causadas pelo medidor de vazao,

que introduz uma contracéo ao final tubulacéo, e é responsavel pela maior parte da perda de

carga do escoamento, visto que P4 é de 5,75 bar e AP, , =1,43bar. A presenga do medidor de

vazao explicaria também o fato de, ap0s este comecar a medir vazdes ndo nulas, ou seja, apds
o fluido comecar a ser comprimido na contracdo, PT4 ser o primeiro a registrar um aumento
estavel de pressdo, seguido por PT3, PT2 e por altimo PT1. Isso ocorre pois PT1, PT2 e PT3
estdo mais distantes do medidor de vazéo e, portanto, levam mais tempo para reconhecer a alta
perda de carga instaurada no final do circuito hidraulico. O medidor de vazéo, no entanto, traz
informacdes interessantes sobre o escoamento, ao permitir o acompanhamento da vazdo com o
tempo. Neste caso, 0 medidor revela que a vazdo segue um perfil semelhante ao das pressoes,
iniciando valor ndo nulos aos 11s e se estabilizando no valor de regime permanente

aproximadamente ao mesmo tempo que as medic¢des dos transdutores.

Na Figura 5.8 (b) sdo apresentadas as curvas de reinicio a 64,4 ml/min porém a 45 °C.
Neste caso, as pressdes alcancadas sdo bem menores: 1,66 bar para P1, 1,50 bar para P2,
1,41 bar para P3 e 1,33 bar para P4. Ainda, o tempo decorrido para atingir o regime permanente
foi de 28 s, mais rapido que a 25 °C, que demorou 31 s. Isto é esperado, visto que o material a
45 °C é menos viscoso e portanto, menos dissipativo. O quadro interno da Figura 5.8 (b) realca
a evolucgéo das pressdes nos instantes iniciais do teste, na qual pode-se observar que o efeito
causado pelo medidor de vazao no caso anterior € muito menos intenso a 45 °C, pois o perfil
de pressdes é mais linear e estavel durante estes segundos. Pode-se notar ainda que o medidor
tipo Coriolis comeca a ler valores ndo nulos de vazdo aproximadamente aos 8 s, indicando ainda
mais contraste com o teste a 25 °C (aos 11 s). O fato de as medic¢des de vazao estarem atrasadas

com relacdo ao acionamento da bomba pode indicar compressibilidade no material.
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Figura 5.8 — Reinicio de escoamento da glicerina por imposicéo de vazdo de 64,4 ml/min, para as temperaturas
de 25 °C (a) e 45 °C (b).

As Figura 5.9 (a) e (b) mostram a evolugdo das pressfes ao longo da tubulagdo com o
tempo. Observa-se que na Figura 5.9 (a) o tempo de medicao de vazBes ndo nulas coincide com
a presenca de um gradiente de pressao constante ao longo da tubulacdo, aos 11 s. Este resultado
é esperado, pois a presenca do gradiente uniforme indica que os efeitos de inércia do
escoamento j& ndo sdo relevantes e portanto, a vazéo passa a ser medida ao final da tubulacéo.

Na Figura 5.9 (b), verifica-se que a pressdo em fung¢éo do comprimento ndo forma exatamente



Capitulo 5 — Resultados 81

uma reta aos 8,75 s, tempo préximo no qual o medidor de vazéao ja afere vazdes ndo nulas.
Ainda assim, sabendo que a incerteza de medicgdo da pressao € de 0,03 bar, pode-se considerar
que o gradiente de presséo estabelecido é uniforme, e portanto, os efeitos de inércia sdo também

despreziveis apos este tempo de teste.
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Figura 5.9 — Pressdo em funcdo do comprimento, para os testes de reinicio de escoamento de glicerina com
vazdo de 64,4 ml/min, nas temperaturas de 25 °C (a) e 45 °C (b).

Nas Figura 5.10 (a) e (b) séo apresentados os resultados para a vazao de 6,44 ml/min.
Observa-se que a resposta das pressdes € qualitativamente coerente com o esperado, visto que
para vazdes menores, OuU seja, para inércias menores, demora-se mais para reiniciar e estabilizar
0 escoamento em regime permanente, devido a predominancia dos efeitos dissipativos. Além
disso, as pressdes seguem um padréo de evolucdo semelhante ao verificado na Figura 5.8 (b),
aumentando gradualmente até o valor de equilibrio, que € atingido em cercade 170sa25°Ce
em 150 s a 45 °C. Nota-se ainda a diferenca entre os tempos decorridos até a medi¢do de vazbes
médias ndo nulas, sendo aproximadamente 55s a 25 °C e cerca de 35s a 45 °C, o0 que é
esperavel devido a diferenca de viscosidades entre os fluidos. N&o necessariamente estes
tempos representam o exato momento em que o0 MV comeca a ler vazdes ndo nulas, pois a
incerteza do equipamento é de + 1,62 ml/min. Sendo assim, vaz@es proximas desta incerteza

nao sdo considerados confiaveis.

Qualitativamente, pode-se perceber que as pressdes maximas atingidas em cada caso sdo

proporcionais as pressdes avaliadas na Figura 5.8, aproximadamente 10 vezes menores, ou seja,
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proporcionais a diminuicdo de 10 vezes da vaz&o, evidenciando a proporcionalidade tipica de

um fluido newtoniano. Neste caso, as pressdes sdo tdo baixas que se torna inviavel uma analise

do gradiente de pressdo em funcdo do comprimento, conforme feito na Figura 5.9.
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Figura 5.10 — Reinicio de escoamento da glicerina por imposicao de vazao de 6,44 ml/min, para as temperaturas
de 25 °C (a) e 45 °C (b).

5.3.2 Resultados — Carbopol®: reinicio de escoamento por imposi¢do de vazao

A presente secdo mostra os resultados obtidos para os testes de imposi¢do de vazdo
utilizando gel clinico. Neste teste, o fluido é simplesmente forcado a escoar pela serpentina,
com a linha de linha de retorno fechada (V5 fechada). O reinicio de escoamento para a vazao
de 64,4 ml/min € apresentado na Figura 5.11, nas temperaturas de 25 e 5 °C. Os resultados para
6,44 ml/min de vazdo sdo mostrados na sequéncia, na Figura 5.12.

A Figura 5.11 (a) mostra a evolugdo temporal das pressdes no gel a 25 °C. Nos segundos
iniciais o perfil de pressdes € ndo nulo e ndo homogéneo, verifica-se que as leituras sdo: 0,45 bar
em PT1, 2,32 bar em PT2, 2,21 bar em PT3 e 1,15 bar em PT4. O perfil de press6es nédo linear
é devido a ndo transmissao de pressdo no material. Sabendo que durante o pré-teste as valvulas
das bombas sdo abertas (V1, V2, V3 e V4), o circuito hidraulico é comunicado com o
reservatorio de fluido, que esta a pressdao ambiente. Como PT1 € o transdutor mais proximo do

reservatorio, o seu valor € o menor. J4 PT2 e PT3 estdo praticamente a mesma distancia do
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reservatorio, com PT2 mais proximo do inicio e PT3 mais proximo do final da tubulagéo, e
portanto, seus valores sdo semelhantes no inicio do teste. O transdutor PT4 esta localizado a

cerca de 10 m do reservatério e por isso indica uma pressao residual superior a P1.

Aos 5 s de teste, a bomba é acionada, fazendo com que P1 cresca rapidamente até seu
valor méximo de 12,34 bar. Os demais transdutores ndo acompanham imediatamente esse
aumento de pressdo. Neste caso, P2 comeca a aumentar no tempo de 5,40 s, P3 no tempo de
5,855 e P4 aos 6,35s. Este comportamento observado, no qual é verificado um atraso dos
demais transdutores com relacdo a PT1, ndo € observado no reinicio de escoamento da glicerina,
em que todas as pressGes aumentam quase que instantaneamente apds o acionamento da bomba.
Durante a etapa transiente do teste, pode-se ainda notar uma mudanga na inclinagdo da presséo
com o tempo. Esta variacdo na taxa de aumento da pressdo € observada primeiro em PT4, depois
em PT3, PT3 e finalmente em PT1. Suspeita-se que essa alteracdo no perfil de pressdes ocorra
conforme o material € comprimido pelo medidor de vazdo, visto que as medi¢des em todos
transdutores tendem ao valor de equilibrio imediatamente apds vazdes ndo nulas comecarem a
ser medidas, aos 8 s. E importante notar que vazdes ndo nulas so sdo observadas apenas apds o

fluido estar quase completamente pressurizado.
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Figura 5.11 — Reinicio de escoamento de Carbopol® por imposicéo de vazdo de 64,4 ml/min, para as

temperaturas de 25 °C (a) e 5 °C (b).
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Na Figura 5.11 (a), o regime permanente da vazdo € observado aos 13s,

aproximadamente 4 s ap0s a estabilizacdo das pressées. Nos testes com glicerina as pressoes e

a vazdo se estabilizaram quase ao mesmo tempo. Outra comparagéo interessante que pode se

fazer com os testes da glicerina € com relagdo & magnitude da perda de carga causada pelo

medidor de vazdo. Na glicerina, 0 equipamento era responsavel por mais de 75% da perda de

carga total observada no escoamento. No caso do Carbopol® o valor de P4 néo € tdo alto quando
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comparado a pressao atmosférica, como para a glicerina. 1sso ocorre pois o gel clinico apresenta
pseudoplasticidade, ou seja, a sua viscosidade diminui quando o material escoa pela contragdo

do medidor de vazdo, que atua aumentando pontualmente a taxa de cisalhamento.

O comportamento do Carbopol® a 5 °C é mostrado na na Figura 5.11 (b), sendo
qualitativamente muito semelhante ao observado a 25 °C. As diferencas principais estdao nas
magnitudes de presséo e de tempo para que 0 escoamento atinja regime permanente, que séo
maiores que os valores medidos a 25 °C, como é de se esperar para um fluido mais dissipativo.

Outra diferenca estd no perfil de aumento da vazdo com o tempo, que € curiosamente paralela

ao de P1.

De forma analoga aos testes com 64,4 ml/min, os resultados para vazdo de 6,44 ml/min
do Carbopol® a 5 °C foram qualitativamente idénticos aos realizados a 25 °C e portanto serdo
omitido da presente secdo. Sendo assim, em seguida sdo mostradas na Figura 5.12 as curvas de

presséo e vazao com o tempo, quando se impde 6,44 ml/min a 25 °C.
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Figura 5.12 — Reinicio de escoamento de Carbopol® por imposicéo de vazdo de 6,44 ml/min, para a temperatura
de 25 °C.

Como pode-se observar na Figura 5.12, os resultados de reinicio de escoamento a
6,44 ml/min se assemelham ao que foi observado a 64,4 ml/min. Ao se comparar estes
resultados com os da glicerina verifica-se que a magnitude das pressdes medidas sdo bem mais
significativas do que para a glicerina, cujos valores eram todos inferiores a 1,00 bar. Neste caso,
por se tratar de um material viscoplastico, as presses sdo comparativamente altas aos dos casos
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com vazdes 10 vezes maiores. Assim como para a glicerina a 6,44 ml/min, os dados da vazéo

foram tratados, conforme a taxa de aquisi¢cdo do MV.

Note que, apesar do salto abrupto na vazéo (aos 26 s), a vazao a partir dos 28 s tem uma
evolucéo similar com a da pressao, o que foi observado nos casos das vazdes mais altas. Além
disso, constata-se novamente atrasos no aumento de P2, P3 e P4 em relacdo a P1, apos a
imposicao de vazdo. Assim como no caso anterior, as vazdes atingem o equilibrio com atraso
em relacdo as pressoes, e SO se inicia apds as pressdes estarem proximas do regime permanente.
Por se tratar de um escoamento com menor inércia, os efeitos dissipativos predominam no
escoamento e a evolucédo das pressdes é mais lenta, sendo possivel notar mais facilmente que a
pressurizacdo dos transdutores ocorre em duas etapas, como pode ser visto na Figura 5.12. Apos
a bomba ser ligada, a magnitude de P1 aumenta suavemente, até cerca de 13 s, quando o fluido
é pressurizado mais rapidamente até atingir o valor de equilibrio. Essa taxa de pressurizacao
inicial, mais suave, também pode ser observada nos testes a 64,4 ml/min, porém em um

intervalo de tempo bem menor.

Uma possivel causa desse efeito observado € a presenca de efeitos elasticos no material,
que explicariam também o fato de P2 aumentar muito suavemente até os 11 s, antes mesmo de
P1 ultrapassa-lo. Outra hip6tese é a presenca de bolhas no material, que atuariam aumentando
a dissipacdo da onda inicial de pressédo no fluido.

Nas Figura 5.13 (a) e (b) sdo apresentadas a pressd@do em funcdo do comprimento da
tubulacdo, em que cada curva indica o tempo do teste, no qual as pressdes foram lidas. Neste
caso serdo avaliadas as pressdes para os testes a 25 °C. O quadro (a) mostra os resultados para
a vazdo de 64,4 ml/min e o quadro (b) para a vazéo de 6,44 ml/min. Comparando os dois casos,
nota-se que para a vazdo de 64,4 ml/min, o gradiente de presséao linear e uniforme é alcangado
bem antes do que para a vazdo de 6,44 ml/min, aos 7 s e 21 s, respectivamente. Esse fato é
esperado considerando a vazdo mais elevada. Ainda assim, conforme foi analisado
anteriormente, o medidor de vazdo so passa a indicar vazdes médias ndo nulas aos 8 s para
64,4 ml/min e aos 26 s para 6,44 ml/min. Esse atraso pode ser explicado pelo fato de PT4 estar
ainda a 10 m de distancia do medidor de vazao, e portanto, ndo se sabe ao certo a magnitude da
pressdo no ponto imediatamente anterior ao equipamento. Sendo assim, esse atraso talvez
represente o intervalo de tempo necessario para gerar um gradiente de pressdo uniforme nos

10 m adicionais de tubulacéo apos PT4.
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Figura 5.13 — Pressdo em funcéo do comprimento, para os testes de reinicio de escoamento com solucao de
Carbopol® a 25 °C, com vazdes de 64,4 ml/min (a) e 6,44 ml/min (b).

5.3.3 Resultados — Laponita®: reinicio de escoamento por imposic¢éo de vazao

Nesta secdo sao analisados os resultados obtidos para os testes de reinicio de escoamento
por imposicao de vazdo com a solucéo de Laponita®. Na Figura 5.14 (a) é apresentada a curva
de press@o em funcdo do tempo, para vazao de 6,44 ml/min a 25 °C. Assim como para glicerina
e Carbopol® nesta vazao, os dados de vazdo foram filtrados conforme a taxa de aquisicao do

medidor de vazao.

Nos instantes iniciais ha uma distribuicdo de pressdes uniforme e ndo nula na tubulacéo.
Conforme feito nos demais testes de reinicio, a bomba é acionada aos 5 s, mas neste caso, Sao
observados picos de pressdo em todos os transdutores, o que ndo acontecia nos demais fluidos.
Nota-se também que 0s picos de pressdo sdo seguidos por um pico na vazao, até que os valores
de presséo e vazdo decaiam, conforme a estrutura do material atinge um novo grau de equilibrio.
Curiosamente, apds os 16s, as pressdes voltam a aumentar lentamente, indicando certa
reestruturagdo no material. Este aumento nas pressGes € minimo (cerca de 0,02 bar), e dura até
0s 40s, quando o escoamento finalmente atinge regime permanente. Nesta condicdo, as
pressdes séo P1a 1,06 bar, P2 a 0,67 bar, P3 a 0,48 bar e P4 a 0,28 bar, valores muito inferiores

aos verificados no Carbopol® para as mesmas condicdes.
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A Figura 5.14 (b) mostra em detalhes os picos de pressdo e vazdo comentados
anteriormente. E interessante observar que, apesar de 0s picos acontecerem praticamente no
mesmo instante (11 s), o aumento de P4 é atrasado 3,5 s com relacdo ao aumento de P1. Este
atraso entre P4 e P1 tambeém foi verificado para o Carbopol®. Assim como no Carbopol®, as
pressdes P2 e P3 sobem ligeiramente apds P1, o que também pode indicar a presenca de efeitos

elasticos no material.

Ainda na Figura 5.14 (b), verifica-se que vazdes nao nulas medidor de vazdo ocorrem
0,5 s ap0s 0s picos de pressao. Este pequeno atraso é esperado, uma vez que 0s picos de pressdo
indicam a queda abrupta da viscosidade do material, que promove o efeito avalanche,

evidenciado pela aceleragdo do fluido através do medidor de vazao.
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Figura 5.14 — Reinicio de escoamento de Laponita® por imposic¢ao de vazao de 6,44 ml/min, mostrando a
evolucéo das pressBes durante todo o teste (a) e nos segundos iniciais (b), a 25 °C.

Na Figura 5.15 é mostrado o resultado do reinicio de escoamento para uma vazdo de
64,4 ml/min. Apés o acionamento das bombas, verifica-se que a pressao maximo em P1 supera
2,50 bar, maior que o observado no caso anterior. Aos 15 s de teste, as pressdes ja atingem o
valor de regime permanente, com P1 a 1,37 bar, P2 a 0,88 bar, P3 a 0,64 bar e P4 a 0,38 bar.
Estas pressdes representam um aumento de apenas 28% na tensdo de cisalhamento quando

comparadas a vazéo anterior, que € 10 vezes menor.

No detalhe apresentado na Figura 5.15 (b), pode-se notar que o aumento de P4 é atrasado
cerca de 0,5 s com relagéo a P1, tempo bem menor que o observado anteriormente. Neste caso,
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0s picos exibidos pelo material também acontecem antes quando comparado aos da vazéao de
6,44 ml/min, apenas 0,9 s ap6s ligadas as bombas. Porém, é interessante observar que,
conforme para a vazdo de 6,44 ml/min, as vazGes comecam a ser medidas 0,5 s apds o tempo

em que sao identificados os picos de pressao.
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Figura 5.15 — Reinicio de escoamento de Laponita® por imposic¢ao de vazdo de 64,4 ml/min, mostrando a
evolucdo das pressdes durante todo o teste (a) e nos segundos iniciais (b), a 25 °C.

A seguir sdo apresentadas as evolucOes das pressdes em funcdo do comprimento para
alguns instantes de tempo dos testes anteriores. Na Figura 5.16 (a) sdo mostradas quatros
curvas. Na primeira, que corresponde ao tempo de 5 s do teste, é mostrada a distribuicéo inicial
de presséo. As pressdes medidas nesse tempo variam de 0,03 bar a 0,06 bar, sendo portanto
estatisticamente idénticas, considerando a incerteza de medigéo dos transdutores (0,03 bar).
Apdbs meio segundo, a pressdo em PT1 sobe bruscamente, a pressao em PT2 e PT3 sobem pouco
e a pressdo em PT4 permanece inalterada. No instante em que o tempo de teste é 5,9 s ocorrem
0s picos de pressdo. As pressdes P1, P2 e P3 neste instante formam uma reta, mas P4 marca um
valor inferior ao que alinharia todos transdutores. Finalmente, no instante de 6,4 s, verifica-se
que as pressdes sdo inferiores aos valores observados em 5,9 s. Nota-se também um gradiente
de pressdo constante ao longo de toda tubulagdo, indicando que a partir desse ponto os efeitos
de inércia se tornam insignificantes. Como consequéncia, 0 medidor de vazao passa a indicar
valores néo nulos.
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Considerando a Figura 5.16 (b), observa-se um padréo bastante similar. Inicialmente, ha
uma distribuicdo uniforme ndo nula de pressGes. Em seguida, a bomba é acionada fazendo com
que os valores de P1, P2 e P3 aumentem. Aos 11 s ocorre 0 pico de pressdo, no qual a
distribuicdo de P1, P2 e P3 com o comprimento formam uma reta, faltando apenas P4 para se
verificar um gradiente de presséo uniforme ao longo da tubulacdo. Meio segundo as pressoes
aferidas formam uma reta em fungéo do comprimento, indicando um gradiente de pressoes

constante ao longo da tubulacao, que coincide com as medicGes ndo nulas de vazéo.

Ao comparar as informaces obtidas através da Figura 5.16 com os resultados de glicerina
e Carbopol®, nota-se que, exceto pelo pico de pressdo, a evolugdo das pressdes com o
comprimento na solucao de Laponita® € similar ao que foi observado com Carbopol®, no qual
0 material sO passa a escoar quando os valores de pressao se aproximam do regime permanente.
No caso da glicerina verifica-se que ap0s o0 acionamento das bombas, rapidamente se forma um
gradiente de pressdo uniforme ao longo da tubulagéo, que aumenta conforme o tempo passa,

até que as pressdes atinjam os valores de equilibrio.
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Figura 5.16 — Pressdo em funcdo do comprimento, para os testes de reinicio de escoamento com solucédo de
Laponita® a 25 °C, com vazdes de 64,4 ml/min (a) e 6,44 ml/min (b).

Por fim s&@o analisados os resultados de reinicio de escoamento nos quais foi acrescido
um tempo de repouso durante o pré-teste. Nas Figura 5.17 e Figura 5.18 observa-se 0 mesmo

padrdo de escoamento exibido para os demais testes de reinicio com a Laponita®, no qual ha
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um aumento em P1, seguido com certo atraso pelas demais pressdes, até que atinjam o valor de
pico e sejam medidas vazdes ndo nulas. Ao verificar as pressdes de reinicio na Figura 5.17,
verifica-se um pico de pressao de 4,2 bar, que é quase 70% maior que os 2,5 bar observados no
caso anterior. O tempo de resposta do fluido também é mais lento, visto que o aumento em P4
é atrasado em 0,7 s com relacdo a P1. No caso anterior, este tempo foi de 0,5 s, verificado na
Figura 5.15. Isto indica que a reestruturacdo do material durante o repouso atrasa o reinicio de
escoamento. Por fim, verifica-se que os picos de pressdo ocorrem aos 6,2 s e a vazao comega a

aumentar a partir dos 6,7 s.

Analisando o regime permanente, este procedimento leva cerca de 90 s a mais que o teste
realizado no fluido sem repouso. Ainda assim, as pressdes medidas ao final deste procedimento
foram, em média, 8% superiores as do caso anterior, indicando que o material ainda estava se

desestruturando durante o escoamento.
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Figura 5.17 — Reinicio de escoamento de Laponita® ap6s 10 minutos de repouso, por imposic¢ao de vazao de
64,4 ml/min, mostrando a evolucdo das pressdes durante todo o teste (a) e nos segundos iniciais (b), a 25 °C.

Na Figura 5.18 as discrepancias causadas pelo tempo de repouso da amostra séo ainda
maiores. Ao final do teste, verifica-se que as pressdes sao 14% maiores do que as pressdes de
equilibrio medidas para a amostra sem repouso adicional. No regime transitério, observam-se
varias semelhancas entre este caso e o teste com 10 minutos de repouso total. O tempo de atraso

entre 0 aumento de P1 e P4 foi praticamente o mesmo, cerca de 0,7 s. Os picos de presséo, por



Capitulo 5 — Resultados 92

sua vez, ocorreram aos 6,4 s, com a medicdo de vazdo ndo nula se iniciando aos 6,9 s. Neste

teste porém, o pico maximo de pressdo observado foi de aproximadamente 5,0 bar.

Portanto, os testes desta secdo evidenciam que o periodo de repouso de um material
tixotropico tem influéncia direta no tempo e na magnitude das pressdes verificadas durante o
reinicio de escoamento do fluido. A elevacéo do tempo relativo entre o0 aumento de P1 e P4 foi
verificada em ambos os testes mostrados nas Figura 5.17 e Figura 5.18, no qual constatou-se o
atraso do reinicio de escoamento. Para as pressdes medidas, verifica-se que quanto mais tempo
a amostra permanece na condicdo estatica, maiores sdo 0s picos de pressdo necessarios para
desestruturar o material.
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Figura 5.18 — Reinicio de escoamento de Laponita® ap6s 30 minutos de repouso, por imposicdo de vazéo de
64,4 ml/min, mostrando a evolucdo das pressdes durante todo o teste (a) e nos segundos iniciais (b), a 25 °C.

5.4 Resultados — Reinicio de escoamento por imposi¢ao de pressdo

5.4.1 Resultados — Carbopol®: reinicio de escoamento por imposi¢éo de pressao

Conforme foi explicado na se¢do 4.2.5, o primeiro procedimento envolvendo o reinicio
por imposicdo de pressdo no Carbopol® consiste em submeté-lo a patamares crescentes de

pressdo por 90 s. Neste procedimento, todas as valvulas da secdo de testes permanecem abertas
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(V5, V6 e V7) durante a duracdo do ensaio. Os resultados aqui apresentados foram obtidos

apenas na temperatura de 25 °C, que era proxima da temperatura ambiente.

Os patamares foram controlados indiretamente ao promover aumentos graduais na vazdo
com o fluido escoando somente pela linha de retorno. Os testes foram realizados utilizando a
conexao tipo “T” aberta instalada ao final da tubulacgdo helicoidal, possibilitando eventualmente
0 escoamento da amostra. Iniciou-se com a vazdo de 1,61 ml/min e, apds 1000 s foi alcancada
a vazdo de 19,32 ml/min. A Figura 5.19 mostra a evolugdo das pressdes no teste e nota-se que
a pressdo em PT4 quase ndo se altera com o tempo, com os demais transdutores (PT2 e PT3)

respondendo fracamente aos incrementos da presséo P1.

Com base nas pressdes impostas, foi verificado que nas vazbes de 12,88, 14,49 e
16,1 ml/min, foram geradas tensdes de cisalnamento na parede da tubulacéo de 22,9, 23,8 e
24,7 Pa, respectivamente. Por serem proximos aos da TLE ajustada com o aparato experimental,
estes valores foram selecionados para um teste de longa duracdo, a fim de se verificar

visualmente ou ndo o reinicio de escoamento.
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Figura 5.19 — Patamares de pressdo aplicados ao Carbopol® na verificacdo de vazdes candidatas a reiniciar o
escoamento da amostra na tubulagéo helicoidal por imposicéo de presséo.

A seguir, sdo mostrados os resultados obtidos ao se aplicar as vazdes selecionadas por
longos intervalos de tempo, comecando pela vazao de 12,88 ml/min, mostrada na Figura 5.20.
Verifica-se que, antes de ligar a bomba (0 s), o nivel do fluido na saida da conexao tipo “T”

esta praticamente rente a borda da conexdo. Ao ligar as bombas, no tempo de 5 s, as pressdes
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atingem rapidamente o valor de equilibrio, se mantendo estaveis durante todo o teste. Ap6s 600
segundos, a mudanc¢a no nivel de fluido é quase imperceptivel, e as pressdes continuam
constantes. Ao final do teste em 1200 segundos, constata-se que o nivel do fluido € levemente
inferior ao do estado inicial, indicando que a tenséo de cisalhamento de 22,9 Pa foi insuficiente
para reiniciar o escoamento nesse intervalo de tempo, e que, parte da amostra pode ter
evaporado ao longo do teste. Sendo assim, este resultado é coerente com o valor de 23,4 Pa

para a TLE determinada pela curva de escoamento do aparato.
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Figura 5.20 — Reinicio de escoamento de Carbopol® por imposi¢do de pressdo, na qual nao foi verificado o
escoamento pela aplicacéo vazdes 12,88 ml/min, para a temperatura de 25 °C.

Na figura seguinte (Figura 5.21), sdo apresentados os resultados obtidos com as vazdes
de 14,49 (a) e 16,1 ml/min (b). Em ambos casos, verifica-se boa estabilidade no controle da
pressdo imposta. Para a vazao de 14,49 ml/min, 600 s apds o acionamento das bombas, nota-se
gue o nivel do fluido na conexdo aberta apresenta um leve abaulamento, que é ainda mais
evidente no final do teste, a 1200 s, na qual a sombra do fluido é projetada no quadro de
referéncia, indicando um leve acréscimo de 2 mm. Pode-se considerar que houve escoamento
do material neste caso, onde a tensdo na parede da tubulacdo e de 23,8 Pa durante todo o teste.
Este valor é ligeiramente superior a TLE, confirmando que materiais viscoplasticos simples

escoam apenas quando a tensdo aplicada excede sua TLE.

Por fim a Figura 5.21 (b) mostra outro caso com escoamento da amostra, no qual a tensdo

de 24,7 Pa foi aplicada na parede interna da tubulacdo durante todo o experimento. Neste
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experimento, é possivel verificar um aumento significativo de P3 e P4 apds o acionamento da
bomba, o que ndo é observado com as vazdes anteriores. Apos 450 s j& é possivel visualizar um
aglomerado de fluido saindo pela abertura da conexdo. Conforme o material continua escoando,
o acumulado de gel aumenta, alcangando cerca de 8 mm de altura. Sendo assim, o procedimento
é encerrado no tempo de 900 s ao invés de 1200 s, para evitar derramamento de fluido no
interior do aparato.
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Figura 5.21 — Reinicio de escoamento de Carbopol® por imposicéo de pressao, na qual foi verificado o
escoamento pela aplicacdo de vazbes de 14,49 ml/min (a) e 16,1 ml/min (b), para a temperatura de 25 °C.
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5.5 Resultados — Comparacdo com simulacGes

Os resultados do modelo de Oliveira e Negrdo (2015) foram comparados aos valores
medidos no reinicio de escoamento por imposi¢do de vazdo. O modelo assume as seguintes
hipGteses para o problema: escoamento unidimensional, laminar, isotérmico e fracamente
compressivel numa tubulagdo horizontal. Além disso, considera-se que a tensdo de
cisalhamento varia linearmente com o raio. As equacgdes que descrevem 0 escoamento Sao as

equac0es da conservacdo da massa e da quantidade de movimento:

6_p+pﬂ+\/6_pzo (5.6)
ot OX OX
oV oV oP 4
N VL. 5.7
Pyt = T (5.7)

em que p é adensidade do fluido, t € o tempo, V € a velocidade média na dire¢cdo x, P, a

pressdo meédia na secdo transversal, D o diametro médio da tubulacdo e z,, a tensdo de

w !
cisalhamento na parede. Utiliza-se ainda o conceito de compressibilidade isotérmica (« ),

conforme:

(5.8)

popl,  pc

em que T étemperatura e ¢ a velocidade de propagacao da onda de pressdo. Para a glicerina a
25 °C, foram utilizados os pardmetros p=1255kg/m*, ¢=1920m/s e 77 =0,7456 Pa.s. Por
fim, utiliza-se um artificio para considerar a perda de carga causada pelo medidor de vazdo na

simulagdo. A perda de carga é contabilizada ao se utilizar um comprimento equivalente (L, ).

Isso é feito com base no fato do gradiente de pressdo ser constante:

I34

P _MRL_R
' AR,

x L, L

eq

L, (5.9)

sendo assim AP,_, é a perda de carga relativa somente ao comprimento L,_,. No caso, (P, —0)
seria a perda de carga referente ao comprimento equivalente (L, ), que representa a distancia

entre PT4 até o ponto imediatamente apds o medidor de vazdo. Portanto, o valor do

comprimento total responsavel pela perda de carga no sistema é calculado pela somade L, , e

L

eq *
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Na Figura 5.22, sdo comparados os resultados de simulacéo para a vazao de 64,4 ml/min
na entrada da tubulacdo, pressdo nula na saida e temperatura 25 °C. Percebe-se que os valores
de regime permanente estdo muito proximos, ja que a viscosidade utilizada foi a obtida pela
curva de escoamento. No regime transitorio, no entanto, a discrepancia é grande. Na simulacéo,
a resposta de pressdo € muito mais rapida do que no experimento, sendo o equilibrio atingido

10 s, muito antes do observado no experimento.
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Figura 5.22 — Comparag&o de resultados experimentais com simulac&o, para glicerina. Condigdes de contorno:
imposicéo de vazéo de 64,4 ml/min na entrada e presséo de saida a 0 bar.

Buscando aproximar as tendéncias das curvas, foram impostas outras condicdes de
entrada para a simulacdo. Na Figura 5.23 (a), a pressdo experimental P1 € imposta como
condicdo de contorno da simulacdo e pressao de saida nula. Neste caso, os resultados obtidos
na simulacéo se aproximaram dos experimentais. Mesmo que, nos instantes iniciais as pressoes

simuladas se elevem mais rapidamente, as curvas se aproximam apds aproximadamente 15 s.

Por fim, foi realizada uma ultima comparac&o, exibida na Figura 5.23 (b). Neste caso, as
pressdes P1 e P4 foram impostas como condig¢Ges de contorno na simulagéo. Os resultados se
aproximaram ainda mais. Sendo assim, pode-se considerar que os resultados experimentais
foram utilizados com sucesso na calibracdo do modelo, que representou bem os fenémenos
fisicos observados experimentalmente. Estima-se que as diferencas entre as simulagdes iniciais
e 0s experimentos sejam causadas principalmente pela presenga do medidor de vazdes, que cria

uma alta perda de carga e influencia a evolucdo das pressdes durante o escoamento.
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Figura 5.23 — Comparacdo de resultados experimentais com simulacéo, para glicerina. Condi¢des de contorno
em (a): P1 na entrada e pressdo de saida a O bar. Condigdes de contorno em (b): P1 e P4.

Assim como foi feito para a glicerina, compara-se agora os resultados experimentais do

Carbopol® com os da simulacdo. Neste caso, utilizou-se no modelo matematico a equacéao de

HB com as constantes obtidas no aparato. A modelagem matematica utilizada é basicamente a

mesma, com diferenca na equacéo constitutiva para a tensdo de cisalhamento. Neste caso, é

utilizada a equagdo de HB, com as constantes sz, =23,4Pa, m=6,7 Pa.s" e n=0,44. Ainda,

para o Carbopol®, foram utilizados p =1000 kg/m°® e ¢ =1500 m/s. Os dados experimentais
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foram retirados dos ensaios de reinicio de escoamento por imposicao de 64,4 ml/min de vazao,
a 25 °C.

Conforme foi verificado nas simula¢Bes com a glicerina, o0 medidor de vazdo acaba por
influenciar muito o perfil de pressdes durante a etapa transitéria do experimento, o que aumenta
as discrepancias entre a simulacdo e os dados experimentais. Buscando isolar a influéncia do
medidor de vazdo na comparacgdo dos resultados, optou-se por impor condi¢des de contorno
similares as utilizadas no caso anterior, na qual as pressdes P1 e P4 foram impostas na entrada

da tubulacdo e no comprimento correspondente a posicdo onde esta instalado PT4 (L _,),

respectivamente. Para representar ainda melhor o experimento, foi utilizada uma distribuicéo
de pressdao ndao uniforme e ndo nula nas simulagdes, conforme observado em todos

experimentos utilizando Carbopol®.

A Figura 5.24 traz os resultados obtidos pela simulacdo ao se utilizar as condi¢fes
mencionadas. Inicialmente, apds o tempo de acionamento da bomba (5 s), nota-se que as
pressdes medidas experimentalmente comegcam a aumentar antes dos valores simulados, o que
podem ser devido a deformacdes elasticas que porventura ocorram no material durante a
pressurizacdo. As pressdes P2 e P3 simuladas comecam a aumentar apenas aos 6,5 s e 7°s,
respectivamente. Aos 7 s as pressdes P2 simulada e experimental praticamente coincidem, o
que ocorre aos 7,5 s para os valores de P3. Em regime permanente, a diferenca percentual do
valor simulado com relacdo ao experimental € de 2,0% e 0,8%, para P2 e P3, respectivamente.
Desta forma, pode-se considerar que, com as condi¢des de contorno apropriadas, o0 modelo

matematico representa razoavelmente bem o reinicio de escoamento do matrial.
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Figura 5.24 — Comparagéo de resultados experimentais com simulacéo, para Carbopol®. Condic¢des de contorno:
imposicdo de vazéo de 64,4 ml/min na entrada e presséo de saida a O bar.

Por fim, na Figura 5.25 sdo comparadas as pressdes de reinicio para duas simulacdes,
uma utilizando o mesmo fluido viscoplastico modelado na Figura 5.24 e outro com um fluido
newtoniano que apresente a mesma viscosidade aparente. As condi¢Ges de contorno séo as

mesmas utilizadas no caso anterior.
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Figura 5.25 — Comparativo entre simula¢des do escoamento de um fluido newtoniano e o escoamento de um
fluido viscoplastico que apresentam as mesmas viscosidades aparentes.
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Neste caso, observa-se que apos o inicio do teste, aos 5 s, as pressdes P2 e P3 da simulagéo
do fluido newtoniano caem imediatamente. Isso se deve ao fato de as pressoes P1 e P4 serem
transmitidas ao longo da tubulacéo, fazendo com que P2, que estd mais préximo do transdutor
PT1, apresente uma queda mais intensa que a observada em P3, que esta mais proximo de PT4,
no qual a pressdo inicial ¢ maior que P1. Conforme o material é pressurizado, P2 ultrapassa P3
e ambos continuam aumentando, de tal forma que a partir de 6 s, forma-se um gradiente de
pressdo uniforme na tubulacéo, de 0,087 bar/m. Este gradiente de pressdo aumenta até seu valor
maximo, quando as pressdes atingem regime permanente. Em comparacdo, o fluido
viscoplastico simulado sé ird apresentar um gradiente de pressdo uniforme ao longo da

tubulacéo aos 7 s, apresentando um atraso em relacéo ao fluido newtoniano.
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6 CONSIDERACOES FINAIS

No presente trabalho foi analisado e comparado o reinicio de escoamento de trés materiais
com diferentes niveis de complexidade: glicerina bidestilada, solu¢des de Carbopol® e solucdes
de Laponita®. Os materiais foram utilizados no dispositivo experimental composto por longa
tubulacdo em forma de helicoide inserida no interior de uma camara controlada termicamente.
As pressdes na tubulacdo sdo medidas por quatro transdutores, que fazem as leituras de presséo
geradas pelas vazbes promovidas por duas bombas tipo seringa. Foi desenvolvida também uma
metodologia para o levantamento das curvas de escoamento dos materiais, testes de imposi¢éo

de patamares de vazdo e reinicio de escoamento por imposicao de pressao.

As curvas de escoamento levantadas experimentalmente para 0s materiais foram
comparadas com dados reométricos. No caso da glicerina foi obtida boa comparagéo entre as
duas curvas de escoamento, demonstrando que a unidade experimental estd calibrada em
relacdo ao redbmetro, tanto para vazfes quanto para temperatura. Para o Carbopol®, a curva
obtida no aparato apresentou valores inferiores aos medidos no rebmetro, indicando o
escorregamento entre o gel e as paredes internas da tubulacdo. Os dados foram corrigidos
conforme as equac0es verificadas no trabalho de Aktas et al. (2014), resultando numa melhor
comparacdo com os dados reométricos. Entretanto, para a solugcdo da Laponita® nao foi obtida
uma boa comparacdo entre as curvas de escoamento, e foram levantas hipdteses buscando

justificar esta discrepancia.

Os resultados obtidos com os testes de imposicdo de patamares de vazdo evidenciaram
caracteristicas importantes dos fluidos. Na glicerina, foi observada a proporcionalidade entre as
vazOes e as pressdes medidas, bem como a completa transmissdo de presséo ao longo da
tubulacdo. Tanto o Carbopol® quanto a Laponita®, demonstraram que ndo transmitem
completamente a pressdo, ao apresentarem tensdes de cisalhamento residuais na parede da
tubulacdo apos findado o escoamento. Os testes também permitiram verificar de forma direta a
natureza tixotropica da solucdo de Laponita®, que apresentou picos de pressdo e viscosidade

dependente da vazdo e do tempo, durante os procedimentos.

Ao realizar os testes de reinicio de escoamento por imposicéo de vazdo pode-se evidenciar
que a compressibilidade dos materiais possui um papel importante na fase transiente dos

experimentos, uma vez que o material ndo escoa imediatamente apds o acionamento da bomba.
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Foi verificado também que o material s6 passa a escoar através do medidor de vazdo ap6s um
gradiente de pressdo uniforme se estabelecer ao longo da tubulacdo. No caso da glicerina, o
gradiente é formado rapidamente apds o acionamento da bomba, e vai aumentando conforme o
tempo até que as pressdes e a vazdo atinjam regime permanente. Verificou-se também que,
principalmente para a glicerina, o medidor de vazdo influencia ndo s6 a magnitude, mas também
a evolucdo das pressdes geradas no escoamento. Para o Carbopol®, foi verificado que o
aumento nas pressdes dos transdutores ao longo da tubulacdo é atrasado com relacdo ao
transdutor PT1, instalado imediatamente apos as bombas. Sendo assim, vazfes ndo nulas so
foram identificadas no material apds as pressdes alcancarem valores proximos aos de regime
permanente, indicando um atraso na resposta da vazao do material com relacdo a evolucédo das
pressdes. Considerando a solu¢do de Laponita®, que além de apresentar viscoplasticidade é
também tixotropica, o padrdo de evolucdo das pressdes em funcdo do comprimento da
tubulacdo com o tempo se apresentou similar ao do Carbopol®, exceto pela presenca dos picos
de pressao, tipico desses materiais. Neste caso, a solu¢do de Laponita® s6 passa a escoar apos
0s picos de pressdo, que precedem o estabelecimento do gradiente de presséo uniforme ao longo

da tubulacéo.

Considerando apenas o Carbopol®, foram realizados testes de reinicio de escoamento com
imposicéo de pressdo. Por meio deste ensaio, foi constatado visualmente que durante o tempo
do teste, tensdes inferiores a TLE ajustada pela curva de escoamento ndo foram suficientes para
fazer o material escoar. Ao aumentar a tenséo de cisalhamento aplicada em apenas 0,8 Pa, foi
verificada uma alteracdo no nivel de referéncia da amostra, indicando que o material havia

escoado durante os 20 minutos do procedimento.

Por fim, os resultados obtidos para glicerina e Carbopol® nos testes de reinicio por
imposicdo de vazdo foram comparados com simulacdes utilizando o modelo de Oliveira e
Negréo (2015). Notou-se que para a glicerina, a imposi¢cdo de P1 e P4 como condicGes de
contorno resultou em boas comparagdes entre os dados experimentais e simulados. No caso do
Carbopol® foi necessario ainda inserir a distribuicdo inicial de pressdao nao uniforme como
condig&o de entrada. Os resultados das simula¢6es com o Carbopol® apresentaram um pequeno
atraso com relacdo ao dados experimentais, indicando que algum fenémeno fisico ndo esta
sendo considerado no modelo para os instantes inicias da simulagdo. Mesmo assim, apds este
atraso as curvas coincidem, ainda no comeco do regime transitério, evidenciando boa

concordancia entre os dados.
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Com relacdo a trabalhos futuros envolvendo o aparato experimental empregado, sdo feitas

as seguintes sugestoes:

Utilizacdo de solucbes de Laponita® mais concentradas ou com diferentes
concentragdes de sal, a fim de produzir um material capaz de gerar perdas de carga

maiores na aparato experimental;

Realizacdo de testes de reinicio de escoamento Laponita® com tempos de repouso
maiores dos que foram avaliados neste trabalho, buscando verificar qual seria o

tempo minimo capaz de promover a maior reestruturacao do material;

Instalagdo de uma tomada de pressdo em um ponto imediatamente anterior ao
medidor de vazdo, para avaliar o gradiente de pressdo ao longo de toda a tubulacao,

e ndo somente no trecho entre PT1 e PT4.
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APENDICE A: CALCULO DO DIAMETRO INTERNO DA
TUBULACAO

Neste apéndice é detalhado o célculo do didmetro interno médio da tubulagéo helicoidal.

Isso & necessario pois as principais variaveis calculadas, como z e y, dependem desse

diametro, que deve ser preciso para que as grandezas representem bem o problema estudado.
Além disso, como sera visto no apéndice seguinte, a incerteza experimental desse diametro é

propagada para essas variaveis, sendo importante para garantir a credibilidade dos resultados.

Inicialmente, foi feita a tentativa de se calcular o didametro a partir do volume interno da
serpentina, preenchendo-a com agua. Porém, as espiras da tubulacdo sdo poucos inclinadas,
dificultando que todo volume fosse coletado. Sendo assim, utilizando Carbopol® (por ser um
gel consistente), uma nova abordagem foi proposta: medir a massa da tubulagcdo com e sem
fluido, para entdo com dados de densidade do fluido e comprimento total da serpentina, calcular

o0 diametro médio. O calculo do diametro médio se deu conforme a Equacéo (A.1):

m m —m
D= cpl — ( s-+cpl s) (A.l)
/Ocplﬂ- L[otal pcplﬂ. L[otal

na qual m, é a massa de Carbopol®, m,, ., representa a massa da tubulacdo preenchida

s+cp

somada a de Carbopol®, m; a massa apenas da tubulacao, p,, a densidade do Carbopol® e

Lior © COmprimento total da tubulagdo. Desta forma, o didmetro médio calculado foi de

10,0 mm. Na Tabela A.1 séo apresentados os valores medidos para cada parametro utilizado.

Tabela A.1 — Parametros e valores utilizados no calculo do didametro médio

Pardmetro Valor numérico
Massa da serpentina preenchida por Carbopol® ( M, ool ) [ka] 31,73
Massa da serpentina (M, ) [ko] 25,76
Densidade do Carbopol® ( Pepl ) [kg/m3] 1000,4

Comprimento total da tubulagéo ( L[otal ) [mm] 50533
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APENDICE B: VERIFICACAO DO APARATO EXPERIMENTAL

O objetivo deste apéndice € apresentar o controle de temperatura na camara, certificar as
vazdes impostas pelas bombas e mostrar o célculo das incertezas experimentais, evidenciando

a confiabilidade do aparato experimental.

B.1 Verificacdo do controle de temperatura

Os testes de verificacdo do controle de temperatura sdo importantes para garantir que a
unidade experimental consiga alcancar a temperatura média configurada em um tempo
aceitavel e com baixas oscilacdes. Serdo apresentadas as curvas de temperatura em funcéo do
tempo, partindo da temperatura ambiente até que sejam alcancadas em equilibrio as
temperaturas de teste (5, 25 e 45 °C).

A Figura B.1 apresenta o grafico de temperatura por tempo para o resfriamento da camara
até atemperatura média de 5 °C, onde sdo plotadas as medidas dos oito termopares em vermelho
e dos trés termoresistores em preto (com quadrados). Na Figura B.1 (a) pode-se observar que o
sistema de refrigeragdo levou aproximadamente 50 minutos para ir da temperatura ambiente
(~20 °C) até 5 °C, aplicando uma taxa da resfriamento praticamente constante durante este
tempo, de aproximadamente 0,3 °C/min. O quadro Figura B.1 (b) mostra os ultimos 5 minutos
de teste, no qual as temperaturas estdo em regime permanente. Nesse periodo, a temperatura
média foi de 5,00 °C, o maior valor medido foi de 5,17 °C, 0o menor 4,72 °C e o desvio padrao

foi de 0,12 °C, confirmando a eficacia do controle de temperatura para o resfriamento.
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Figura B.1 — Processo de resfriamento até 5 °C: (a) regime transiente; (b) regime permanente.

O aquecimento até a temperatura de 25 °C, na qual a maioria dos testes sdo realizados, é

mostrado na Figura B.2. Na Figura B.2 (a), partindo de 19 °C, nota-se que ha um pico de

temperatura aos 10 minutos do procedimento, mas ap6s 5 minutos essa temperatura ja se

estabiliza e aos 20 o valor de teste é atingido, ainda que com pequenas oscilagdes. No quadro

da Figura B.2 (b), ja em regime permanente, a média foi de 25,00 °C, o valor maximo de 25,27

°C, 0 minimo de 24,79 °C, com um desvio padrédo de 0,13 °C, que demonstram bom controle

da bancada neste patamar de temperatura.

27F 271
261 - :
: 26} —C+ 0
25F - O G
OuF U2s5k ——
o il o =
— }! — {3 {}
£3F /[ g
= f / St
=L 24T
=5 i/ 2
Sk [ 53l
= ==
Termopares »k Termopares
———o—— Termoresistores ———o—— Termoresistores
L e 1 L 2]_ 1 1 ] . 1 . |
10 20 3({ . .40 50 54 55 56 57 58 59
(a) Tempo [min] (b) Tempo [min]

Figura B.2 — Processo de aquecimento até 25 °C: (a) regime transiente; (b) regime permanente.



Apéndice B: verificacdo do aparato experimental 113

Por fim, na Figura B.3, tém-se a verificagcdo do controle a 45 °C. Partindo de 17 °C, o
sistema de refrigeracdo demora aproximadamente 50 minutos para estabilizar as temperaturas
em 45 °C, com taxa média de 0,63 °C. Neste caso, na Figura B.3 (a), também pode-se notar um
pico de temperatura, aos 45 minutos, que logo ¢ ajustado pelo controle PID do processo. No
periodo em regime permanente, mostrado na Figura B.3 (b), as temperaturas de equilibrio
revelam controle razoavelmente satisfatorio, pois tém-se uma média de 45,01 °C, com maximo
de 45,40 °C, minimo de 44,43 °C, e desvio padrdo de 0,31°C. Por ser uma temperatura tdo
acima da temperatura ambiente, pode-se considerar que, mesmo apresentando uma alta
amplitude nos valores, a unidade experimental controlou com sucesso a temperatura neste
patamar.

Portanto, de forma geral, conclui-se que a unidade experimental é capaz de controlar
satisfatoriamente temperaturas de 5, 25 e 45 °C na cdmara térmica, atingindo esses valores

meédios com desvio aceitivel dentro de um intervalo de tempo conveniente.
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Figura B.3 — Processo de aquecimento até 45 °C: (a) regime transiente; (b) regime permanente.

B.2 Verificacdo da vazdo imposta pelas bombas

Em complemento a constatacdo do controle de temperaturas foi realizada a verificagdo

das vazoes impostas pelas bombas seringa.

As bombas seringa instalados no laboratorio, da marca Teledyne ISCO, modelo 500D,

sdo bombas de deslocamento positivo, conhecidas por sua precisdo em se tratando de controle
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de vazdo. Conforme suas especificacdes, a precisdo é de 0,5% da vazdo imposta, com uma
ampla faixa de vazdes de 0,001 a 204 ml/min. Isso faz com que estes equipamentos tenham
custo razoavelmente elevado. Ainda assim, por terem ficado ociosas durante as reformas na
unidade experimental foi feita a conferéncia das vazdes. Para isso, as bombas foram
preenchidas com &gua e, operando paralelamente, testadas em trés vazles: 6,44, 64,4 e
128,8 ml/min. Salienta-se que o procedimento ndo foi realizado para vazdes inferiores a
6,44 ml/min, pois, por serem vazdes muito pequenas, requeriam um tempo de coleta muito

grande, 0 que ocasionava a evaporacdo da amostra coletada.

Na vazédo de 6,448 ml/min, recolheu-se fluido em um recipiente durante 2 minutos,
pesando a massa de fluido coletado em uma balanga analitica. Para as vazdes de 64,4 e
128,8 ml/min o fluido foi coletado por apenas 30 segundos. Utilizando a densidade da agua
como 998 kg/m? foram realizadas trés medidas para cada vazdo, utilizando como critério de
incerteza o desvio percentual médio. As Equacdes (B.1) e (B.2) sdo utilizadas para calcular a

vazdo medida e o0 desvio percentual, respectivamente

m

Queg = — 20— (B.1)
med éguaAt
Quea —Q
AO/Ovaz = |medQ—bom| (B-Z)
med

med

nas quais m,.q € a massa medida, p,,, adensidade da agua, At o intervalo de tempo, Q

avazéo medida, Q,,, avazdo configurada nas bombase A%,,, o desvio percentual. Os valores

vaz

aferidos em cada repeticéo e o desvio percentual médio (A%,, ) sdo resumidos na Tabela B.1.

Tabela B.1 — Verificagdo de vazfes da bomba

Quom [MI/min] Quear [MI/min] — Qy, [M/min] Qg5 [MI/min] A%, [%]
6,44 6,43 6,50 6,38 0,67
64,40 64,66 64,53 64,54 0,27
128,80 129,48 129,65 129,16 0,49

Os valores de desvio percentual médio para 64,4 ml/min e 128,8 estdo dentro da faixa de

incerteza das bombas, 0 que ndo acontece para a vazdo de 6,44 ml/min. Ainda assim, pode-se
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considerar que as bombas cumprem seu papel e entregam a vazédo configurada adequadamente,

pois os desvios percentuais calculados sdo satisfatoriamente pequenos.

B.3 Incertezas experimentais

Segundo Taylor (1997), o termo “erro”, utilizado no contexto cientifico, representa a
incerteza atrelada a toda e qualquer grandeza medida. Essas incertezas, por mais cuidadoso que
seja 0 procedimento, ndo podem ser completamente eliminadas. Sendo assim, o que se pode

fazer é avaliar em que faixa estéo situadas.

Erros experimentais sdo classificadas em dois tipos: sistematicos e aleatérios. Os erros
sistematicos estdo atrelados a precisdo do instrumento de medicéo e ndo variam de teste para
teste. Por sua vez, os erros aleatorios podem variar com cada repeticdo, sendo detectados por
meio de uma andlise estatistica dos dados (Taylor 1997). Estes erros sdo causados, por exemplo,
por ruidos elétricos atuando no sistema de aquisicdo ou erro de leitura humana, no caso de
instrumentos anal6gicos. Considerando as duas fontes de erro, o valor da incerteza total de uma
variavel “X” (o0x) pode ser calculada pela soma em quadratura dos valores das incertezas

sistematica (0'X; ) e aleatoria (oX,,) (Taylor 1997).

ale

5% = (%5 ) (%)’ (B.3)

Conforme citado, os erros aleatorios sdo verificados por meio de andlise estatistica dos

dados. Sendo assim, alguns conceitos como a média aritmética (X ), desvio padréo (o, ) e erro

padrdo (&, ) de uma varidvel “ X qualquer séo apresentados:

x=1L (B.4)
o, (B.5)
& =2 (B.6)
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em que N é o total de medidas. Com base nos conceitos mostrados, o erro padréo é adotado

como sendo representativo para a incerteza aleatoria. Ou seja, a expressao que fornece a melhor

estimativa para uma variavel que apresenta apenas incertezas aleatrias, seria: X=X 0X,,,

podendo ser reescrita como: X=Xt o, (Taylor 1997).

A Tabela B.2 traz as incertezas para os parametros medidos. O valor da incerteza
sistematica foi utilizado como sendo a precisdo do instrumento. A incerteza total teve seus
valores arredondados conforme o menor nimero de algarismos significativos. Por isso, em
alguns casos, este valor se iguala ao da incerteza sistematica e em outros ao da incerteza

aleatoria, como € o caso para medi¢des com muito ruido elétrico.

Tabela B.2 — Parametros medidos e valores de incerteza experimental

Parametro [ O Xye o
Pressdo [bar] 0,03 0,01 0,03
Temperatura [°C] 1,00 0,02 1,00
Densidade [kg/m?] 0,5 3,0 3,0
Massa [kg] 0,01 0,02 0,02

Na Tabela B.2 as incertezas referentes as vazfes das bombas e aos comprimentos
medidos na serpentina foram ocultadas. A incerteza das bombas por ser dependente da vazéo
imposta, ndo tem um valor fixo, sendo 0,5% da vazdo configurada. Os comprimentos utilizados
no trabalho, por serem longos, foram medidos em trechos. Esses trechos foram aferidos com
uma trena de resolucdo de 2 mm, e portanto, cada parcela tem uma incerteza de 1 mm. Sendo
assim, os comprimentos sdo um parametro calculado, com sua incerteza dependendo do total

de parcelas utilizadas para o calculo.

Para avaliar a propagacéo de incertezas em uma grandeza calculada, considere a grandeza
“q” fungdo de N variaveis mensuraveis “@;, a,, ..., a,”. Se as incertezas dessas varidveis
mensuraveis forem independentes, a incerteza de “q” (5q) sera (Taylor 1997):

2 2 2
aq aq aq
= || — —_— vt — B.7
oq [8a1 5a1j +[aa2 5a2J + J{&an §anJ (B.7)
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em que 9q/0a é a derivada parcial de “q ” com relagio a uma variavel qualquer “a” e da €

o valor da incerteza atrelada a essa variavel.

Partindo de uma variavel simples, como a diferenca de pressao entre os transdutores PT1

e PT4, calculada por:
AP=P -P, (B.8)

Que totaliza de 0,04 bar de incerteza, calculada pela Equacédo (B.9):

AP = \|(6R)’ +(~5P,)’ (8.9)

De forma similar para a massa utilizada no célculo do didametro interno, que resulta numa

incerteza de 0,03 kg, tém-se as equacdes:

m,, =m m (B.10)

cpl s+cpl — s

smy, = \/(mHP, )2 +(-om,)’ (B.11)

O comprimento total da serpentina foi calculado pela soma de 163 parcelas, totalizando
13 mm de incerteza. Ja a distancia de PT1 até PT4 foi contabilizada utilizando a soma de 132

trechos, resultando em 11 mm de incerteza. Sendo assim:

Sl =163(51)? (B.12)
SL,_, =+[132(51)? (B.13)

em que Ol é aincerteza de medicdo da trena utilizada.

No caso da temperatura média entre 0s oito termopares instalados na serpentina, a

incerteza calculada se equivale a incerteza de um Unico termopar (x 1 °C), conforme:

AR ARG e

A incerteza calculada para diametro médio interno é de aproximadamente 0,04 mm, sendo

dada pela expresséo:
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2 2 2
SD = 5mcnl " Mg, P cpl + —Mg, O Lo
2\& mcpl pcpl T Ltotal 2locpl \’ mcpl pcpl T Ltotal 2 Ltotal \é mcpl lOcpI T Ltotal
(B.15)

Com base na incerteza calculada do diametro, pode-se agora estabelecer a incerteza
relativa as tensbes de cisalhamento que atuam na parede da tubulacdo, conforme a Equacao

(B.16). Neste caso, a incerteza depende também do valor da diferenca de presséo (AP, ,), que
varia para cada caso. Por exemplo, para cada 1 bar de AP_,, a incerteza percentual da tensdo
na parede (Jt,,/7,, ) é de 4%. Para 5 bar, essa incerteza diminui cinco vezes (0,8%). Ou seja, a

medidas que os valores de AP,_, aumentam, essa incerteza percentual da tensdo diminui.

5. = \/[APuﬁDj {%j +£_%j (B.16)
4L1—4 4L1—4 4L1—4

A taxa de cisalhamento aparente é outra grandeza cuja incerteza deve ser calculada. Como

ela é dependente da vazdo, da qual tém-se apenas a incerteza percentual, pode-se escrever a

Fep _ J(@jz N (_‘35 D jz (B.17)
Vap Q D

que, substituindo os valores, resulta em 1,3%. Por fim, a viscosidade aparente, que depende dos

seguinte expressao:

valores de tensdo de cisalhamento e taxa aparente. A incerteza da viscosidade aparente pode ser

2 S 2
on _ (%j o T (B.18)
n Tw yap

utilizando o mesmo AP,_, hipotético de 1 bar, ttm-se uma incerteza percentual de 4,2%, que

calculada por:

diminui conforme aumenta-se a diferenca de pressdo medida. A Tabela B.3 resume as
incertezas calculadas nesta subsecdo, em valores absolutos e percentuais (quando aplicaveis).
Os valores indicados com asterisco (*) foram calculados com AP_, =1bar. Com base nos
valores apresentados na Tabela B.3, conclui-se que as maiores incertezas estdo relacionadas, a

principio, com os transdutores de pressdo. Estas incertezas acabam se sobrepondo sobre as

demais, como foi possivel notar para a tensé@o de cisalhamento, em que as incertezas referentes
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ao comprimento e ao didmetro pouco influenciaram no valor final. Como consequéncia, a
incerteza da viscosidade aparente, que depende da tensdo e da taxa aparente, também
apresentou valores na faixa dos 4%. Sendo assim, desde que os valores de APF,_, sejam
suficientemente altos, acima de 0,8 bar, pode-se garantir que a incerteza maxima atribuida a

unidade experimental ficara em torno de 5%, que é um valor aceitavel considerando a

complexidade deste aparato.

Tabela B.3 — Pardmetros calculados e valores de incerteza experimental absoluta e percentual

Parametro OX OX/Xx [%]
Diferenca de pressdo (AH_4) [bar] 0,04 4,00*
Massa de Carbopol® (mCpl ) [kal 0,03 0,76
Comprimento total da tubulagéo ( L, ) [mm] 13 0,03
Comprimento de PT1a PT4 (L,_,) [mm] 11 0,03

Temperatura média (T ) [°C] 1,0 -

Diametro médio (D) [mm] 0,04 mm 0,40
Tenséo de cisalhamento (7,,) [Pa] 0,23 Pa 4,02*
Taxa de cisalhamento aparente (7}ap ) [sY] - 1,30

Viscosidade aparente (77 ) [Pa.s] - 4,20*
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APENDICE C: VERIFICACAO DA INFLUENCIA DE FATORES
SECUNDARIOS NOS RESULTADOS

Por fim, este apéndice traz a verificacdo da influéncia da pressao hidrostatica e da TLE
do Carbopol® nas medicdes de pressdo. Ainda, ¢ feita uma breve investigacédo da influéncia da

geometria helicoidal da tubulag&o no escoamento.

C.1 Influéncia da presséo hidrostatica

Conforme pode-se notar Figura 3.2, h4 um desnivel entre os transdutores, visto que a
serpentina é instalada com o eixo das espiras na vertical. A diferenca de pressdo de maior

interesse no trabalho é AP,_,, e portanto, seré calculada a presséo hidrostatica entre estes dois
transdutores, utilizando glicerina (fluido de maior densidade). A diferenca de altura entre esses

transdutores foi medida como 25 cm, e a gravidade foi utilizada como sendo 9,8 m/s?. Sendo

assim:
AR _higro = Pyii h_,9 (C.1)

em que p,; =1250 kg/m*. Com base nesses valores, o valor calculado para a diferenca de

pressao hidrostatica é de 0,03 bar, que é um valor da mesma ordem de incerteza da diferenca
de presséo entre os transdutores (0,04 bar). Desta forma, conclui-se que a diferenca de altura
entre os transdutores ndo influencia significativamente nas medidas de diferenca de pressao
entre PT1 e PTA4.

C.2 Influéncia da presenca de TLE nas medic¢des do transdutor

Neste estudo foi verificado que fluidos que apresentam TLE néo transmitem
completamente pressao. Portanto, esta se¢cdo tem como objetivo estimar até que ponto esta ndo

transmisséo da tubulacao para o transdutor pode influenciar na medicao de pressdo. Conforme
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mostrado na Figura C.1, que indica um suposto comprimento em que a pressao do interior da

tubuacdo ndo é transmitida até a membrana do transdutor.

Figura C.1- Transdutor instalado, mostrando comprimento em que supostamente ndo ha transmissdo de pressédo.

O orificio na ponta do transdutor tem 5 mm de didmetro. Supondo que este orificio se
estenda por 70 mm (L), chegando até a membrana do transdutor, pode-se estimar a pressdo
néo transmitida pelo balanco de forcas na parede do transdutor, conforme:

AP, = T|_EnE§X4|_nt

0

(C.2)

em que TLE_, € a tensdo limite de escoamento do Carbopol® a 5°C (~ 25,5Pa), D, o

didmetro do orificio do transdutor e L, o comprimento de presséo ndo transmitida. Utilizando

os valores citados, a diferenca de pressdo nao transmitida resulta em 0,01 bar. Como no caso
anterior, o valor calculado é inferior ao da incerteza da medida, pode-se concluir que a

geometria do transdutor ndo atrapalha significativamente as leituras de pressao.

C.3 Influéncia da geometria helicoidal da tubulacao

A principal secéo de teste, buscando economizar espago no interior da cdmara térmica,
foi construida em forma de helicoide. Nessa configuragdo, uma forca centrifuga é imprimida
durante todo o escoamento, que em altas vazdes, ocasiona um escoamento secundario. Este
escoamento secundario pode causar diferencas entre o perfil de velocidades do fluido em dutos

helicoidais e o perfil de velocidades do fluido em dutos retos (Ghobadi et al. 2015).
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Buscando quantificar a influéncia desse escoamento secundario, diversas correlagdes

foram desenvolvidas. De forma geral, estas correlagOes se apresentam como uma razdo entre
os fatores de atrito do helicoide ( f, ) e do tubo reto ( f,), sendo dependentes apenas do nimero
de Dean ( De). Esta variavel é dependente do nimero de Reynolds ( Re ), do didmetro médio
da espira do helicoide (D,,) e do didmetro interno da tubulagdo (D), conforme a expressao

(Ghobadi et al. 2015):

De = RRe (C.3)
Deh
na qual o nimero de Reynolds é dado por:
Re = @ (C.4)
7Dn

O caso em que o numero de Reynolds teve o maior valor foi durante os testes para
verificacdo da curva de escoamento da glicerina a 45 °C, com densidade de 1229 kg/m?,
viscosidade de 0,18 Pa.s e vazao de 193,2 ml/min. Para o diametro interno de 10 mm o valor

de Reynolds méximo foi de 2,80, o que gera um nimero de Dean maximo de 0,32 para um
diametro de espira de 750 mm. Foram encontradas apenas duas correlagdes de f, / f., para

numeros de Dean correspondentes, sendo a primeira proposta por Srinivasan et al. (1968):

% =1— De <30
% =0,419De**"® — 30 < De < 300 (C.5)
% =0,1125De"° — De > 300

que, neste caso retorna a unidade como razéo entre os fatores de atrito. A segunda correlagdo

foi proposta por Manlapaz e Churchill (1980):

2 0,5

f, )|, _ 018

Ty _ 018 1 fy. D De
f, 1225)°° 3D,, ) 88,33 (C.6)
1+ De?
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que também resulta na unidade como resposta. Sendo assim, por meio de ambas correlacdes
utilizadas, pode-se concluir que as medicdes feitas no aparato experimental estdo no regime

laminar, isentas da influéncia do escoamento secundéario causado pela forma helicoidal da
tubulacéo.



