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“Nenhuma grande descoberta jamais foi feita sem um palpite ousado”.

(Isaac Newton)



RESUMO

Durante a producdo offshore, os reservatorios de petroleo podem alcancar até 7.000 metros
de profundidade em relacdo a superficie do mar. A pressdo e a temperatura do petréleo nessas
condigdes podem atingir valores de 100 MPa e 150 °C, respectivamente, enquanto o leito marinho
encontra-se a aproximadamente a 4 °C. Durante a producdo e o transporte de petroleo até a costa,
que ocorre atraves de oleodutos, o petroleo fica sujeito a altos gradientes de temperatura. A
diferenca de temperatura causa o resfriamento do 6leo, provocando a cristalizacdo dos cristais de
parafina, o que pode acarretar na gelificacdo do 6leo na tubulacdo. O 6leo gelificado apresenta
comportamento ndo newtoniano como viscoplasticidade, elasticidade, dependéncia temporal e do
historico de cisalhamento. Para reiniciar o escoamento do material gelificado € necessario impor
pressdes superiores as presdes utilizadas na producdo, e se forem muito elevadas podem danificar
as tubulacdes e causar problemas econdmicos e ambientais. Compreender a influéncia das
variaveis reoldgicas durante o reinicio é tarefa dificil devido a complexidade do petroleo. Portanto
com o objetivo de investigar experimentalmente a influéncia da dependéncia temporal (tixotropia)
sobre o fendmeno de reinicio de escoamento foi utilizado um material tixotrépico, que consiste
numa solugdo aquosa de Laponita® RD com concentragdo de 2% em massa. Para avaliar o
comportamento do material foram realizados o0s ensaios de curva de escoamento, patamares com
imposicdo de vazdo e pressao, reinicio de escoamento com imposi¢édo de vazdo, com aplicacdo de
diferentes tempos de repouso e de visualizacdo. Os ensaios foram realizados na unidade
experimental composta por uma longa tubulacdo helicoidal (serpentina), inserida numa camara
térmica isolada. Por meio da curva de escoamento foi possivel caracterizar o comportamento
reologico de fluido viscoplastico no regime permanente. No teste de patamares de vazdo foi
confirmado a dependéncia no histdrico de cisalhamento do material. Posteriormente, no reinicio
com imposicdo de vazdo com diferentes tempos de repouso foi demonstrado que o aumento do
tempo de repouso atrasa o0 reinicio e aumenta os picos de pressdes atingidos. Nos ensaios de
reinicio com imposi¢cdo de vazdo com visualizacdo e patamares com imposicao de presséo foi
verificado que a minima tensdo que o material escoa € proxima a tensao limite de escoamento
(TLE) obtida através da curva de escoamento. Por fim, foi constatado que o aumento do tempo de
repouso e do envelhecimento da Laponita® induziu o surgimento de quebras parciais da estrutura

gelificada durante o teste de reinicio de escoamento.

Palavras-chave: Laponita®, reinicio de escoamento, tixotropia, unidade experimental.



ABSTRACT

During crude oil production, oil reservoirs can reach up to 7,000 meters of depth. The oil
pressure and temperature in these conditions can reach up values of 100 MPa and 150 °C,
respectively, while the seabed is approximately at 4 °C. Thus, during the production and
transportation of crude oil from these reservoirs to the shore, which occurs through pipelines, the
oil is subject to high temperature gradients. This temperature difference causes the oil to cool
down, causing the crystallization of the paraffin crystals and, consequently, the oil gels in the
pipeline. Under these conditions, the oil has a non-Newtonian behavior such as viscoplasticity,
elasticity, temporal and shear history dependence. In order to restart the flow of the gelled material,
it is necessary to impose higher pressures than the ones used during production. If the pressures
are too high, the pipelines may be damaged causing economic and environmental problems.
Understanding the influence of each rheological parameter during the startup is a difficult task due
to the complexity of the oil. Therefore, in order to experimentally investigate the influence of the
time dependence (thixotropy) on the flow startup phenomenon, it was used a model thixotropic
material, which consists in an agueous solution of Laponite® RD with a concentration of 2 wt%.
To evaluate the material behavior the following tests were performed: flow curve, flow rate and
pressure steps, flow startup with different resting times and visualization by flow rate imposition.
The tests were carried out in a laboratory-scale flow loop with a long helical pipeline placed in a
thermally insulated chamber. Through the flow curve it was possible to characterize the
rheological behavior of a shear thinning yield-stress fluid in the steady-state regime. The flow rate
steps test confirmed the dependence on the shear history of the material. Besides that, the flow
startup demonstrated that the increase in the resting time delays the restart and increases the
overshoot pressure reached. In the flow startup test with visualization and in the pressure steps, it
was verified that the minimum stress that the material flows is similar to the yield-stress obtained
through the flow curve. Finally, it was observed that an increase in the resting time and aging of
Laponite® induced the appearance of partial breaking in the gelled structure during the flow startup

tests.

Keywords: flow startup, laboratory-scale flow loop, Laponite®, thixotropy.
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1  INTRODUCAO

1.1 CONTEXTO

O petroleo € um recurso energético nao renovavel muito difundido na sociedade, sendo
importante nos setores de transportes e indudstria, além de ser matéria prima para fabricagdo de
plasticos, solventes, fertilizantes, borrachas sintéticas, entre outros (Petrobras, 2017). A nivel
mundial é esperado que derivados de petréleo e gas natural atendam 80% da demanda energética
mundial na proxima década (IEA, 2017). No Brasil, entre 1970 e 2015, o petrdleo supriu mais de
25% da oferta interna de energia, 0 que mostra a importancia desse produto para a populagéo (IEA,
2016).

A busca por novas reservas de petréleo fez com que a exploragdo offshore! alcangasse aguas
cada vez mais profundas. Sandrae e Sandrae (2007) argumentam que a producéo de petrleo em
aguas profundas (400 — 1500 m) e ultraprofundas (>1500 m) tem aumentado, como consequéncia
da diminuicao de producdo em aguas rasas. De acordo com o relatério de producéo de petrdleo da
ANP (2019) de setembro, a producéo de petréleo offshore foi responsavel por aproximadamente
96,5% de toda producdo do Brasil naquele més. Ha ainda tendéncia para 0s préximos anos que a
producdo em aguas profundas e ultraprofundas atenda a maior parte da demanda energética e isto
deve-se as recentes descobertas de petréleo em campos offshore que correspondem a cerca de 150
milhdes de barris de 6leo, enquanto que nas reservas onshore correspondem a somente 25 milhdes
de barris (Chala et al., 2018).

A exploracdo em aguas ultraprofundas ampliou a producdo de petréleo de modo néo
convencional, e como consequéncia aumentou a producao de petréleo parafinico (Li et al., 2015),
ou seja, petréleo cuja composicao possui predominéncia de parafina. Calcula-se que das reservas
mundiais de petroleo cerca de 20% seja petréleo parafinico (Kumar et al., 2015). Zilio e Pinto
(2002) estimam que a composicdo do petrdleo brasileiro pode ser de até 90% de parafina. Devido
ao elevado contetdo de parafina na composicédo, o transporte de petroleo parafinico no leito do
oceano e tarefa desafiadora e custosa. Sabe-se que as parafinas de alto peso molecular, i.e., n-
parafina com cadeia linear e iso-parafina com cadeia ramificada sdo uma das principais
responsaveis por problemas de garantia de escoamento encontradas durante a producdo e

transporte desse tipo de petrdleo (de Souza-Mendes e Thompson, 2012).

1 Os termos offshore e onshore séo relacionados as atividades (prospeccao, perfuracio e exploracéo) de exploracéo
petrolifera que ocorrem em alto mar e em terra, respectivamente.
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1.2 DESCRICAO DO PROBLEMA

A camada do pre-sal no litoral do Brasil se estende de Santa Catarina ao Espirito Santo, com
até 200 quilémetros de largura, e profundidade de até mais de 7.000 metros em relacéo a superficie
do mar (Pré-sal Petroleo, 2017). Os reservatorios do pré-sal alcancam elevadas temperaturas, na
faixa de 70 a 150 °C, e pressoOes, de 50 a 100 MPa. Por outro lado, as tubula¢des que transportam
0 petréleo dos pogos ficam imersas no leito marinho, com temperatura de aproximadamente 4 °C
(Venkatesan et al., 2005). A Figura 1 mostra a representacéo de diferentes plataformas offshore

em alto mar, com destaque para as temperaturas no leito do mar e no pogo de petroleo.

Figura 1 — Representac¢do de plataformas maritimas offshore.

70 - 150 °C

Adaptado de Petrobras (2017).

Devido a troca de calor no leito maritimo, a temperatura do petréleo transportado se reduz,
e consequentemente, ocorre drastica diminuicdo da solubilidade dos hidrocarbonetos presentes no
6leo. Durante o resfriamento na linha de producédo, o petréleo passa pelas seguintes mudancas:
precipitacdo de parafina, deposicao de parafina na parede da tubulacéo e gelificacdo (Chala et al.,
2018). A precipitacdo inicia quando o petroleo atinge temperatura inferior a temperatura de
cristalizacdo®. A continua precipitacio provoca a deposicdo de parafina ao longo das paredes da
tubulacéo, que pode resultar no bloqueio total do oleoduto caso o processo de deposi¢do nao seja
controlado, ou eliminado através da limpeza da linha pela utilizac&o de pig, por exemplo.

Na Figura 2 estd ilustrado a deposicdo de parafina ao longo de um oleoduto, indicando o

inicio da deposicdo quando a temperatura da parede esta abaixo da temperatura de cristalizacdo do

2 Temperatura de cristalizacéo é a temperatura em que se inicia a precipitagéo de cristais de parafina no petréleo parafinico (Andrade, 2017).
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petréleo. Nestas condicGes, o comportamento do fluido muda de newtoniano para ndo newtoniano
(Venkatesan et al., 2005), aumentado a viscosidade do petroleo. Isso foi corroborado por Andrade
(2015), que relatou 0 aumento de cem vezes na viscosidade de uma amostra de petroleo brasileiro,
conforme a temperatura foi reduzida de valores acima da cristalizacdo até 4 °C. Além disso, 0
acumulo de cristais de parafina sobre a superficie interna dos oleodutos reduz a &rea util da
tubulacdo, ocasionando incremento na perda de carga e a diminuigdo da producéo de petrdleo.

Figura 2 — llustracdo da deposicdo de parafina na tubulagao durante o transporte de petréleo da bacia para a superficie.

Petroleo bruto e T TR A BN TN T W B ST R T e -
do pogo T A N A A5 e ———

Perda de calor para o ambiente

---------- Temperatura de cristalizagdo

Temperatura na parede

Distancia do po¢o

Adaptado de Lee et al. (2008).

Outro inconveniente da combinacdo das parafinas e de baixas temperaturas € a gelificacao
do petréleo dentro da tubulacdo. Esse processo € caracterizado pela estruturacdo dos cristais para
a formacdo do 6leo gelificado, e pode ocorrer em eventuais paradas de producdo de petréleo.
Destaca-se que para o petroleo gelificar basta a concentragdo de 0,5% em massa de parafina
precipitada no 6leo (Yao et al., 2016).

Para desestruturar o petroleo gelificado e reiniciar o escoamento € necessario impor elevadas
pressdes de bombeio (Magda et al., 2013), que sdo superiores as pressdes usuais de operagdo. A
aplicacdo de uma pressdo muito elevada pode danificar a tubulacdo, e causar vazamentos de
petréleo e possiveis problemas ambientais (e.g. contaminacdo de oceano e destruicdo da fauna
marinha). Vale ressaltar que o alto investimento requerido para utilizagéo de tubulacGes mais
robustas pode inviabilizar projetos (Fossen et al., 2013). Dessa forma, é importante compreender
as variaveis reologicas que influenciam no processo de reinicio de escoamento para estimar

adequadamente a magnitude das pressdes requeridas nesse processo.
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Além disso, o Oleo gelificado exibe varias caracteristicas ndo newtonianas, como:
viscoplasticidade, elasticidade, e comportamento dependente do tempo, dos histéricos térmico e
de cisalhamento (Tarcha et al., 2015). A intensidade dessas caracteristicas dependem da
composicao, peso molecular, quantidade de parafina e asfalteno presentes na estrutura gelificada,
e ainda de aditivos para melhorar o escoamento, complicando ainda mais a determinagdo do
comportamento do petr6leo durante o reinicio do escoamento.

Com a intencdo de compreender como as variaveis reoldgicas influenciam no processo de
reinicio de escoamento de petréleo parafinico, o Centro de Pesquisa em Reologia e Fluidos Nao
Newtonianos (CERNN) construiu uma unidade experimental com tubulago. Inicialmente, Rosso
(2014) estudou a influéncia do historico térmico e de cisalhamento utilizando uma amostra de
petréleo parafinico fornecida pela empresa Petrobras. Entretanto, as caracteristicas nao
newtonianas do petréleo gelificado dificultaram a analise do reinicio, posto que é dificil isolar a
influéncia de um comportamento de resposta especifico durante o escoamento ja que o petrdleo
possui uma combinacdo de efeitos devido a elasticidade, viscoplasticidade, dependéncia no
historico térmico, de cisalhamento e temporal. Assim, uma alternativa foi investigar fluidos mais
simples que apresentem somente as caracteristicas reoldgicas desejadas. Retomando o trabalho de
Rosso (2014), Pereira (2018) analisou separadamente a influéncia de fluidos puramente viscosos
utilizando glicerina bidestilada, a viscoplasticidade através de solucdo de Carbopol, e deu inicio
ao estudo da dependéncia temporal utilizando uma solugdo aquosa de Laponita®. Desta forma, este
trabalho propde aprofundar a analise do reinicio de escoamento utilizando solugdo de Laponita®
mais concentrada. Posteriormente, em trabalhos futuros pretende-se avaliar a dependéncia
temporal irreversivel utilizando éleo formulado, para entdo finalmente retornar ao petrdleo

parafinico.

1.3 OBJETIVOS

O objetivo do trabalho é estudar o reinicio de escoamento de solucdo aquosa de 2% em massa
de Laponita® RD que apresenta dependéncia temporal (tixotropia). Para realizacdo do estudo foi
utilizada uma unidade experimental construida para esta finalidade. Tal unidade consiste em uma
tubulacao helicoidal de 50 m acoplada a duas bombas hidréulicas, inseridas numa cAmara térmica
que permite o controle da temperatura do sistema. Os ensaios consistem em pressurizar o fluido e
medir as pressdes necessarias durante o reinicio do escoamento.

Os objetivos especificos do trabalho estdo descritos no final do Capitulo 2, na Subsecéo 2.3.
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1.4 ESTRUTURA DO TRABALHO

No Capitulo 1 foi contextualizado o problema de reinicio de escoamento de petréleo
parafinico gelificado que ocorre durante eventuais paradas de producdo de petréleo em aguas
ultraprofundas. Além disso, destacou-se 0 objetivo do presente trabalho. No Capitulo 2 serdo
apresentados alguns conceitos fundamentais sobre fluidos ndo newtonianos e suas caracterisiticas
reologicas, e também a revisdo bibliografica acerca de reinicio de escoamento de materiais
gelificados. A revisdo serd dividida em modelagem matematica/simulacdo e trabalhos
experimentais, abrangendo tanto os estudos reoldgicos quanto estudos em unidades experimentais
realizados em tubulacdes.

A unidade experimental é descrita no Capitulo 3, onde sdo apresentados separadamente 0s
componentes dos sistemas, hidraulico, de refrigeracdo e aquecimento, e de controle e aquisi¢éo de
dados. Em seguida no Capitulo 4 descreve-se a formulagio da solugdo aquosa de Laponita® RD e
0s testes experimentais de curva de escoamento, reinicio de escoamento por imposi¢do de vazdo e
pressao que foram realizados. No Capitulo 5 apresenta-se os resultados experimentais obtidos,
comentando sobre a explicacdo fisica e reoldgica do comportamento do fluido durante o regime
transiente e permanente. O Capitulo 6 encerra a dissertacdo com as consideracdes finais e as
sugestdes de trabalhos futuros. Posterior a isto, apresenta-se as referéncias bibliogréficas e os
apéndices.

No APENDICE A é detalhada a metolodogia do calculo do diametro interno médio da
serpentina. No APENDICE B mostram-se os calculos de incerteza atrelados a unidade
experimental, enquanto no APENDICE C calcula-se a influéncia de fatores secundarios sobre os
resultados experimentais. Por fim, no APENDICE D discute-se a comparacio das respostas de

tenséo obtidas no redmetro e na unidade experimental.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

Este capitulo esta dividido em duas sec¢des principais. A primeira se¢do descreve conceitos
fundamentais sobre fluidos ndo newtonianos, tixotropia e o fenémeno de bandas de cisalhamento.
A segunda secdo apresenta a revisdo de trabalhos da literatura sobre reinicio de escoamento, sendo
dividida em trabalhos de simulacdo numérica e modelagem matemética, e de estudos

experimentais em rebmetro e em unidades experimentais com tubulacao.

2.1 FLUIDOS NAO NEWTONIANOS
Sob o ponto de vista mecénico, os fluidos podem ser classificados em newtonianos e nao
newtonianos. Bird et al. (1987) apresentam a relagéo linear entre a tenséo de cisalhamento e taxa

de deformacdo, referente a representacao de fluidos newtonianos dada por:

T=uy 1)

no qual = é o tensor tensdo de cisalhamento, 4 € a viscosidade dindmicae ¥ é o tensor de taxa

de deformacéo. Alguns exemplos de fluidos newtonianos sdo a agua, 6leos vegetais e leite. A

viscosidade dindmica depende da pressdo, temperatura e composi¢do do material (Bird et al.,

1987). Ja os fluidos mais complexos com viscosidade variavel, i.e. que apresentam relacdo ndo

linear entre a tensdo de cisalhamento e a taxa de deformacéo, sdo chamados de ndo newtonianos.

Exemplos de fluidos ndo newtonianos sdo amido de milho, sangue, fluido de perfuracéo e petroleo.
Os fluidos ndo newtonianos sdo separados em trés categorias distintas, de acordo com

Chhabra e Richardson (2008).

i)  Fluidos puramente viscosos (ou ainda Fluido Newtoniano Generalizado - FNG): apresentam
viscosidade aparente independente do tempo. Podem ser subdividos em: pseudoplastico,
dilatante e viscoplasticos. Na préxima subsecdo serd detalhado mais sobre FNG e as suas
respectivas correlagdes.

i)  Fluidos com viscosidade aparente dependentes do tempo: fluido tixotrépico e reopético.
Fluidos tixotrépicos sdo caracterizados pela reducdo da viscosidade quando ha a imposi¢do
de carga sob o material, e ao cessar a imposicao, a viscosidade do material é recuperada. De
modo inverso, fluidos reopéticos apresentam aumento da viscosidade durante a imposi¢édo
de carga, e recuperam a viscosidade ao cessar a imposicao.

iii) Fluidos viscoelasticos: possuem caracteristicas combinadas de sélido elastico e de fluido

Viscoso, ou seja, 0 material apresenta recuperacéo elastica parcial apds sofrer deformacéo.
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2.1.1 Fluido Newtoniano Generalizado
A representagdo do comportamento dos fluidos ndo newtonianos puramente viscosos nao

dependentes do tempo é dada pela correlacdo que define a viscosidade como dependente da taxa

de deformagdo (), sendo denominada fluido newtoniano generalizado (FNG) (Bird et al., 1987).

T=n()7 )

em que 77(7) é a viscosidade aparente. A taxa de deformacio durante o escoamento em tubulag&o

horizontal plenamente desenvolvido em coordenadas cilindricas pode ser calculado pelo 22

invariante do tensor taxa de deformacao., dado por:

o,

Y=o 3)

no qual V , representa a velocidade na direcéo axial e I, a diregdo radial. Ha varios modelos que

foram elaborados para representar a dependéncia da viscosidade aparente em relacdo a taxa de
deformacdo, tais como: modelo de Lei de Poténcia, modelo de Bingham e modelo de Herschel-
Bulkley (HB).

A viscosidade aparente do modelo de Lei de Poténcia € representada pela Equacéo 4, em que
m € o indice de consisténcia e n o indice de lei de poténcia. Depedendo do valor de n, 0 modelo
pode representar diferentes tipos de fluidos, sendo fluido newtoniano para n=1, fluido
pseudopléstico para n<1 e dilatante para n>1. Fluidos pseudoplasticos exibem reducdo da
viscosidade com o aumento da taxa de deformacéo, de modo oposto fluidos dilatantes exibem

aumento de viscosidade com o aumento da taxa de deformacdo (Bird et al., 1987).

n(p)=my" )

A comparagdo entre os comportamentos de fluidos newtonianos e ndo newtonianos em
regime permanente € representado pela Figura 3, por meio da curva de escoamento (tensdo de
cisalhamento em funcéo da taxa de deformacéo). Na Figura 3 esta destacado o comportamento dos
fluidos pseudoplastico e dilatante, aléem dos modelos de Plastico de Bingham e de Herschel-

Bulckley gque seréo apresentados a seguir.
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Figura 3 — Comportamento das curvas de escoamento para fluido newtoniano e fluidos newtonianos generalizados.
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Fonte: Autoria propria.

O modelo de Bingham ¢ utilizado para retratar o comportamento da viscosidade aparente de
fluidos viscoplasticos, também chamados de plasticos de Bingham. Estes fluidos apresentam

tensdo limite de escoamento (TLE) 1y, ou seja, s6 escoam quando a tensdo de cisalhamento

imposta sobre o fluido for superior a TLE, caso contrario o fluido se comporta como sélido. De

acordo com Bird et al. (1987), a viscosidade neste caso € representada por:

oo,|1:| <10

V) = 5
n(y) uo+$,|r|210 (5)

na qual pq representa a viscosidade plastica e 7 é a tensdo de cisalhamento. Como mostrado na

Figura 3, a viscosidade aparente de fluidos viscoplasticos aumenta linearmente com a taxa de
deformagéo.

A partir da combinacgdo dos modelos de Lei de Poténcia e de Bingham foi elaborado o modelo
de Herschel-Bulkley. Assim, o modelo de HB pode representar o comportamento de fluidos
pseudopléasticos ou dilatantes que possuam tensdo limite de escoamento (Makosko, 1994), por

meio da Equacéo 6.
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oo,|'c| <10

D=1 n_ (6)
n() m" 1+$,|T|ZTO
Y

Nesta secdo foram apresentados alguns dos modelos matematicos desenvolvidos que sdo
capazes de representar as relagdes entre a tensdo e a taxa de deformacéo para fluido newtoniano
generalizado. Porém, estes modelos ndo abrangem fluidos com dependéncia temporal. A proxima

secdo tratara de fluidos dependentes do tempo, especificamente tixotropicos.

2.1.2 Tixotropia

A tixotropia é definida como o decréscimo continuo da viscosidade em relacdo ao tempo
guando o material € submetido a taxa de deformacdo constante. De modo contrario, quando a
solicitacdo é retirada ha a subsequente recuperacdo da viscosidade. (Mewis e Wagner, 2009). O
decréscimo e a recupera¢do da viscosidade sdo caracteristicas atreladas a fluidos tixotrépicos que
podem se desestruturar ou estruturar, respectivamente.

Durante o cisalhamento, a estrutura microscopica do fluido tixotrépico € rompida, causando
a quebra da estrutura em particulas menores ou ainda em particulas individuais, o0 que reduz a
viscosidade do fluido e facilita 0 escoamento. Ap6s cessar o cisalhamento, as forcas de atragdo
entre as particulas da estrutura se religam, causando a reestruturacdo do material. Esta
reorganizacdo da estrutura é interpretada como um processo cooperativo e lento (Willenbacher,
1996).

Na revisao sobre tixotropia realizada po Mewis e Wagner (2009) discute-se sobre 0s ensaios
experimentais em que o comportamento tixotropico fica bem evidente: i) curva de histerese; ii)
patamares crescentes e decrescentes de taxa de deformacéo ou de tensdo de cisalhamento; iii) teste
de reinicio de escoamento; iv) fluéncia (no ingés, creep) e; v) teste oscilatério com baixa
amplitude. A seguir, seré dado enfoque nos testes de patamar de taxa de deformacao e de reinicio,
posto que ambos ensaios serdo realizados no trabalho. A diferenca entre os testes € que no patamar
de taxa de deformacdo, como o proprio nome indica, imp&em-se mais de uma taxa, podendo ser
de modo crescente ou decrescente. Enquanto no teste de reinicio, aplica-se somente uma taxa de
deformacéo constante durante a duracéo do ensaio.

O teste de patamar de taxa de deformacéo decrescente consiste em impor determinada taxa
de deformacdo constante por um periodo de tempo e entdo reduzi-l4, observando como a tensao

responde em relagdo ao tempo. Ao reduzir abruptamente a taxa de deformacao pode-se diferenciar
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0 comportamento tixotropico dos comportamentos viscoelastico e viscoelastico tixotropico, vide

Figura 4.

Figura 4 — Distincdo entre as respostas de tensdo para diferentes materiais devido a reducdo subita da taxa de
deformacdo. a) reducdo da taxa de deformacdo; b) material viscoeléstico; ¢) material tixotropico inelastico; e d)
material viscoelastico tixotropico.
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Adaptado de Mewis e Wagner (2009).

Analisando a Figura 4a, nota-se que ao reduzir instantaneamente a taxa de deformacao, a
tensdo do material viscoelastico reduz lentamente em direcdo ao regime permanente, como
mostrado na Figura 4b. Ja para fluido inelastico tixotrépico (Figura 4c) a tensdo de cisalhamento
cai imediatamente com a reducdo da taxa de deformacdo, e em seguida aumenta até atingir o
regime permanente devido a reestruturacdo do material. Por fim na Figura 4d, o material
viscoelastico tixotrépico possui comportamento combinado dos dois casos anteriores, ou seja, a
tensdo de cisalhamento diminui com a reducdo da taxa de deformacdo, porém com atraso devido
a resposta da parte elastica, e entdo volta a subir em direcdo ao regime permanente devido a
recuperacdo do material.

Para realizar o teste de reinicio de escoamento, inicialmente o material deve permanecer em
repouso sem cisalhamento pelo tempo de repouso estipulado pelo ensaio, e em seguida impdem-
se uma taxa de deformacéo ou tenséo de cisalhamento constante pelo tempo de duracédo do teste.
Considerando a imposi¢do de taxa de deformacdo constante, a resposta observada é o aumento
abrupto da tensdo de cisalhamento até que o pico de tenséo seja atingido, seguido da reducéo lenta
da tensdo em direcdo ao regime permanente (Mewis e Wagner, 2009). O comportamento da

resposta de tensdo no teste de reinicio explicado acima estd demonstrado na Figura 5.
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Figura 5 — Comportamento da resposta da tensdo de cisalhamento no teste de reinicio com imposicdo de taxa de

deformacéo constante.
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Fonte: Autoria propria.

Frequentemente, durante o cisalhamento de fluidos tixotropicos ha o surgimento de
instabilidades no escoamento, e como consequéncia pode ter a formagdo de bandas de
cisalhamento (Paredes et al., 2011). Quando este fendmeno ocorre no redmetro, as tensdes de
cisalhamento medidas sdo subestimadas (Divoux et al., 2015), dificultando na analise das
propriedades reoldgicas do material (Larson e Wei, 2019). Portanto, com o0 objetivo de
compreender melhor o surgimento das bandas de cisalhamento no escoamento foi necessario

realizar a seguinte revisao sobre o tema.

2.1.3 Bandas de Cisalhamento

O fenémeno de bandas de cisalhamento (do inglés shear banding) é caracterizado pela
formacdo de uma ou mais camadas de fluido com diferentes taxas de deformagéo que surgem
durante o escoamento supostamente homogéneo (Martin e Hu, 2012). Uma hipdtese para o
formagé&o das bandas de cisalhamento foi apresentado por Divoux et al. (2013), em que os autores
concluem que o surgimento desse fendmeno é dependente do tempo de reestruturacdo do material.

Alguns estudos apontam que o surgimento de bandas de cisalhamento ocorrem abaixo de
uma taxa de deformacdo critica do material (Willenbacher, 1996; Coussot et al., 2002; Paredes et
al., 2011; Martin e Hu, 2012). A taxa de deformacdo critica € definida como a minima na qual o

escoamento € homogéneo. Ou seja, em regides com taxa de deformacao acima da critica, o fluido
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escoa e em regides abaixo dessa taxa, a amostra fica estatica e se reestruturando (Martin e Thomas
Hu, 2012; Divoux et al., 2015).

Analisando a formacdo de bandas de cisalhamento em ensaios redbmetricos de creep
utilizando a geometria vane, Willenbacher (1996) reparou que somente a regido onde héa rotacao
(préxima ao vane) havia deformacéo do fluido (solugdo aquosa de Laponita®), enquanto que o
restante do material estava estatico sem cisalhamento. Puisto et al. (2015) observaram que ao
aumentar o espacamento nos ensaios reométricos (Couette cilindros concéntricos) houve o
surgimento de bandas de cisalhamento de forma mais preponderante do que em espacamentos
menores.

Normalmente, avalia-se a curva de escoamento do fluido para verificar se existe o fendbmeno
de bandas de cisalhamento no escoamento em regime permanente. A curva de escoamento € a
relacdo entre a tensdo de cisalhamento e a da taxa de deformacdo em regime permanente. Caso a
curva de escoamento apresente comportamento ndo monotonico, especificamente na regido de
baixas taxas de deformac&o, ha indicativo de instabilidades no escoamento, e consequentemente
conclui-se que esta ocorrendo bandas de cisalhamento (Coussot et al., 2002; Pignon et al., 1996;
Divoux et al., 2013). O modo oposto, se 0 comportamento observado da curva de escoamento €é
monotdnico, assume-se que o0 escoamento é estavel.

Martin e Hu (2012) constataram o aparecimento de bandas de cisalhamento transientes, que
surgiam logo apos o teste de reinicio de escoamento e entdo desapareciam, & medida que o fluido
alcancava uma taxa de deformacdo uniforme. Como foi ressaltado por Martin e Hu (2012),
materiais tixotrépicos possuem uma taxa de deformacao critica abaixo da qual ndo ha escoamento
estavel. Além disso, vale destacar que pode haver bandas de cisalhamento devido ao
escorregamento do fluido na parede, como verificado por Paredes et al. (2011).

Também foram realizados estudos numéricos acerca desse tema, especificamente bandas de
cisalhamento transientes (Moorcroft et al., 2011; Moorcroft e Fielding, 2014; Puisto et al., 2015).
Moorcroft et al. (2011) avaliaram as bandas de cisalhamento transiente durante os testes de reinicio
de escoamento utilizando dois modelos, sendo um modelo de fluidez simples e o outro soft glassy
rheology. Os autores concluiram que as bandas transientes estdo atreladas ao pico de tenséo de
cisalhamento (overshoot), ou seja, este fendbmeno de instabilidade ndo possui origem puramente
elastica e nem puramente viscoso, mas sim na regido de transicdo desses efeitos. De modo
semelhante, Wei et al. (2019) avaliaram o reinicio de escoamento utilizando a técnica PIV e
observaram que durante o reinicio até 0 momento de atingir o pico, o material apresenta perfil de

velocidade linear, e posterior ao pico, as bandas de cisalhamento comegam a aparecer.
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Em outro estudo, Moorcroft e Fielding (2014) afirmam que pode haver aparecimento de
bandas de cisalnamento em materiais tixotropicos que apresentam curva de escoamento
monot6nica e que ndo possuam bandas no regime permanente. Esta conclusdo é muito interessante,
tendo em vista que alguns autores (Coussot et al., 2002; Pignon et al., 1996; Divoux et al., 2013)
assumem que ha bandas de cisalhamento quando a curva de escoamento for ndo-monotdnica,
porém também pode haver em curvas monotonicas. Além disso, Moorcroft e Fielding (2014) ainda
verificam numericamente que curvas de escoamento de materiais que exibem bandas de
cisalhamento possuem um platd, onde ha a coexisténcia de bandas com diferentes taxas de
cisalhamento que resultam num valor de tensdo de cisalhamento comum.

Para representar a mudanca no perfil de velocidade do escoamento causado pela presenca de
bandas de cisalhamento no redmetro foi elaborada a Figura 6, considerando uma posi¢édo radial
fixa para a geometria de placa plana em que somente a placa superior esta rotacionando. Observa-
se um perfil de velocidade linear (vide Figura 6a) durante o escoamento homogéneo. Porém,
quando existem bandas de cisalhamento (Figura 6b) ha escoamento instavel, com regiGes em que

0 material ndo escoa e outras que escoa.

Figura 6 — Comparacao entre os perfis de velocidades utilizando reémetro. Considerando no redbmetro o escoamento

a) homogéneo e b) com bandas de cisalhamento.
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Adaptado de Moorcroft e Fielding (2013).

2.2 REVISAO DA LITERATURA

Para facilitar esta secdo esta dividida em duas partes, sendo que na primeira parte séo
apresentados os trabalhos de simula¢do numerica e modelagem matematica, e na segunda parte os
trabalhos experimentais realizados em redmetro e em tubulacbes. Em ambas revisdes foram

analisados estudos sobre petroleo e solucio de Laponita®.
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2.2.1 Simulagdo Numérica

Os estudos de simulagdo numérica e modelagem matematica analisaram o reinicio de
escoamento de fluidos com diferentes caracteristicas reoldgicas, tanto em problemas de extragédo
de petroleo como na perfuracdo de pogos de petrdleo. Além disso, alguns trabalhos também
examinaram a propagacéo de pressao durante a quebra do material gelificado.

Os estudos de reinicio de escoamento foram realizados por Sestak et al. (1987), Chang et al.
(1999) e Davidson et al. (2004), que avaliaram a substituicdo de petroleo gelificado da tubulacao
por um fluido ndo gelificado submetido a pressdo constante durante o reinicio do escoamento.

Sestak et al. (1987) modelaram a substituicdo de uma material tixotrépico por um fluido
newtoniano, e desprezaram os efeitos de inércia e o termo transiente da equacao da conservagao
de quantidade de movimento. Os autores concluiram que quanto menor a viscosidade do fluido
subtituidor menor o tempo para remocao da estrutura gelificada. A posteriori, Chang et al. (1999)
desenvolveram um modelo semelhante ao de Sestak et al. (1987), porém, neste estudo,
desconsideraram a compressibilidade do material e utilizaram um modelo reoldgico que avaliou o
reinicio de escoamento. Constatou-se que o modelo utilizado, com equacéo de fluido de Bingham,
para o reinicio é altamente sensivel ao comportamento reolégico do 6leo gelificado. Além disso,
utilizando o modelo de Chang et al. (1999), Davidson et al. (2004) consideraram o reinicio de
escoamento de um material compressivel, entretanto, ndo consideraram a inércia na conservagao
da quantidade de movimento.

Oliveira et al. (2007) também avaliaram o deslocamento do material gelificado por outro
fluido em um tubo anular, considerando que os fluidos eram incompressiveis, 0 escoamento
unidimensional e quase estacionario. Neste caso, acompanhou-se a interface e calculou-se o tempo
de remocdo do gel da tubulacdo. Em outro trabalho, Oliveira et al. (2010) ainda estudaram a
intensidade dos picos de pressdo ao longo da tubulacdo, durante o reinicio de escoamento de
fluidos de perfuracdo. Esta modelagem matematica englobou um escoamento compressivel,
transiente e considerou os efeitos viscosos. Em ambos trabalhos, a modelagem foi realizada como
fluido de Bingham. Continuando o trabalho de Oliveira et al. (2010), Negréo et al. (2011)
implementaram um modelo tixotropico para a modelagem do fluido de perfuragdo e ainda avaliou
a tensao de cisalhamento ao longo do raio. Este modelo exige varios parametros e demanda malhas
muito refinadas, o que requer um tempo computacional elevado. Como principal conclusdo tem-
se que os efeitos elasticos quase nédo influenciam a quebra do gel.

Vinay et al. (2006) estudaram o reinicio de escoamento de um fluido de Bingham,
bidimensional, transiente e compressivel. Apds o reinicio, para o caso de baixa compressibilidade,

quase ndo havia atraso na vazao de saida e a presséo atingia rapidamente o valor de equilibrio para
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fluido de baixa compressibilidade, enquanto o reinicio demorava mais para ocorrer para material
de maior compressibilidade. Sucessivamente, Vinay et al. (2007) publicaram um novo modelo
unidimensional, obtendo resultados parecidos com o anterior e concluiram que, devido a reducgéo
do tempo computacional de dias para minutos, 0 modelo 1D era mais eficiente que o 2D. Dando
continuidade a estes trabalhos, Wachs et al. (2009) apresentaram um modelo denominado 1,5D,
que mescla os modelos unidimensional e bidimensional, e tem a vantagem de ter gasto
computacional menor que os obtidos por Vinay et al. (2006). Ademais, adicionaram um termo
para representar a tixotropia do fluido, e analisaram o reinicio sob pressdes inferiores a tensao
limite de escoamento, concluindo que era possivel ocorrer reinicio nestas condi¢fes devido aos
efeitos de compressibilidade e tixotropia.

Bao et al. (2016) simularam o reinicio do escoamento para investigar o efeito do pré-
cisalhamento sobre o comportamento estrutural do 6leo gelificado em diferentes taxas de
deformacé&o com e sem resfriamento. Inicialmente, o autor observou experimentalmente a quebra
da estrutura gelificada, avaliando as propriedades reoldgicas, para posteriormente integrar tanto os
dados experimentais como os do algoritmo numérico na simulacdo, aumentando a sua
confiabilidade dos resultados.

A seguir serdo apresentados os estudos da propagac¢ao de pressao no escoamento de petrdleo.
Desses trabalhos séo destacados os autores Borghi et al. (2003), Lee et al. (2008), Guozhong et al.
(2014), Oliveira e Negrdo (2015) e Kumar et al. (2016).

Borghi et al. (2003) desenvolveram um modelo que contempla tanto a propagacéo lenta da
onda de pressdo como a da minima pressao para o reinicio do escoamento, sendo o modelo dividido
nas seguintes partes: propagacao de fratura na estrutura semelhante a um solido, dissipacéao viscosa
e compressao de 6leo gelificado fraturado. Seguindo a mesma linha de pesquisa, Lee et al. (2008)
implementaram um modelo tedrico para reproduzir a quebra do gel durante o reinicio de
escoamento, avaliar a propagacao da pressdo e o tempo necessario para a quebra ocorrer.

Guozhong et al. (2014) apresentaram modelo matematico para calcular a velocidade da onda
de presséo no reinicio de escoamento para fluido compressivel e tixotropico com imposicdo de
vazao constante. O autor concluiu que a velocidade da onda de presséo inicial diminui com o
aumento do comprimento de propagacédo e com a forga do gel, entretanto, aumenta com o aumento
vazdo imposta. Este modelo foi validado com boa concordancia com dados experimentais
realizados em aparato experimental de laboratorio utilizando petroleo bruto.

Oliveira e Negrao (2015) elaboraram um modelo para estudar o reinicio de escoamento de
petrdleo gelificado em oleodutos dispostos horizontalmente. Neste modelo, considerou-se o fluido

com baixa compressibilidade e com caracteristicas tixotropicas, e 0 escoamento como laminar e
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unidimensional. Os resultados mostraram que h& duas escalas de tempo que devem ser
consideradas, uma esté atrelada a propagacao da onda de pressdo e a outra ao tempo de resposta
do material. Quando o tempo de resposta do material for menor que a onda de pressdo, mais rapido
0 reinicio de escoamento ocorre, e de modo contrario, quando o tempo de resposta do material for
maior, o gel formado se quebra progressivamente como efeito avalanche. Por dltimo, foi observado
que a razdo entre a inércia da onda de pressao e a dissipacdo viscosa tem relagdo direta com a
resposta do fluido, pois com a reducdo dessa razdo, menores sdo 0s picos de pressdo e mais
atrasado o reinicio ocorre.

Kumar et al. (2016) elaboraram modelo reoldgico para quantificar, correlacionar e predizer
0 comportamento tixotropico, viscoelastico e viscoplastico de petroleo. A simulacao desse modelo
permitiu estudar de forma satisfatoria a propagacdo de pressdo dos fluidos com baixa e alta
compressibilidade. No caso de compressibilidade alta, a onda de pressdo era governada pela quebra
do gel, que ocorria de forma sequencial, facilitando o reinicio. J& para o caso de compressibilidade
baixa, a onda de pressdo se propagava até que a pressdo exercida pelo fluido na parede se igualasse
a pressdo aplicada.

Por fim, sdo apresentados os trabalhos que avaliaram o reinicio de escoamento utilizando
Laponita® RD. Bjgrkevoll et al. (2003) desenvolveram um modelo que prevé os picos de pressdo
de quebra do gel num tubo anular quando a bomba € ligada apds um determinado tempo de repouso
do fluido. A validagdo do modelo foi feita com pardmetros de solugdo de Laponita® RD obtidos
de medidas reométricas. Este modelo considerou os efeitos da compressibilidade do fluido e da
elasticidade em pocos longos.

Avaliando o escoamento de solugdo tixotropica, Labanda e Llorens (2006) criaram um
modelo que prevé satisfatoriamente o comportamento de uma solucéo com 3% de Laponita® RD
em massa, submetida a um loop de histerese, baseado no modelo viscoelastico de Maxwell. Em
outro trabalho, Labanda e Llorens (2008) aprimoraram um modelo que previa a tixotropia de
solugdes de Laponita® RD 2% (em massa) por meio do alinhamento da estrutura interna em relagao
a taxa de deformacéo aplicada, e também pelos tempos tixotropicos de quebra e reestruturacdo do
fluido.

2.2.2 Estudos Experimentais

Esta secdo aborda os trabalhos experimentais que foram realizados tanto em rebmetro como
em aparatos com tubulagdo. Inicialmente, evidencia-se os trabalhos de diversos autores que
investigaram os efeitos dos histdricos de cisalhamento, tempo de repouso da amostra e pressdes

necessarias para o reinicio de escoamento. Posteriormente, sdo mostrados os estudos experimentais
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com solugdes aquosas de Laponita® RD, onde sdo avaliados a tixotropia e o efeito do tempo de

repouso.

2.2.2.1 Petroleo e 6leo formulado

O petroleo gelificado possui dependéncia de varios parametros reoldgicos. Na tentativa de
compreender melhor a influéncia de cada caracteristica reolégica que o material apresenta sobre a
estrutura gelificada durante o reinicio de escoamento. Desses estudos, 0s mais relevantes para o
trabalho serdo comentados a seguir.

Para estudar o reinicio é interessante avaliar como ocorre a propagacdo de pressdo na
estrutura gelificada, e como ocorrem as falhas que induzem a quebra do gel. O estudo da
propagacdo da onda de pressao foi realizado por Lee et al. (2008), EI-Gendy et al. (2012) , Luthi
et al. (2013) e Kumar et al. (2016). Luthi et al. (2013) comentam que considerar que o reinicio do
escoamento ocorre simultaneamente com o momento da quebra de toda a estrutura gelificada é
uma suposi¢do muito conservadora. Como foi mostrado experimentalmente, a quebra ocorre
primeiro na entrada da tubulacdo, onde a pressao € aplicada, e entdo esta vai se propagando com a
onda de pressdo até ocorrer a quebra completa do gel. A propagacdo da quebra da estrutura
gelificada da entrada para o final da tubula¢&o também foi demonstrado por EI-Gendy et al. (2012)
utilizando o P1V, e por Lee et al. (2008).

El-Gendy et al. (2012) explicaram que o processo de propagacdo de pressdo na estrutura
gelificada ocorre em duas etapas. Apos a gelificacdo, aplica-se a pressdo na entrada da tubulacéo,
com magnitude inferior a pressao de reinicio, e entdo ocorre um leve aumento da pressdo na saida,
e posteriormente um gradual aumento com um tempo de atraso, de forma que o perfil de presséo
axial resultante seja linear. Este atraso caracteristico da pressao se deve a dependéncia temporal
do gel e também foi observada por Kumar et al. (2016). A deformacdo do gel medida pelo PIV
também mostrou 0 mesmo processo do perfil de pressdo axial dependente do tempo nas duas
etapas. Além disso, ressalta-se que neste trabalho, os autores mostraram que com pressoes
inferiores e proxima a pressao obtida pela tenséo limite de escoamento medida com reémetro é
possivel reiniciar o escoamento, porém com um tempo maior que o exigido para pressdes elevadas.

No reinicio de escoamento, a quebra da estrutura gelificada do material pode ocorrer através
de dois tipos de falhas, que podem ser coesivas (quebra na estrutura cristalina interna da estrutura)
ou adesivas (quebra na superficie entre parede e gel). Lee et al. (2008) e Jemmett et al. (2013)
avaliaram experimentalmente como ocorre essas falhas na estrutura de 6leo parafinico. Lee et al.
(2008) analisaram o ponto de delimitacdo entre falhas coesivas e adesivas, indicando que estas

falhas podem ocorrer ou nédo, a depender da taxa de resfriamento imposta. Estas falhas podem
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ocorrer devido a influéncia da variacéo da taxa de resfriamento, tamanho, densidade e forma dos
cristais que determinam qual falha ocorre predominantemente. Jemmett et al. (2013) compararam
0 comportamento entre as estruturas das matrizes de géis homogéneos e heterogéneos. Tais géis
sdo formados durante a parada de escoamento que ocorre seguido por resfriamento abaixo do ponto
de gelificacdo do 6leo, o qual foi definido pelos autores sendo a temperatura em que a estrutura do
gel ndo se modifica. A estrutura do gel homogéneo é caracterizado por ndo ter cristais cisalhados
pré-existentes no fluido, enquanto o heterogéneo tem cristais cisalhados pré-existentes no
momento de parada do escoamento. Os autores concluiram que as estruturas heterogéneas
gelificadas s& menos resistentes que as homogéneas, quando formadas sob condigdes
experimentais semelhantes. A explicacdo deste fendmeno se deve ao fato de que as interagdes
entre a rede cristalina sdo fracas e, como consequéncia, ha ocorréncia de falhas coesivas internas
do material. Este fendmeno foi confirmado pela técnica de PIV, que provou a formacao da falha
coesiva no centro do gel para todas as taxas de presséo aplicadas.

Avaliando o encolhimento da amostra e a formacéo de espacos vazios na estrutura gelificada,
Rosso (2014) verificou que ambos 0s parametros provocam o aumento do tempo para que o pico
de pressdo ocorra, e consequentemente, para a expulsao do material gelificado na tubulacdo. Além
disso, Van der Geest et al. (2015) observaram que a compressibilidade também interfere na
magnitude da pressdo e no tempo requerido para o reinicio ocorrer.

Comumente, para comparar 0s resultados dos estudos reoldgicos e de simulacdo com de
tubulacdo, diversos autores (Rgnningsen, 1992; Borghi et al., 2003; Lee et al., 2008; Margarone
et al., 2010; EI-Gendy et al., 2012; Fossen et al., 2013; Kumar et al., 2016) estimam a minima

pressao requerida para reiniciar o escoamento através da equacao de balango de forca:

4wa

APmin = (7

em que APy, € a diferengca minima de presséo necessaria para reiniciar o escoamento, L € o
comprimento da tubulacéo, D é o didametro interno e r,, € a tenséo na parede da tubulagéo.

A utilizacdo da Equacdo 7 considera que o escoamento do fluido gelificado se inicia na
parede da tubulagdo, que é onde a tenséo de cisalhnamento possui maior magnitude, e entdo assume-
se que esta tensdo de cisalhamento é a tensdo limite de escoamento. Entretanto, € necessario
ressaltar que essa equacdo superestima a pressdo para reiniciar 0 escoamento nas tubulagdes

(Fossen et al.,, 2013; Van der Geest et al., 2015), posto que ndo contempla efeitos de
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compressibilidade, encolhimento do fluido, deslizamento na parede e diferentes condigdes de
resfriamento.

Rgnningsen (1992) comparou os resultados de tenséo limite de escoamento obtidos em uma
tubulacdo com os de rebmetro controlado por tensdo atraves da Equacdo 7. O autor conclui que
apesar da diferenca de 15% a 20% entre os valores de tensdo limite obtida pelos dois instrumentos,
os resultados do redmetro podem ser utilizados como complemento aos dados do aparato
experimental. De forma similar, Lee et al. (2008) observaram também que os resultados do
redbmetro, controlado por tensdo, previram com boa aproximacéo a pressdo de quebra de gel na
tubulacéo. A justificativa para a diferenca dos resultados entre o redbmetro e o aparato experimental
foi a distribuicdo ndo uniforme de pressdo ao longo da tubulagdo. Este comportamento de perfil
ndo linear é consequéncia da compressibilidade e da formacdo de vazios no gel. Como
consequéncia dos vazios, ocorre a diminuicdo da area efetiva de contato entre a estrutura gelificada
e a parede, o0 que reduz o esforco de cisalhamento na parede, e entdo a pressdo de reinicio fica
menor que a prevista pela Equagdo7 (Lee et al., 2011). Este fendbmeno também foi reportado nas
pesquisas de Borghi et al. (2003) e Luthi et al. (2013).

Em relacdo a influéncia do tempo de repouso sobre as pressdes necessarias para realizar o
reinicio, Visintin et al. (2005), Luthi (2013) e Rosso (2014) concluiram que quanto maior o tempo

de repouso, maior é a pressao de reinicio observadas, devido a maior estruturagéo do gel.

2.2.2.2 Laponita® RD

Laponita® RD é um mineral de argila sintética, que possui uma forma nanométrica com
distribuicdo de carga elétrica ndo uniforme (Jatav e Joshi, 2014). Quando disperso em agua, este
material apresenta comportamento viscoplastico, levemente viscoelastico e tixotrépico (Escudier
e Presti, 1996).

Willenbacher (1996) avaliou a evolugédo da viscosidade em regime permanente por meio de
um ensaio redmetrico. Foi observado um continuo aumento da viscosidade durante os 16 dias
analisados, sem haver diminuicéo da tendéncia de crescimento.

Escudier et al. (1995) estudaram o escoamento de uma solugdo de Laponita® RD de 1,5%
em massa. Os autores caracterizaram a tixotropia do material ao notarem que o tempo para que a
viscosidade de equilibrio fosse alcangada era de 3000 segundos, tanto na estruturacdo como na
desestruturacdo. O tempo de estruturacdo foi determinado experimentalmente ao reduzir
rapidamente a tensdo de cisalhamento de 35 para 15 Pa, enquanto que o de desestruturacdo foi ao
impor rapidamente a tensdo de 15 Pa, partindo do repouso. Em outro estudo, Escudier e Presti

(1996) avaliaram o escoamento de soluc&o de Laponita® RD em tubulagio com velocimetria laser.
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Os valores de viscosidade e tensdo limite de escoamento obtidos na unidade experimental com
tubulacdo foram significativamente maiores quando comparados aos resultados do redmetro,
implicando que o material proximo a parede da tubulacdo ndo escoou por tempo suficiente, e ndo
alcancou o equilibrio estrutural.

Corvisier et al. (2001) avaliaram o desenvolvimento do perfil de velocidade de Laponita®
RD (2% em massa) hum circuito experimental através da técnica de PIV. Os autores observaram
0 achatamento do perfil de velocidade na regido central do tubo devido a aglomeracdo de
particulas. Concluiu-se neste estudo que a interacdo entre as particulas € fundamental no
desenvolvimento do escoamento, pois neste caso a escala de tempo de relaxagdo mecénica do
fluido é menor que a escala de tempo de associagdo das particulas.

Bjarkevoll et al. (2003) investigaram a influéncia do tempo de repouso sobre 0s picos de
tensdo exibidos por amostras de Laponita® RD com concentracdo de 0,75 e 1%. Foram avaliados
o efeito do tempo de repouso que variam entre 30 segundos e 32 minutos. Os pesquisadores
atestaram que quanto maior o periodo de repouso, maior o valor do pico inicial e mais tempo leva
para 0 escoamento atingir regime permanente. Labanda e Llorens (2008), Agoda-Tandjawa et al.
(2016) e Davila e d’Avila (2017) verificaram o aumento do médulo elastico do material com o
tempo de repouso. Além disso, Agoda-Tandjawa et al. (2016) constataram que o modulo de
armazenamento aumentou em amostras com maiores concentracdes de Laponita® RD, e maiores
temperaturas.

Willenbacher (1996) verificou que a gelificacdo da solucio aquosa de Laponita® depende da
concentracéo da Laponita® e do sal (NaCl) adicionado, podendo demorar de horas até dias. Joshi
et al. (2008) também avaliaram o efeito da concentracdo de cloreto de sddio (NaCl) em solugédo de
Laponita® RD, com concentracdo de 2,5 e 3% em massa. Para as solucdes com concentragdo de
fons Na* inferior ou igual a 10 M, as forcas predominantes no material s&o de respulséo, e este
comporta-se como um sélido vitreo. Enquanto que nas concentragdes acima de 10* M, as forcas
de repulsdo sao neutralizadas, gerando uma estrutura gelificada. Na mesma linha, Shahin e Joshi
(2010) investigaram o comportamento do envelhecimento de suspensio aquosa de Laponita® RD
(2,8% em massa), que indicaram irreversibilidade parcial do material durante os experimentos
reoldgicos.

Baghdi et al. (2008) estudaram o envelhecimento de solucdes de Laponita® RD diluidas em
agua com pH controlado de 10, por um periodo de um pouco mais de 1.000 dias. Em concentragdes
baixas (1% em massa), 0 material evoluiu lentamente mudando de um comportamento de liquido
viscoelastico para solido vitreo. Neste caso formaram-se aglomerados que interagiam de forma

repulsiva. Em concentracGes mais elevadas (3% em massa), formou-se solido vitreo rapidamente
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e composto por particulas individuais. Por Gltimo, para as concentracfes intermediarias, formou-
se um solido vitreo com uma combinagdo de aglomerados e particulas individuais.
A partir da revisdo bibliografica determinou-se 0s objetivos especificos, que estdo

apresentados a seguir.

2.3 OBJETIVOS ESPECIFICOS

A revisao da literatura realizada mostrou que ha poucos trabalhos de reinicio de escoamento
que utilizam Laponita® RD, e entre os trabalhos avaliados a maioria foi realizada por meio de
ensaios reométricos. Portanto, como objetivos especificos propbs-se estudar o reinicio de
escoamento com solucdo aquosa de Laponita® RD a partir de uma unidade experimental com
tubulacéo, posto que possuem caracteristicas de operacao mais proximas as observadas em campo.
A unidade experimental foi desenvolvida no Centro de Pesquisas em Reologia e Fluidos Néo
Newtonianos (CERNN) na UTFPR-Curitiba. Os testes a serem realizados s&o curva de
escoamento, patamares de vaz&o e pressdo, e reinicio de escoamento com imposi¢éo de vazdo com
diferentes tempos de repouso e visualizacdo. Por meio dos testes de curva de escoamento e de
reinicio de escoamento € possivel caracterizar o comportamento do fluido na condicdo de regime
permanente e transiente, respectivamente. Nos testes de patamares de imposicdo de vazdo sera
demonstrado que o material apresenta tixotropia. Posteriormente, o reinicio com imposicao de
vazdo com tempo de repouso analisara a influéncia de diferentes tempos de repouso sobre as
pressdes de reinicio. Ja os testes de reinicio com visualizacdo e de patamar de pressdo vao
comparar se a tensdo que o fluido escoa € equivalente a tensdo limite de escoamento obtida através
da curva de escoamento. Por fim, a anélise dos resultados contribuirdo com a lacuna de trabalhos
experimentais, auxiliando na compreensdao da influéncia da tixotropia sobre o reinicio de

escoamento.

2.4 SINTESE DO CAPITULO

Inicialmente, foi apresentado a fundamentacdo teodrica para fluidos newtonianos
generalizados, e em seguida discutido os conceitos de tixotropia e bandas de cisalhamento.
Posteriormente, foi realizada a revisao bibliografica sobre o reinicio de escoamento com petréleo,
6leo formulado e Laponita® RD. A revisdo bibliografica foi dividida em simulagio numérica e
modelagem matematica, e em trabalhos experimentais (reométricos e tubulacdo). Por meio da
revisdo, destacam-se que:

> Solugdes aquosas de Laponita® RD apresentam comportamento de fluidos

viscoplasticos, pouco viscoelastico e tixotropicos;
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> H& poucos trabalhos experimentais de avaliacdo do reinicio de escoamento
utilizando Laponita® em tubulacdes;

> A compressibilidade deve ser considerada durante o reinicio de escoamento de
materiais tixotrépicos;

> A desestruturacdo de materiais gelificados ocorre primeiro préximo as paredes
internas da tubulacéo;

> Press@es inferiores as obtidas através da equacao de balan¢o de forca (Equacéo 7),
desde que aplicadas por intervalos de tempo suficientes, podem reiniciar o escoamento de fluidos
gelificados.

Por ultimo, foi apresentado os objetivos especificos do trabalho alinhando com a lacuna da

revisdo bibliografica de trabalhos de Laponita®.
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3 DESCRIC}AO DA UNIDADE EXPERIMENTAL

Este capitulo esta dividido em trés seces. A primeira secdo é referente aos trés sistemas que
compdem a unidade experimental: i) sistema hidraulico; ii) sistema de refrigeracéo e aquecimento;
e iii) sistema de controle e aquisi¢do de dados. A segunda secdo aborda as incertezas das variaveis
experimentais calculadas ao longo do trabalho enquanto, a terceira secdo discute a influéncia de

parametros secundarios sobre as medidas de pressdes e sobre 0 escoamento na serpentina.

3.1 SISTEMAS DA UNIDADE EXPERIMENTAL

A unidade experimental utilizada no presente trabalho foi construida por Rosso (2014) para
simular o reinicio de escoamento de petréleo parafinico em condi¢gdes de producdo offshore.
Posteriormente, o aparato foi modificado por Pereira (2018) para melhorar o controle de
temperatura. A configuracdo atual da unidade experimental esta ilustrada na Figura 7 com
indicacdo de alguns componentes internos como as bombas seringas, serpentina, tubulacdo de
desvio, reservatorio, valvula pneumatica (V5), transdutores de pressdo, termopares, conexio “T”,
resisténcias elétricas e evaporadora.

A unidade experimental é composta pelos sistemas: hidraulico, refrigeracdo e aguecimento,
e controle e aquisicdo de dados, que estdo inseridos numa camara térmica cujas dimensfes sao
2,34 m de comprimento, 1,42 m de produndidade e 1,78 m de altura. A camara conta com
isolamento térmico nas paredes e nas portas para manter a temperatura uniforme e controlada,
sendo as paredes compostas por placas de poliestireno de 100 mm de espessura e as portas por

placas de 50 mm.

3.1.1 Sistema Hidraulico

A partir da Figura 8 € possivel observar os componentes do sistema hidraulico: duas bombas
seringa, tubulacdo de desvio, tubulacdo principal na forma helicoidal (serpentina), conexao tipo
“T”, reservatorio e cinco valvulas pneumaticas. A Figura 8 apresenta uma representagdo
esquematica da unidade experimental para facilitar no entendimento do funcionamento do sistema

hidraulico.
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Figura 7 — Componentes da unidade experimental do CERNN.
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Fonte: Autoria propria.
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Figura 8 — Representa¢do esquematica da unidade experimental.
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O funcionamento do circuito hidraulico ocorre com as bombas operando no modo
independente, i.e., enquanto uma esta sendo preenchida a outra esta bombeando fluido, de forma
que o material na tubulacéo esteja sempre sendo cisalhado. Logo ap6s passar pela bomba, o fluido
tem duas possiveis trajetorias para percorrer: serpentina ou desvio, a depender do teste realizado.
Depois de passar por qualquer uma das trajetdrias, o fluido retorna ao reservatorio, onde fica
armazenado. Esta breve descri¢do elucida o caminho percorrido pelo fluido durante os ensaios,
como indicado pelas setas no circuito hidraulico da Figura 8.

As bombas seringas sdo da marca Teledyne ISCO (modelo 500D) e funcionam na faixa de
pressdo entre 0,7 e 258 bar, e de vazéo entre 0,001 a 204 ml/min. De acordo com o fabricante, a
precisdo em relacdo a vazdo e pressdo é de £ 0,5%, e possuem volume morto de 4 ml. Ambas as
bombas funcionam por deslocamento de pistdo, e podem ser controladas por vazéo ou pressao,
sendo que no primeiro caso o controle é de modo direto e no segundo € indireto.

Toda a tubulagéo do circuito hidraulico € feita de aco inox 316, exceto o tubo capilar (cobre)
do desvio. A tubulacdo da serpentina tem 50,5 m de comprimento e didmetro interno de 10,0 mm.
O célculo do diametro interno é apresentado no APENDICE A. A serpentina possui altura de
752 mm, espiras com diametro de 750 mm, e volume interno de aproximadamente 4,30 L. Ao
longo da serpentina ha quatro transdutores de pressdo, identificados como P1, P2, P3 e P4 (ver
Figura 8), que estdo posicionados aproximadamente a 11,06 m entre si. A distancia da entrada da
serpentina até P1 e de P4 até a saida € de 8,63 m. A Tabela 1 indica as principais distancias em
relacdo a tubulacéo helicoidal (serpentina). Na saida da serpentina ha a conexao do tipo “T” onde
uma das extremidades pode ficar aberta ¢ voltada para cima. O objetivo da conexdo em “T” ¢é

visualizar a saida de fluido no teste de reinicio de escoamento.

Tabela 1 — Dimensdo da tubulacdo helicoidal.

Dimenséo Valor numérico
Comprimento total da serpentina ( Ligtg] ) 50,5m
Altura da serpentina 0,752 m
Diametro médio das espiras da serpentina 0,75 m
Diametro interno da tubulacdo (D) 0,01 m
Distancia entre P1 e P2 11,06 m
Distancia entre P2 e P3 11,02 m
Distancia entre P3 e P4 11,10 m

Na entrada da linha de desvio ha a valvula V5 em série com o tubo capilar de cobre cujo

didmetro interno é 2,03 mm e o comprimento de aproximadamente 2,00 m, conforme mostrado na
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Figura 9. A linha de retorno € utilizada para permitir o controle indireto de pressdo, como é
detalhado no Capitulo 4 na Subsecdo 4.2.6.

Figura 9 — Linha de desvio composta pelo calipar e valvula V5.

Fonte: Autoria propria.

O reservatorio principal tem capacidade de armazenamento de 12 L, com altura de 32 mm e
didmetro de 22,28 mm, e é fechado hermeticamente para prevenir evaporacdo da amostra. Além
disso, possui internamente um termoresistor (PT100) para indicar a temperatura e um agitador para
manter a amostra homogénea.

As valvulas (V1 a V4) eletro-pneumaticas sao do tipo esfera com conexdo roscada, da marca
Swagelok e modelo SS-83PS6. As valvulas V1 e V3 controlam a entrada de fluido nas bombas,
enquanto as valvulas V2 e V4 controlam a saida. Estas quatro valvulas sdo acionadas pelo
controlador (CTL) das bombas, que fica localizado ao lado do computador da unidade
experimental. H& ainda a valvula da linha do desvio (\V5) que é da marca Hoke (modelo 0722A5)
e que possui retorno por mola. O acionamento da valvula V5 é feito através do software LabVIEW.
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3.1.2 Sistema de Refrigeracdo e Aquecimento

O sistema de aquecimento é composto pelo conjunto de resisténcias elétricas e o sistema de
refrigeracdo por evaporador e unidade condensadora, cuja capacidade é controlada por inversor de
frequéncia que atua no compressor da unidade condensadora. O objetivo do sistema de refrigeracédo
e aquecimento é manter a cadmara térmica na temperatura desejada para cada experimento. A
temperatura do teste é controlada pelo software LabVIEW que atua sobre o conjunto de resisténcias
elétricas e o sistema de refrigeracdo por meio do controlador PID (Proporcional, Integral e
Derivativo).

O sistema de aquecimento € composto por 24 resisténcias elétricas do tipo mola de baixa
inércia térmica, funcionando na voltagem de 220 V. Cada resisténcia dissipa 500 W, resultando no
total de 12.000 W de poténcia instalada. As resisténcias estdo localizadas abaixo dos ventiladores

do evaporador como indicado na Figura 10.

Figura 10 — Resisténcias elétricas e ventiladores da evaporadora.
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Fonte: Autoria propria.

O evaporador é da marca Thermokey, modelo DFTC54RDE, e conta com cinco ventiladores
axiais instalados na parte superior da camara térmica, como mostrado na Figura 10. A unidade
condensadora € composta pelo condensador, compressor e reservatorio do fluido refrigerante,
sendo da marca Danfoss, que operam com fluido refrigerante R-22. O condensador (modelo
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HCMO040B20Q) tem capacidade frigorifica de aproximadamente 8200 W, e o compressor (modelo
MT40JH3FVE) é de 18,4 bar. A Figura 11 mostra a unidade condensadora.

Figura 11 — Unidade condensadora.

unidade condensadora

Fonte: Autoria propria.

Pereira (2018) aprimorou o controle de temperatura da unidade, instalando chapas metalicas
perfuradas no interior da camara para direcionar o escoamento de ar e melhorar a homogeinizagao
da temperatura. Além disso, foram adicionados dois ventiladores dentro da camara para manter a

temperatura mais uniforme.

3.1.3 Sistema de Controle e Aquisi¢do de Dados

Sistema composto por termopares, transdutores de pressdo, controlador (CTL) da bomba,
placas de aquisic¢ao de dados, computador e software LabVIEW.

H4 oito termopares adesivos instalados ao longo do circuito hidraulico (vide Figura 8), sendo
todos da marca Omega, modelo AS-1T e tipo T. Sua faixa de operacdo é de -66 a 177 °C, com
tempo de resposta de até 0,3 segundos e incerteza de +1°C. O primeiro termopar (T1) esta
localizado logo apds a saida das bombas, enquanto os outros (T2 — T8) estdo instalados ao longo
da tubulacdo helicoidal, sendo distribuidos de forma visualmente uniformes. Na Figura 12 é

apresentada a forma como o termopar esta fixado na parede externa da serpentina.
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Figura 12 — Termopar adesivo na serpentina.

Fonte: Autoria propria.

Os cinco transdutores de pressdo utilizados sdo do fabricante HBM, sendo um modelo P3
Top Class e os outros quatro P3 Industrial Class. O transdutor Top Class (P0) opera entre 0 e 50 bar
com precisdo de 0,15% do fundo de escala, enquanto os quatro transdutores (P1, P2, P3 e P4) da
Industrial Class operam entre 0 e 20 bar com precisdo de 0,1%. Todos os transdutores possuem
taxa de aquisicdo de 500 Hz. Vale ressaltar que o transdutor PO por possuir maior incerteza sé sera
utilizado como referéncia da pressdo imposta pela bomba no teste de patamares por imposicéo de
pressdo. Na Figura 13 é mostrado o transdutor P3 Industrial Class, o qual fica acoplado a

serpentina.

Figura 13 — Transdutor de pressdo P3 Industrial Class de 20 bar da fabricante HBM.
i —

Fonte: Autoria propria.

Cada transdutor possui um termoresistor interno, o qual mede a temperatura do fluido dentro

da tubulacdo. Entretanto, por serem termoresistores de dois fios possuem baixa preciséo e entdo sé
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serdo utilizados como referéncia para avaliar a estabilizacdo da temperatura dentro da tubulacdo.
Além desses termoresistores, ha outro que mede a temperatura do fluido dentro do reservatoério.

O controlador (CTL) das bombas é da marca Teledyne ISCO, D-Series e modelo 500HV.
Através do CTL define-se 0 modo de controle das bombas, que pode ser por pressao ou vazéo, e
também o modo de atuagdo das duas bombas, que podem atuar de modo continuo, ambas bombas
deslocando fluido a0 mesmo tempo, ou independentes. O controlador permite ainda a abertura e
fechamento das valvulas de entrada e saida das bombas (V1, V2, V3 e V4).

O controle da unidade experimental € realizado pelo controlador das bombas e por meio da
interface do software LabVIEW, instalado no computador do aparato experimental. Os dados de
pressdo, temperatura e vazdo séo adquiridos e controlados por meio de cinco placas de aquisicéo
de dados da National Instruments, sendo quatro placas de entrada e uma de saida. Estas placas
ficam no painel de controle, localizado no lado externo da camara. As placas que recebem o sinal
analdgico de temperatura sdo a NI 9213 e a NI 9217, sendo utilizadas para os sinais dos termopares
e termoresistores dos transdutores de presséo, respectivamente. A placa NI 9237 recebe o sinal de
pressdo dos transdutores. A placa (comando) NI 9474 ativa e desativa as resisténcias elétricas, o
sistema de refrigeracdo e as valvulas pneumaticas, enquanto a placa NI 9265 controla o inversor
de frequéncia do compressor. O inversor é da marca Siemens, modelo Micromaster 440 de 5,50 kW
de poténcia.

A interface do software LabVIEW é mostrada na Figura 14. Observa-se os graficos de
temperatura e pressao onde € monitorado o comportamento das temperaturas dos termoresistores
e termopares (grafico da esquerda) e das pressdes dos transdutores (grafico da direita), ambos em
relagcdo ao tempo. Ambos gréficos sdo utilizados para verificar o equilibrio térmico na cdmara e a
condicg&o de regime transiente ou permanente das pressdes durante o escoamento do fluido.

Na parte inferior esquerda da interface do LabVIEW também pode-se observar os valores
instantaneos da temperatura em cada termoresistor e termopar, a temperatura média na camara
térmica com seu respectivo desvio padrdo. Ha ainda a indicagdo da temperatura desejada onde
define-se a temperatura da camara térmica. Na parte inferior central, verifica-se a abertura e
fechamento da valvula (V5) da linha do desvio. Como padrdo do programa, a valvula V5 fica
fechada.

Na parte inferior direita, observa-se as pressdes em cada transdutor, o tempo decorrido no
teste, e a diferenca de pressdo e tensédo referente aos transdutores P1 e P4. Além disso, ha os botdes
de salvar e de reset. Através dos botdes de reset reinicia-se os dados instantaneos do contador
(timer) do tempo de teste, da presséo e da temperatura e por meio do botdo salvar grava-se os dados

de presséo e temperatura dos ensaios.
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Figura 14 — Interface do software LabVIEW.
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3.2 INCERTEZAS EXPERIMENTAIS MEDIDAS E CALCULADAS
Para garantir a confiabilidade dos resultados experimentais é necessario avaliar a incerteza
relacionada a todas as variaveis medidas e calculadas ao longo do trabalho. O calculo da incerteza
deve considerar os erros sistematicos e aleatorios, sendo que o erro sistematico esta atrelado ao
instrumento utilizado, e o aleat6rio a leitura humana ou ruido elétrico (Coleman e Steele, 2009).
Dessa forma, foi calculado a incerteza para pressdo, diferenca de pressdo entre os

transdutores P1 e P4 (AP,_4), comprimento total da serpentina ( Lypig ), COMprimento entre os

trandutores P1 e P4, diametro (D) e temperatura média (T ). A partir dessas variaveis, pode-se
calcular a propagacéo de incerteza pelo método de Série de Taylor para a tensdo de cisalhamento

(7w ), taxa de deformagéo aparente (74p ) € viscosidade aparente (775, ). Os calculos de incerteza

e propagacao de incerteza de todas as variaveis avaliadas estdo detalhados no APENDICE B
Na Tabela 2 apresentam-se as incertezas e as incertezas percentuais para cada variavel
analisada. Pode-se observar que a maior incerteza percentual é de 4,4% referente & viscosidade

aparente, considerando diferenca de pressdo (AP,_,) de 1 bar. Entretanto, conforme discutido no

APENDICE B com o aumento da diferenca de pressdo, menor é a propagacdo do erro sobre a
tensdo de cisalhamento, taxa de deformacéo aparente e viscosidade aparente. Portanto, como a
diferenca de pressdo entre P1 e P4 nos ensaios sdo superiores a 1 bar, pode-se a concluir que
incerteza percentual maxima da unidade experimental obtida nos ensaios realizados sera inferior

a 4,2%, posto que a difererenca de pressdo medida nos ensaios é superior a 1 bar.

Tabela 2 — Incertezas medidas e calculadas da unidade experimental

Incerteza percentual

Variavel Valor [-] Incerteza (Jy ) [-] (B %) []

Diferenga de presséo, APl_4 [bar] 1,0* 0,04 4,2*

Comprimento total da tubulagéo, Ltotal [mm] 50533 13,0 0,02

Comprimento entre P, e P, [mm] 33200 11,0 0,03
Temperatura média, T [°C] - 1,0 -
Diametro médio, D [mm] 10.0 0,04 0,4

Tenséo de cisalhamento, 7, [Pa] 7,6* 0,30* 4,2*

Taxa de deformagéo, 7ap [sY] - - 1,2

Viscosidade aparente, 775, [Pa.s] - - 4.4%

*Valores calculados para de AP_, =1bar.
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3.3 VERIFICAC;AO DA UNIDADE EXPERIMENTAL

E essencial verificar a unidade experimental para garantir a validacdo dos resultados
experimentais. Dessa forma, foram realizadas a verificagcdo do controle de temperatura, da
influéncia da pressédo hidrostatica e da geometria da serpentina nas medigdes de pressdes entre 0s
transdutores (P1 e P4). Estas analises estdo detalhadas no APENDICE C.

Foi mostrado que o controle de temperatura é eficaz e mantém a temperatura média constante
dentro da camara térmica durante o0s ensaios. Destaca-se que quanto menor a vazao imposta maior
0 desvio padrdo de temperatura entre os termopares. Assim, o0 desvio padrdo méaximo de
temperatura obtido foi de 0,2 °C na menor vazdo de 0,064 ml/min. Por outro lado, para vazdes
maiores, o desvio padrdo de temperatura foi menor, sendo que para a vazao de 193,2 ml/min foi
de 0,15 °C.

Como os transdutores de pressao estdo dispostos verticalmente na tubulacdo helicoidal ha
uma diferenca de pressdo hidrostatica. Para a diferenga de altura de 0,45 cm entre os transdutores
P1 e P4, que sdo os transdutores de maior interesse neste trabalho, foi calculada a presséo
hidrostatica de 0,04 bar. Este valor é da mesma ordem da incerteza da diferenca de pressao entre
os transdutores, e portanto ndo interfere no resultado final das medidas de pressdes.

Por altimo, foi investigado o efeito da geometria helicoidal da tubulacdo sobre o escoamento.
De acordo com Ghobadi e Muzychka (2015), a imposicdo de altas vazdes em tubos helicoidais
pode acarretar no surgimento de escoamento secundario devido a acdo da forca centrifuga. Para
avaliar este fendmeno, foi utilizado a correlacdo proposta por Srinivasan et al. (1968), que

relaciona o numero de Dean ( D,,) com o fator de atrito da tubulagéo. O D,, € fungdo do nimero

de Reynolds, e do diametro interno da tubulacdo e da serpentina. Devido as baixas vazdes, e
consequentemente aos baixos valores de numero de Reynolds utilizados ao longo do trabalho, o
escoamento na serpentina € comparavel com escoamento em tubulacdo reta. Logo, ndo héa

formacédo de escoamentos secundarios.

3.4 SINTESE DO CAPITULO

Neste capitulo foram apresentados os sistemas hidraulico, de refrigeracéo e de aquecimento,
e o controle e aquisicdo de dados, que compdem a unidade experimental. Foram destacados todos
0S componentes com as suas respectivas especificagdes.

Além disso, foram destacados os valores referentes as incertezas experimentais atreladas as

variaveis medidas e calculadas ao longo do trabalho. Por fim, foi demonstrado que os efeitos
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secundarios de presséo hidrostatica entre os transdutores e o formato helicoidal da tubulacdo néo

afetam os resultados finais das pressdes mensuradas.
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4  MATERIAIS E METODOS

Este capitulo demonstra a formulacdo do fluido de trabalho e os procedimentos
experimentais dos ensaios realizados. Inicialmente, apresenta-se a formulagédo da solucdo aquosa
de Laponita® RD. Em seguida, descreve-se os testes experimentais da evolugdo da viscosidade da
amostra, curva de escoamento, patamares por imposicdo de vazdo e pressdo e, reinicio de

escoamento por imposicdo de vazédo, com diferentes tempos de repouso e visualizacao.

4.1 FLUIDO DE TRABALHO

Para avaliar o efeito da dependéncia temporal (tixotropia) do fluido sera utilizado uma
solugdo aquosa de Laponita® RD da fabricante BYK Aditivos e Instrumentos, com 2% em massa.
A Laponita® é um mineral de argila sintético composto por particulas na forma de laminas
nanométricas de 30 nm didmetro e 1-4 nm de espessura (Thompson e Butterworth (1992)), com

distribuicédo de carga elétrica ndo uniforme (Jatav e Joshi, 2014). A férmula quimica é representada
por Na+0’7[(Si8,0M95,5Li0’3)020 (OH4)]_O'7 (Tanaka et al., 2014).

Quando disperso em &gua, a Laponita® apresenta comportamento viscoplastico, levemente
viscoelastico e tixotrépico (Escudier e Presti, 1996). Alguns autores (Tanaka et al., 2004; Abedi
et al., 2019) relatam que a adicdo de 10 M de cloreto de sodio (NaCl) favorece a interagdo entre
as particulas da suspensao, aumentando a forca idnica e a tensdo limite de escoamento do material.
Além disso, o pH da solucdo aquosa deve estar proximo a 10, assim garante-se a estabilidade
quimica das particulas (Tanaka, et al., 2004).

Para formular a solugio aquosa de Laponita® com 2% em massa, foram adicionados 260 g
de Laponita® RD e 103 M de NaCl em 13 L de 4gua destilada sob agitacdo constante. Em seguida,
a amostra foi mantida sob agitacdo por 5 horas para garantir a homogeinizacdo completa da
mistura. Entdo, foi medido o pH que resultou em 10, logo ndo foi necessario fazer nenhuma
correcado. Por fim, a solugdo foi colocada cuidadosamente e aos poucos no reservatério da unidade
experimental utilizando um béquer, para evitar a formacao de bolhas durante o despejamento.

A partir do dia que a amostra foi formulada (26/02/2019), a solugio aquosa de Laponita®
comecou a ser cisalhada, i.e., escoada quase que diariamente, exceto finais de semana. Apos
aproximadamente dois meses de cisalhamento, o efeito de tixotropia (pico de pressdo destacado)
comegou a ficar evidente nos testes de reinicio de escoamento. A partir de entdo, os primeiros

ensaios comegaram a ser realizados, sendo estes ensaios referentes a 12 bateria de teste.
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4.2 TESTES EXPERIMENTAIS

Os testes que foram desenvolvidos ao longo do trabalho sdo evolugéo da viscosidade, curva
de escoamento, patamares por imposi¢do de vazao, patamares por imposicdo de pressdo, reinicio
por imposicao de vazdo, com diferentes tempos de repouso e visualizacdo. Todos os testes foram
realizados na temperartura de 25 °C em triplicata, para assegurar a repetibilidade dos ensaios.

Willenbacher (1996) ressalta que a estabilidade de fluidos tixotrépicos, especificamente
solugbes aquosas de Laponita® RD, s6 ¢ alcangado num tempo hipoteticamente infinito, devido a
constante evolucdo do material, e neste tempo a viscosidade seria infinita. Isto implica que para
analisar os resultados é necessario utilizar um critério de regime permanente (RP). Neste trabalho,
o critério adotado € que o RP somente é alcangado quando a pressao varie menos de 4% em relacéo
a sua pressao média final, obtida nos ultimos 10 s de teste. Este critério foi adotado baseado na

incerteza experimental da diferenca de presséo entre P1 e P4 (AP_4) que é da mesma ordem.

O material tixotropico € comumente submetido a pré-cisalhamento para que o fluido tenha a
mesma condicdo de cisalhamento no inicio de cada teste (Larson e Wei, 2019). Dessa forma, para
manter 0 mesmo historico de cisalhamento na amostra diariamente e antes de cada teste foi
necessario realizar dois pré-testes, pré-teste A e B. O pré-teste A era realizado diariamente apos
ligar a unidade experimental para “apagar” o histérico do tempo de repouso que o0 material ficou
sujeito de um dia para outro, enquanto o pré-teste B era realizado ao longo do dia no inicio de cada
ensaio para “apagar” o historico de cisalhamento do teste recém realizado.

Neste momento, é interessante diferenciar os termos tempo de repouso e tempo de
envelhecimento. Alguns autores como Van der Geest et al. (2017) utilizam o termo tempo de
envelhecimento como sindnimo de tempo de repouso, para se referir ao tempo em que a amostra
ndo é cisalhada. Neste trabalho, tempo de envelhecimento sera referido como o periodo a partir do
qual a amostra foi formulada, e o tempo de repouso como o periodo que antecede o ensaio em que
o material ndo € cisalhado.

O pré-teste A consiste em estabilizar a temperatura de toda a camara térmica em 25 °C, o
que leva aproximadamente 5 min, e simultaneamente, circular o fluido com vazéo de 193,2 ml/min
por 82,5 min, com as bombas operando de modo alternado sem tempo de repouso. Durante a
circulacdo do fluido no periodo de 82,5 min (equivalente a 33 bombas esvaziadas), observa-se a
reducdo do AP,_, até que o equilibrio seja alcangado. Este AP,_, determinado é considerado como
a pressdo de referéncia diaria, na qual o fluido deve estar para que os ensaios sejam realizados.

O preé-teste B consiste em impor a vazao de 193,2 ml/min pelo tempo que for necessario até

que 0 AP_, de referéncia do dia seja alcangado, para garantir que a amostra esteja na mesma
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viscosidade (condig&o inicial) em todos testes realizados ao longo do dia. Baseado nos testes
realizados, sabe-se que este tempo de cisalhamento pode variar de 2,5 até 30 min a depender da
condicdo estrutural que o fluido se encontrar. Apos o cisalhamento, abre-se e fecha-se as valvulas
V1, V2, V3, V4 por 2 s para que a pressao ao longo do circuito hidradlico fique exposta a presséo
atmosférica, e a distribuicdo de pressdo atinja a sua condicdo de equilibrio. E por, fim pode-se
iniciar o teste. A seguir, a Figura 15 mostra os diagramas com as etapas atreladas aos pré-testes A
e B.

Figura 15 — Sequéncia das sub-etapas dos pré-testes A e B.

— frm—

Circular o fluido com vazao
de 193.2 ml/min pelo tempo
requerido até atingir o AP_4.

Estabilizacdo da camara
térmica em 25 °C.

Pré-TesteB —= l
Circular o fluido com
Pré-Teste A —= vazdo de193.2 ml/min
por 82.5 min.

Abrir e fechar as valvulas
V1,V2,V3e V4.

Determinar o valor do AP_,
utilizado como valor de

referéncia para os testes.

Realizar teste.

Em todos os testes realizados, 0 modo de operacdao das bombas € alternado, i.e., enquanto
uma bomba estd sendo preeenchida a outra estd bombeando fluido. Assim, para padronizar os
testes, todo ensaio foi realizado com a bomba B (impondo vazédo ou pressdo), enquanto a bomba
A era utilizada para o pré-teste B. Além disso, o tempo de repouso padrao utilizado nos ensaios é
de 30 s, exceto no teste de reinicio por imposi¢do de vazdo com visualizacdo e na avaliacdo do

tempo de repouso, como sera apresentado nas proximas subsecdes.

4.2.1 Evolucdo da Viscosidade Aparente da Laponita® RD
Como observado por alguns autores (Escudier e Presti, 1996; Willenbacherm, 1996), a
solucéo aquosa de Laponita® RD apresenta continua reestruturagdo, desde o dia de sua formulagéo.

Como consequéncia, a viscosidade aparente ( 77ap) e a tensdo limite de escoamento, crescem

continuamente. Portanto, o objetivo desse ensaio € verificar o comportamento de evolugéo da
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viscosidade aparente da Laponita®. A evolucio da viscosidade aparente da amostra foi calculada

por,

Nap = . (8)
Vap

em que 7y € a tensdo de cisalhamento na parede e Yap @ taxa de deformacéo aparente. Para

calcular a tensédo de cisalhamento na parede, utiliza-se a equacao de balango de forcas na parede

da tubulacgdo, que relaciona a forca exercida na parede da tubulacdo com a diferenca de presséo:

_DAR_4

fw 4L ©

em que D é o didmetro interno da tubulagdo, AR,_, € a diferenca de pressdo medida entre o0s
transdutores P1 e P4 e L é o comprimento da tubulag&o. O célculo da 7y, é sempre realizado com

os valores de AR_4 de regime permanente. A ygp € calculada pela seguinte relagao:

) 320
Fap =222 (10)
an 7rD3

em que Q € avazao.
A viscosidade aparente é entdo obtida apds o pré-teste A (primeiro teste do dia) através do
ensaio com vazao de 193,2 ml/min, com tempo de repouso de 30 s. O procedimento para realizar

0 ensaio é o seguinte:

a) Pré-teste A;

b) Abrir e fechar as valvulas V1 ,V2, V3 e V4;

C) Iniciar contagem do tempo de repouso (30 s);

d) Iniciar gravacdo de pressdo em 20 s a partir do inicio da contagem do tempo de
repouso;

e) Acionar a bomba B na vazédo de 193,2 ml/min no fim do tempo de repouso;

f) Finalizar o teste quando o regime permanente das pressdes forem atingido;

9) Calcular a viscosidade aparente por meio da Equacéo 8.
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A Figura 16 mostra o esquema de funcionamento do sistema hidraulico durante o ensaio. A
vavula da linha do desvio esta marcada com “X” em vermelho para indicar que esta fechada. A
linha continua representa o caminho percorrido pelo fluido, enquanto a tracejada a regido onde o

fluido esta estagnado.

Figura 16 — Esquema de configuracdo para: os pré-testes, os testes de curva de escoamento, o reinicio de escoamento
com imposicdo de vazdo com diferntes tempos de repouso, patamares por imposicdo de vazdo e patamares por
imposicdo de pressdo. A linha representa locais em que ha escoamento do fluido, ea linha tracejada onde ndo ha

escoamento.

Serpentina

Reservatorio f¢----------- 1

T

Bombas

Linha de|
Desvio
V5 T

Conforme serd mostrado na Se¢do 5.1 a viscosidade aparente da amostra da solugdo de

Laponita® RD teve aumento consideravel. Entdo, foram selecionados duas baterias de testes em
gue o material apresentou viscosidade distinta para fins de comparacdo do comportamento da
amostra. A amostra da primeira bateria de teste é chamada de Laponita A enquanto a da segunda

bateria, de Laponita B.

4.2.2 Curva de Escoamento
A curva de escoamento é construida a partir dos valores de tensdo de cisalhamento na parede

da tubulagdo em regime permanente, 7,,, em funcdo da taxa de deformagéo, y. O objetivo da

curva de escoamento é determinar o comportamento reoldgico que o fluido apresenta em regime
permanente.
A curva reoldgica obtida na unidade experimental foi comparada com a curva de escoamento

medida no redmetro para verificar se 0 comportamento em ambos instrumentos eram semelhantes.
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4.2.2.1 ReOmetro

Para obter a curva de escoamento no réometro foi utilizado o reébmetro HAAKE, modelo
MARS I1I, com a geometria cilindros concéntricos, espacamento de 1 mm, diametro interno de
25 mm e externo de 27 mm.

Os pontos experimentais foram obtidos através da imposicdo de patamares decrescentes de
taxas de deformacéo de 100, 50, 25, 5, 1 e 0,1 s}, sendo que a aplicacdo de cada patamar teve
duracdo minima de 25 minutos para garantir que o regime permanente fosse atingido. A
temperatura do teste foi fixada em 25 °C, e para evitar a evaporacdo da amostra, foi utilizada uma

fina camada de 6leo lubrificante sobre a superficie do fluido.

4.2.2.2 Unidade experimental
A curva de escoamento na unidade experimental foi determinada através das medicdes de

AR_, e de Q, que foram convertidos para 7y e Yap respectivamente. Como o0 escoamento ndo

é homogéneo na secdo transversal da tubulacdo, a taxa de deformacéo foi corrigida pela equacao
de Weisserberg-Rabinowitsch (yy_r ) (Macosko, 1994):

P Yap (3+ dInQ j (11)

4 dInTW

em que dInQ/dInzy, pode ser calculada a partir da equagdo polinomial por

INQ=A(In rW)Z +B(Inz,)+C para fluidos ndo newtonianos. A, B e C sdo constantes ajustadas

para cada caso.

A correcdo de Weisserberg-Rabinowitsch foi realizada por Mitishita (2017) utilizando
Carbopol em unidade experimental, e também por Pereira (2018) utilizando solucdo aquosa de
Laponita® RD. Foi observado pelos autores que apos a correcdo a curva de escoamento obtida na
unidade experimental ficou mais proxima aos resultados reométricos.

Destaca-se que as vazdes utilizadas nos ensaios foram selecionadas de acordo com o limite
de operagdo da bomba hidraulica, ou seja, entre 0,001 e 204 ml/min. A Tabela 3 indica as vazoes
utilizadas com suas respectivas taxas de deformacdo aparente. Lembrando que a taxa de

deformacéo aparente foi calculada através da Eq. 10.
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Tabela 3 — Vazdes com as respectivas taxas de deformacao aparente.

Vazédo [ml/min] Taxa de deformacéo aparente [s?]
0,644 0,1
6,44 1
32,2 5
64,4 10
128,8 20
193,2 30

A condicdo padrdo no teste é que a valvula de retorno do desvio permanece sempre fechada,
conforme mostrado na Figura 16. Os testes sdo realizados da maior vazao (193,2 ml/min) para a
menor (0,644 ml/min), com o tempo de repouso de 30 s. E interessante destacar que o tempo de
regime permanente varia de acordo com a vazdo imposta, podendo durar até 4000 s para a menor
vazao.

O procedimento para realizar a curva de escoamento na unidade experimental é:

a) Pré-teste B;

b) Iniciar contagem do tempo de repouso (30 s);

C) Iniciar gravacdo de pressao apos 20 s do inicio do tempo de repouso;
d) Fixar a vazdo volumétrica de teste no controlador da bomba;

e) Acionar a bomba B no fim do tempo de repouso;

f) Finalizar o teste quando o regime permanente for atingido;

9) Repetir as etapas de a) até f) para as proximas vaz@es volumétricas.

4.2.3 Patamares de Subida e Descida por Imposi¢do de Vazao

De acordo com Mewis e Wagner (2009), o teste de patamar de imposicdo de taxa de
deformacdo, que é equivalente a imposicdo de vazdo na unidade experimental, € um dos mais
adequados para mostrar se 0 material possui tixotropia. Além disso, 0 ensaio também permite
avaliar a influéncia do historico de cisalhamento no material. Dessa forma, foram realizados
ensaios de patamares de vazdo com a amostra de Laponita® RD em diferentes niveis de viscosidade
para analisar o comportamento tixotropico em relacdo ao tempo de envelhecimento do material,
bem como o histérico de cisalhamento.

Os testes de patamares de vazdo foram realizados a partir de rampas de subida e descida,
como indicado na Tabela 4. Inicialmente, impdem-se a vazéo referente ao patamar 1, seguida da
vazdo do patamar 2 e por ultimo do patamar 3, sendo que cada nivel tem duragdo de 60 s. Vale

notar que para um mesmo patamar, as vaz6es volumétricas para os niveis 1 e 3 sdo as mesmas. O
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tempo de duragdo do patamar foi determinado pelo volume da bomba. Tempos maiores ndo
possibilitariam finalizar o teste com o patamar 3.

Tabela 4 — Testes de patamares de imposicao de vazdo

Patamar 1 Patamar 2 Patamar 3
64,4 ml/min 64,4 ml/min
96,6 ml/min 193,2 ml/min 96,6 ml/min
128,8 ml/min 128,8 ml/min

A representacdo esquematica do funcionamento do circuito hidraulico da unidade
experimental para o teste de patamar de descida e subida por imposicdo de vazdo também esta
indicada na Figura 16. O procedimento para realizar os testes de patamares de imposi¢éo de vazao

é dado por:
a) Pré-teste B;
b) Iniciar contagem do tempo de repouso (30 s);
c) Iniciar gravacdo da presséao a partir dos 20 s ap6s o inicio do tempo de repouso da

etapa anterior;

d) Fixar vazdo do patamar 1 no controlador da bomba;
e) Acionar a bomba no fim do tempo de repouso;
f) Apo6s o patamar 1, aumentar para a vaz&o referente ao patamar 2 e depois 3. Cada

patamar € mantido por 60 s;
9) Finalizar teste ap6s 190 s;

h) Repetir etapas de a) até g) para préximos patamares.

4.2.4 Patamares de Descida por Imposicao de Pressao

O ensaio de patamar de pressdo tem a finalidade de determinar a tensdo limite dindmica, que
é a tensdo minima necessaria para manter o material escoando. A tensao limite sera comparada
com a tensdo extrapolada a partir da taxa de deformacéo nula na curva escoamento. Diferentemente
do teste anterior (patamar por imposi¢cdo de vazao), os patamares por imposi¢do de pressao serdo
analisados somente com rampa de descida.

Para determinar a tensdo limite, os patamares de pressdo foram impostos sequencialmente
de maneira decrescente, 6,7, 5,7, 4,7 e 3,7 bar, com duracédo de 60 s cada patamar, confome mostra
a Tabela 5.
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Tabela 5 — Testes de patamares de descida por imposicao de pressdo

Patamar 1 Patamar 2 Patamar 3 Patamar 4
6,7 bar 5,7 bar 4,7 bar 3,7 bar

O funcionamento do circuito hidraulico ¢ semelhante ao mostrado na Figura 16, e 0

procedimento para realizar o ensaio de patamar de pressdo é dado por:

a) Pré-teste B;

b) Iniciar contagem do tempo de repouso (30 s);

C) Alterar configuracdo para imposicao de pressdo no controlador da bomba;
d) Fixar valor da pressdo do primeiro nivel no controlador;

e) Iniciar gravacdo de pressao apos 20 s do inicio do tempo de repouso;

f) Acionar a bomba no fim do tempo de repouso;

9) Manter cada nivel de pressdo do patamar por 60 s;

h) Finalizar teste apds o Gltimo nivel de presséo ser imposto.

4.2.5 Reinicio de Escoamento por Imposicao de Vazéo

O reinicio de escoamento por imposicdo de vazdo tem objetivo de avaliar a evolucdo da
pressao com o tempo para cada vazdo. Neste teste, as vazdes volumétricas analisadas foram 193,2,
128,8, 64,4, 6,44 e 0,644 ml/min para os ensaios da primeira bateria de teste, e 193,2, 64,4, 32,2,
6,44 e 0,644 ml/min para a segunda bateria. Em todos os reinicios o tempo de repouso padréo foi
de 30 s.

Além das vazdes volumétricas também foram indicados os nimeros de Reynolds (Re) para

demonstrar que o regime de escoamento para a faixa de vazao utilizada era sempre laminar:

Re— _4PQ (12)

sendo p a massa especifica do fluido. Vale destacar que para calcular o numero de Re utiliza-se

a viscosidade aparente, que é determinada através da Eg. 8. Comumente, para calcular o nimero
de Reynolds para fluidos de Herschel-Bulkley utiliza-se 0 Reynolds generalizado, o qual depende
da viscosidade media na parede. A viscosidade média na parede para fluidos de HB depende dos
indices de consisténcia e de lei de poténcia, da TLE e da tensdo de cisalhamento na parede. Porém,

no caso da amostra de Laponita B ndo pode ser realizado o ajuste de HB na curva de escoamento,
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e entdo ndo foi possivel determinar o indice de consisténcia nem de lei de poténcia. Assim, optou-
se por determinar Re utilizando a viscosidade aparente na parede.

O procedimento para realizar este ensaio € semelhante ao teste da curva de escoamento,
descrito na Subsecéo 4.2.2.2, porém neste caso o foco € a resposta transiente da pressao durante o
reinicio.

Também foram realizados testes de reinicio com diferentes tempos de repouso, para as
vazOes de 64,4 e 6,44 ml/min, com o objetivo de avaliar a influéncia do tempo de repouso. Os
tempos de repouso utilizados foram 0,5, 10 e 30 min para os ensaios da 12 bateria e de 0,5, 30 e
60 min para os da 22 bateria, como indicado na Tabela 6. O procedimento de ensaio é parecido ao
teste da curva de escoamento, porém com diferentes tempos de repouso. As etapas a serem

seguidas nesse ensaio sao:

a) Pré-teste B;

b) Iniciar contagem do tempo de repouso indicado na Tabela 6;

c) Iniciar gravagéo de pressdo com 10 s de antecedéncia do fim do tempo de repouso;
d) Acionar a bomba no fim do tempo de repouso;

e) Finalizar teste ap0s o regime transiente ter sido atingido;

f) Repetir etapas a) até €) para proxima vazao volumétrica e/ou tempo de repouso.

Tabela 6 — Testes de reinicio de escoamento com imposic¢do de vazdo com diferentes tempos de repouso.

Teste Bateria Vazdo [ml/min] Tempo de repouso [min]
0,5
64,4
) 10
o ) ) 12 bateria de teste 6,44
Reinicio com imposi¢do de 30

vazao com diferentes tempos

de repouso 60
) 64,4

22 bateria de teste 30
6,44

0,5

O funcionamento do circuito hidraulico para os testes de reinicio de escoamento com

imposicéo de vazéo estd mostrado na Figura 16.

4.2.6 Reinicio de Escoamento por Imposic¢do de Vazdo com Visualizacdo

O reinicio por imposi¢do de vazdo com visualizacdo foi realizado para verificar se a TLE
estatica obtida neste ensaio € superior a TLE dinamica obtida pelo ajuste de HB da curva de
escoamento. E esperado que a TLE estatica seja superior a TLE dindmica, pois o tempo de repouso
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ensaio do reinicio com visualizagdo (1 min) foi superior quando comparado com o tempo de
repouso da curva de escoamento (30 s).

Neste ensaio, a valvula V5 permaneceu aberta, permitindo que o fluido escoasse tanto pelo
desvio (vide Figura 8) quanto pela tubulacédo helicoidal. A linha de desvio foi projetada para ter
perda de carga menor que a da tubulagéo helicoidal, de forma que o fluido escoe preferencialmente
através do desvio. No entanto, quando a vazdo aplicada promover tensdo de cisalhamento
equivalente a TLE do material, o fluido comecara a escoar através da serpentina também. Logo, a
pressdo imposta na entrada da serpentina é controlada indiretamente pela vazdo a medida que o
fluido escoa pelo desvio. A visualiza¢do do reinicio ocorre através da webcam instalada entre o
final da serpentina e a conexdo “T”. Na conexdo “T” ha uma mangueira acoplada que permite
visualizar quando o reinicio ocorre. Para estimar o quanto o fluido se deslocou utiliza-se marcagdes
de 2 mm na mangueira, como mostrada na Figura 17.

Para determinar a minima vaz&o que inicia o escoamento na tubulagdo helicoidal, foram
impostas vazdes de 9,66 até 35,42 ml/min. Nos ensaios em que o reinicio ndo ocorria de imediato,
era esperado 20 min para verificar se de fato o reinicio ndo aconteceria num tempo maior. Caso o
reinicio ndo ocorresse, aumentava-se a vazao em 3,22 ml/min no proximo teste. Este procedimento
era repetido até que o reinicio de escoamento fosse observado. O tempo de repouso para realizar
os testes foi de 1 min, pois era necessario tempo superior ao padréo de 30 s para realizar todo o
procedimento do ensaio, que incluia abrir e fechar as valvulas V1 a V5, entrar na unidade para

abrir a conexdo “T”, fixar a vazdo de teste no controlador (CTL) e acionar a bomba.

Figura 17 — Mangueira acoplada a conexo “T” para permitir a visualiza¢do do reinicio do escoamento.

" 'f Conexdo “T”

A Figura 18 ilustra as duas condigdes que ocorrem neste ensaio. Quando a vazdo imposta

ndo promover uma tensdo equivalente a TLE do material, o fluido s ira escoar pela linha do
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desvio, como representado na Figura 18a. Por outro lado, quando a TLE do fluido for alcangada,
0 escoamento ira ocorrer tanto pelo desvio quanto pela serpentina (Figura 18b), sendo que neste
caso o reinicio podera ser visualizado pela conexao “T”. A linha continua representa o escoamento,

e a linha tracejada indica o fluido estagnado.

Figura 18 — llustracdo do teste de reinicio de escoamento por imposicdo de vazdo com visualizacdo. a) Material na
serpentina ndo escoa; b) Material da serpentina escoa. A linha continua representa onde ha escoamento do fluido, e a

linha tracejada onde ndo ha escoamento.

a) Sem reinicio de escoamento b) Com reinicio de escoamento

Serpentina b B Serpentina

Reservatorio \T e Reservatorio

Bombas s Bombas
Linha de | o Linha de ‘
desvio desvio

Vs 'T ' Vs T

As etapas do procedimento de ensaios sao:

a) Pré-teste B (escoar pelo desvio por 200 s no pré-teste B);

b) Iniciar contagem do tempo de repouso de 60 s;

C) Abrir valvula V5 e conexdo “T”;

d) Iniciar gravacdo de pressdo a partir dos 50 s apds a contagem do tempo de repouso;

e) Acionar a bomba com a vazdo volumétrica determinada no fim do tempo de
repouso;

f) Finalizar o teste se o fluido escoar pela conexao “T” ou esperar por 20 min para

garantir que ndo ocorrera escoamento;

g) Repetir as etapas de a) até f) para a proxima vazéo volumétrica.

4.3 SINTESE DO CAPITULO
No Capitulo 4 foi apresentado o fluido a ser utilizado nos ensaios, uma solucdo aquosa de
Laponita® RD com concentragdo de 2% em massa. Posteriormente, foi descrito os procedimentos

experimentais e apresentado a configuracdo da unidade experimental para os testes que seréo
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realizados ao longo do trabalho. A seguir, na Tabela 7 estd indicado os testes com 0s seus

respectivos objetivos.

Tabela 7 — Descricdo dos objetivos dos testes.

Teste Objetivo

3 o Demonstrar a evolucéo da amostra de Laponita®
Evolugdo da viscosidade aparente

desde o dia da formulacao.

Determinar o comportamento reolégico da
Curva de escoamento - ® )
Laponita™ em regime permanente.

y Avaliar a tixotropia e dependéncia do histoérico
Patamares de vazéo ) )
de cisalhamento do material.

Patamares de presséo Comparar a TLE dindmica extrapolada da curva
Reinicio de escoamento com imposicdo de de escoamento com a tensdo determinada nos
vazdo com visualizacdo ensaios.
Reinicio de escoamento com imposicdo de Comparar a evolugéo das pressdes de regime

vazdo (com diferentes tempo de repouso) transiente.
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5 RESULTADOS

Neste capitulo sdo apresentados os resultados dos testes de evolugdo da curva de viscosidade,
curva de escoamento, patamares de vazao, patamares de pressdo, reinicio de escoamento por vazdo
com diferentes tempos de repouso, e com visualizagdo. De modo geral, os ensaios avaliaram 0
comportamento reoldgico de dependéncia temporal da Laponita® em relacdo a imposigio de
diferentes magnitudes de vazdes e pressoes, e de tempos de repouso.

Para fins de comparagAo, estes testes foram realizados com duas amostras de Laponita® com
estruturacdo distinta, sendo que a primeira bateria de testes foi realizada com o fluido de
viscosidade menor que o segundo caso. A primeira bateria de teste sera chamada de “Laponita A”
e a segunda de “Laponita B”. Todos os testes apresentados foram realizados em triplicata na

temperatura de 25 °C para assegurar a repetibilidade.

5.1 EVOLU(;AO DA VISCOSIDADE APARENTE

Conforme reportado na literatura (Escudier e Presti, 1996; Willenbacher, 1996; Abedi et al.,
2019) a amostra de Laponita® RD utilizada neste trabalho teve aumento continuo da viscosidade
aparente desde o preparo da amostra no dia 26/02/2019, como mostra a Figura 19. Isto indica que
a estrutura interna do material continuou evoluindo durante os 210 dias avaliados. Comportamento
semelhante foi observado por Abedi et al. (2019) com solucéo de Laponita® RD com concentragio
de 2% em massa.

Na Figura 19 estdo destacados dois eventos que mudaram a tendéncia de crescimento da
viscosidade aparente do material. O primeiro ocorreu no 102° dia e o0 segundo no 152° dia.
Verifica-se que até o 102°dia, a viscosidade aparente possuia tendéncia logaritmica de
crescimento e apés este dia a evolucgdo da viscosidade ficou mais acentuada, seguindo tendéncia
aproximadamente linear. Esta mudanca na evolucdo da viscosidade ocorreu devido a mudanca na
homogeinizacdo da amostra dentro do reservatdrio. Observou-se inicialmente que parte do fluido
no reservatorio sempre ficava gelificado e que somente uma outra parte era cisalhada durante os
testes, criando um caminho preferencial no fluido no reservatorio. Dessa forma, retirou-se a parte
final da tubulacdo (apds a serpentina) que ficava submersa no fluido do reservatério no 102° dia
para que o fluido gelificado passasse a ser cisalhado pela bomba também. Destaca-se que o
agitador do reservatorio, cuja funcdo era homogeinizar a amostra, foi utilizado somente algumas
vezes até aquele momento, pois houve o aparecimento de bolhas de ar no fluido. Apds constatacéo

de bolhas, o agitador ndo foi mais utilizado.
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Figura 19 — Evolucdo da viscosidade aparente da Laponita® desde a formulagdo no dia 26/02/2019. a) Amostra de
Laponita® avaliada por 210 dias. Neste periodo foram realizadas duas baterias de testes, a primeira indicada pela b)
Laponita A e a segunda pela c) Laponita B.

a) 1.2

11

Melhorar
homogeinizagéo

\

|

|

|

1 |
no reservatorio
|

|

|

|

|

o
pv
e b d
=
o
S

90 95 100 105

o
-

RN
70'9 \ | 7 102}
£08 ! 3
2 | [ e
$07 .' ! = 180 185 190 195 200
< | 1 .
<06 o) =t | Fuido =4 M
K | centrifugado 3 L™
g 05 f | | —:
2 ! \ 1 o057}
L‘Q) 04 | ‘ _\'
> | | 1=
03Fg ‘ ‘ 4 |055f
| | ]
0.2 3
! ! 1 053k
! ! E

| |
b b b B b B b b
0 25 50 75 100 125 150 175 200 225
Dias [-]

o

Fonte: Autoria propria.

A segunda mudanga ocorreu no 152° dia, sendo que neste caso a tendéncia de aumento da
viscosidade permaneceu linear com inclinacdo menos acentuada que no caso anterior. Neste ponto,
a amostra foi retirada da bancada e centrifugada para remover as bolhas que estavam presentes no
fluido. A centrifugacdo da amostra foi necessaria para retirada de bolhas que ndo possibilitavam
repetibilidade dos ensaios. Apds a centrifugacdo da amostra, notou-se aumento da viscosidade
aparente em aproximadamente 0,2 Pa.s, que pode estar associado ao aumento na concentracdo da
solucdo de Laponita®, devido a evaporacdo da agua durante o processo de retirar e colocar a
amostra na unidade experimental e principalmente devido a centrifugacdo. Esta hipoGtese parece
bem plausivel pois ja foi observado que a evaporacdo durante testes reométricos longos pode
causar aumento da concentragdo da solugdo de Laponita® RD (Willenbacher, 1996). Além disso,
foi demonstrado que solugBes mais concentradas de Laponita® possuem maior interagéo entre as
particulas (Abedi et al., 2019), levando a um processo de gelificagdo mais intenso. Assim, €
esperado que na 22 bateria (Laponita B) de teste a amostra esteja mais estruturada e apresente maior
TLE.

As Figuras 19b e c evidenciam os dois periodos em que os testes com as amostras de Laponita

A e B foram realizados. Os ensaios referentes a Laponita A foram feitos entre 90 e 105 dias e da
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Laponita B entre 180 e 200 dias. Na Figura 19a verifica-se que a viscosidade aparente aumenta de
0,54 até 0,58 Pa.s, variando quase 7% em duas semanas. Ja na Figura 19b h& o aumento de 1,0 até
1,05 Pa.s com variagdo de 5% em trés semanas. Dessa forma, os periodos em que as baterias de
teste foram realizadas tém variagdo de viscosidade pequena e sdao comparaveis dentro do mesmo
periodo, apesar da amostra de Laponita® evoluir constantemente. Portanto, a partir dessa analise
assumiu-se a hipotese de que todos os testes da amostra “Laponita A” podem ser comparados entre
si, assim como os testes realizados para a “Laponita B” também sdo comparavéis. Em outras
palavras, assumiu-se que no periodo de duas semanas (Laponita A) e trés semanas (Laponita B) a
evolucdo da viscosidade do fluido é pequena e pode ser negligenciada para fins comparativos entre

diferentes experimentos.

5.2 CURVA DE ESCOAMENTO

A curva de escoamento € a relacdo entre a tensdo de cisalhamento e a taxa de deformacéo do
material em regime permanente. A partir da curva pode-se estimar a tenséo limite de escoamento
dindmica do material através da extrapolacdo da tensdo para taxa de deformacdo nula. Com o
intuito de verificar se o comportamento do material em regime permanente na unidade
experimental é semelhante ao do redbmetro, foram realizadas curvas de escoamento, na unidade
experimental e no redmetro. Os procedimentos para obter as curvas de escoamento em ambos
equipamentos foram detalhados na Subsecéo 4.2.2.

Como explicado anteriormente foram realizadas baterias de testes com a Laponita A e B. As
curvas de escoamento da Laponita A e B sdo mostradas respectivamente nas Figuras 20 e 21. A
Figura 20 apresenta a curva de escoamento obtida no dia 28/05/2019, ap6s 92 dias do preparo da
amostra. Os simbolos representam os resultados experimentais que foram obtidos no rebmetro
(quadrado) e na unidade experimental (tridngulo), e as barras indicam o desvio padrdo de cada
triplicata. Ambas as curvas de tendéncia foram obtidas pelo ajuste da equacao de Herschel-Bulkley
(HB) aos dados experimentais empregando o método dos minimos quadrados. O ajuste da curva
possibilita a estimativa da tensdo limite de escoamento dindmica através de extrapolacdo das
tensdes de cisalhamento em regime permanente para taxas de deformacéo tendendo a zero.

Ambas as curvas da Figura 20 apresentam a mesma tendéncia, indicando que o material
possui comportamento viscoplastico. Pereira (2018) observou comportamento semelhante,
utilizando solucio aquosa Laponita® RD com concentragio de 1,5% em massa. Como visto na
revisao da literatura (Coussot et al., 2002, Pignon et al., 1996 e Divoux et al., 2013), é comum que
as curvas de escoamento de fluidos tixotropicos apresentem comportamento nao-monoténico,

caracterizando a existéncia de bandas de cisalhamento. Este comportamento ndo-monotdnico néo
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foi observado nas curvas da Figura 20, porém vale ressaltar que a regido de instabilidade
normalmente inicia-se em baixas taxas de deformagéo proximas a 0,1 e 0,01 s, e neste ensaio a
menor taxa de deformacdo aplicada foi de 0,1s™. Logo, ha a possibilidade de que houvesse
formagcdo do comportamento nao-monoténico caso fossem avaliadas taxas de deformacéo
inferiores a analisada. Entretanto, como observado por Mooncroft e Fielding (2014) pode haver a
formacédo de bandas de cisalhamento em curvas de escoamento monoténicas. Além disso, como
analisado no APENDICE D, adota-se a hipotese de que pode ter ocorrido bandas de cisalhamento
nos ensaios de curva de escoamento devido ao comportamento qualitativo das curvas de tensao de

cisalhamento.

Figura 20 — Curva de escoamento da amostra de Laponita A obtida no redmetro e na unidade experimental no dia

28/05/2019. As barras indicam o desvio padrdo das triplicatas dos ensaios.
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Fonte: Autoria propria.

A Tabela 8 apresenta as constantes obtidas nos ajustes das equac6es de HB do redbmetro e da
unidade experimental. Observa-se que as constantes obtidas possuem pequena discrepancia entre

si, exceto em relacdo ao indice de consisténcia.

Tabela 8 — Constantes do Ajuste de Herschel-Bulkley.

Instrumento 7o [Pa] m [Pa.s"] n[-l R?[] Temperatura [°C]
Rebdmetro 9,40 1,01 0,40 0,99
Unidade Experimental 9,16 1,61 0,32 0,99

25 °C
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O ajuste da unidade experimental apresentou desvio padrdo méximo de 0,02 Pa para a taxa
de deformacdo de 35,5 s, enquanto para o redmetro o desvio padrdo maximo de 0,55 Pa para a

taxa de 5 5. O coeficiente de determinagio ( R?) para ambas curvas foi de 0,99, destacando boa
concordancia entre os resultados experimentais e 0s ajustes. Destaca-se que a maxima diferenca
percentual entre os ajustes foi de 4,8% para 5 s™*. Ainda, o desvio padrdo do redbmetro foi superior
ao da unidade experimental, indicando que a unidade experimental tem melhor repetibilidade.

A Figura 21 mostra as curvas de escoamento que foram obtidas no dia 31/07/2019 com a
amostra mais estruturada (Laponita B). Conforme apresentado na Figura 20, os simbolos
representam 0s resultados experimentais obtidos no redmetro (quadrado) e na unidade
experimental (tridngulo), e as barras indicam o desvio padréo de cada triplicata. As linhas que
interligam os pontos experimentais sao exibidas somente para indicar o comportamento das curvas,
ndo representando nenhum modelo de ajuste.

As curvas de escoamento do redbmetro e da unidade experimental apresentadas na Figura 21
sdo semelhantes entre si, divergindo das curvas da Figura 20. A tendéncia mostrada na Figura 21
demonstra que a Laponita® exibe trés regides (1, 11 e 111) com regime de escoamento distinto na
unidade experimental, e duas regides (i e ii) no redmetro. N&o foi realizado teste no redmetro com
taxas de defornacdo maiores, entdo ndo foi verificado o comportamento da regido iii, caso exista.
Além disso, ndo foi possivel realizar a correcdo de Weissenberg-Rabinowitsch neste caso em razédo

da tendéncia incomum, ent&o as curvas serdo avaliadas em fungéo da taxa de deformacéo aparente.

Figura 21 — Curva de escoamento da Laponita B realizada no reémetro e na unidade experimental no dia 31/07/20109.
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As regifes | e i apresentam comportamento tipico de deslizamento na parede, i.e., quando as
tensGes s@o0 menores que a tensdo limite de escoamento, 0 material escorrega nas paredes da
tubulacdo como plug solido através de uma camada fina de fluido. Comportamento semelhante de
escorregamento em curvas de escoamento também foi constatado por Nguyen e Boger (1992),
Bertola et al. (2003) e Zhang et al. (2018). E importante enfatizar que apds superar a tensdo limite
de escoamento, o cisalhamento da amostra predomina sobre o escorregamento (Nguyen e Boger,
1992), ou seja, presume-se que nas proximas regides (Il e 111) o cisalhamento seja predominante.

As regides Il e ii abrangem o intervalo de taxas de deformacédo que resultam em tensdes de
cisalhamento semelhantes. Tal comportamento pode ser um indicativo da existéncia de bandas de
cisalhamento no escoamento, posto que a Laponita B estad mais envelhecida e, consequentemente,
com maior TLE. Esta hipdtese ndo pode ser comprovada ja que ndo ha como visualizar o
escoamento durante os ensaios. E por altimo, a regido Il aparenta ser a faixa com regime de
escoamento estavel.

A partir do platd das regides Il e ii pode-se estimar a tenséo limite de escoamento dindmica
para a amostra de Laponita B, considerando que na regido | a amostra esteja deslizando e ndo haja
cisalhamento homogéneo do material. Os valores de tensdes de cisalhnamento obtidos serdo
utilizados para avaliar se esta tensdo é a minima tensdo em que o material se mantém escoando.
As tensdes limite de escoamento estimadas resultaram em 27,1 e 28,7 Pa para a unidade
experimental e para o redmetro, respectivamente. Estes valores s&o bem superiores aos obtidos na
curva de escoamento dos testes de Laponita A. O aumento das tens@es de cisalhamento ocorreram
devido a maior estruturacdo do material com o tempo, e além disso, também pode estar associado
ao possivel aumento da concentracio de Laponita® na solugdo, como consequéncia da evaporagio
da amostra durante o procedimento de centrifugagéo.

A curva de escoamento para a Laponita A demonstrou comportamento de fluido
viscoplastico, enquanto a curva referente a Laponita B obteve comportamento bem distinto,
exibindo provavelmente trés regides com diferentes tipos de escoamento. Vale ressaltar que este
comportamento n&o foi observado na literatura em trabalhos com Laponita®, possivelmente porque
os trabalhos realizados com Laponita® ndo avaliaram a curva de escoamento com amostra tio

envelhecida, como no caso da Laponita B.

5.3 PATAMARES DE VAZAO
Esta secdo estd dividida em trés subsecdes. A primeira subsecdo avaliard a resposta

tixotropica do material através da evolucdo da viscosidade do material. A segunda subsecdo
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explicard o comportamento fisico no teste de patamar por imposi¢do de vazdo. Posteriormente,

sera mostrada a dependéncia do histérico de cisalhamento da Laponita®.

5.3.1 Evolucio da Estruturagdo da Laponita®

A seguir, avalia-se a resposta tixotropica do material em relagdo ao aumento do tempo de
envelhecimento, ou seja, com a Laponita® mais estruturada.

A Figura 22 apresenta a pressdo medida no transdutor 1 (P1) em testes de patamares de
imposicdo de vazdo volumétrica de 64,4 ml/min, seguido por aumento da vazdo volumétrica para
193,2 ml/min com posterior reducdo para 64,4 ml/min. S&o apresentadas trés curvas que
representam testes realizados apos diferentes periodos de formulacdo da amostra, sendo que 0s
dois altimos ensaios sdo referentes as amostras de Laponita A e B. Em outras palavras, cada curva
representa 0 comportamento do material em diferentes niveis de estruturacdo, como ja discutido
anteriormente na Subsecéo 5.1. Conforme visto na curva do dia 16/04/2019, ap6s 49 dias da
formulacgdo da amostra, a Laponita® ainda ndo apresentava pico de pressdo significativo. No dia
11/06/2019, apds 105 dias de formulacdo da amostra, 0s picos de pressao da Laponita A estdo mais
acentuados, o que deve ser devido a maior estruturacdo do material. Neste caso, também é notavel
que na reducdo da vazao no Ultimo nivel, o material atinge um vale seguido do aumento da pressao
em direcdo ao regime permanente. Apds o vale, o material se reestrutura até atingir a pressao de
equilibrio. O ensaio do dia 04/09/19 é referente a Laponita B, e foi realizado apds 190 dias da
formulacdo. Neste ensaio nota-se 0s picos e o vale de pressdo mais evidentes.

Observa-se que a inclinacdo da curva de pressao, apés iniciar o teste com a imposicao da
vazdo de 64,4 ml/min aumenta com o passar do tempo. A inclinacdo da curva do dia 04/09/19 é
maior que a do 11/06/19, que é maior que a do 16/04/19. Isto deve estar relacionado ao aumento
do mddulo de elasticidade do material, com o aumento do tempo de envelhecimento da amostra.
Nota-se maior fragilidade do material uma vez que a quebra da estrutura também acontece mais
rapidamente. Isto reduz o tempo em que 0 pico acontece porque a estrutura do material se tornou
mais rigida, e consequentemente mais fragil.

Constata-se 0 aumento da pressdo inicial (antes do acionamento da bomba) com o
envelhecimento da amostra. A presséo residual inicial ocorre devido ao aumento da tenséo limite
de escoamento, conforme o material ficou mais estruturado. A explicacdo sobre a pressdo residual

na serpentina sera abordada detalhadamente na proxima Subsec¢éo 5.3.2.
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Figura 22 — Comparacao entre os patamares de imposicao de vazao de 64,4 — 193,2 — 64,4 ml/min com 30 s de repouso.

S&o apresentados quatro curvas que foram obtidas ao longo de seus meses.
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5.3.2 Comportamento Fisico

O objetivo desse ensaio é fazer uma interpretacdo fisica do teste de patamar de vazdo. A
Figura 23 apresenta as pressdoes medidas nos quatro transdutores (P1, P2, P3 e P4) durante a
imposicdo do patamar de 64,4 — 193,2 — 64,4 ml/min, que foi realizado dia 11/06/2019. Lembrando
que os transdutores de pressdo P1, P2, P3 e P4 estdo distribuidos ao longo da serpentina, conforme
apresentado na representacdo esquematica da Figura 8.

Durante os 10 s iniciais antes da bomba ser ligada, verifica-se a distribuicdo de pressédo
diferente de zero na tubulacdo que € devido a pressao residual do material (vide Figura 23b). A
pressdo residual em aparatos experimentais é caracteristica de fluidos viscoplasticos como
discutido por Mitishita et al. (2018) e Pereira (2018). Aos 10 s a bomba é acionada, e entdo é
observado o pico de pressdo nos quatro transdutores quase que simultaneamente. A diferenca de
tempo entre o inicio do aumento de pressdo em P1 e P4 é de menos de 1 s (ver Figura 23b). Em
seguida, as pressdes diminuem tendendo ao regime permanente. Quando a vazdo volumétrica é
aumentada em trés vezes de 64,4 para 193,2 ml/min, ocorre novo aumento de pressao mas ndo é
proporcinal ao aumento da vazéo, pois o material teve seu histdrico de cisalhamento modificado.
Por fim quando a vazdo volumétrica € reduzida aparece o vale, seguido do aumento gradual da

pressdo em direcdo ao regime permanente, caracterizando a reestruturacdo do material.
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Figura 23 — Evolucdo da pressdo medida nos quatro transdutores P1, P2, P3 e P4 na serpentina no dia 11/06/2019. a)

Patamar de imposi¢do de vazéo de 64,4 — 193,2 — 64,4 ml/min; b) Zoom dos primeiros 13 s de teste.
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Na Figura 23b é apresentado em destaque o regime transiente no primeiro nivel
(64,4 ml/min) do patamar analisado, que sera utilizado para explicar o comportamento fisico do
material durante a imposi¢do da vazdo volumétrica. Destaca-se que o comportamento qualitativo
observado nessas curvas de pressdes € de reinicio de escoamento por imposicao de vazéo, assim a
explicacdo retratada aqui pode ser utilizada nos ensaios de reinicio da Se¢do 5.5.

A partir dos 10 s quando a bomba é ligada, as pressdes comegcam a aumentar até atingirem o
pico, inicialmente P1 comeca a subir seguido de P2, P3 e P4. Nesta regido o material apresenta
comportamento predominantemente elastico até atingir o pico, onde ocorre a regido de transi¢éo
da predominancia elastica para a viscosa.

Nota-se que leva aproximadamente 0,7 s para P4 comecar a subir ap6s o aumento de P1, o
que pode ser atribuido a compressibilidade. Uma possivel justificativa para a compressibilidade
pode ser a presenca de bolhas no escoamento. Apos o atraso de P4 para comecar a ser pressurizado,
ainda séo necessarios 0,55 s até P1 atingir o pico aos 11,27 s, onde ocorre a relaxacdo da estrutura
do material e, em seguida, ha o alivio das pressdes, indicando que o material da serpentina comeca
a escoar. E interessante observar que inicialmente o pico de pressdo ocorre em P4 e entdo se
propaga em direcdo a P1, demonstrando que o material primeiro escoa na saida para entdo as
pressdes serem aliviadas ao longo da serpentina. Posteriormente, a estrutura do material relaxa e
tende ao valor de equilibrio (regime permanente), o que evidencia a dependéncia da viscosidade

com o tempo.
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A Figura 24a mostra a distribuigdo de pressdo ao longo do comprimento da serpentina para
diferentes instantes de tempo. Os instantes de tempo da Figura 24a estdo destacados na Figura 24b.
Cada instante de tempo na Figura 24a possui quatro pontos que correspondem aos transdutores P1
a P4. As linhas que interligam os simbolos sdo mostradas somente para facilitar na visualizacao
do perfil formado. O instante t = 10 s indica a distribuicdo de pressao inicial, ou seja, momento
anterior ao acionamento da bomba. Os demais instantes de tempo, de 10,20 até 15 s, indicam o
tempo decorrido durante a pressurizacdo da amostra na serpentina até que o regime permanente

seja alcancado.

Figura 24 — Evolugdo da distribuicdo de pressdes no regime transiente até o permanente medidas nos quatro
transdutores da serpentina. a) Perfil de pressdo ao longo da serpentina; b) Regime transiente do primeiro nivel
(64,4 ml/min) do patamar de 64,4 — 193,2 — 64,4 ml/min.
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Fonte: Autoria propria.

A distribuicao de presséo inicial (até 10 s) € ndo uniforme, o que caracteriza a tensao residual
na tubulacdo devido a tensdo limite de escoamento do material. O formato desse perfil decorre da
distribuicdo de pressdo na serpentina quando o material € submetido a presdo atmosférica.
Lembrando que antes do inicio do teste é realizado o pré-teste B, no qual as valvulas (V1 a V4) do
circuito hidraulico sdo abertas e o reservatorio fica exposto a presao atmosférica. Como P4 esta
mais proximo da saida seu valor esta mais proximo da pressdo atmosférica. A magnitude das
pressdes referentes aos outros transdutores (P1, P2 e P3) sdo consequéncia da suas respectivas
distancias em relacdo ao reservatdrio. No instante t=10,20 s somente a pressdao P1 aumenta,

indicando que a pressurizacdo ndo é suficiente para ser transmitida até P2, P3 e P4. No proximo
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instante de t=10,50 s, somente P1 e P2 aumentam, mostrando que a pressurizagdo ndo tem
intensidade para alcancar o restante da serpentina. Em t=10,72 s, nota-se a pressurizacdo de P1 até
P3, enquanto P4 se mantém inalterado. Ja no instante t=11 s, o perfil de pressdo formado é quase
linear ilustrando que a serpentina esta completamente pressurizada. A partir do momento que o
escoamento se inicia em t=11,27 s até atingir o regime permanente em t=15 s, o perfil de pressao
apresenta reducdo praticamente linear entre P1 e P4. Vale ressaltar que a evolucao ndo simultanea
das pressdes durante a pressurizacdo da Laponita® indica que as pressdes ndo se transmitem
instantaneamente ao longo da serpentina, como reportado por Mitishita et al. (2018).

Mitishita et al. (2018) analisou a distribuigdo de pressdo durante o ensaio de transmisséo de
pressdo utilizando Carbopol. A unidade experimental com tubulacéo é similar a utilizada nesse
trabalho, contando com uma tubulacdo helicoidal de 48 m, onde estdo dispostos quatro
transdutores (pl, p2, p3 e p4). O ensaio de transmissdo de pressdo consiste em pressurizar o
material até 3 bar, e observar como as pressdes evoluem ao longo da serpentina. A Figura 25
apresenta o comportamento das pressdes instantaneas obtido no ensaio de transmisséo de pressao.

Figura 25 — Distribuicdo de pressfes ao longo do comprimento da serpentina durante a pressurizagédo da solucéo de
Carbopol a 3 bar, 5°C.
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Adaptado de Mitishita et al. (2018).

Neste caso, 0 instante t=0s € o momento inicial do teste, antes da bomba ser acionada.
Observa-se que os transdutores no final da serpentina (p3 e p4) acompanham a pressurizacao desde

0s instantes iniciais em t=2 e 4 s. Os autores sugeriram que este comportamento indica que a
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elasticidade do material pode influenciar na propagacao da pressdo. Entretanto, a pressurizacdo da
Laponita® demonstra que a pressdo no final da serpentina aumenta somente ap6s os transdutores
anteriores serem pressurizados gradualmente, conforme indicado na Figura 24a. Uma hipotese
para a mudanca no comportamento da propagacao de pressdo € que ambos materiais apresentem
diferentes niveis de elasticidade. Esta é uma observacéo interessante que néo foi verificada, posto

que ndo foi realizado ensaio reométrico oscilatorio no trabalho.

5.3.3 Comparacdo entre Diferentes Patamares

O objetivo do ensaio é mostrar a influéncia do histérico de cisalhamento sobre o escoamento,
e também demonstrar que a Laponita® possui tixotropia para a escala de tempo analisada.

Na Figura 26a sdo comparados os resultados dos testes do Patamar A de 64,4 — 193,2 —
64,4 ml/min, do Patamar B de 96,6 — 193,2 — 96,6 ml/min e do Patamar C de 128,8 — 193,2 —
128,8 ml/min que a amostra de Laponita A foi submetida, a partir de P1. O comportamento

qualitativo para a Laponita B € semelhante ao analisado aqui e, portanto ndo seré apresentado.

Figura 26 — Patamares de vazdo A, B e C apresentados a partir do transdutor P1. a) Comparacao entre os resultados
dos patamares; b) Picos de pressdo correspondente a vazao volumétrica de 193,2 ml/min dos trés patamares.
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Fonte: Autoria propria.

A Figura 26b mostra os picos de pressdes no segundo nivel de cada patamar correspondente

a vazdo de 193,2 ml/min. Nota-se que o Patamar C exibe o menor pico, enquanto 0 A 0 maior pico.
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A magnitude dos picos é devido ao nivel de estruturagdo do material anterior 8 mudanca de vaz&o.
Para compreender melhor esta situacgdo, apresenta-se na Figura 27 a variagdo da viscosidade
aparente em regime permanente do material em relacdo ao patamares A e C. Lembrando que cada
vazdo volumétrica possui uma taxa de deformacdo equivalente, como mostrado na Tabela 3. A
vazdo de 64,4 ml/min corresponde a taxa de 10 s, a vazdo de 128,8 ml/min a 20 s e a vazdo de
193,2 ml/min & 30 s. Comparando a imposic&o de vazdo entre 64,4 e 128,8 ml/min no primeiro
nivel do patamar tem-se que ao impor a vazéo de 128,8 ml/min (20 s), a diferenca de viscosidade
em regime permanente entre este nivel e o segundo na vazio de 193,2 ml/min (30 s) é menor (ver
Figura 27), logo a viscosidade de equilibrio do material no primeiro nivel estd mais proxima da
viscosidade em regime permanente do segundo, e consequentemente o pico de pressao para
128,8 ml/min no segundo nivel é menor. Em outras palavras, quanto maior a taxa de deformacéao
imposta no primeiro nivel menor a diferenca de viscosidade entre o primeiro e o segundo nivel, e
consequentemente menor o valor do pico de pressao no segundo nivel.
Ao comparar 0 RP dos trés patamares entre o primeiro e o terceiro nivel, demonstra-se que
os valores sdo semelhantes, e que o material atinge condicdo de equilibrio semelhante para a
mesma taxa de deformacéo, conforme indicado pela linha tracejada na Figura 26.
Na Figura 27 é retratada a curva de viscosidade aparente do material em funcdo da taxa de
deformacdo aparente. A curva de viscosidade foi obtida através dos resultados da curva de
escoamento da Laponita A, e é representada pela linha continua. A linha tracejada corresponde ao

patamar A enquanto a linha pontilhada tracejada ao patamar C.

Figura 27 — Variacdo da viscosidade aparente em regime permanente em relacdo a taxa de deformacéo aparente.
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Constata-se que a diferenca entre as taxas de deformacdes de 20 e 30 s? (linha tracejada
pontilhada) é menor do que entre 10 e 30 s* (linha tracejada). Logo, quanto menor a diferenca de
viscosidade entre as taxas de deformacdo aplicadas menor € o pico de pressao resultante entre os

patamares.

5.4 PATAMARES DE PRESSAO

O objetivo do ensaio é comparar a minima tensao que o material continua escoando com a
tensdo limite (TLE) dindmica estimada pela curva de escoamento. Como este teste s6 foi realizado
com a amostra de Laponita B, a tensdo obtida no ensaio sera comparada com a tensdo extrapolada
pela curva de escoamento da Figura 21.

Para determinar a tensdo que o material continua escoando, inicialmente foram impostos
patamares de descida de 6,7, 5,7, 4,7 e 3,7 bar com duracdo de 60 s para cada nivel. Nos ensaios
de pressdo, o controle da bomba e néo é tdo preciso como pode ser observado na Figura 28a. Ent&o,
para verificar qual a pressdo imposta foi utilizado o transdutor PO como referéncia das pressoes
imposta pela bomba. Apo6s acionar a bomba com a pressdo de teste era necessario observar no
controlador (CTL) qual a vazdo volumétrica que estava sendo bombeada, para verificar se a
pressdo imposta era suficiente para superar a TLE e manter a Laponita® escoando.

A Figura 28a apresenta as pressoes resultantes do patamar de descida. Ao impor a pressao
de 6,7 bar, o material atingiu pico de pressdo em todos os transdutores, entdo diminuiu e comegou
a aumentar novamente em direcdo ao regime permanente. A cada 60 s, a pressdo do proximo
patamar foi imposta, e entdo instantaneamente era observado a reducéo da pressdo. Quando foram
impostas as pressdes de 6,7 e 5,7 bar, o controlador da bomba marcou vazdo volumétrica de 200 e
130 ml/min no regime permanente, respectivamente. Enquanto que para a presséo de 4,7 bar, a
vazdo volumétrica diminuiu até atingir vazdo nula, e para 3,7 bar a vazao foi nula. Como a pressao
de 4,7 bar atingiu a vazdo nula, considera-se que esta pressao nao é suficiente para manter o
material escoando. Logo, pode-se concluir que a minima pressdo para 0 material escoar esta entre
5,7e 4,7 bar.

A partir da Figura 28b avalia-se a tensao de cisalhamento medida entre os transdutores P1 e
P4, correspondente ao patamar de pressdo da Figura 28a. Analisando somente o regime
permanente, observa-se que ao impor a pressédo de 6,7 bar, a tenséo de cisalhamento foi de 31 Pa,
e para as pressoes de 5,7, 4,7 e 3,7 bar, as tensdes correspondentes foram de 27, 24 e 23 Pa,
respectivamente. Como a Laponita® parou de escoar entre o patamar de 5,7 e 4,7 bar, admite-se
gue a minima tensdo para 0 material escoar esta entre 26,7 e 23,9 Pa, e entdo deve-se comparar

esta faixa de tensdo com a TLE estimada na curva de escoamento da amostra de Laponita B (vide
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Figura 21) de 27,1 Pa. Portanto, verifica-se que a tensdo estimada pela curva de escoamento esta
proxima a obtida no patamar de pressdo de descida, indicando boa concordancia entre os
resultados. E ainda, isto indica que o ensaio patamar de pressdo pode ser utilizado para avaliar a
TLE do material.

Figura 28 — Patamar de descida por imposicao de pressdo de 6,7 a 3,7 bar. a) Curvas de pressdo dos cinco transdutores

de pressdo; b) Curva de tensdo de cisalhamento entre P1 e P4,

a)97\\\I\\\\I\\\\I\\\\I\\\\I\\\\I\\\\I\\\\I\\\\I\\\\I\\\7 b)50 LN LIS NLBLLALE LN BLELELE DLNLELELE DLELELELE LN RN B R
- PO 1 - o
sk ——— P1 ] i ]
5 —o— P2 ] | |
7L \ 5,7 bar T &31 ] 40 ]
| \ | 2| \ :
- 1 5 | |

= | a7ba] | £ \ (2474 _

5 ok {1 £ ]

2 5F ] <
- 1 £ | 1

g F \ 8 T \ 1

o 4F St S = 3

a | ] %20_ .
- 1 71 1
3F 9 2 | i

(<]
- 1 2} 1
2E 10 T
1‘7— = B ]
O:\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\: 07\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\17
0 25 50 75 100 125 150 175 200 225 250 275 0 25 50 75 100 125 150 175 200 225 250 275

Tempo [s] Tempo [s]

Fonte: Autoria propria.

A Figura 29 mostra a distribuicdo de pressdo em regime permanente ao longo da serpentina.
Os simbolos representam a magnitude das pressdes de regime permanente nos quatro transdutores
(P1, P2, P3 e P4) para cada nivel do patamar, e as linhas sdo tracadas somente para auxiliar na
visualizacao da distribuicdo de pressao. Ressalta-se que antes de iniciar o teste, a condicéo inicial
(t=2,5 s) demonstra a distribuicdo de pressao nao linear na tubulacdo, que é devido a tensdo limite
de escoamento do material. Em seguida, verifica-se uma distribuicdo de pressdo linear nos
préximos niveis de pressao aplicados de 6,7 e 5,7 bar, representados pelos instantes de tempos de
74,2 e 142,2 s, respectivamente. Mitishita et al. (2018) e Pereira (2018) também observaram o
mesmo comportamento, verificando que durante o escoamento a distribuicdo de pressdo apresenta
queda linear na tubulacéo de P1 a P4. Para os niveis de presséo de 4,7 bar indicado no instante de
142,2 s e de 3,7 bar em 266 s, a distribuicdo de pressdo possui queda praticamente linear também,
porém nota-se que as pressdes em P2, P3 e P4 sdo semelhantes entre si em ambos patamares, e

ainda, o valor de P4 é semelhante ao da condic&o inicial. Isto é consequéncia de néo ter escoamento
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para as pressdes impostas. Portanto, reitera-se a afirmacdo de que a minima pressdo, e

consequentemente, tensdo para manter o escoamento esta entre os patamares 4,7 € 5,7 bar.

Figura 29 — Pressdo em funcao do comprimento ao longo da serpentina, para diferentes niveis de presséo.
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5.5 REINICIO DE ESCOAMENTO POR IMPOSICAO DE VAZAO

Nesta secdo serdo analisados 0s regimes transiente e permanente dos reinicios de escoamento
por imposi¢do de diferentes vazdes volumétricas e diferentes tempos de repouso, comparando as
amostras de Laponita A e B.

O objetivo do ensaio de reinicio por imposi¢do de vazdo é avaliar a influéncia das diferentes
vazdes volumétricas e tempos de repouso sobre o pico de pressdo e 0 tempo necessario para

reiniciar o escoamento.

5.5.1 Reinicio de Escoamento com e Sem Quebra Parcial da Estrutura

Para comparar o comportamento de resposta do material com as amostras da Laponita A e B
serdo analisados os resultados do regime transiente do reinicio de escoamento com diferentes
vazoes volumétricas.

As Figuras 30a e b mostram o reinicio de escoamento da Laponita A, com 30 s de repouso
para as vazbes de 6,44 ml/min e 64,4 ml/min, respectivamente. Nestes ensaios, verifica-se o

aumento das pressdes até atingirem o pico, entdo o material escoa, seguido da reducéo das pressoes
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em direcdo ao regime permanente. A analise fisica detalhada deste comportamento é explicada na
Subsecéo 5.3.2.

Figura 30 — Evolugéo das curvas de pressdes no reinicio de escoamento da Laponita A com 30 s de repouso para vazéo
volumética de: a) 6,44 ml/min; e b) 64,4 ml/min.
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Fonte: Autoria propria.

Ao comparar as Figuras 30a e b, pode-se observar que ao aumentar a vazao de 6,44 para
64,4 ml/min, os picos de pressGes aumentam enquanto o tempo para o reinicio ocorrer diminui. O
tempo em que o reinicio ocorre é dado pelo tempo em que P1 leva para alcancar o pico de pressdo
apos a bomba ser acionada (t=10s). Para a vazao de 6,44ml/min, o tempo para o reinicio ocorrer
foi de 9 s, enquanto para 64,4ml/min foi de 1,3 s. Ou seja, 0 aumento do 10 vezes na vazao causou
uma reducdo da mesma ordem no tempo de reinicio, em contra partida o pico teve um aumento
menos relevante. Portanto, nota-se que o aumento da vazao volumétrica influencia nas magnitudes
do pico de pressdo e no tempo requerido para o reinicio de escoamento ocorrer.

A fim de observar o comportamento da amostra mais estruturada nos testes de reinicio, as
Figuras 31a e b apresentam os ensaios com a Laponita B nas vazdes de 6,44 ml/min e 64,4 ml/min,
respectivamente. Observa-se que as curvas de reinicio da Laponita B exibem mdultiplos picos
durante a evolucao das pressdes. Esses picos remetem a relaxac6es parciais da estrutura do material
durante a pressurizacdo, entdo serdo chamados de quebras parciais. Uma hipoGtese para o
surgimento dessas quebras é a possivel presenca de bolhas de ar nos transdutores. Conforme o
material era pressurizado a bolha inicialmente era comprimida e, entdo, relaxava resultando nas

quebras parciais.
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E interessante notar que as quebras parciais ficam mais destacadas em vazdes volumétricas
menores, como apresentado na Figura 31a. A curva de reinicio de 6,44ml/min (Figura 31a) exibe
quatro picos de pressdao em P1, trés picos em P2, dois picos em P3 e um pico em P4, indicando
que quebras parciais no material ocorreram de modo gradual e progressivo durante a pressurizacao.
Analisando somente a evolucdo da pressdo em P1, nota-se que a Laponita® comegou a ser
pressurizada até o primeiro pico, seguido de uma relaxacdo parcial, entdo a pressdo voltou a
aumentar até atingir o segundo pico e relaxou novamente, e isto se repetiu até o quarto pico, onde

a estrutura do material relaxou totalmente e o reinicio do escoamento ocorreu.

Figura 31 — Evolugdo das curvas de pressdes no reinicio de escoamento da Laponita B com 30 s de repouso para vazao

volumétrica de: a) 6,44 ml/min; e b) 64,4 ml/min.

a)6\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\ b)8\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\
—o— P ] —=— Pl
S P2 ] . — 65— P2
A p3 1 A P3
5 P4 7] P4 /Z/\\

=

()]
—_——T T
o =
/‘//
i (f[l

Presséo [bar]
w
Pressdo [bar]
N

T

1

IR [T LSRR N

I I B

m;
[ ‘ A
- )
i i 4
€))
IR TR L

N
o
N
N
N
~

o

16 1 09 95 10 105 11 115 12 125 13
Tempo [s] Tempo [s]

[ee)
=
o
=
N

Fonte: Autoria propria.

5.5.2 Reinicio de Escoamento com Diferentes Vazdes Volumétricas

Para avaliar e comparar a influéncia de diferentes vazdes volumétricas sobre os picos de
pressdes do regime transiente e as pressées de regime permanente no reinicio de escoamento é
apresentado a Figura 32. Na Figura 32a mostra-se os reinicios com 30 s de repouso para a Laponita
A e a Figura 32b para a Laponita B. Nestas curvas o instante 0 s foi determinado como o inicio do
teste para facilitar na visualizagdo do tempo em que 0 pico ocorreu. As curvas de pressoes estdo
identificadas pela respectiva vazdo volumétrica que foi imposta e pelo niumero de Reynolds de
regime permanente correspondente. Nota-se que a faixa de nameros de Reynolds caracterizam a

faixa de regime laminar de escoamento.
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Comparando as diferentes vaz@es aplicadas observa-se que o tempo necessario para ocorrer
o0 reinicio de escoamento (pico de pressdo em P1) depende da vazdo, independentemente da
amostra de Laponita® utilizada. Como havia sido verificado na Subsec¢do 5.5.1 quanto maior a
vazdo, mais rapido o pico e, consequentemente, mais rapido o material comeca a escoar. Na Figura
32a observa-se que para a faixa de vazdo volumétrica superior e igual a 64,4 ml/min o reinicio
ocorre em menos de 0,5 s, enquanto que para vazdes menores o tempo requerido € superior a 7 s.
Ja na Figura 32b verifica-se que para vazdo volumétrica maior que 32,2 ml/min o reinicio ocorre
em menos de 2,1s, e para vazGes menores 0 tempo é superior a 7,4 s. Os tempos que foram
necessarios para a Laponita® reiniciar o escoamento bem como as magnitudes das pressoes

atingidas nos reinicios estdo apresentadas na Tabela 9 para todas as vazdes volumétricas testadas.

Figura 32 — Influéncia da imposi¢do de diferentes vazfes volumétricas sobre as pressdes no regime transiente e
permanente. As curvas de pressdes sdo referentes ao transdutor 1 (P1) somente. Ensaio dos testes com as amostras de
a) Laponita A; e b) Laponita B.
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Fonte: Autoria propria.

Tabela 9 — Magnitude das pressdes de pico e do tempo para o pico ocorrer

Laponita A
Reynolds [-] Vazédo [ml/min] Pico [bar] Tempo para ocorrer pico [s]
0,8 193,2 3,47 0,5
0,3 128,8 3,08 0,7
0,1 64,4 2,57 1,0
0,001 6,44 1,67 8

0,000014 0,644 1,31 40
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Laponita B
Reynolds [-] Vazéao [ml/min] Pico [bar] Tempo para ocorrer pico [s]
0,5 193,2 8,00 0,6
0,05 64,4 4,95 11
0,01 32,2 4,84 1,93
0,0007 6,44 4,77 7,5
0,00001 0,644 4,72 58

A diferenca de tempo de reinicio entre as vazdes volumétricas é devido a inércia e a
dissipacdo viscosa do material. A medida que a vazdo aumenta, maior ¢ a relaco entre a inércia e
a dissipacdo viscosa, 0 que resulta na reducéo do tempo requerido para o reinicio de escoamento.
Em outras palavras, 0 aumento da vaz&o causa maior deformacéo no material num mesmo instante
de tempo, o que acelera a quebra da estrutura e, consequentemente, o reinicio de escoamento. De
modo oposto, com vazfes menores, hd 0 aumento do tempo necessario para reiniciar o escoamento.

Ao comparar os resultados da Laponita A e B nas Figuras 32a e b, verifica-se que o
comportamento qualitativo das pressdes mudam tanto em regime transiente como no permanente
devido a diferenca na estruturacdo das amostras. A mudanca na regido transiente foi discutida na
Subsecdo 5.5.1, e em seguida sera avaliado o comportamento das pressdes de regime permanente.

Na Figura 32a, constata-se que para a vazao de 193,2 ml/min a pressdo tende ao regime
permanente apds pico, ao passo que para as vazdes volumétricas menores as pressdes diminuem
em direcdo ao vale, e logo aumentam devido a predominancia da reestruturacdo na amostra. A
reestruturacdo é menos proeminente para as vazfes de 128,8 e 64,4 ml/min do que para 6,44 e
0,644 ml/min. Uma explicacdo plausivel para a predominancia de reestruturacdo ap6s o pico de
pressdo é o fendbmeno de bandas de cisalhamento no escoamento como foi constatado por Pignon
et al. (1996), Mgller et al. (2008), Coussot e Ovarlez (2010) em ensaios com fluidos tixotropicos
realizados em rebmetro. Comumente, a reestruturacdo € evidente em baixas taxas de deformacao
em ensaios reométricos, porém neste caso na unidade experimental também foi observado em
taxas de deformacgéo mais elevadas, 0 que pode ser consequéncia do escoamento ndo estar sendo
cisalhado uniformemente na tubulacéo.

Na Figura 32b, as vazbes volumétricas superiores a 6,44 ml/min tendem ao regime
permanente logo apos o pico de pressdo. Entretanto, deve-se destacar que o regime permanente
para as vazdes volumétricas de 32,2, 64,4 e 193,2 ml/min é muito semelhante, implicando que para
esta faixa de vazdes impostas o fluido na serpentina pode ndo estar sendo totalmente cisalhado.
Lembrando que esta faixa de vazdes volumétricas é correspondente a regido Il da curva de

escoamento da Laponita B. Como discutido anteriormente na Sec¢do 5.2, o platdé formado pela
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regido Il pode ser indicios da presenca de bandas de cisalhamento no escoamento. Dessa forma, a
hipotese do fluido ndo estar sendo cisalhado igualmente parece coerente para justificar o

comportamento observado em RP para esta faixa de vazdo volumétrica da Laponita B.

5.5.3 Reinicio de Escoamento com Diferentes Tempos de Repouso

Neste ensaio é avaliado a influéncia de diferentes tempos de repouso (0,5, 10, 30 e 60 min)
no regime transiente do reinicio para as vaz6es volumétricas de 6,44 e 64,4 ml/min.

A Figura 33 compara a evolucdo das pressdes em P1 com tempos de repouso de 0,5, 10 e
30 min para a Laponita A, enquanto na Figura 34 com os tempos de repouso de 0,5, 30 e 60 min
para a Laponita B. Pode-se verificar que a medida que o tempo de repouso aumenta, 0s picos de
pressdes e 0 tempo requerido para que 0s picos ocorram também aumentam, independente da
amostra de Laponita® utilizada. O aumento do pico de pressdo ocorre porque a estrutura do
material ficou mais gelificada, apds o tempo de repouso. Entdo foram necessarios niveis maiores
de presséo, e por consequéncia tensdo, para quebrar a estrutura gelificada, provocando aumento
do tempo de reinicio.

Comparando as Figuras 33a e b, nota-se que o0 aumento da vazdo resulta no aumento dos
picos de pressdes, e na reducdo do tempo que o reinicio ocorre, como foi mostrado na Sec¢éo 5.5.2.
Com o aumento da vazdo, ha o aumento da forc¢a inercial em relacdo a viscosa, 0 que induz a

reducdo do tempo da quebra da estrutura do material.

Figura 33 — Influéncia de diferentes tempos de repouso sobre as pressdes na regido transiente da Laponita A. Ensaio

com vazdo de: a) 6,44 ml/min; b) 64,4 ml/min. As curvas de pressao sao referentes somente ao transdutor P1.
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Verifica-se que para os tempos de repouso de 10 e 30 min, as curvas das Figuras 33a e b
apresentam oscilagdes durante a evolugdo da pressdo. As oscilagdes sdo o inicio do surgimento
das quebras parciais mencionadas na Secdo 5.5.1. Até o momento ndo havia sido observado
quebras parciais nos testes com a amostra da Laponita A, somente com a Laponita B. Esta
observacdo sugere que o aumento do tempo de repouso pode intensificar o aparecimento das
quebras parciais, o0 que pode ser devido as bolhas presentes no escoamento. Pois, 0 aumento do
tempo de repouso induziria as bolhas pequenas de ar a coalescerem em bolhas maiores,
intensificando as quebras parciais.

Conforme discutido na Subsecéo 5.2, a Laponita B é mais estruturada que a Laponita A
devido ao maior tempo de envelhecimento, e ao possivel aumento de concentragcdo da amostra. A
Figura 34 mostra o regime transiente com diferentes tempos de repouso para a Laponita B. Nota-
se gue as quebras parciais ficaram mais evidentes do que nos ensaios com a Laponita A (ver Figura
33). A explicacdo para esse comportamento € que a pressurizacdo da amostra mais estruturada

acentua a compressao e o relaxamento da bolha de ar, induzindo quebras parciais mais intensas.

Figura 34 — Influéncia de diferentes tempos de repouso sobre as pressdes na regido transiente da Laponita B. Ensaio

com vazdo de: a) 6,44 ml/min; b) 64,4 ml/min. As curvas de pressao sao referentes somente ao transdutor P1.
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Fonte: Autoria propria.

A Tabela 10 compara o tempo para atingir o pico de pressao, a magnitude do pico e a presséo
de regime permanente para as vazdes de 6,44 e 64,4 ml/min para as amostras de Laponita A e
Laponita B, considerando os diferentes tempos de repouso de 0,5, 10 e 30 min. Como observado

nas Figuras 33 e 34, o maior tempo de repouso aumenta a pressdo do pico e atrasa o reinicio.
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Tabela 10 — Magnitude das press6es de pico e de regime permanente com o tempo do pico.

Tempo para atingir o pico [s]

Pico de pressdo [bar]

Testes Vazéo
Tempo de repouso de 0,5 min
64,4 ml/min 1,33 3,24
6,44 ml/min 8,68 1,70
Tempo de repouso de 10 min
Laponita A 64,4 ml/min 2,5 3,97
6,44 ml/min 10,86 2,98
Tempo de repouso de 30 min
64,4 ml/min 2,6 4,56
6,44 ml/min 15,08 3,46
Tempo de repouso de 0,5 min
64,4 ml/min 1,70 9,00
6,44 ml/min 7,75 4,78
Tempo de repouso de 30 min
Laponita B 64,4 ml/min 1,58 8,5
6,44 ml/min 9,83 5,75
Tempo de repouso de 60 min
64,4 ml/min 1,15 6,75
6,44 ml/min 10,6 6,00

A seguir, é apresentado a Figura 35 que compara as curvas de reinicio da Laponita B,

avaliando os tempos de repouso de 30 min e 1 hora nos quatro transdutores de presséo.

Figura 35 — Comportamento das pressdes durante o reinicio de escoamento com tempo de repouso de 30 min e 1 hora

utilizando a Laponita B para vazédo volumétrica de a) 6,44 ml/min; b) 64,4 ml/min.
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A Figura 35a ilustra o reinicio para a vazdo volumétrica de 6,44 ml/min e a Figura 35b para
64,4 ml/min. Em ambas figuras, nota-se que com o aumento do tempo de repouso, had um atraso
na transmissdo de pressao para os transdutores P2, P3 e P4, devido a maior estruturacédo, e
consequente, tensdo limite de escoamento que o0 material apresenta.

Além disso, a partir da Figura 35 pode-se avaliar a compressibilidade do material verificando
a diferenca de tempo em que P1 e P4 comecam a ser pressurizados, a partir do momento que a
bomba foi acionada. Foi constatado que com o aumento do tempo de repouso houve um pequeno
aumento da diferenca do tempo de pressurizacdo entre P1 e P4. Para 0 ensaio com 1 hora de
repouso na Figura 35, observa-se que o tempo entre P1 e P4 foram superiores a 1 e 7 s para as
vazdes volumétricas de 64,4 e 6,44 ml/min, respectivamente. Enquanto que nos ensaios com 30 s
de repouso (ver Figura 31a e b), a diferenca no tempo de pressurizacao foi de aproximadamente
de 0,9 para 64,4 ml/min e de 6 s para 6,44 ml/min. A diferenca de tempo entre a pressurizacdo de
P1 e P4 reitera que o material é compressivel.Vale destacar que o objetivo ndo é comparar
quantitativamente estes tempos, mas mostrar que houve aumento uma vez que nado é tdo visivel

nas figuras apresentadas.

5.5.4 Reinicio de Escoamento por Imposi¢do de Vazdo com Visualizagdo

O objetivo do ensaio é verificar se a TLE estatica obtida no reinicio com visualizagdo é
superior a TLE dindmica do ensaio de curva de escoamento. Como o reinicio com visualizacéo foi
realizado com tempo de repouso (1 min) maior que a do ensaio da curva de escoamento (30 s) é
esperado que a TLE estatica seja superior que a dindmica. Neste caso, avalia-se somente a tenséo
limite estimada pela curva de escoamento obtida com a Laponita A (Figura 20), pois nédo foi
realizado teste com a amostra de Laponita B.

Neste teste, a linha de desvio e a conexdo “T” da saida da serpentina foram mantidos sempre
abertos. Lembrando que a linha de desvio foi projetada para ter perda de carga menor que a da
serpentina, de forma que o fluido escoe preferencialmente pelo desvio. Contudo, quando a vazéo
imposta produzir tensdo de cisalhamento equivalente a tenséo limite do fluido, o escoamento
também ocorrera pela serpentina. A confirmacio de que a Laponita® esta escoando pela serpentina
sera verificada visualmente por meio da conexdo “T”.

Para determinar a tensdo equivalente a tensdo limite de escoamento foram realizados
reinicios com visualizagdo com vazdes volumeétricas de 9,66 a 35,42 ml/min, acrescendo a vazéo
de 3,22 ml/min em cada teste. Para as vazdes volumétricas entre 9,66 e 22,54 ml/min ndo foi
observado deslocamento do fluido na mangueira da conexdo “T”, implicando que o fluido s6

escoava pelo desvio. Ja para as vazdes volumeétricas entre 25,76 e 32,2 ml/min, observou-se que o
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fluido se deslocava alguns milimetros na mangueira assim que o pico de pressao ocorria, entao
parava e se mantinha com nivel constante. A explicagdo para este comportamento é que a
Laponita® na serpentina nao se desestruturou e somente sofreu uma deformagcéo elastica.

Na Figura 36a estdo ilustradas as pressdes ao longo da serpentina para as vaz6es volumétricas
de 32,2 e 35,42 ml/min, nota-se que as pressdes do transdutor P2, P3 e P4 para a vazdo volumétrica
de 32,2 ml/min ndo possuem pico, 0 que reitera a hipotese de ter ocorrido somente deformacéo
elastica do material. Em contrapartida, o pico é observado nos quatro transdutores para a vazédo
volumétrica de 35,42 ml/min, demonstrando que houve guebra da estrutura e como consequéncia

escoamento.

Figura 36 — Reinicio de escoamento por visualizagdo comvazdo volumétrica para 32,2 e 35,42 ml/min. a) Evolugéo
das pressdes nos quatro transdutores P1, P2, P3 e P4; b) Evolugéo da tenséo de cisalhamento entre P1 e P4.
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Fonte: Autoria propria.

A Figura 36b mostra a tensdo de cisalhamento para as vazfes volumétricas de 32,2 e
35,42 ml/min. Vale destacar que a curva de tensdo da Figura 36b foi determinada a partir da curva
de presséo (Figura 36a) utilizando a Equacéo (7), atraves da diferenca de presséo entre P1 e P4.
Como a Equacdo (7) so é valida para o regime permanente, a regido transiente do pico de tensdo
apresentada apenas indica o comportamento qualitativo da tensao.

Para a curva de tensdo referente a vazao de 32,2 ml/min, o pico de tensdo é aproximadamente
de 6,6 Pa. Apoés o pico, a tensdo de cisalhamento cai para o vale, e comecga a subir até atingir 9,5 Pa,
onde o valor da tenséo de cisalhamento parece atingir um estado de equilibrio que se mantém até

230 s. A partir de 230 s, a pressdo em P1 e a tensdo tem leve queda que pode estar associada as
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bandas de cisalhamento no escoamento do desvio, pois conforme visto no APENDICE D houve
indicios de bandas de cisalhamento para todas vaz6es menores que 64,4 ml/min.

Ja para vazdo volumétrica de 35,42 ml/min, a tensdo de cisalhamento atingiu pico de 8,3 Pa.
Apds o pico, atensdo de escoamento cai e comeca a subir até atingir regime permanente de 9,66 Pa.
E interessante destacar que ambas as curvas de tensdo de cisalhamento tém comportamento
semelhante, no entanto o reinicio s6 ocorreu para a vazao volumétrica de 35,42 ml/min que obteve
tensdo de pico proxima a tensao estimada pelo ajuste de Herschel-Bulkley.

Dessa forma, pode-se concluir que a minima tensdo para o material escoar esta entre as
tensbes de regime permanente de 9,5 e 9,66 Pa no ensaio com reinicio de escoamento por
visualizagdo, faixa de valor superior a tensdo estimada pelo ajuste de HB. Isto j& era esperado pois
conforme comentado, a TLE estatica do reinicio com visualizacdo deve ser superior a TLE
dindmica estimada pela curva de escoamento.

Na Figura 37 e apresentado diferentes instantes de tempo do reinicio de escoamento para a
vazdo de 35,42 ml/min. A Figura 37a mostra a marca do volume inicial na mangueira no momento
que a bomba é acionada. Apos 10 s, as pressdes comecam a aumentar até atingir o pico (13 s),
indicando que o reinicio de escoamento comecgou. Apos o pico, ha a queda da pressao, que reflete
na reducdo da velocidade do escoamento observado até que a presséo de regime permanente seja
alcancada aos 50 s, e a partir dai o fluido escoa com velocidade aparentemente constante. Nas
Figuras 37b a f mostra-se a evolucdo do fluido ao longo da mangueira enquanto na Figura 37e é

possivel observar que a Laponita® se deslocou mais de 28 mm durante os 300 s do teste.

Figura 37 — Reinicio de escoamento para vazao de 35,42 ml/min. a) Volume inicial quando a bomba é acionada; b)
Fluido se deslocando no RP; c) Deslocamento de 4 mm; d) Deslocamento de 10 mm; e) Deslocamento de 28 mm; f)
Vazamento de fluido.
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Fonte: Autoria propria.
5.6 SINTESE DO CAPITULO

Nesta secdo séo apresentados os principais resultados obtidos nos testes com as amostras de
Laponita A e B:

i Na Subsec&o 5.1 foi mostrado que a viscosidade aparente da solugdo de Laponita®
aumentou continuamente durante os 210 dias de analise.

ii. A curva de escoamento obtida com a Laponita A indicou comportamento de fluido
viscoplastico. Entretanto, a curva de escoamento para a Laponita B indicou a presenca de trés
regibes com escoamento distinto, sendo: I) escorregamento; Il) escoamento com bandas de
cisalhamento e; 1l1) escoamento estivel. As curvas de escoamento realizadas no rebmetro e na
unidade experimental indicaram boa concordancia entre si, para a mesma amostras comparada.

iii. O patamar de vazdo na Subsecdo 5.3.1 mostrou que quanto mais envelhecida a
amostra de Laponita®, maior foram os picos e vales de pressdes resultantes. Além disso, 0 aumento
do tempo do envelhecimento aumentou a inclinacéo dos picos de pressdes, provavelmente devido
ao aumento do mddulo de elasticidade do material, e consequente, aumento da fragilidade da
estrutura.

iv. O teste de patamar de vazdo demonstrou a influéncia do histérico de cisalhamento
sobre o pico de pressdo no material. Além disso, mostrou que a Laponita® possui tixotropia para a
escala de tempo dos testes realizados.

V. O teste de patamar de descida de pressdo mostrou que a minima tensdo para manter
0 material escoando é proxima a tensdo limite de escoamento dindmica estimada pela curva de

escoamento da Laponita B.
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Vi. No ensaio de reinicio de escoamento, foi observado o surgimento de quebras
parciais na amostra durante o regime transiente do teste. Verificou-se que 0 aumento do tempo de
repouso e de envelhecimento intensificavam as quebras parciais.

Vii. O aumento da vazao aumenta o pico de presséo, e reduz o tempo necessario para o
reinicio ocorrer.

viii. A partir do reinicio de escoamento com diferentes vazdes volumétricas e diferentes
tempos de repouso, pode-se concluir que tanto a vazdo volumétrica quanto o tempo de repouso
influenciam diretamente no pico de pressdo e no tempo necessario para O reinicio ocorrer.
Entretanto, nota-se que a influéncia da vazdo volumétrica € mais predominante sobre o reinicio de
escoamento do que o tempo de repouso, para os casos que foram analisados.

iX. No ensaio de reinicio de escoamento com visualizacdo foi demonstrado que a
tensdo limite de escoamento estatica para o material escoar € superior a tensdo limite de
escoamento dinamica obtida pela curva de escoamento da Laponita A, e estimada pelo ajuste de
Herschel-Bulkley.
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6 CONSIDERACOES FINAIS

Neste trabalho foi avaliado o reinicio de escoamento de uma solugdo aquosa de Laponita®
RD em uma unidade experimental com tubulacdo helicoidal, que esta inserida huma camara
isolada com controle de temperatura. O circuito hidraulico da unidade experimental funciona com
duas bombas operando de modo alternado, ou seja, enquanto uma est4d bombeando a outra esta
sendo preeenchida com fluido. Apds ser deslocada pela bomba, a solugdo de Laponita® tem duas
trajetdrias a percorrer, a tubulacéo de desvio ou a serpentina, que depende do teste a ser realizado.
Depois de passar por qualquer das trajetorias, a Laponita® volta ao reservatorio, onde fica
armazenada. Para medir as pressdes geradas nos ensaios foram instalados quatro transdutores ao
longo da serpentina.

Foi formulada uma solucio Laponita® com concentracio de 2% em massa e, a partir dessa
amostra, foram realizadas duas baterias de teste. A primeira bateria foi realizada com a solucéo de
Laponita® apresentando viscosidade de 0,54 até 0,58 Pa.s, e a segunda de 1,0 até 1,05 Pa.s. A
amostra referente a primeira bateria de teste foi chamada de Laponita A e a da segunda de Laponita
B.

Com as amostras de Laponita A e B foram realizados os ensaios de evolucédo da viscosidade
aparente, curva de escoamento, patamares de imposicdo de vazdo e pressdo, reinicio de
escoamento com diferentes tempos de repouso e visualizagdo. O teste de evolucdo da viscosidade
aparente indica o comportamento da amostra em relagdo ao tempo de envelhecimento. A partir dos
testes de curva de escoamento e reinicio de escoamento foi possivel caracterizar o comportamento
da Laponita® em regime permanente e transiente, respectivamente. O teste de patamar de vazao
permitiu demonstrar como o histérico de cisalhamento influéncia sobre pico de pressdo, e que a
Laponita® possui tixotropia. Nos testes de patamar de pressdo e reinicio de escoamento com
visualizacdo foi mostrado que a minima tensdao para manter o material escoando é semelhante a
tensdo limite de escoamento estimada pela curva de escoamento.

O teste de evolucdo da viscosidade aparente mostrou que a curva de viscosidade da solugéo
de Laponita® aumentou continuamente desde o dia da formulagio com tendéncia logaritmica, sem
tendéncia de estabilizacdo durante os 210 dias avaliados.

A curva de escoamento referente a Laponita A indicou comportamento de fluido
viscopléstico, de acordo com as curvas reportadas na literatura. Entretanto, a curva de escoamento
referente a Laponita B apresentou comportamento distinto, sendo dividida em trés (I, Il e 11)
regides com diferentes regimes de escoamento. Vale destacar que nédo foi encontrado na literatura

trabalhos que obtiveram comportamento semelhante utilizando Laponita®. As curvas de
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escoamento realizadas pela unidade experimental foram comparadas com dados reométricos, e
indicaram boa concordancia entre os instrumentos.

Os resultados dos testes de imposi¢do de patamares de vazédo evidenciaram as caracteristicas
tixotropicas como pico de pressdo e dependéncia da viscosidade em relacdo ao histérico de
cisalhamento. Foi analisado detalhamente o processo fisico de reinicio de escoamento,
demostrando que a Laponita® ndo transmite a pressdo completamente ao longo da serpentina, e
devido a presenca de compressibilidade hd o atraso da transmissdo de pressdo durante a
pressurizacao o reinicio de escoamento. Também foi apresentado a evolucao dos perfis de pressao
durante a pressurizacdo da amostra, 0 que mostrou que o reinicio somente comeca quando ha a
formacéo do perfil com decaimento linear das pressdes de P1 a P4, indicando que a tensdo limite
do material foi superado.

No teste de patamar de descida de pressdo a minima tensao para o material escoar obtida foi
préxima a magnitude da tensdo limite de escoamento dindmica estimada pelo platd da regido Il
curva de escoamento referente a Laponita B, indicando concordancia entre 0s ensaios.

Nos ensaios de reinicio escoamento por imposi¢cdo de vazdo foi observado principalmente
para a amostra de Laponita B que a regido transiente das curvas de pressdes apresentaram multiplos
picos de pressdes, indicando que durante a pressurizacdo da amostra ha quebras parciais da
estrutura antes do reinicio comecar. Foi verificado que o aumento do tempo de repouso e do tempo
de envelhecimento intensificavam o aparecimento das quebras parciais. Além disso, foi
demonstrado que tanto a vazdo volumétrica quanto o tempo de repouso influenciam diretamente
no pico de pressdo e no tempo necessario para o reinicio ocorrer.

O ensaio de reinicio de escoamento por vazdo com visualizagdo mostrou que a tensao limite
de escoamento estatica determinada para o material continuar escoando é supeior a tensao limite
de escoamento dindmica estimada pelo ajuste de Herschel-Bulkley na curva de escoamento

referente a Laponita A.

6.1 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

Por fim, para a continuacdo do projeto de anélise de reinicio de escoamento com a unidade
experimental, sugere-se:

> Utilizar solugdes aquosas de Laponita® RD com concentragdo maior de sal (NaCl),
a fim de avaliar o comportamento tixotropico do material mais estruturado durante o reinicio de
escoamento;

> Realizar teste de reinicio de escoamento com tempos de repouso maiores dos que

foram analisados no presente trabalho;
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> Utilizar alguma técnica de visualizacdo (e.g. PIV) na tubulacdo para observar o
comportamento durante o reinicio de escoamento e verificar a formagdo de bandas de
cisalhamento;

> Realizar testes com 6leo formulado para avaliar o processo irreversivel do tempo
sobre as pressdes de reinicio de escoamento;

> Realizar testes com petroleo para compreender melhor a influéncia das

caracteristicas reoldgicas em conjunto durante o reinicio de escoamento.
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APENDICE A - CALCULO DO DIAMETRO INTERNO DA TUBULACAO

O objetivo desse apéndice € demonstrar o calculo do diametro interno médio da tubulacéo
helicoidal. A magnitude do diametro é importante, pois este parametro € utilizado no calculo das

variaveis como r e y, como serd apresentado no calculo das incertezas experimentais no

APENDICE B. O diametro interno da serpentina é calculado por:

4m 4(m -m
D= lap _ ( s-+lap s) (A1)

Plap” Ltotal Plap” Ltotal

em que My, € amassa de Laponita®, mg +lap corresponde a massa da serpentina preenchida com

Laponita®, m, a massa da serpentina, Piap @ densidade de Laponita® e L, 0 comprimento total

da tubulacdo. A massa especifica da solugdo aquosa de Laponita® é considerada como a massa
especifica da agua, ja que na preparacdo da amostra o solvente é prioritariamente dgua. Portanto,
o didametro médio calculado pela Equacdo Al foi de 10,0 mm. A seguir, na Tabela 11 sdo
apresentados os valores dos parametros utilizados na Equacéo Al.

Como o diametro foi calculado através da massa do fluido, densidade e comprimento total
da serpentina é necessario determinar qual a incerteza atrelada a estas variaveis, de modo a
determinar qual a incerteza na magnitude do didametro medido. O célculo das incertezas desses

parametros é apresentado no APENDICE B.

Tabela 11 — Parametros do calculo do diametro médio.

Pardmetro Valor

Massa da serpentina preenchida com Laponita®, ms+lap [ka] 31,5
Massa da serpentina, Mg [kg] 27,5

Densidade da Laponita®, Pap [kg/m3] 1000

Comprimento total da tubulagéo, Ly [MM] 50533
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APENDICE B — PROPAGACAO DE INCERTEZAS

E necessario fazer a analise de propagacdo de incerteza para garantir confiabilidade e
coeréncia nos resultados, posto que a incerteza esta atrelada a toda variavel medida e calculada em
trabalhos experimentais.

Para analisar a incerteza de uma variavel deve-se considerar dois tipos de erros, 0 erro
sistematico e o aleatorio. O erro sistematico acontece devido a precisdo ou calibracdo do
instrumento utilizado, e sempre se repete em todos os testes. Enquanto que o erro aleatorio varia
de teste para teste, e pode estar associado ao erro de leitura humana, e/ou ainda, a ruido elétrico,
por exemplo (Coleman e Steele, 2009). Assim, para calcular a incerteza total de uma variavel

simples qualquer “y ” utiliza-se a Equacdo B1, que considera a soma da quadratura dos valores

das incertezas sistematicas e aleatorias (Taylor, 1997).

2 2
5y :\/(5y,sis) + (5y,ale) (B1)

Para obter o valor das incertezas sistematicas foi utilizado a precisdo do instrumento dado

pelo fornecedor. J& para a incerteza aleatdria foi utilizada a expresséo do erro padrdo (Oy) (Taylor,

1997). O erro padrao é funcdo do desvio padrdo, como mostrado pela Equacdo B2. Por sua vez,

para obter o desvio padréo (oy ) utiliza-se a Equagéo B3.

(B2)

(B3)

em que Y é amédia aritmética e N é a quantidade de medidas realizadas.

As incertezas sistematicas, aleatorias e total para as varidveis de pressdo, temperatura,
densidade e massa estdo apresentadas na Tabela 11. A incerteza total para pressdo € de 0,03 bar,
1 °C para a temperatura, 3,0 kg/m? para a densidade e de 0,02 kg para a massa. Estes valores foram

obtidos pelo arredondamento considerando 0 menor nimero de algarismos significativos a partir
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da Equacéo B1. Além das variaveis citadas, ha a incerteza associada a vazdo imposta pelas bombas
que o fabricante indica como sendo 0,5% da vazdo setada, e como ndo é um valor fixo ndo sera

apresentado na Tabela 11.

Tabela 12 — Incertezas das variaveis.

Variavel Incerteza . Incerteza total
) . Incerteza aleatoria
sistematica (O total )

(5x aleatéria )
(5x,sistemética)

Pressdo [bar] 0,03 0,01 0,03
Temperatura [°C] 1,0 0,02 1,0
Densidade [kg/mq] 0,5 3,0 3,0

Massa [kg] 0,01 0,02 0,02

De acordo com Coleman e Steele (2009), ao analisar a incerteza de um parametro calculado
através de uma equacao, € necessario avaliar o erro inerente a cada variavel dessa equacao, pois a
incerteza de cada variavel isolada se propaga para a incerteza do resultado final. Portanto, para
uma avaliar a incerteza de grandeza “ @ que varia em fungdo de n variaveis independentes e que

sd0 mensuraveis por “ X, X, .., X~ utiliza-se a Equacéo B4, considerando o Método de Série

de Taylor.

2 2 2
59 = %éyl + %5X2 +..+ ﬁéxn (B4)
oXq 0Xy X,

em que 06/0x ¢ a derivada parcial da varidvel “ @ em relagdo a uma variavel X, e Sy € 0 valor

da incerteza dessa variavel.
A partir do que foi apresentado, pode-se iniciar o calculo das incertezas inerente aos

resultados experimentais. Para obter a incerteza da diferenga de presséo entre os transdutores P, e
P, utilizam-se as EquagOes B5 e B6, sendo que a Equagédo B5 representa a diferenca de presséo

entre P1 e P4 e, a Equacdo B6 a sua incerteza. A partir da Equacdo B6, obtém-se uma incerteza de
0,04 bar.

AP=R-P, (B5)
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Sap =\(6R)? +(~5P,)? (B6)

De modo semelhante, tem-se que para a massa estimada para o calculo do didmetro interno,

resultando numa incerteza de 0,03 kg, a partir da Equacéo B7.

SMMigp = /(M 1p)? +(~5ms)? (87)

Ja para o calculo da incerteza do comprimento total (& (o) da serpentina tem que

considerar as incertezas relacionadas a quantidade de medidas realizadas no calculo do

comprimento total e da resolucdo da escala da trena utilizada (4} ), que é de 1 mm. Devido ao

formato e comprimento da serpentina foram realizadas 163 medidas ao todo resultando em 50,5 m
de comprimento. Assim, a partir da quantidade de medidas obtém-se uma incerteza de 13 mm
utilizando a Equacédo B8. O valor da quantidade de medidas realizadas para obter o comprimento
total da tubulagéo foram baseados nas medicdes realizadas por Pereira (2018).

51 —total =163(6)? (B8)

De forma semelhante, Pereira (2018) determinou a distancia entre P, e P, por meio de 132

medidas, e entdo a partir deste dado pode-se aferir uma incerteza de 11 mm através da Equacao
B9.

51 4 =4132(5)? (B9)

A incerteza da temperatura média foi determinada em + 1 °C, obtida considerando 0s oito
termopares instalados na serpentina. O valor da incerteza para 0s oito termopares é equivalente a

incerteza de um Unico termopar, como mostrado pela Equacdo B10.

ST | [ 6T,2 ST
5 = [ 81 ]{ 82 ]+[ 88 ]—5T (B10)
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A incerteza do diametro interno (Jop ) medido foi de 0,04 mm obtida pela Equagéo B11.

2 2
0,50Mqp s ~0,5Mj350Pap s ~0,5Mja50 Liotal

op =
\/ Miap Alap” Liotal Plap \/ Miap Alap” Liotal Lotal \/ Miap APlap” Ltotal

(B11)

Calcula-se a incerteza de tensdo de cisalhamento da parede ( 7, ) a partir da Equacéo B11,

posto que a tensdo de cisalhamento é dependente das variaveis do didmetro, distancia e a diferenca

de pressédo entre P, e P4 que ja foram calculadas acima. A diferenca de presséo entre P, e P4 varia
para cada caso, por exemplo, para o caso de 1 bar de AP,_4, a incerteza percentual da tensdo de
cisalhamento (5rw I z,,) € de 4,2%, enquanto que para diferenca de pressdo de 10 bar, a incerteza

reduz para 0,4%. Ou seja, quanto maior a diferenca de pressdo entre os transdutores (P1 e P4)
menor € a incerteza da tensdo de cisalhamento. O mesmo vale para viscosidade aparente que

depende da z,, . Portanto, para o célculo da incerteza da tenséo de cisalhamento e da viscosidade
aparente serd considerado uma diferenca de pressdo (AP_4) padrdo de 1 bar. Dessa forma, a

incerteza atrelada ao calculo da tensdo de cisalhamento é de 0,3 Pa, obtida pela Equacdo B12.

2 2 2

Do DAPR_,0,

5, = AR _46p 4 AR _4 4l - 1-4°14_4 (B12)
4ly 4 ALy 4 2

No caso da taxa de deformagdo aparente utiliza-se a expressdo dada pela Equagdo B13,

aferindo uma incerteza de 1,2%.

5; 2 2
7ap _ (5—(3] +(—_35Dj (B13)

De modo semelhante ao caso anterior, a incerteza da viscosidade aparente é obtida pela
Equacdo B14, que fornece uma incerteza percentual de 4,4%. Destaca-se que com o aumento do
gradiente de pressao tambeém h& uma diminuicéo na incerteza percentual da viscosidade aparente,

como observado para a tensdo de cisalhamento.
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2 5. 2
Nap _ (Sr_w Yap (B14)
Map Tw 4 ap

Na Tabela 13 esta apresentado a incerteza total e percentual de cada variavel em especifico,
quando necessario. Analisando os resultados calculados, pode-se concluir que as maiores
incertezas estao relacionadas com os transdutores de pressdo, ja que estas incertezas sao em torno
de 4,2%, e sdo constantes em todos os testes. Apesar da incerteza percentual da tensdo de
cisalhamento e viscosidade aparente serem em torno de 4,2 e 4,4%, respectivamente, foi
demonstrado que esta incerteza diminui com o aumento da diferenca de presséo. Portanto,

considerando que os valores dos gradientes de presséo (AP,_,) sejam superiores a 1 bar, o que é

sempre verdade para os testes estudados, garante-se que a incerteza percentual maxima da unidade

experimental serd inferior a 4,2%.

Tabela 13 — Incertezas total e percentual.

Variavel Incerteza ( 0y ) [-] Incerteza percentual (Jy / X) [%]

Diferenga de presséo, APH [bar] 0,04 4,2

Massa de Laponita® RD [kg] 0,03 0,4

Comprimento total da tubulagdo, Loty [mm] 13 0,02

Comprimentoentre P e Py, Ly_4 [mm] 11 0,03
Temperatura média, T [°C] 1,0 -

Diametro médio, D [mm] 0,04 0,4

Tenséo de cisalhamento, 7, [Pa] 0,30 4,2*

Taxa de deformacéo, 7?ap [sY] - 1,2

Viscosidade aparente, Map [Pa.s] - 4.4%

*Valores calculados com o AP_4 =1 bar.
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APENDICE C - ANALISE DA INFLUENCIA DE FATORES SECUNDARIOS NOS
RESULTADOS EXPERIMENTAIS

A finalidade desse apéndice € mostrar o controle de temperatura, verificar a influéncia da
pressdo hidrostatica sobre as pressdes medidas e por Gltimo analisar a influéncia da geometria
helicoidal da tubulacdo sobre o escoamento, garantindo que os resultados experimentais

apresentados sejam validos.

C.1 CONTROLE DE TEMPERATURA DENTRO DA UNIDADE EXPERIMENTAL

A verificacdo do controle de temperatura é realizado para mostrar que a temperatura dentro
da camara térmica esta bem controlada durante os ensaios. Vale lembrar que todos os ensaios
apresentados ao longo do trabalho foram feitos na temperatura de 25 °C.

Na Figura 38 é exibido a distribuicdo de temperatura para o teste de reinicio com vazao de
0,064 ml/min através dos oito termopares e dos trés termoresistores dos transdutores, que estao

representados pelas linhas com os simbolos quadrados e com triangulos, respectivamente.

Figura 38 — Distribuicdo de temperatura (T=25 °C) dos termopares e termoresistores dentro da unidade experimental

durante cisalhamento da amostra na vazao volumétrica de 0,064 ml/min.
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Fonte: Autoria propria.

Através da Figura 38 observa-se que tanto a temperatura dos termopares quanto a dos
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termoresistores se mantém constante durante o intervalo mostrado. A temperatura media dos
termopares foi de 25 °C com um desvio padréo de 0,2 °C, sendo que a maior temperatura medida
foi de 25,2 °C e a menor de 24,8 °C. Como explicado no Capitulo 3, os termoresistores dos
transdutores sdo utilizados somente para referéncia devido a sua baixa acuracia, ndo sendo
considerados no célculo da média da temperatura da unidade experimental.

Além disso, foi observado que quanto menor a vazdo maior a diferenga entre a distribuicdo
da temperatura, e consequentemente maior o desvio padréo. Dessa forma, o maior desvio padrédo
obtido entre todos 0s ensaios realizados foi de 0,2 °C para a menor vazéo (0,064 ml/min), enquanto

que para a maior vazao (193,2 ml/min), o desvio padréo foi de 0,15 °C.

C.2 INFLUENCIA DA PRESSAO HIDROSTATICA

Devido a disposicdo vertical dos transdutores de pressdo na tubulacdo helicoidal ha uma
diferenca de altura (vide Figura 8) de aproximadamente 15 cm entre cada transdutor. Assim, é
interessante analisar a presséo hidrostatica entre P1 e P4, que sdo os transdutores de maior interesse

neste trabalho. Através da Equacdo C1 calcula-se a pressao hidrostatica:

ARhidrost,1-4 = Plapht—49 (C1)

em que P =1000kg / m3, h=0,45m eg =9,80m/ 2 A pressdo hidrostatica resultante foi de

0,04 bar, valor da mesma ordem da incerteza da diferenca de pressdo entre os transdutores P1 e
P4, como descrito no APENDICE B.

Portanto, pode-se concluir que a pressao hidrostatica ndo afeta consideravelmente o resultado
entre os transdutores P1 e P4, posto que é equivalente a incerteza da propria diferenca das medidas

de presséo.

C.3 INFLUENCIA DA GEOMETRIA HELICOIDAL SOBRE O ESCOAMENTO

Estudos mostram que o escoamento em tubos helicoidais apresentam uma queda de pressédo
maior do que escoamentos em tubos retos, considerando que o fluido esteja na mesma vazao (Ali,
2000). Além disso, Ghobadi e Muzychka (2015) relatam que o escoamento em tubulacdes
helicoidais estdo sujeitos a forca centrifuga que em altas vazdes podem causar o aparecimento de
escoamentos secundarios, e consequentemente a mudanca no perfil de velocidades do fluido ap6s
a regido plenamente desenvolvida.

Para avaliar a influéncia de escoamento secundario nas tubulacdes helicoidais diversos
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autores desenvolveram diferentes correlagdes. Em geral, estas correlagdes se apresentam na forma
de uma razdo entre os fatores de atrito de tubo helicoidal e tubo reto, sendo dependentes

unicamente do nidmero de Dean ( D, ). De acordo com Ghobadi e Muzychka (2015), o D,, pode
ser expresso pela Equagdo C2. Nota-se que o D,, depende do nimero de Reynolds, do diametro

médio da helicoide ( Dyeq—_hel ) € do diametro da tubulagdo (D).

D= |—2  Re (C2)

I:)med —hel

Para calcular o numero de Reynolds utiliza-se a Equagdo 12, considerando o0s testes
realizados na 22 bateria de ensaios com a méaxima vazédo de Q =386,4ml/min, posto que neste
momento a amostra de Laponita® apresentava os maiores valores de viscosidade aparente. Assim,

neste caso tem-se a viscosidade média de 7 =1,04Pa.s, o diametro da tubulagéo de D =0,01m e

a massa especifica de p =1000kg / m3, resultando num nimero de Reynolds de 0,8.
A partir disso, e considerando o didametro da espira ( Dyeq_nel =0,75m) calcula-se o

namero de Dean que resulta em 0,1 por meio da Equacgdo C2. Utilizando a correlacdo proposta por
Srinivasan et al. (1968) mostrada na Equacdo C3, tem-se que a razao entre os fatores de atrito da
tubulacéo helicoidal e da tubulacéo reta resulta em 1. Dessa forma, conclui-se que o fatores de

atrito da tubulagéo helicoidal e da tubulagdo reta sdo iguais ( fe = freto), indicando que o

escoamento na serpentina é semelhante ao de um tubo reto, ambos no regime laminar. Portanto,

ndo ha formacdo de escoamento secundario causado pelo formato da helicoidal da tubulacao.

le—) D, <30
reto

fhel _ 0, 419Dn0’275 —30<D,, <300 (C3)
reto

f
_hel ~0,1125D,%° — D,, > 300
reto
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APENDICE D - COMPARACAO ENTRE AS CURVAS DE TENSOES QUE COMPOEM
AS CURVAS DE ESCOAMENTO

O objetivo deste apéndice é destacar que o comportamento das tensdes de cisalhamento
obtidas na unidade experimental e no redbmetro sdo semelhantes. Além disso, serd discutido o
comportamento das tensdes de cisalhamento para compreender melhor as curvas de escoamento
das Figuras 20 e 21.

Inicialmente, serdo avaliadas as curvas dos ensaios da 12 bateria (referente a Laponita A) de
teste, e em seguida da 22 bateria (referente a Laponita B). Deve-se destacar que as curvas de tensdes
da unidade experimental foram obtidas a partir das curvas de pressées utilizando a Equacéo 7,
utilizando a diferenca de pressédo entre os transdutores P1 e P4 (ver Sec¢do 4.2.2.2). Logo, a regido
transiente das curvas de tensdes da unidade sdo somente um indicativo do comportamento
qualitativo das tensdes, posto que a Equagdo 7 possui validade no RP. Neste caso, devido a
semelhanga entre a regido transiente das tensdes em ambos instrumentos, a regido transiente da
unidade também serd utilizada na analise.

Na Figura 39 é mostrado as tensdes de cisalnamento obidas durante o teste de reinicio de
escoamento no rebmetro e na unidade experimental com 30 s de repouso. Em ambos casos, as
tensdes de cisalhamento variam com magnitude da taxa de deformacéo aplicada, como descrito na
Tabela 14.

Em ambos os instrumentos, os valores das tensdes de cisalhamento de regime permanente
sdo proximos, como pode ser observado na curva de escoamento da amostra de Laponita A (Figura
20). Ainda, salienta-se que o tempo de teste na unidade experimental é limitado pelo volume do
reservatorio da bomba e a vazdo volumétrica que é imposta, ou seja, quanto maior a vazdo menor
¢ 0 tempo que o teste vai durar. Apesar dessa limitacdo, as curvas de tensdo de cisalhamento
apresentam comportamentos semelhantes, o que indica que o tempo de teste na unidade é
suficiente para o regime permanente ser alcangcado como no reémetro.

Na regido de pos-pico da tensdo de cisalhamento apresentado nas Figuras 39a e b, observa-
se que a tensdo de cisalhamento diminui tendendo ao regime permanente para as taxas de
deformacdo proximas de 100 s™. Ja para taxas de deformacdo menores, a tensdo de cisalhamento
diminui até atingir um vale (minimo valor de tensdo ap0s 0 pico) e entdo comeca a aumentar
gradualmente, indicando uma predominancia da reestruturacdo do material durante o escoamento
até que o RP seja alcancado. Uma hipotese para o surgimento do vale seguido da reestruturacédo é
que a amostra no inicio do ensaio estd num nivel de estruturagdo menor que o correspondente ao

RP, provavelmente devido ao baixo tempo de repouso do pré-teste (30s). Além disso, este
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comportamento pode ser um indicativo de que esteja ocorrendo bandas de cisalhamento no
escoamento, pois conforme observado por Abedi et al. (2019), o aparecimento de vale nas curvas
de reinicio com baixas taxas (0,1 e 0,01s™) ocorreu devido a formagao de bandas de cisalhamento.

Para as taxas de deformacio de 3,77 e 0,78 s* (vide Figura 39b), o pico de tens&o é menor
que o valor de regime permanente, enquanto que no réometro isso s6 ocorre na taxa de deformacao
de 0,1 s (Figura 39a). Nestes casos, a reestruturagdo do material teve maior predominancia que
em taxas de deformacdo maiores, indicando que conforme a taxa de deformacéo diminui maior é
a reestruturacdo durante o escoamento. Como evidenciado por Pignon et al. (1996), Coussot e
Ovarlez (2010) e Divoux et al. (2013) a competicao entre desestruturacéo e reestruturacao durante
0 escoamento do material resulta em perfis de taxas de cisalhamento ndo homogéneos ao longo
escoamento, o que leva ao aparecimento de bandas de cisalhamento. Assim, ha um indicativo que
essa reestruturacdo provoque a formacdo de bandas de cisalhamento, e que neste caso as bandas
ndo ocorram somente em taxas de deformacao inferiores que 1s* como observado por Pignon et
al. (1996) e Abedi et al. (2019).

Figura 39 — Comportamento das tensfes de cisalhamento da curva de escoamento da 12 bateria (Laponita A) de testes

obtidos para: a) Redmetro; b) Unidade experimental.

a) I T T T T I T T T T I T T T T I T T T T I T T T T I T T T T b) 20 I T T T T l T T T T I T T T T
- — 10335
100" >
505t 69,85’
25 ¢t 35,5 s'j
; BRI
55t >
15t 15 - 0,785 4
=20 1 = —— 02145" |
a, 01s 2 ’
2 B =}
é L l.l. 5
T =
= 5
.‘_25 L— - 1 :§
S 3
3 o g
z% 10 1;.,—““*'/»\ : " - T = (§
Ol\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\l\\\\ 0\.\.I.\.\I\ P TR S T N S S N
0 250 500 750 1000 1250 1500 0 250 500 750 1000 1250
Tempo [s] Tempo [s]

Fonte: Autoria propria.

A reestruturagdo mais intensa que ocorreu nas baixas taxas (3,77 e 0,78 s1) pode estar
associada a diferenca dos valores entre as viscosidades de equilibrio do material na condi¢édo do
pré-teste B (antes do teste) e na taxa de deformacéo aplicada no teste. Considerando que a condicao

do pré-teste B é a mesma para todos o0s ensaios realizados e ocorra na maxima taxa de deformacéo
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(equivalente a vazdo de 193,2 ml/min), a viscosidade no pré-teste é sempre inferior a de qualquer
taxa de deformacdo aplicada. Consequentemente, quanto menor a taxa de deformacdo aplicada no
teste maior é a viscosidade de equilibrio que a material deve atingir em relacéo a viscosidade do
pré-teste. Portanto, € esperado que o material se reestruture mais para baixas taxas de deformacéo.

Destaca-se que ndo foi possivel registrar os picos nos ensaios com o redmetro na maioria das
taxas de deformacéo aplicadas, pois a taxa de aquisicéo utilizada foi de 1 Hz e a quebra da estrutura
da amostra ocorreu em menos de 1 s. Somente para 0,1 s o pico ficou evidente, devido & baixa

magnitude de taxa de deformacéo que acarretou no atraso do pico.

Tabela 14 — Comportamento das tens6es de cisalnamento nos instrumentos experimentais.

- Unidade Experimental Rebmetro Comportamento apés pico de tensao
Reducdo da tensdo de cisalhamento até atingir
Taxa de ] o B
103,3 [sY] 100 [s7] regime permanente, indicando quebra e relaxacéo
deformacéo .
| da estrutura do material.
alta
69,8; 35,53 [s] 50;25[s'] Nesse caso, a microestrutura da Laponita® se
desestrutura apos o pico, e tem uma queda brusca na
tensdo até atingir o vale. Aqui, destaca-se que ha
Taxa de indicios de haver bandas de cisalhamento. Entdo,

deformacéo 3,77;0,78;0,214* [s'] 5;1;0,1[s] uma reestruturacdo no material continua ocorrendo e
baixa acarreta no aumento da tensdao de cisalhamento, até
gue a estruturacdo atinja equilibrio no regime

permanente.

*Diferentemente das outras taxas de deformacéo baixas da unidade experimental, a taxa de deformagcdo de 0,214 s!

apresenta pico de tensdo de cisalhamento superior ao seu valor de regime permanente. Isto pode ter ocorrido devido

ao maior tempo que o material teve para se estruturar antes de comecar a escoar, como consequéncia da menor vazao

imposta. Nesta taxa de deformagao (que é obtida pela vazao volimétrica de 0,064 ml/min) foi requerido um tempo de
550 s até o pico ser atingido e entdo o material comeca a escoar pela serpentina, enquanto para a taxa de deformagéo
de 0,78 s o tempo foi de 70 s, e para 3,77 s* foi de 18 s. Logo, 0 maior tempo requerido para o material comegar a

escoar na serpentina com taxa de deformagéo de 0,214 s favoreceu a maior estruturacdo do material.

Para comparar 0s casos em que ha quebra direta (relaxagdo) da estrutura do material com a
quebra seguida de reestruturacdo sera utilizado a Figura 40. Na Figura 40a esté ilustrada a tenséo
de cisalhamento para a taxa de deformacdo de 5s™ no redmetro e de 3,5s* no aparato
experimental. Pode-se observar que, ap0s 0s pico, a tensdo de cisalhamento atinge um vale e, em
seguida, comeca a subir em dire¢do a um valor de equilibrio. Este comportamento é devido ao fato

de que o material no inicio do teste possui um menor nivel de estruturagdo do que o alcangado no
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regime permanente. De modo diferente, quando altas taxas de deformacdo s&o aplicadas, a
microestrutura do material quebra e entdo relaxa ap6s o pico, diminuindo a tenséo de cisalhamento
que tende ao regime permanente direto, como indicado na Figura 40b. Neste Gltimo caso, ndo ha
sinal de reestruturacdo no escoamento.

Um detalhe observado nas Figuras 40a e b é que o fluido atinge o regime permanente na
unidade experimental mais rapido que no rebmetro para todas as taxas de deformacéo avaliadas
aqui. Neste caso, para a taxa de deformacdo de 3,77 s (Figura 40a), o fluido atingiu regime
permanente na unidade experimental em torno de 700 s, enquanto para taxa de deformacédo de
103 st atinge em 20 s. Ja para os testes realizados no redmetro, o fluido ndo atingiu a condicéo de
equilibrio durante o tempo de teste indicado nas figuras abaixo.

Figura 40 — Comparagdo da tensdo de cisalhamento. a) Redmetro taxa de 5 s e aparato experimental de 3,5 s%; b)

Rebmetro taxa de 100 st e aparato experimental de 103,3 s™.
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Fonte: Autoria propria.

A seguir é ilustrado na Figura 41 o comportamento das tens@es de cisalhamento da curva de
escoamento referente 22 bateria de testes tanto para o redmetro como para a unidade experimental.
Nas Figuras 41a e b avaliando as taxas de deformagéo entre 0,1 e 1 s’ nota-se que as tensdes ap0os
0 pico diminuem e tendem para 0 regime permanente, como ocorre normalmente durante o
escoamento estavel. Porém, como explicado na Sec¢do 5.2 ha indicativo de escorregamento da
amostra nestas taxas de deformacdo, correspondente a regides | e i das curvas de escoamento da
Figura 21. Para as taxas de deformagcéo acima de 10 s** no redbmetro (Figura 41a) nota-se que as

tensdes de cisalhamento de RP sdo todas semelhantes. O mesmo é observado nos resultados da
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unidade experimental (vide Figura 41b) para as taxas de deformacéo entre 5 e 30 s™*. Esta faixa de
taxa de deformacdo corresponde ao platd das tensdes de cisalhamento das regides Il e ii da curva
de escoamento (Figura 21). Novamente, ressalta-se que este comportamento observado pode ser
um indicativo da ocorréncia de bandas de cisalhamento. Destaca-se que as curvas de tensdo na
unidade apresentam um vale de tensdo ap6s 0 pico, como observado nas curvas de tensfes da 12
bateria de teste.

Por ultimo, na Figura 41b é apresentado as taxas de deformacao de 54,6 e 65,6 s (regido I11)
que representam o regime de escoamento estavel, porém como reportado por Moorcroft e Fielding

(2014) pode haver a presenga de bandas de cisalhamento nesta regiéo.

Figura 41 — Comportamento das tens6es de cisalhamento da curva de escoamento da 22 bateria ( Laponita B) de testes

obtidos para: a) Reémetro; b) Unidade experimental.
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Fonte: Autoria propria.

A comparagdo das curvas de tensfes de cisalhamento tanto no rebmetro como na unidade
experimental evidencia que apesar das diferencas (volume de amostra, geometria e escoamento
inerente ao aparato) nos instrumentos avaliados, a Laponita® possui um comportamento de
resposta semelhante durante o cisalhamento sob aplicacdo de taxa de deformacdo constante nas

duas baterias de testes realizados.



