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RESUMO

Colchdes lavadores/espacadores sdo fluidos de limpeza, bombeados a frente da pasta de
cimento, com a finalidade de deslocar e remover o fluido de perfuracdo e, ainda, inverter a
molhabilidade das paredes da formacdo rochosa. Os colchdes lavadores necessitam ser
compativeis com a pasta de cimento e o fluido de perfuracdo, pois podem ocasionar uma
mistura com viscosidade excessiva capaz de diminuir a eficiéncia de deslocamento do fluido
de perfuracdo e, consequentemente, tornar fraca a aderéncia do cimento. Diante disso, 0
objetivo deste trabalho foi desenvolver colchGes lavadores a base de sistemas
microemulsionados, para analisar a influéncia da glicerina na remocdo do fluido de
perfuracdo, na inversdo da molhabilidade, na compatibilidade entre colchdo lavador/fluido de
perfuracdo, colchdo lavador/pasta de cimento e fluido de perfuracdo/colchdo lavador/pasta de
cimento, e na resisténcia a compressdo da matriz do cimento. Para isso, foram desenvolvidos
trés diagramas de fases ternarios, com os seguintes componentes: 6leo vegetal, como fase
oleosa (FO); tween 80, como tensoativo ndo-idnico (T); e, glicerina, glicerina/agua (1:1) e
agua, como fases aquosas (FA). Em seguida, foram escolhidas amostras, uma de cada
diagrama, com a mesma composi¢do, sendo 35 % FO, 55 % T, 5 % FA. As microemulsdes
(ME) do tipo 4gua em 6leo (A/O) foram analisadas por estabilidade térmica e mostraram que
a presenca da glicerina ndo altera a homogeneidade destes sistemas, quando submetidos a
altas temperaturas. Nos testes de remoc¢do do fluido de perfuracdo ndo-aquoso, 0s sistemas
microemulsionados, puros e diluidos, apresentaram eficiéncia na remocdo de,
aproximadamente, 100%. Nos testes de inversdo da molhabilidade de A/O para O/A, apenas
os sistemas diluidos foram eficientes nestes testes. Na compatibilidade dos fluidos
microemulsionados diluidos, fluido de perfuracdo ndo-aquoso e pasta de cimento, foi
verificado que as misturas foram compativeis, pois ndo apresentaram fatores como separa¢do
de fases, variacOes de viscosidade, gelificacdo e floculacdo, embora a presenca da glicerina
nesses sistemas tenha diminuido a viscosidade das misturas. A contaminacdo da pasta de
cimento com o0s colchdes lavadores diluidos, na propor¢do 90/10 (v/v) respectivamente,
mostrou que ocorreu diminuicdo na resisténcia a compressao do cimento, contudo, o sistema
com glicerina/agua diluido apresentou o melhor resultado na hidratacdo da pasta de cimento,
sendo confirmado através da analise de Difratometria de Raios-X (DRX) que mostrou que a
glicerina, em altas concentragfes, influéncia diretamente nas propriedades do cimento
hidratado.

Palavras-chaves: tensoativo, glicerina, microemulséo, colchdo lavador, cimentacdo de pogos.



ABSTRACT

Flushing/spacers are cleanup fluids, pumped ahead of the cement paste, with the purpose
displacing and removing the drilling fluids and, still, reversing the wettability of the walls the
rock formation. The flushing fluids need to be compatible with the cement and the drilling
fluid because they can cause a mixture with excessive viscosity able to decrease the efficiency
of displacement of the drilling fluid and, consequently, to render the adhesion of the cement
weak. Therefore, the objective of this work was to develop microemulsion-based flushing
fluids and to analyze the influence of glycerin on the removal of the drilling fluid, wettability
inversion compatibility between the flushing/drilling fluid, flushing/cement and drilling fluid/
flushing/cement paste and in the compressive strength of the cement matrix. For this, three
diagrams of ternary phases were developed, with the following components: vegetable oil, as
oil phase (FO); tween 80, as non-ionic surfactant (T); and glycerin, glycerin/water (1:1) and
water, as aqueous phases. Then, a sample of each diagram with the same composition was
chosen, being 35% FO, 55% T, 5% FA. The microemulsions (ME) of type water in oil W/O
were analyzed by thermal stability, which showed that the presence of glycerin does not
change physics aspects (homogeneity) the system under high temperatures. In non-aqueous
drilling fluid removal tests, the microemulsions systems, pure and diluted, exhibited removal
efficiency of, approximately, 100%. In the tests of wettability inversion of the of W/O to
O/W, only the diluted systems were able to invert. In the compatibility of the diluted
microemulsions fluids, drilling fluid and cement slurry, it was verified that the mixtures were
compatible, and no signs of incompatibility such as phase separation, variations of viscosity,
gelation and flocculation were observed. Though, the presence of glycerin in these systems
decreased the viscosity of the blends. The contamination of the cement paste with the diluted
flushing fluids, in the proportion 90/10 (v/v) respectively, showed that there was decrease in
the cement strength, however, the diluted glycerin/water system presented better hydration of
the cement paste, confirmed by X-ray diffraction (XRD) analysis, which showed that
glycerin, at high concentrations, directly influence the properties of the hydrated cement.

Keywords: surfactant, glycerin, microemulsion, flushing fluid, well cement.
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1. INTRODUCAO

A perfuracdo de pocos € um dos processos mais complexos dentre as operacdes de
exploracdo e producdo do petréleo. A cimentacdo de pogos € umas das etapas mais
importantes durante a perfuragdo, visto que a integridade e a vida Util dos pogos dependem da
qualidade e da eficiéncia desta etapa.

Antes da cimentacdo, fluidos de perfuracdo sdo utilizados para viabilizar a
perfuracdo do pocgo. Estes fluidos, na sua maioria, sdo subdivididos em fluidos aquosos e néo
aquosos, sendo este Ultimo de base sintética ou oleosa (S/OBM), utilizados continuamente
para viabilizar a perfuragdo do pogo.

Durante o processo de perfuracdo, quando sdo empregados fluidos de perfuracdo
base ndo-aquosa, as paredes do pogo/formacdo podem apresentar caracteristicas hidrofobicas,
devido ao contato com os fluidos de perfuragdo ndo-aquosos. Esta natureza hidrofébica pode
prejudicar a operacdo de cimentacdo, logo, é necessario que a superficie rochosa apresente
caracteristicas hidrofilicas e que tenha sido removido os contaminantes presentes nas paredes
do poco, como fluidos de perfuracdo. A falta de limpeza do meio ocasiona baixa eficiéncia na
cimentacdo, ja que o cimento requer uma superficie hidrofilica para facilitar e promover a
aderéncia do mesmo (QUINTERO et al., 2008).

Neste cenario € que sdo utilizados os colchdes lavadores que tem como principal
funcdo remover o reboco formado pelo fluido de perfuracdo nao aquoso, deixando as paredes
do poco/formacdo molhaveis a agua, ou seja, promover a inversdao da molhabilidade para,
consequentemente, condiciona-las para a cimentacao.

Segundo Fink (2012), os sistemas microemulsionados apresentam resultados
confiaveis para aplicacdes como colchdes lavadores. Curbelo et al. (2018) afirmaram a
eficiéncia de sistemas microemulsionados como colch&o lavador, utilizando tensoativos ndo
ibnicos, 6leo vegetal e solucdo glicerina/dgua (1:1), apresentando excelentes resultados de
inversdo da molhabilidade e de remocdo do fluido de perfuracdo. No entanto, a presenca da
glicerina, que é um subproduto da etapa de produgdo do biodiesel, devido a sua elevada
viscosidade, pode ter influenciado na remocédo do fluido de perfuragdo. Baseado nisto, esse
trabalho visa avaliar a influéncia da fase aquosa, contendo glicerina e 4gua, na eficiéncia em

colchdes lavadores microemulsionados.
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2. OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

O objetivo deste trabalho foi estudar a influéncia da glicerina na fase aquosa de
microemulsdes utilizando componentes biodegradaveis (fase oleosa e tensoativo) para serem
empregadas como colchdes lavadores e obter resultados satisfatérios de remocéo, inverséo e

compatibilidade.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Os objetivos especificos deste trabalho foram:

1. Desenvolver diagramas ternarios para verificar as regides de microemulsao;

2. Analisar a estabilidade térmica dos sistemas estudados;

3. Analisar a influéncia da glicerina na eficiéncia de remoc¢édo do fluido de perfuracdo
(reboco) e inversdo da molhabilidade da formagdo rochosa, utilizando sistemas
microemulsionados, puros e diluidos, com diferentes fases aquosas;

4. Determinar a compatibilidade dos fluidos: fluido de perfuracéo/colchédo lavador/pasta
de cimento;

5. Analisar a influéncia da glicerina na resisténcia a compressao da pasta de cimento

contaminada com os colchdes lavadores formulados.
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3 REVISAO DE LITERATURA

3.1 COLCHOES LAVADORES E ESPACADORES

Os colchdes, também denominados de preflushes ou flushing fluids, sdo bombeados a
frente da pasta de cimento, como mostrado na Figura 3.1, com o objetivo de remover o reboco
formado pelo fluido presente nas paredes do poco (sistema revestimento-formacdo) para,
consequentemente, garantir a estabilidade estrutural do pogo na etapa de cimentacdo (LI et al.,
2016; PERNITES, KHAMMAR e SANTRA, 2015; PINHEIRO, 2013).

Figura 3.1 — Esquema do bombeamento do preflush dentro do poco.

Displacement fluid

Top plug

Cement slurry

Wiper plug

Bottom plug in annular space

Cement slurry in
annular space

FONTE: CURBELDO et al. (2018)

Além disso, esses fluidos sdo utilizados para evitar, ou minimizar, a interacao entre o
fluido de perfuracdo ndo-aquoso e a pasta de cimento, visto que a mistura desses fluidos
causam incompatibilidade, proporcionando um aumento significativo na viscosidade
(BISHOP et al., 2008; GORDON, LEWIS e TONMYKAYAKUL, 2008; NELSON, 1990). A
incompatibilidade pode conduzir a tampGes de gel, causando 0 aumento da pressdo, 0 que
pode levar a fraturas na formacao e, consequentemente, perda de circulacao (LI et al., 2016).

Os colchdes sédo caracterizados por suas fung¢des (Figura 3.2), no qual o colchéo
lavador apresenta caracteristicas de uma remogdo quimica, por apresentar em sua constituicdo
agua/dleo, tensoativo e dispersantes, enquanto o colchdo espacador atua como uma barreira de

separacao fisica, geralmente viscoso.
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Figura 3.2 - Finalidades dos fluidos de escoamento, lavador e espacador.

Mud

FONTE: BAKER HUGHES.

e Colchao espacador

Os colchdes espacadores (spacers) podem apresentar certas quantidades de particulas
solidas e agem como barreiras compativeis entre o fluido de perfuracao e a pasta de cimento.
Suas propriedades, como densidade e viscosidade, podem ser cuidadosamente projetadas e
controladas. Alguns espacadores podem ser bombeados em fluxo turbulento e, assim,
apresentar eficiéncia na remocdo do fluido de perfuracdo (BAKER HUGHES; NELSON,
1990).

McClure et al. (2014) estudaram novos sistemas de colchdes espacadores,
incorporando tensoativos ou solventes, para melhorar a eficiéncia de limpeza e deslocamento
de fluidos nédo-aquosos (NAF), visto que estes fluidos apresentam maiores dificuldades de
limpeza. Embora a finalidade desses colchdes sdo de separar o fluido de perfuracdo da pasta
de cimento, uma pequena quantidade do espacador contamina a pasta de cimento. Diante
disto, é necessario assegurar que 0s espacadores sejam capazes de remover a quantidade
maxima do fluido ndo aquoso, interferindo minimamente nas propriedades do cimento, como
tempo de espessamento, reologia e resisténcia a compressao.

Li et al. (2016) desenvolveram um colchdo espacador utilizando um polimero
biodegradavel com a finalidade de evitar perda de circulacdo do cimento e melhorar o
isolamento zonal. Segundo os autores, este fluido é aplicavel em formacbes permeaveis,
frageis e que apresentem pequenas fraturas de degradacdo. O produto desenvolvido
apresentou perfil reolégico de acordo com o requerido pela literatura; eficiente estabilidade
térmica, quando submetida a altas temperaturas; elevada compatibilidade com o fluido de

perfuracdo e a pasta de cimento e, por fim, uma cimentacgéo eficaz.
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e Colchao lavador

Os colchdes lavadores (flushing fluids) contém tensoativos e/ou diluentes do fluido
de perfuracdo para ajudar a dispersar e remover o fluido presente no espago anular, bem como
deixar a superficie revestimento-formacdo molhavel a agua e apresentar compatibilidade
satisfatoria com o fluido de perfuracdo e o cimento (BAKER HUGHES; QUINTERO et al.,
2008). Os colchdes lavadores possuem viscosidade préxima a da agua ou do Odleo e,
geralmente, sdo Uteis para deslocamento em fluxo turbulento (NELSON, 1990).

Os colchdes lavadores sdo utilizados para remocao do fluido de perfuracdo (S/OBM)
presentes nas paredes da formacdo por possuir afinidade quimica pelo fluido de perfuracéo e,
consequentemente, sdo capazes de inverter a molhabilidade da formacgdo, permitindo, a
remocdo de forma eficiente das particulas do S/OBM, de modo que o cimento possa se aderir
eficientemente a essas superficies (GORDON, LEWIS e TONMYKAYAKUL, 2008;
PERNITES, KHAMMAR e SANTRA, 2015; QUINTERO et al., 2007).

As propriedades reoldgicas afetam as interagdes entre os fluidos de perfuracéo,
cimento e colchdes lavadores/espacadores. No processo de cimentacdo, o colchdo lavador
possui comportamento newtoniano diferentemente dos demais, que apresentam caracteristicas
ndo-newtonianas, no qual suas viscosidades variam em funcdo da taxa de cisalhamento
(ALBUQUERQUE e LEAL, 2009).

Visando a correcdo da molhabilidade da formacéo e a remocao eficiente do fluido de
perfuracdo, tém sido desenvolvidos colchbes lavadores a partir de sistemas
microemulsionados em funcdo da sua afinidade tanto pelo fluido de perfuracdo quanto pela
pasta de cimento. Segundo Fink (2012), esses colchdes a base de sistemas microemulsionados
sdo capazes de remover 0 0leo e as particulas solidas do reboco formado nas paredes do poco.

3.1.1 Microemuls6es para colchdes lavadores

As microemulsées (ME) s&o sistemas compostos de uma aparente solubilizagdo
esponténea de dois liquidos imisciveis, geralmente dgua e 6leo, na presenca de um ou mais
tensoativos e, se necessario, de cotensoativos (DALTIN, 2011; ROSSI et al., 2007). Elas se
formam por simples misturas dos componentes, sem necessidade de alto cisalhamento,
podendo ser preparadas com pouca ou nenhuma entrada de energia mecénica (BREGE et al.,
2012; ZANTEN, LAWRENCE e HENZLER, 2010). As ME sdo sistemas
termodinamicamente estaveis, transparentes ou translucidas, com baixa tensdo interfacial,

devido a presenca de compostos tensoativos na interface oleo/agua (OLIVEIRA et al., 2004;
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ROSSI et al., 2007).

Pietrangeli e Quintero (2013) afirmam que para utilizagdo de sistemas
microemulsionados como colchdo lavador, é necessario que os fluidos apresentem baixas
tensdes interfaciais entre a microemulséo e o filtrado (reboco) do OBM, e torne a superficie
molhavel a agua. As microemulsGes com essas propriedades produzem boa limpeza/remocgéo
do material organico com minima energia mecéanica e, a0 mesmo tempo, melhora a condicéo
de molhavel a agua encontrada na maioria dos reservatorios.

As estruturas das microemulsdes se encaixam em trés grandes categorias, como
apresentado na Figura 3.3: microemuls&o agua em 6leo (A/O), em que o tensoativo utilizado é
bastante soltivel em dleo, gerando espacos intramicelares para solubilizacdo micelar da &gua;
microemulsdo 6leo em agua (O/A), em que o tensoativo utilizado é bastante soltvel em agua
e, com isso, ocorre a formacdo de micelas em 4gua, gerando espacos intramicelares para
solubilizacdo micelar do 6leo; e, sistema bicontinuo, que é uma estrutura na qual, ambos 0s
componentes formam dominios continuos interpenetrantes, ou seja, as moléculas, tanto de
agua quanto de oOleo, estdo dispersas pela estrutura organizada de tensoativos (DALTIN,
2011).

Figura 3.3 - Modelos estruturais das microemulsdes.
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Curbelo et al. (2018) estudaram o desenvolvimento de sistemas microemulsionados a
base de oOleo vegetal para serem aplicados como colchdo lavador. Eles mostraram que as
microemulsdes monofasicas do tipo A/O, quando diluidas, também apresentam excelentes
resultados de remoc¢éo do fluido de perfuracédo, inversdo da molhabilidade e compatibilidade
entre os fluidos pasta de cimento/colchao/fluido de perfuragéo.

Quintero et al. (2015) propuseram a utilizacdo de sistemas microemulsionados para
serem utilizados como fluidos de limpeza em campos perfurados em aguas profundas. Nos
testes laboratoriais de tensdo interfacial, compatibilidade entre os fluidos, remocdo da camada
de fluido de perfuragdo ndo-aquoso e inversdo da molhabilidade, os resultados obtidos

mostraram que esses sistemas apresentaram baixas tensOes interfaciais, elevada
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compatibilidade, remocéo eficiente do fluido de perfuracdo e inversdo da molhabilidade de
O/A para A/O, sendo esse ultimo analisado através da medicdo de angulo de contato e da
microscopia de fluorescéncia. Consequentemente, quando aplicados em campo, apresentaram-
se eficientes e confiaveis para a remoc¢do do dano da formacdo, restaurando a producéo e

atingindo o potencial méximo de injecdo de 4gua dos pogos.

3.1.2 Diagrama de fases

O diagrama de fases é a forma gréafica de mostrar as regides de estabilizacdo de cada
tipo de fase de agregacdo das microemulsdes e as regides de limites de transicdo entre
emulsdes, fases separadas e microemulsdes O/A e A/O. Os sistemas microemulsionados sdo
representados através de diagramas de fases ternarios, quaternarios e pseudoternarios, que
variam de acordo com a natureza quimica e com a quantidade de constituintes de cada sistema
da microemulséo (ROSSI et al., 2007).

Os diagramas de fases ternarios representam microemulsées formadas por 3
constituintes: fase aquosa, fase oleosa e tensoativo. Em um diagrama triangular equilatero,
cada componente assume um dos vértices do triangulo, sendo assim, de acordo com as
condigOes e proporgdes dos constituintes, pode-se delimitar as regides de microemulsdo
(Figura 3.4).

Figura 3.4 - Modelo esquemético de um diagrama de fases mostrando a regido de

microemulsao.

Tensoativo

Microemulsao

Fase aquosa Fase oleosa

De acordo com Daltin (2011), os sistemas microemulsionados podem ser
classificados em quatros tipos de sistemas, em que as microemulsdes podem existir em
equilibrio com as fases aquosa e/ou oleosa, formando sistemas multifasicos, como pode ser

observado na Figura 3.5.
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Figura 3.5 - Classificacdo dos equilibrios de Winsor
— ——

B Microemulsio

Fase aquosa

Fase oleosa

Winsor I  Winsor I  Winsor IIl Winsor IV

o Microemulsdo do tipo | (Winsor I) — o tensoativo apresenta elevada solubilidade em
agua, proporcionando a formacdo de uma regido bifasica na qual uma das fases é
uma microemulsdo de éleo em agua (O/A) e a outra € o0 6leo em excesso;

o Microemulsdo do tipo Il (Winsor 1) — o tensoativo apresenta baixa solubilidade em
agua, consequentemente, a fase em excesso € a aquosa, representada por uma
microemuls&o do tipo A/O;

o Microemulsdo do tipo Il (Winsor IlI) — o tensoativo apresenta solubilidade
intermediaria em solucdo aquosa, logo, as micelas sdo organizadas em um sistema
bicontinuo, tanto na fase aquosa quanto na oleosa, ou seja, as trés fases sdo:
microemulsdo bicontinua com excesso das fases aquosa e oleosa;

o Winsor IV (WIV) — equilibrio monoféasico de microemulsdo. Esse tipo de sistema
microemulsionado €é aplicado para remocdo do reboco formado pelo fluido de

perfuracdo base 6leo nas paredes do po¢o (QUINTERO et al., 2007).

3.1.3 Tensoativos

Tensoativos sdo moléculas anfifilicas que apresentam uma parte de sua cadeia
carbdnica com caracteristica apolar e a outra parte polar. Na Figura 3.6, € possivel visualizar
uma representacdo da molécula tensoativa, com grupo polar (hidrofilico) com afinidade pela
agua, e grupo apolar (hidrofobico) com afinidade por compostos orgénicos, entre eles o Oleo.
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Figura 3.6 - Representacdo esquematica de uma molécula de tensoativo.

B Regiao hidrofilica
Bl Regiio hidrofébica

Os tensoativos sdo classificados pela natureza de seu grupo hidrofilico, isto €, se ha
presenca ou auséncia de cargas elétricas. Com isso, podem ser classificados como idnicos e
ndo-idnicos. Os tensoativos ndo-idnicos ndo apresentam ions em sua constitui¢ao, portanto,
guando solubilizados em solucdo aquosa, a solubilidade do tensoativo pela agua é devido a
presenca de grupos funcionais que possuem elevada afinidade entre eles (ROSSI et al., 2007;
DALTIN, 2011).

Os tensoativos ndo-idnicos sdo compativeis quimicamente com a maioria dos outros
tensoativos e suas propriedades sdo pouco afetadas pelo pH. Portanto, devido a combinacdo
desses aspectos, a utilizacdo de tensoativos ndo-ibnico tem sido bastante atrativa
industrialmente (CURBELO, 2006). A afinidade quimica do tensoativo pode ser verificada,
quantitativamente, através do Balango Hidrofilico Lipofilico (BHL).

Griffin, em 1949, introduziu o conceito de BHL dos tensoativos, que € um balanco
quantitativo entre as caracteristicas hidrofilicas e lipofilicas (hidrofébicas) de uma molécula
em solucdo, ou seja, € uma tentativa de quantificar os efeitos das contribuicdes das partes
polar e apolar existentes na estrutura da molécula. Esta escala foi introduzida para caracterizar
0s tensoativos nao-iénicos utilizando, como grupo hidrofilico, o 6xido de etileno.

A solubilidade do tensoativo varia de acordo com o BHL calculado para ele. Quanto
maior o BHL, mais sollvel em agua é o tensoativo. Os valores de BHL variam de 1 a 20, em
que o valor 20 corresponde a um percentual de 100% de carater hidrofilico. Um tensoativo
com BHL entre 1 e 10, tem carater hidrofébico, e igual a 10, tem as fracdes em peso das
partes hidrofilica (0xidos de etileno) e hidrofébica iguais, ou seja, tem igual afinidade tanto
pelo 6leo quanto pela agua. A Tabela 3.1 mostra o comportamento esperado na diluigdo do

tensoativo ndo-idnico em agua, de acordo com sua faixa de BHL.
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Tabela 3.1 - Comportamento dos tensoativos em diluigdo em agua de acordo com o BHL.

Faixa de BHL Aparéncia da diluicdo em agua
1-4 Né&o dispersivel
3-6 Dispersibilidade ruim
6-8 Dispersao leitosa somente ap0s agitacao
8-10 Dispersao leitosa estavel
10-13 Mistura transldcida
Acima de 13 Solucdo limpida.

FONTE: DALTIN (2011)

3.1.4 Glicerina

De acordo com a Unido Internacional de Quimica Pura e Aplicada (IUPAC), a
glicerina, conhecido como glicerol, € nomeada como propano-1,2,3-triol, apresentando trés
grupos de hidroxila na molécula, como mostrado na Figura 3.7, que sdo responsaveis pela
solubilidade em solventes aquosos (MENDES e SERRA, 2012).

Figura 3.7 — Formula molecular do glicerol.

HO/\]/\OH

OH

A glicerina apresenta-se como um liquido incolor de sabor adocicado, com elevada
solubilidade em agua e alcool, possuindo densidade de 1,262 kg/m?3 e ponto de ebulicdo em
290 °C e 101,3 kPa. A glicerina é utilizada, em sua maioria, na fabricacdo de remédios,
cosméticos, resinas sintéticas e outros produtos (ARRUDA, RODRIGUES e FELIPE, 2007).

O glicerol é o principal subproduto da inddstria do biodiesel. O biodiesel é produzido
pela reacdo de transesterificacdo de diferentes Oleos, que na presenca de um catalisador
reagem com um alcool, geralmente metanol ou etanol, para produzir o combustivel (biodiesel)
e o0 glicerol (GONCALVES, PEREZ e ANGELO, 2009). Segundo Rehman et al. (2008),
devido a elevada fabricacdo desse produto, quantidades excessivas de glicerina estdo sendo
produzidas, ou seja, na producédo de 10 kg de biodiesel é gerado 1 kg de glicerol.
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3.1.5 Reologia para colchdes lavadores

Reologia € o estudo da deformacéo e de fluxo de matéria submetido a tens@es, em
determinadas condicGes termodinamicas, levando em consideracdo a variacdo no tempo. O
estudo de reologia do fluido é importante porque permite analisar, em termos de perfil de
velocidade do fluido, a viscosidade, a tenséo e a taxa de cisalhamento. Através desses dados, é
possivel classificar os fluidos como newtonianos e ndo-newtonianos.

Os fluidos newtonianos apresentam proporcionalidade entre a tensdo cisalhante e a
taxa de deformacdo, com inicio do escoamento na origem dos eixos (Figura 3.8 - A), e sua
viscosidade é influenciada apenas pela temperatura e pressdo. A sua viscosidade é Unica e
absoluta, permanecendo constante com o aumento da taxa de cisalhamento (Figura 3.8 - B),

pois a razdo entre a tensdo e a taxa de cisalhamento é constante (MACHADO, 2002).

Figura 3.8 — A) Comportamento reoldgico e B) Curva de viscosidade de fluido newtoniano.

T
u=-=tg(a) | = constante
Y

Viscosidade (Pa.s)

04

Tensao de Cisalhamento (N/m?)

Taxa de Cisalhamento (1/s) Taxa de Cisalhamento (1/s)

Os parametros reoldgicos dos fluidos podem ser medidos utilizando o Viscosimetro
Fann 35. As amostras sdo submetidas a diferentes velocidades de rotacéo e, entdo, é possivel a
determinacdo do angulo de deflexdo. As tensdes de cisalhnamento experimentais podem ser
calculadas (em Pa), atraves da Equacéo 1, em que 6 sdo as deflexdes, em graus. As taxas de
cisalhamento, em s, podem ser calculadas através da Equacgio 2, em que N é o nimero de
rotacfes (em rpm) (MACHADO, 2002; SHIROMA, 2012).

7=10,51.0 1)
y =1,703.N )



25

De acordo com Damasceno et al. (2011), as microemulsdes apresentam
comportamento de fluidos newtonianos. Logo, os sistemas microemulsionados utilizados
como colchdes lavadores sdo, em geral, fluidos newtonianos, no qual sua viscosidade

permanece constante com o aumento da taxa de deformacédo (PINHEIRO, 2013).

3.1.6 Inversdo da molhabilidade

A molhabilidade representa a capacidade de uma superficie rochosa estar em contato
com fluidos aquosos ou oleosos. No setor petrolifero, as formacfes podem ser molhaveis a
agua ou a 6leo. Contudo, na cimentacdo de pocos, a formacdo tem que ser molhavel a agua
devido as caracteristicas do cimento (ABDALLAH et al., 2007). Dentre as inUmeras formas
de analisar a molhabilidade em formacdes rochosas, destacam-se a condutividade elétrica e a
medicdo do angulo de contato.

A medicdo da condutividade elétrica para inversdo da molhabilidade foi
desenvolvido para obter maior precisdo e rapidez na avaliacdo dos resultados (HEATHMAN,
WILSON e CANTRELL, 2000). O teste é realizado através da medicdo de condutividade
elétrica, uma vez que quando ocorre a transi¢cdo da emulsdo agua-6leo (A/O) para 6leo-agua
(O/A), o meio conduz uma carga elétrica semelhante & da agua. A medida que o fluido inverte
a molhabilidade da fase oleosa continua para fase aquosa, o dispositivo mede a atividade
elétrica e, a partir do volume utilizado para a inversdo, é possivel determinar a molhabilidade
“aparente” (Equagdo 3). A titulacdo € continua até que o medidor da condutividade elétrica
apresente um valor estavel igual ou superior a1 (CHRISTIAN et al., 2009).

volume do colchio lavador

Molhabilidade aparente = 3)

volume do colchdo lavador + volume do Fluido de Perfuracgio

A medicdo do angulo de contato é realizada através de um goniémetro, no qual, uma
gota da amostra é colocada sob uma superficie porosa saturada, com agua e 6leo e, entdo, é
possivel verificar a interacdo da amostra com 0 meio poroso. A Figura 3.9 representa o
esquema dessa analise. Inicialmente, uma gota de 6leo (a esquerda) é colocada sob um meio
poroso e pode-se observar que o 6leo ndo apresentou interacdo quimica com a superficie,
demonstrando que o angulo de contato € nulo (6~0°), consequentemente, a superficie €
preferencialmente molhavel a dgua. No entanto, numa superficie molhavel a 6leo (a direita), a
gota se espalha, resultando em um é&ngulo de contato de, aproximadamente, 180°
(ABDALLAH et al., 2007).
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Figura 3.9 — Esquema da molhabilidade por angulo de contato.

0
0 Yow R

Yso VYsw

0~0° Yso=Ysw+Yow cos 0 9~180°

Uma superficie molhavel pela dgua e dleo, apresenta certa afinidade pela amostra,
por isso, 0 angulo de contato requerido € dado a partir do equilibrio das forcas das tensdes

interfaciais, determinada pela Equacéo 6.

Yso = Vsw + Yow c0s @ (6)

Em que: ys, € a tensdo interfacial entre o sélido e a fase oleosa; ysy,, tensdo interfacial entre o
solido e a fase aquosa; e, yow, tensdo interfacial entre as fases oleosa e aquosa. As tensdes

interfaciais podem ser dadas em mN/m.

3.2 CIMENTACAO EM POCOS DE PETROLEO

A cimentacdo em pocos de petréleo tem como objetivo preencher com cimento o
espaco anular formado entre o revestimento e a formacao. Essa operacdo tem a finalidade de
fixar o revestimento, proteger 0 mesmo contra corrosao e isolar diferentes zonas permeaveis
de formacdo, inibindo o fluxo de fluidos da formacdo por tras do revestimento (GORDON,
LEWIS e TONMYKAYAKUL, 2008; HART e SMITH, 1990).

Para obter um isolamento satisfatorio, a pasta de cimento deve apresentar
propriedades importantes como: baixa permeabilidade, alta resisténcia & compressdo e boa
resisténcia a tragdo (DESHPANDE e PATIL, 2017).

3.2.1 Tipos de cimentacdo

Existem dois tipos de cimentacdo essenciais para as operacGes de cimentacdo em
pogcos petroliferos, sendo elas:
v Cimentac¢do primaria

v’ Cimentacdo secundaria
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3.2.1.1 Cimentac&o priméria

A cimentacdo primaria tem como finalidade a fixacdo e vedacdo, eficiente e
permanente, da coluna de revestimento através da utilizacdo de uma pasta de cimento ndo
contaminada no espaco anular (BELEM, 2008).

Segundo Fink (2012), os principais objetivos da cimentacdo primaria sdo:

Suportar cargas verticais e radias ao revestimento;

O

Isolar as formacdes permeaveis;

o

Proteger de influxos de fluidos subsuperficiais;

o

o Preservar o revestimento contra corrosao.

3.2.1.2 Cimentacao secundaria

Segundo Fink (2012), a cimentacdo secundaria tem como finalidade manter e/ou
melhorar o funcionamento do poco, reparar falhas que podem ter ocorrido durante a
cimentacdo primaria. De acordo com Belem (2008), a cimentacdo secundaria pode ser
dividida em funcéo das operacdes, tais como:

o Tampdes de cimento - Tem como objetivo tamponar determinado trecho, e é utilizado
caso ocorra perda de circulagdo, abandono parcial ou total do poco;

o Recimentacdo - Possibilita a correcdo da cimentacdo priméria, caso ndo tenha sido
atingida a altura desejada do anular;

o Compressdo de cimento (squeeze) - Tem como finalidade a correcdo local da

cimentacdo primaria e sanar vazamentos no revestimento.

3.2.2 Cimento

Nas operacdes de cimentacdo de pogos de petroleo, sdo utilizados o cimento
Portland. O cimento Portland consiste, principalmente, de quatro componentes (Tabela 3.1):

aluminato tricacalcico; silicato tricalcico; silicato dicalcico; e, ferroaluminato de tetracéalcico.
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Tabela 3.2 — Componentes presentes no cimento Portland.
COMPONENTES FORMULA NOMENCLATURA OBSERVAQ@ES
Hidrata

rapidamente,
Aluminato responsavel pela
o 3Ca0 x Al, 05 CsA o
Tricalcico resisténcia do
cimento no estagio

inicial

Responsavel pela

Silicato Tricalcico 3Ca0 x Si0, CsS forca em todas as
etapas

- o Responsavel pela

Silicato Dicélcico 2Ca0 x Sio, C,S )
forga final
Ferroaluminato Pouco efeito nas
. 4Ca0 x Al,03 x Fe, 03 C4AF ) .
Tetracalcico propriedades fisicas

FONTE: Adaptado de FINK (2012)

Os constituintes presentes no cimento Portland sdo anidros e, quando colocados em
contato com a agua, sdo atacados ou decomposto formando compostos hidratados,
apresentando diferentes hidratacdo cinética e formando produtos de hidratacdo distintos
(NELSON, 1990).

Os componentes de silicato, tricalcio (3Ca0 x Si0,) e dicélcico (2Ca0 x Si0,),
quando reagem com moléculas de dgua formam produtos como hidrato de silicato de célcio
(C-S-H) e hidroxido de calcio (portlandita), Equacdes 1 e 2.

2(3Ca0 x Si0,) + 6(H,0) - 3Ca0 x 2Si0, x 3H,0 + 3Ca0 x H,0 1)
2(2Ca0 x Si0,) + 4(H,0) — 3Ca0 x 25i0, x 3H,0 + Ca0 x H,0 )

Segundo Tenorio et al. (2003), as propriedades de hidratacdo e endurecimento da
pasta de cimento estdo relacionadas a quantidade de silicato tricalcico (alita). A alita ¢
responsavel, em grande parte, pelas propriedades mecénicas do cimento apds hidratagdo e
cura (pega do cimento). O componente silicato dicalcico (C,S) é considerado significativo

apenas na resisténcia final do cimento endurecido (NELSON, 1990).
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3.2.3 Fatores que influenciam a aderéncia do cimento

Os fatores que influenciam na aderéncia do cimento sdo oriundos da deficiéncia das
propriedades requeridas pela pasta de cimento, isto é, densidade incorreta da pasta, gelificacdo
prematura, perda de filtrado excessiva, pastas altamente permeaveis, entre outras. Além disso,
outro fator que influencia diretamente na qualidade da operacdo de cimentagdo é a presenca
de fluidos de perfuracdo nas paredes da formacdo, capaz de alterar as caracteristicas iniciais
da rocha (RIBEIRO, 2012).

Dessa forma, para minimizar problemas na cimentacdo, € necessario que o fluido
presente na parede seja completamente removido, pois 0 contato entre eles ocasiona uma
mistura viscosa, sucedendo um baixo deslocamento da lama e, consequentemente, ma
aderéncia da pasta de cimento (BISHOP et al., 2008). Com isso, torna-se necessario utilizar

fluidos intermediarios denominados colchdes lavadores e espacadores (ABDU et al., 2015).
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4 METODOLOGIA

A metodologia tem como objetivo apresentar os materiais, equipamentos e
procedimentos experimentais empregados no desenvolvimento deste trabalho. A Figura 4.1
resume as etapas do trabalho que consistem em: obtencdo dos diagramas de fases; escolha dos
sistemas microemulsionados para aplica¢cbes como colchdes lavadores; estabilidade térmica
dos colchdes lavadores; teste de remocdo e reologia dos sistemas microemulsionados;
inversdo da molhabilidade; compatibilidade entre fluido de perfuracéo/colchdo lavador/pasta
de cimento; teste de resisténcia & compressdo; e, difratometria de Raios-X (DRX). Sendo os

mesmos determinantes para obtencdo de uma cimentacdo eficiente em pocos petroliferos.

Figura 4.1 — Fluxograma da metodologia do trabalho

Sistemas microemulsionados

Estudo dos diagramas

Escolha dos pontos

Estudo reoldgico

Estabilidade Térmica

Teste de Remogao

Teste de Inversao da
Molhabilidade

Compatibilidade entre os fluidos

Teste de Resisténcia a
Compressao

DRX

Os ensaios foram realizados no Laboratorio de Petroleo (LAPET) da UFPB e no
Laboratorio de Cimentos (LABCIM) da UFRN.
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4.1 MATERIAIS

Os reagentes utilizados foram: tensoativo ndo-idnico Tween 80 (Dindmica); fase
oleosa (0leo de pinho — Hidroglass Equipamentos e Produtos Quimicos), fases aquosas
(glicerina P.A. e agua da torneira); fluido de perfuracéo base olefinica 60/40 (razdo A/O); e,
pasta de cimento aditivada.

O tensoativo ndo-idnico Tween 80, também denominado como polissorbato 80, é
composto por ésteres de sorbitan etoxilados (Figura 4.2) com viscosidade entre 400 — 620 cP
elevada (SIGMA ALDRICH, 2019), apresentando solubilidade em solugédo aquosa devido aos
grupos etoxilados presentes em sua cadeia molecular, os quais formam ligag¢des de hidrogénio

com a agua.

Figura 4.2 — Formula molecular do Tween 80.

0
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O 6leo de pinho é produzido a partir da hidrolise &cida da terebintina, produto obtido
da goma resina, produto do processo de resinagem do pinheiro (OLIVEIRA, 2008). O 6leo de
pinho tem sido aplicadoscomo produto de limpeza e desinfetantes. No entanto, para
preparacdo, € necessario a presenca de um emulsificador para dispersar o 6leo e manter a
emulsdo quando esté diluido em agua (PESTANA, MACHADO e ANJOS, 2009).

Os fluidos de perfuracdo de base sintética (SBM) sdo usados para proporcionar uma
operacdo de perfuracdo menos agressiva ao meio ambiente, por possuirem em sua formulacao
olefinas, parafinas sintéticas ou ésteres. Alguns fluidos olefinicos tém, significativamente,
menos toxicidade e maior biodegradabilidade, em comparacdo com a maioria dos materiais de
parafina que podem permanecer no ambiente por periodos mais longos (AMERICAN
CHEMISTRY COUNCIL, 2006). Na Tabela 4.1 é possivel verificar a formulacdo do fluido

de perfuragéo utilizado no trabalho.
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Tabela 4.1 — Formulacdo do fluido de perfuracéo

FORMULACAO VOLUME / CONCENTRACAO

Olefina 0,57 bbl/bbl
Cal hidratada 5 Ib/bbl
Emulsificante Primario 10 Ib/bbl

Salmoura de NaCl 0,39 bbl/bbl
Argila Organofilica 5 Ib/bbl
Redutor de Filtrado 1 Ib/bbl
Modificador Reologico 1 Ib/bbl
Barita 80 Ib/bbl

Os equipamentos utilizados foram: balanca analitica; agitadores automaético e
magnético; centrifuga; redmetro Brookfield LVDV-III ultra; difratbmetro de raios-X;
misturador Hamilton Beach; viscosimetro Fann 35; termopar; consistdmetro atmosférico,

wettability tester e Ultrasonic Cement Analyzer (UCA) da Chandler Engineering.

4.2 OBTENCAO DOS DIAGRAMA DE FASES

A construcdo de diagramas de fases ternario teve como finalidade delimitar
diferentes regides de microemulsdes e classifica-las de acordo com Winsor (1968). Os
diagramas foram obtidos a temperatura ambiente utilizando: 6leo de pinho, como fase oleosa
(FO); tween 80, como tensoativo ndo-idnico (T); e, glicerina, glicerina e agua (1:1), e agua,
como fases aquosas (FA).

A metodologia baseia-se na mistura de dois dos componentes, inicialmente FA e T,
com propor¢des massicas conhecidas. Posteriormente, esta mistura foi titulada com FO e, para
cada gota adicionada, o meio foi agitado e centrifugado para verificacdo de alguma mudanca
visual no sistema. Em cada alteracdo no sistema, a massa da substancia titulante foi
determinada através da pesagem analitica. O contrario também pode ser realizado, ou seja,
fixar os vértices de fase oleosa (FO) e tensoativo (T) e titular com a fase aquosa (FA), sendo
capaz de varrer toda a extensdo do diagrama e delimitar a formagdo ou desaparecimento de
diferentes regides de microemulsdo. Apos a obtencdo das massas dos trés componentes para
cada fase encontrada no sistema, as fragdes massicas correspondentes foram calculadas e
plotadas no diagrama de fases ternério.

Diante disso, os diagramas de fases ternario sdo capazes de demonstrar as regides e
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composicdes em que as microemulsdes foram formadas. Apds a construcdo desses diagramas,
foram escolhidos um ponto em cada diagrama, na regido de microemulsédo (WIV), com objetivo
de verificar a influéncia da fase aquosa na formacdo desses sistemas microemulsionados e,

posteriormente, aplica-los como colchéo lavador.

4.3 ENSAIO REOLOGICO

O estudo reoldgico das microemulsées foi realizado através de ensaios utilizando o
Redmetro Brookfield LV DVIII Ultra (Figura 4.3) com spindle CPE52. O reémetro foi
acoplado a um banho termostatico e a um computador, controlados pelo software Rheocalc
32, o qual permite mensurar a viscosidade das microemulsdes com variagdo da temperatura,
com precisdo de 2 °C, fornecendo os valores da viscosidade e taxa de deformacdo. As
medidas sdo realizadas automaticamente, variando apenas a velocidade de rotacdo, na faixa de

rotacdo de 1 a 100 rpm.

Figura 4.3 — Brookfield LVDVIII Ultra acoplado a banho termostatico e computador.

A temperatura pré-estabelecida (88 °C) tem como intuito observar o comportamento
das microemulsdes na temperatura utilizada nos testes de remog¢éo do fluido de perfuracéo,
inversdo da molhabilidade e compatibilidade dos fluidos, de acordo com a norma APl RP
10B-2, 2013.

4.4 ENSAIO DE ESTABILIDADE TERMICA DA MICROEMULSAO

O teste de estabilidade termica das microemulsbes escolhidas como colchGes
lavadores tem como finalidade determinar se, nas condi¢fes de reservatorio, principalmente
com relagdo a temperatura, o sistema permanece monofasico, caracterizando um fluido
microemulsionado. Um dos grandes motivos que inviabiliza o emprego de tensoativos e
microemulsdes nos reservatorios de petroleo € a instabilidade térmica, oriundo da variacéo de
temperatura ao longo pogo (ROSA, CARVALHO e XAVIER, 2006).
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Neste experimento, a amostra foi colocada em um béquer sob aguecimento e
agitacdo constantes. O experimento iniciou-se em 25 °C e o aquecimento foi conduzido até
que ocorresse a mudanca visual do sistema microemulsionado, como a turbidez. Em seguida,
deixou-se o sistema resfriar para verificar se houve a separacdo das fases e,

consequentemente, a desestabilizag&o da microemulsdo (CURBELO, 2006).

4.5 ENSAIO DE REMOCAO

O ensaio tem como finalidade simular a operagdo de remogéo do fluido de perfuracdo
das paredes do poco utilizando o colchdo lavador. Inicialmente, 200 mL da microemulséo
escolhida como colchdo lavador foi aquecida, sob agitacdo, até a temperatura de 88°C, para
simular a temperatura do poco. Paralelamente, o fluido de perfuracdo nao-aquoso foi
homogeneizado no misturador Hamilton Beach por cerca de 15 minutos e, em seguida, foi
adicionado cerca de 2 a 4 mL do fluido de perfuracdo para o béquer do ensaio (Figura 4.4), de
modo a cobrir toda a superficie da janela de visualizacdo, formando um filme uniforme de
reboco. Por fim, verteu-se o sistema microemulsionado no béquer do ensaio no lado oposto ao

da janela de visualizacdo, para manter o filme integro.

Figura 4.4 — Esquema da janela de visualizacdo (a), coberta com fluido de perfuracéo (b) e a
metodologia de verter o colchdo lavador no béquer para o ensaio de remocéo (c).

A remocao foi realizada no viscosimetro Fann 35 (Figura 4.5). O ensaio de remocao
tem duracdo maxima de 10 minutos, porém pode ser finalizado antes, caso todo o fluido de
perfuracdo esteja removido da parede do béquer. Esta metodologia é proposta por Campos
(2009), através do manual de Procedimentos e Métodos de Laboratorios destinados a
Cimentacdo de Pogos Petroliferos (PROCELAB).
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Figura 4.5 — Ensaio de remocdo do fluido de perfuragao.

Em seguida, pode ser calculada a porcentagem da area limpa em relacao a area total
da janela de visualizacdo, obtendo, portanto, o valor da eficiéncia de remocdo do colchao
(Equacéo 8).

Area de remogio

Eficiéncia de remocio (%) =
¢ ( A)) 66 cm?

x 100 8)

4.6 ENSAIO DE INVERSAO DA MOLHABILIDADE

O ensaio de inversdo da molhabilidade também segue a metodologia proposta por
Campos (2009), através do manual de Procedimentos e Métodos de Laboratérios destinados a
Cimentacdo de Pogos Petroliferos (PROCELAB). Os colchdes lavadores a base de
microemulsdo, juntamente com o fluido de perfuracdo, foram pré-condicionados em um
consistdbmetro atmosférico e, posteriormente, levados ao aparelho Wettability Test (inversdo
de molhabilidade). A andlise de inversdo é medida atraves da condutividade elétrica fornecida
pela titulacdo do fluido perfuracdo com o colchdo lavador (Figura 4.6). A titulagdo é continua
até que o medidor da condutividade elétrica apresente um valor estavel maior do que 1 (valor

de calibracéo inicial).
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Figura 4.6 — Teste de inversdo da molhabilidade.

4.7 ENSAIO DE COMPATIBILIDADE ENTRE FLUIDOS

A compatibilidade dos fluidos ocorre quando misturas de fluido de
perfuracdo/colchdo lavador/pasta de cimento, em diferentes proporcdes, ndo apresentam
reacGes quimicas ou mudancas fisicas indesejaveis (CAMPOS, 2009). Diante disto, o objetivo
deste teste foi determinar a compatibilidade entre os fluidos que serdo utilizados nas
operacdes de cimentacao.

Os testes de compatibilidade foram realizados entre os sistemas fluido de
perfuracdo/colchdo lavador, pasta de cimento/colchdo lavador e fluido de perfuracdo/colchéo
lavador/pasta de cimento de acordo com a norma do Procedimentos e Métodos de Laboratorio
destinados a Cimentacdo de Pocos Petroliferos (PROCELAB).

Para a realizacdo do ensaio, inicialmente, sdo preparados 500 mL de colchdo lavador.
Paralelamente, 400 mL de fluido de perfuracdo base Oleo ou base sintética sao
homogeneizados no Hamilton-Beach por 15 min, e 335 g de agua sdo misturados com 772 g
de cimento, formando a pasta de cimento. Preparados os trés fluidos (pasta de
cimento/colchdo lavador/fluido de perfuracdo), estes foram condicionados no consistémetro
atmosférico RCA-1200, sob agitacdo constante, até atingir a temperatura de 88 °C.

Em seguida, foram realizadas as misturas da pasta/colchdo e fluido/colch&o, nas
proporcbes de 95/5, 75/25, 50/50, 25/75, 5/95 (v/v), e 25/50/25 da mistura de
fluido/colch&o/pasta, num volume total de 400 mL. Na mistura destes componentes, nas
propor¢des determinadas, foi possivel realizar anélise visual e verificar se as misturas
apresentaram, ou ndo, sinais de incompatibilidade, como aumento excessivo na viscosidade,
floculacéo, sedimentacéo, gelificacdo ou separacao das fases.

ApoOs realizagdo das misturas, estas foram levadas ao viscosimetro Fann 35, onde
foram realizadas as leituras do angulo de deflex&o, nas velocidades de rotagdo de 300, 200,

100, 60, 30, 20, 10, 6 e 3 rpm. Estas leituras foram realizadas no Laboratorio de Cimentos
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(LabCim) da Universidade Federal do Rio Grande do Norte. Os fluidos sé&o considerados
compativeis, quando o comportamento das curvas de fluxo das misturas estiver situadas entre
as curvas dos fluidos puros (CAMPQOS, 2009).

4.8 ENSAIO DE RESISTENCIA A COMPRESSAO

A Figura 4.7 mostra o equipamento Ultrasonic Cement Analyzer (UCA), Modelo
4262 da Chandler Engineering, utilizado para realizacdo de ensaios de resisténcia a
compressé@o, com a finalidade de simular as condi¢des operacionais da pasta de cimento em

pocos de petréleo e acompanhar o desenvolvimento continuo da resisténcia a compressao.

Figura 4.7 — Ultrasonic Cement Analyzer (UCA).

As pastas de cimento foram formuladas utilizando cimento Portland de classe
especial. O cimento Portland de Classe Especial foi desenvolvido para atender as operacoes
de cimentacdo de pocgos de petrdleo no cenario onshore no Brasil e segue a norma (NBR
9831, 2006).

O teste de resisténcia a compressao foi realizado com a pasta de cimento pura e
contaminada com os colchdes lavadores, na proporcéo volumétrica de 90/10, respectivamente,
de acordo com a norma API RP 10B-2, 2013, com objetivo de verificar a resisténcia do corpo
de prova com o tempo. Nesse experimento, foi possivel determinar se os plugs formados
apresentam resisténcia apropriada para proporcionar um isolamento zonal satisfatério. As
condigdes estabelecidas para o teste foram 234 ° F, 20,7 MPa por 24 horas, a partir de

schedules de aquecimento e pressurizagdo da API (2002).



38

4.9 DIFRATOMETRIA DE RAIOS-X (DRX)

A andlise de difratometria de raios-X teve como finalidade identificar a influéncia
das fases aquosas das microemulsdes nas fases cristalinas do cimento hidratado. As amostras
para analise foram retiradas do corpo de prova oriundo do ensaio de resisténcia a compressao.
As analises de DRX foram realizadas no equipamento da Bruker, Eco D8 ADVANCE, com
tubos de raios X de radiacdo CuKa. A varredura foi feita em uma faixa de 5 - 80 ° com um
aumento de 0,03, um tempo de passo de 0,3 s e uma rotacdo de 15 rpm foi aplicada no suporte
de amostra. O software utilizado na identificacdo foi o EVA da Bruker, visando a
determinacéo das fases apresentadas.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 OBTENCAO DO DIAGRAMA DE FASES

Os diagramas de fases ternérios sdo desenvolvidos para determinar diferentes regides de
microemulséo (ME) e as regides limites de transi¢cdo entre emulsdes e microemulsées A/O e
O/A (OLIVEIRA et al., 2004).

5.1.1 Influéncia da fase aquosa

Nesse estudo, foram construidos diagramas ternarios considerando trés fases aquosas
diferentes: glicerina; glicerina e 4gua (1:1, em massa); e agua. A glicerina foi utilizada como
fase aquosa nos sistemas microemulsionados, devido a alta polaridade na molécula. O estudo
da influéncia da glicerina em sistemas microemulsionados teve como finalidade verificar o
comportamento deste produto, quando misturados com as fases oleosa e tensoativa, e sua
contribuicdo na qualidade dos colchdes lavadores desenvolvidos.

Na Figura 5.1, observa-se o0 aparecimento das regides de Winsor Il (WII) e Winsor
IV (WIV). A regido de duas fases apresenta maior area quando comparada a WIV, isto ocorre
devido a elevada viscosidade da fase aquosa (glicerina) e do tensoativo, que interfere na
solubilizacdo dos componentes em analise. A utilizacdo da glicerina como fase aquosa
proporcionou a formacéo, preferencialmente, das microemulsées do tipo A/O, devido a baixa
concentracdo da fase aquosa na formacdo da microemulsdo. Isto pode ser observado a partir
do lado binario 70 % FO (minimo) e 30% FA (méximo).

Figura 5.1 — Diagrama de fases ternario do sistema 1: 6leo vegetal/T80/glicerina.
Tween 80
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Visando aumentar a solubilidade da glicerina e, consequentemente, diminuir a
viscosidade da fase aquosa, foi realizada a mistura de 50% Glicerina e 50% &agua, em massa,
(proporgdo 1:1), como mostrado na Figura 5.2. A agua adicionada a FA proporcionou maior
afinidade com o tensoativo, ou seja, tornou-se mais miscivel no tensoativo, devido ao seu

elevado valor de BHL (15,0) e, principalmente, pela reducdo da viscosidade da fase aquosa.

Figura 5.2 — Diagrama de fases ternario do sistema 2: 6leo vegetal/T80/glicerina e agua (1:1).
Tween 80
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O diagrama apresentado na Figura 5.2, mostra 0 aparecimento das regides de WII,
WIV e emulsdo. Comparando este diagrama com o da Figura 5.1, observa-se que a regiao de
microemulsdo monofésica aumentou devido ao aumento da concentracdo de agua no sistema.
O sistema 2, contendo agua e glicerina (1:1), apresentou microemulsées do tipo O/A e A/O,
com elevadas concentragdes da fase aquosa e oleosa, respectivamente. Contudo, as
microemulsdes do tipo A/O sdo mais apropriadas para serem utilizadas como colchdes
lavadores para limpeza de fluidos de perfuragdo ndo aquosos.

Na Figura 5.3, que contém apenas agua como fase aquosa, observa-se o
aparecimento de diferentes regides como WI, WII, WIII, W1V, gel e emulsdo. Comparando
este diagrama com os demais (Figuras 5.1 e 5.2), a regido de WIV com microemulséo (A/O),
gue € a microemulsdo de interesse para desenvolvimento do colchdo lavador, aumentou com a
mudanca da fase aquosa (apenas agua).

O aumento da concentracdo de agua na FA proporcionou um aumento na regido de
emulsdo, pois uma maior quantidade de agua no sistema requer uma maior concentracdo do
tensoativo para formacdo de microemulsdo. A emulsdo é caracterizada por uma fase liquida
de aparéncia branca, que surge a partir de baixas concentracBes de tensoativo, sendo

insuficientes para solubilizacdo de dois liquidos imisciveis, como agua e 0leo.
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Figura 5.3 — Diagrama de fase ternario do sistema 3: 6leo vegetal/T80/agua.
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A partir dos diagramas das Figuras 5.1, 5.2 e 5.3, foi escolhido 1 ponto em cada
sistema, com as mesmas fracdes massicas, fro = 35%, fr = 60%, fra = 5%, nas regibes
monofésicas (WIV) do tipo A/O, para formular os colchdes lavadores (Tabela 5.1). Essas
microemulsdes A/O proporcionam maior eficiéncia na remocédo do fluido de perfuracdo nao-
aquoso no poco. As formulagBes foram avaliadas quanto a influéncia da glicerina nos testes
de remocdo, inversdo da molhabilidade, compatibilidade, resisténcia a compressdo e na

composigdo do cimento.

Tabela 5.1 — Formulacdo dos colchdes lavadores de composicédo: fro = 35%; fr = 60%; fra =
5%.

AMOSTRAS
SISTEMA'1 SISTEMA 2 SISTEMAS3
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5.2 ESTABILIDADE TERMICA

A Tabela 5.2 apresenta os resultados de estabilidade térmica, no qual todos o0s
sistemas mantiveram-se estaveis visualmente, em uma s6 fase, quando submetidos a até 110
°C, ou seja, até esta temperatura, a integridade das microemulsGes e, consequentemente, dos
colchdes lavadores foram mantidas. A figura, mostrada na Tabela 5.2, representa a aparéncia

das amostras aquecidas.

Tabela 5.2 — Estabilidade térmica dos sistemas microemulsionados
AMOSTRAS TEMPERATURA DE TURBIDEZ | Sistema aquecido até 110°C

Sistema 1 Na&o turvou !%! —
S AL

Sistema 2 Nao turvou ﬁ Mt

Sistema 3 Nao turvou \ yi
hn-‘

O teste de estabilidade térmica verifica se as amostras apresentam sinais de
instabilidade, como turbidez seguida da separacdo das fases, quando submetidas a altas
temperaturas. Uma vez que, o aumento da temperatura proporciona um movimento
desordenado das moléculas, podendo ocasionar o rompimento das ligacdes de hidrogénio e,

consequentemente, separacao das fases do sistema (OLIVEIRA et al., 2009).

5.3 ENSAIO DE REMOCAO DO FLUIDO DE PERFURACAO

O ensaio de remocéo do reboco, formado pelo fluido de perfuracdo ndo aquoso nas
paredes do poco, foi realizado através da formacdo de um filme do S/OBM nas paredes do
béquer e, em seguida, foi utilizado um colchdo lavador capaz de limpar as paredes do béquer.

Analisando a Figura 5.4, é possivel perceber 100% de remoc¢do do fluido de
perfuracdo de base olefina pelos sistemas formulados. Inicialmente, tem-se apenas o fluido de
perfuracdo na janela de visualizagdo (Figura 5.4 - A), posteriormente, tem-se a remogao total
quando em contato com o sistema 1 em 26 s (Figura 5.4 - B), sistema 2 em 27 s (Figura 5.4 -
C) e sistema 3 em 55 s (Figura 5.5 - D). Os sistemas considerados atenderam a norma do

PROCELAB aplicados em sistemas de cimentacédo pelo setor petrolifero.
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Figura 5.4 — Remocéo do fluido de perfuragdo: A) inicial (0 s); B) Sistema 1 (26 s); C)
Sistema 2 (27 s); D) Sistema 3 (55 s).

Carrasquillas et.al. (2012) e See et.al. (2011) consideraram a aplicacdo de sistemas
microemulsionados diluidos em testes para remocdo do reboco nas superficies das paredes do
poco. Dessa forma, o presente estudo considerou a diluicdo das microemulses em &gua, na
proporc¢do 1:1, para aplicagdo no teste de remoc¢do, com composicdo final, apos a dilui¢do de
17,5 % FO, 30 % T e 52,5 % FA. Figura 5.5 mostra a remoc¢do dos casos considerando 0s

sistemas microemulsionados diluidos.

Figura 5.5 — Remocao das microemulsdes diluidas em agua (1:1): A) inicial (0 s); B) Sistema
1, (6 min); C) Sistema 2, (6 min e 30 s); D) Sistema 3, (7 min e 22 s).

Analisando a Figura 5.5, foi possivel verificar que ndo houve remocéo total do filme
de fluido de perfuracdo. Contudo, a remocdo utilizando os sistemas diluidos foi de,
aproximadamente, 98,5% em 10 min. Os sistemas 1 e 2 diluidos apresentaram remocao de
98,5%, no tempo de 6 min e 6 min e 30 s de teste, respectivamente. O sistema 3 diluido
apresentou a mesma porcentagem de limpeza do béquer, sendo que em 7 min 22 s. Além da
diluicdo ter apresentado excelentes resultados na remoc¢do do fluido de perfuracdo néo-
aquoso, ela é satisfatdria para o ensaio de inversao da molhabilidade do fluido de perfuracéo,

visto que o colchéo lavador possuira mais dgua disponivel no sistema.
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Diante destes resultados, foi possivel verificar que todos os sistemas atenderam a
norma para eficiéncia de remogdo. E notdvel a influéncia da glicerina nos resultados
observados, puros e diluidos, pois os sistemas 1 e 2 apresentaram menor tempo de remogéo
comparado ao sistema 3. Essa eficiéncia na limpeza das paredes do béquer, utilizando
determinada concentracdo de glicerina no meio, da-se pelo efeito da viscosidade dos fluidos.

Um colchdo lavador com maior viscosidade apresenta maior resisténcia ao
escoamento, com isso, ha a possibilidade de uma maior interacdo com a camada de fluido de
perfuracdo formada nas paredes do béquer, devido ao maior tempo de contato.
Diferentemente de um colchdo com baixa viscosidade, que flui mais facilmente e apresenta
menor forga de fricgdo quando em contato com o fluido. Por isso, os sistemas contendo
glicerina, que possuem maior viscosidade, apresentaram remocdo do filme de fluido em
menor tempo, pois possuem viscosidade mais proxima a do fluido de perfuracéo, conseguindo
desloca-lo (remové-lo) mais facilmente e, consequentemente, apresentando uma melhor
eficiéncia de varrido, comparado ao sistema 3, puro e diluido, contendo apenas dgua na fase
aquosa da microemulséo.

A Figura 5.6 mostra as curvas de viscosidade dos sistemas 1, 2 e 3 diluidos, a 88 °C.
Nestes sistemas, observa-se que, com a diminuicdo da concentracdo de glicerina no meio,
ocorre uma diminuicdo da viscosidade dos colchBes. Esses colchdes, apds a diluicéo,
apresentam comportamento de fluidos newtonianos, visto que, através das equacdes é possivel
verificar que as viscosidades permanecem constantes (coeficiente angular da equacdo ~ 0)

com o0 aumento da taxa de cisalhamento.

Figura 5.6 — Curvas das viscosidades dos sistemas 1, 2 e 3 (diluidos) a 88 °C
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A remocéo eficiente do fluido ndo aquoso das paredes do pogo acarreta numa
cimentacdo eficiente, minimizando operagdes de corre¢bes devido aos iniumeros problemas
operacionais decorrentes da falta de vedacdo hidraulica, entre outros. Segundo Brege et al.
(2012), alguns estudos de remocdo sao realizados em conjunto com ensaios de inversdo da
molhabilidade, pois & medida que a fase oleosa do fluido de perfuracdo é solubilizada e
removida do meio, as superficies tornam-se molhaveis a 4gua e os sélidos residuais tornam-se
dispersos e mobilizados, facilitando a remocao. A presenca do tensoativo no colchdo é capaz
de aumentar a interacdo com o fluido ndo-aquoso e, consequentemente, promover uma

cimentacdo eficiente em superficies molhaveis a &gua (ADESANYA et al., 2016).
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5.4 INVERSAO DA MOLHABILIDADE
A Tabela 5.3 mostra os resultados da inversdo da molhabilidade do fluido de

perfuracdo ndo aquoso (A/O) para tornar a superficie do sistema molhavel a &gua, utilizando

sistemas microemulsionados puros e diluidos em agua, na proporc¢édo 1:1 (v/v).

Tabela 5.3 — Inversdo da molhabilidade para os sistemas puros e diluidos.

Sistemas Volume do colchao utilizado
Puro N&o inverteu
' Diluido (1:1) 33mL
Puro N&o inverteu
: Diluido (1:1) 53 mL
Puro N&o inverteu
> Diluido (1:1) 37 mL

Com base nestes resultados, pode ser observado que as microemulsdes puras nédo
foram capazes de inverter a molhabilidade do fluido de perfuracdo A/O, pois néo
apresentaram condutividade elétrica no meio, devido a baixa concentracdo da fase aquosa das
microemulsdes, caracterizando-o como uma emulsdo A/O com condutividade proxima de
zero (DARUGAR et al., 2010).

Brege et al. (2012) afirmaram que a presenca de microemulsdo ndo garante a
solubilizacdo eficiente da fase oleosa do fluido de perfuracdo para tornar a superficie
molhavel a agua. Diante disso, vale ressaltar que as microemulsdes puras estudadas, além de
ndo conseguirem solubilizar a olefina presente no fluido, ndo apresentavam volume suficiente
de agua no meio para interagir quimicamente com a fase aquosa presente no fluido de
perfuracdo. Portanto, foi realizada a diluicdo dos sistemas microemulsionados em agua (1:1
vIv).

Os resultados apresentados na Tabela 5.3 mostraram que o sistema 1 diluido em
agua, com maior concentracdo de glicerina na fase aquosa, obteve a inversdo da
molhabilidade em menor volume quando comparado aos demais. A glicerina foi capaz de
auxiliar na solubilizacéo do 6leo presente no fluido de perfuracédo, deixando a agua do sistema
disponivel para a fase dispersa do fluido A/O. Os fluidos de perfuracdo ndo aquosos (A/O)
apresentam agua, na fase dispersa, e 6leo na fase continua. Com isso, quando o colchdo

lavador entra em contato com o fluido de perfuracéo, a fase dispersa do fluido absorvera a
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agua presente no colchdo, fazendo com que as goticulas de agua se tornem tdo grandes quanto
a camada externa de 0Oleo, quebrando a emulsdo, tornando o meio molhavel a agua, como
microemulsdo do tipo O/A (HEATHMAN, WILSON e CANTRELL, 2000). Dessa forma, é
importante ressaltar que, todos os sistemas diluidos apresentaram resultados satisfatorios, de
acordo com o estabelecido pela norma do PROCELAB, por isso, 0s ensaios seguintes de
compatibilidade, resisténcia & compressdo e DRX foram realizados com as microemulsdes

diluidas em agua (1:1).

5.5 COMPATIBILIDADE

O estudo da compatibilidade dos fluidos, colchdo lavador, fluido de perfuracdo e
pasta de cimento, € essencial, visto que, a medida que os fluidos sdo bombeados para o poco,
ocorre uma mistura na interface dos sistemas e, consequentemente, esta mistura pode
proporcionar a incompatibilidade dos fluidos, causando separacéo de fases, sedimentacdo dos
solidos, viscosidade excessiva e, consequentemente, limpeza ineficiente (CHRISTIAN et al.,
2009).

5.5.1 Compatibilidade com o fluido de perfuracao

A compatibilidade dos fluidos, fluido de perfuracdo ndo-aquoso/colchdo lavador
diluido, é importante para o deslocamento do S/OBM no poco e pode ser analisada através
dos estudos reoldgicos destas misturas.

Nas Figuras 5.7, 5.8 e 5.9, foi possivel analisar as curvas de fluxo das misturas, em
diferentes proporcdes. Os sistemas 1, 2 e 3 diluidos apresentaram compatibilidade satisfatoria
para que ocorra uma cimentacao eficiente, visto que, as misturas de FP/colchdo lavador ndo
apresentaram curvas de fluxo acima dos valores do fluido de perfuragdo, mostrando que néo
houve um aumento no comportamento das curvas de fluxo das misturas, consequentemente,

ndo apresentou sinal de incompatibilidade.
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Figura 5.7 — Curvas de fluxo da compatibilidade do fluido de perfuragdo n&o-aquoso e o

sistema 1 diluido, em diferentes proporcoes.
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Figura 5.8 — Curvas de fluxo da compatibilidade do fluido de perfuracdo ndo-aquoso e o

sistema 2 diluido, em diferentes proporcdes.
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Figura 5.9 — Curvas de fluxo da compatibilidade do fluido de perfuragcdo n&o-aquoso e o
sistema 3 diluido, em diferentes proporcoes.
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Segundo Shadravan et al. (2015), dois ou mais fluidos sdo compativeis quando as
medidas reoldgicas de suas misturas se situam entre as leituras dos fluidos puros, mostrando
que ndo houve um aumento excessivo na viscosidade, caracterizando como indicio de
incompatibilidade. Os resultados apresentados nas Figuras 5.8, 5.9 e 5.10, mostraram que nas
concentracdes criticas das misturas de 95% FP/5% Colchdo e 95% Colchdo/5% FP, as
medidas reoldgicas foram inferiores as das microemulsdes diluidas, sendo esperado devido a
alta interacdo quimica entre o tensoativo e a fase oleosa do fluido de perfuragéo.

Analisando essas curvas de fluxo, € importante ressaltar que a presenca da glicerina
ndo afetou na compatibilidade do colchédo lavador com o fluido de perfuracdo. Na Figura 5.7,
é possivel verificar que o sistema 1 diluido, com maior concentracdo de glicerina, apresentou
uma diminuig&o nas curvas de fluxos das misturas, quando comparados aos demais.

A Figura 5.10 mostra a andlise visual da mistura colchdo diluido/fluido de
perfuracdo, ap6s a medida reoldgica, em que é possivel observar pelo rotor do redbmetro que a

mistura ndo apresentou sinais de incompatibilidade como floculagéo e sedimentacéo.
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Figura 5.10 — Ensaio reoldgico da mistura fluido de perfuracdo e os sistemas diluidos 1, 2 e 3.

Brandl, Doan e Alegria (2018) e Doan et al. (2018) estudaram a compatibilidade de
colchdes espagadores, na presenca de tensoativo, com o fluido de perfuragcdo e mostraram que

as medidas reoldgicas das misturas estdo entre as leituras dos fluidos puros.

5.5.2 Compatibilidade da pasta de cimento

A compatibilidade entre as micromemulsdes diluidas e a pasta de cimento também
foi analisada. A pasta de cimento é aditivada com antiespumante, latex, controlador de
filtrado e retardador, de acordo com a formulacdo padrdo utilizada no Laboratério de
Cimentos (LabCim/UFRN). As Figuras 5.11, 5.12 e 5.13 mostram as relagdes entre a tensao
de cisalhamento e taxa de deformacédo da pasta de cimento, dos sistemas microemulsionados
diluidos em &gua e das misturas (pasta de cimento/colchdo lavador) em diferentes proporcdes,

respectivamente.

Figura 5.11 — Curvas de fluxo da compatibilidade da pasta de cimento e o sistema 1 diluido,

em diferentes proporcoes.
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Figura 5.12 — Curvas de fluxo da compatibilidade da pasta de cimento e o sistema 2 diluido,

em diferentes proporcoes.
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Figura 5.13 — Curvas de fluxo da compatibilidade da pasta de cimento e o sistema 3 diluido

em diferentes proporcdes
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Analisando as Figuras 5.11, 5.12 e 5.13, é possivel verificar que o comportamento

reoldgico das misturas se situa entre as leituras dos fluidos puros (cimento e colchédo lavador),

sendo caracteristico da compatibilidade entre os sistemas. A presenca da glicerina nédo

interferiu na compatibilidade entre a pasta de cimento e os colchdes lavadores diluidos, visto

que, ndo houve aumento da viscosidade em diferentes proporg¢des das misturas.
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A pasta de cimento apresenta maior afinidade com sistemas hidrofilicos, portanto,
como as microemulsdes diluidas apresentam elevada concentracdo de &gua, a interacdo
quimica das misturas ndo apresentou gelificacdo do sistema. Analisando as proporcdes
criticas das misturas, 5 % Cimento/95 % do colchdo lavador e 95 % Cimento/5 % do colchéo

lavador, é possivel verificar que ndo apresentaram sinais de incompatibilidade.

5.5.3 Compatibilidade do fluido de perfuracao/colchdo lavador/pasta de cimento

Li et al. (2016) estudaram a compatibilidade de fluidos espacadores com dois fluidos
de perfuragdo diferentes e com a pasta de cimento. As medidas reoldgicas mostraram que 0s
fluidos foram compativeis entre si. A partir desses estudos, é possivel verificar que existe uma
hierarquia de viscosidade entre os sistemas, ou seja, 0 colchdo espacador deve apresentar
viscosidade intermediaria entre a pasta de cimento, mais viscosa, e o fluido de perfuracéo,
menos viscoso. Diferentemente de sistemas espacadores, colchdes lavadores apresentam
comportamento reoldgico préximo da agua ou do 6leo, pois agem diluindo e dispersando o
S/OBM (NELSON, 1990).

As Figuras 5.14, 5.15 e 5.16 mostram o comportamento reolégico do fluido de
perfuracdo, dos trés sistemas estudados (1, 2 e 3 diluidos), da pasta de cimento e da mistura
dos trés (25/50/25).

Figura 5.14 — Curvas de fluxo do fluido de perfuracdo, do sistema 1, da pasta de cimento e da

mistura 1.
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Figura 5.15 — Curvas de fluxo do fluido de perfuracgdo, do sistema 2, da pasta de cimento e da
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mistura 2.
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Figura 5.16 — Curvas de fluxo do fluido de perfuracdo, do sistema 3, da pasta de cimento e da

mistura 3.
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Os trés sistemas estudados, mostrados nas Figuras 5.14, 5.15 e 5.16, apresentaram
diminuigdo na reologia da mistura, no qual o comportamento foi inferior ao do fluido de
perfuracéo e da pasta de cimento, indicando que n&o houve picos de variagdo na viscosidade
da mistura. Entretanto, analisando as curvas de fluxo das misturas (25/50/25), € possivel
visualizar que o aumento da concentracdo de glicerina no meio, proporcionou uma redugéo
significativa na medida reoldgica, consequentemente, na viscosidade. Diante disso, 0s
sistemas 1 e 2 diluidos influenciam positivamente na redugdo da viscosidade dos sistemas,
apresentando, portanto, os melhores resultados para aplicacdo como colchdo lavador.

A Figura 5.17 mostra a andlise visual da mistura no teste de compatibilidade
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(25/50/25), no qual foi possivel perceber no rotor do viscosimetro que ndo houve separacao de
fases, viscosidade excessiva, gelificacdo, floculacdo, sedimentacdo ou endurecimento da
mistura, indicando que os colchGes formulados sdo compativeis tanto com o fluido de

perfuracdo quanto com a pasta de cimento, de acordo com a norma do PROCELAB.

Figura 5.17 - Compatibilidade na mistura de 25% fluido de perfuracdo, 25% pasta de cimento

e 50%: a) sistema 1; b) sistema 2; c) sistema 3.

5.6 ENSAIO DE RESISTENCIA A COMPRESSAO

Segundo McClure et al. (2014), o deslocamento do S/OBM nas paredes do pocgo,
ocasiona a mistura do colch&o lavador com o fluido de perfuragdo e com a pasta de cimento.
Por isso, é necessario avaliar a contaminagéo da pasta de cimento (PC) com o colchéo lavador
(CL) (na proporgdo 90 PC/10 CL em volume), através da anélise de resisténcia a compressao.
A Figura 5.18 mostra a resisténcia a compressdo da pasta de cimento contaminada com o0s

sistemas 1, 2 e 3 diluidos.
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Figura 5.18 — Curvas de resisténcia a compressdo da pasta de cimento contaminada com os
sistemas 1, 2 e 3 diluidos.
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A Figura 5.18 mostra que a resisténcia a compressao da pasta de cimento pura foi de,
aproximadamente, 15 MPa. O sistema 1, com maior concentracdo de glicerina, apresentou
resisténcia de 8,3 MPa, diminuicdo de 45 %. O sistema 2, com menor percentagem de
glicerina, mostrou resisténcia proxima do sistema 1, cerca de 8 MPa. O sistema 3, por possuir
apenas agua na microemulsdo, apresentou resisténcia de 10,7 MPa, diminuicdo de apenas
29%. A resisténcia da pasta de cimento contaminada com os colchdes lavadores foi reduzida.
No entanto, os resultados estdo de acordo com o esperado, visto que foram obtidas
resisténcias a compressao maiores do que 3,4 MPa (500 psi), proporcionando bom isolamento
zonal (FARAHANI et al., 2014).

Segundo Li et al. (2015), as pastas de cimento sdo usadas para estabilizar e manter a
estrutura, bem como isolar a area de producdo/gas da formacdo rochosa. Com isso, visando
manter a estabilidade da estrutura, pode-se concluir que os trés sistemas diluidos séo
satisfatorios para serem utilizados, j& que suas resisténcias a compressao foram superiores ao
minimo estabelecido. No entanto, esses sistemas atuaram como retardadores no
endurecimento da pasta de cimento. Componentes retardadores proporcionam um atraso na
hidratacdo do cimento (GARCIA, OLIVEIRA E PANDOLFELLI, 2007).

Analisando a Figura 5.18, é possivel visualizar que, apesar das microemulsdes terem
atuado como retardadores de pega, o sistema 2 (diluido) hidratou a pasta de cimento em
menor tempo quando comparado aos demais. Isto ocorreu devido ao fato de que, em
determinadas concentragdes, a glicerina influencia no tempo de pega do cimento, entretanto

0s processos, fendmenos e mecanismos que interferem na resisténcia ndo sao compreendidos,
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conforme descrito na patente US 20090078163 mencionado por ROSSETO, SOUSA E
TOMAZ (2017). Portanto, visando analisar a influéncia da glicerina na hidratacdo do cimento,
fez-se necessario a realizacdo do estudo da Difratometria de Raios-X.

A Figura 5.19 mostra os difratogramas das amostras: pasta de cimento hidratada;
pasta de cimento/sistema 1 diluido; pasta de cimento/sistema 2 diluido; pasta de

cimento/sistema 3 diluido; e, cimento anidro.

Figura 5.19 — DRX para amostras avaliadas: pasta de cimento hidratado (a), pasta de
cimento/sistema 3 (b), pasta de cimento/sistema 2 (c), pasta de cimento/sistema 1 (d) e
cimento anidro (e).
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O difratograma apresenta picos relacionados as fases comuns ao cimento Portland,
no qual apenas os componentes alita e portlandita foram analisados. Na Figura 5.19, é
possivel analisar a presenca/auséncia da fase portlandita no sistema. A portlandita é resultado
da hidratacdo do silicato tricalcico (alita) responsavel pela resisténcia inicial da pasta de
cimento.

O cimento anidro, representado pelo difratograma (e), apresentou maiores

quantidades da alita. No difratograma (d), sistema 1 contendo maior concentracgao glicerina na
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fase aquosa da microemulsdo, teve comportamento semelhante ao cimento anidro. No
entanto, os difratogramas representados em (a), (b) e (c) apresentaram a formagéo da fase
portlandita, produto gerado devido a maior disponibilidade de &gua no sistema,
proporcionando assim a hidratacdo do cimento aditivado com as amostras.

A glicerina em maior concentracdo, presente na microemulsdo do sistema 1, além de
retardar a hidratagdo da pasta de cimento, como mostrado na Figura 5.18, ndo apresentou a
formacdo da satisfatdria da portlandita (Figura 5.19). No entanto, o sistema 2 diluido, com
baixa concentracdo de glicerina, influenciou na hidratacdo do cimento anidro com maior
rapidez, formando maiores quantidades da portlandita. Portanto, o sistema 2 diluido apresenta
o melhor resultado como colchdo lavador por ter apresentado menor influéncia nas
propriedades do cimento hidratado.

A partir da morfologia dos sistemas, mostrada na Figura 5.20, pode-se observar que,
as pastas de cimento contaminadas com os colchdes lavadores ndo apresentaram formacao de
microcavidades na estrutura, o qual mostra que ndo houve interferéncia fisica na estrutura das

amostras, garantindo a integridade caso o cimento seja aplicado no poco.

Figura 5.20 - Morfologia da pasta de cimento pura e contaminada com os sistemas 1, 2 e 3.
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6 CONCLUSAO

Este trabalho teve como objetivo principal desenvolver colchdes lavadores a base de
sistemas microemulsionados avaliando o efeito da glicerina na fase aquosa da microemulséo.
Diante disto, foram obtidos trés diagramas ternérios compostos pelas mesmas fases oleosa e
tensoativa, mas com diferentes fases aquosas, tais como: glicerina (sistema 1); glicerina e
agua 1:1 (sistema 2); e agua (sistema 3). Dentro desses diagramas, foi escolhido 1 ponto, com
a mesma fracdo massica (fro = 35%, fr = 60%, fra = 5%), para atuar como colchdo lavador

em pocos petroliferos. As conclusées obtidas deste trabalho foram:

e Os diagramas ternarios desenvolvidos apresentaram diferentes regides, como: WI,
WII, WHI, WIV, WIV, gel e emulsdo. Com 0 aumento da concentracdo de agua no
sistema, houve um aumento na regido da microemulsdo (WIV), devido a maior
solubilidade da 4gua no tensoativo;

e As microemulsdes escolhidas apresentaram estabilidade térmica no sistema, sem
apresentar sinais de instabilidade até 110 °C;

e Todas os colchdes lavadores apresentaram remoc¢édo de 100% do filme de fluido de
perfuracdo. No entanto, os colches com glicerina (puros e diluidos) foram capazes
de remover o fluido em menor tempo;

e Na anélise de inversdo da molhabilidade, apenas os colchdes diluidos apresentaram
condutividade elétrica, devido ao aumento da porcentagem de agua livre no meio.
Entretanto, o sistema 1 diluido necessitou de menor quantidade da amostra para a
inversao;

e Os sistemas 1, 2 e 3 diluidos foram compativeis com o fluido de perfuragdo e com a
pasta de cimento, apresentando comportamento reoldgico adequado e, pela analise
visual das misturas, ndo houve sinais de incompatibilidade;

e A pasta de cimento contaminada por microemulsées mostrou uma diminui¢do da
resisténcia a compressdo com a presenca glicerina. O DRX mostrou que, o sistema
com maior concentragdo de glicerina, diminui os picos relacionados as fases
hidratadas comuns ao cimento Portland, consequentemente, diminuindo a resisténcia
do cimento. No entanto, o sistema 2 (diluido), além de hidratar mais rapidamente, foi
capaz de formar maiores quantidades de portlandita no meio, responsavel pela

resisténcia inicial do cimento;
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e As microemulsdes contendo glicerina apresentaram os melhores resultados nos testes
como colchdes lavadores. Todavia, em altas concentracdes, houve influéncia
negativa nas propriedades do cimento, logo, o uso de glicerina em altas
concentragdes ndo € satisfatorio para operacdo. Com isso, o sistema 2 (diluido)

apresentou os melhores resultados para aplicacdo como colchdes lavadores.
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